calall eyl 9 )l agdsill 8,159
BADJI MOUKHTAR- ANNABA UNIVERSITY e daaly - jlida 2l
UNIVERSITE BADJI MOKHTAR- ANNABA
Faculté de Technologie
Département de Métallurgie et Génie des Matériaux
THESE
Présentée en vue de I’obtention du Dipléme de Doctorat en Sciences
Effet du Grenaillage de Précontraintes sur la Structure des

Couches Cémentees de I'Alliage Ti-6Al-4V. Considérations
Métallurgiques

Option
Métallurgie
Par
TALHI Amar

DIRECTEUR DE THESE:Pr.TOUHAMI MohamedZine Université d’ Annaba

DEVANT LE JURY

Président:Pr. BOUDEBANE Said Université d’ Annaba
Examinateurs :

Pr. MECHACHTI Said Université d’ Annaba
Pr. FOUATHIA Atmane Université de Constantine

Pr. KHELFAOUIYoucefUniversité de Béjaia
Pr. FELLAHMamoune Université de Khenchella

Année : 2021/2022



ABSTRACT:

Light alloys based on titanium are well known in particular for their high corrosion
resistance and abrasive wear when they are surface treated. Generally, Ti6Al4V type alloys are
used either in the heat-treated state or after surface treatments. The mechanical, tribological and
electrochemical properties of these alloys depend in particular on the technical requirements
demanded by these materials, namely high hardness, good wear and corrosion resistance, low
friction coefficient, and good biocompatibility. Among the surface treatments that these alloys
undergo, we can cite ionic nitriding, low pressure carburizing, mechanical treatments as well
as PVD and CVD deposits. These alloys are widely used and particularly in various fields such
as mechanical engineering, the aeronautical industry, the aerospace industry, the automotive
industry and the biomedical industry.

The main objective of this work is to study the effect of shot penning on the formation
of hardened layers of the Ti6AI4V type alloy. Beforehand, we underwent this alloy, a gaseous
cementation carried out at 930 °C. in a methane medium maintained during 2 up to 6 hours.
The maintenance allowed us the dissociation and consequently the diffusion of carbon in solid
solution. Cooling in an energetic medium allowed us to form, in the room, layers made up of
very hard TiCN-type phases. Shot penning applied to hardened surfaces at variable times has
enabled us to better understand the mechanical behavior of these deformed layers.
KEYWORDS: Ti-6Al-4V; Tribological behavior; Carburizing; Wear; Hardness. Shot penning

RESUME :

Les alliages légers a base de titane sont bien connus en particulier par leurs grandes
résistance a la corrosion et d’anti usure lorsqu’ils sont traités superficiellement. Généralement,
les alliages de types Ti6Al4V sont utilisés soient a 1’état traité thermiquement ou apres
traitements superficiels. Les propriétés mécaniques, tribologiques et électrochimiques de ces
alliages dépendent en particulier des exigences techniques demandées par ces matériaux a
savoir une dureté élevée, une bonne résistance a 1’usure et a la corrosion, un bas coefficient de
frottement, et une bonne biocompatibilité. Parmi, les traitements de surface que subissent ces
alliages, nous pouvons citer la nitruration ionique, la cémentation a basse pression, les
traitements mecaniques ainsi que les dépdts par PVD et CVD. Ces alliages sont largement
utilisés et particulierement dans différents domaines tels que la construction mécanique,
I'industrie aéronautique, de 1’aérospatial, de I’automobile et du biomédical.

L'objectif principal de ce travail est d’étudier ’effet du grenaillage de précontraintes sur
la formation des couches cémentées de ’alliage de type Ti6Al4V. Au préalable, nous avons
subi a cet alliage, une cémentation gazeuse réalisée a 930°C dans un milieu méthane maintenu
durant 2 h jusqu’a 6h. Le maintien nous a permis la dissociation et par conséquent la diffusion
du carbone en solution solide. Le refroidissement dans un milieu énergique, nous a permis de
former a I’ambiante des couches formées de phases trés dures de types TiCN. Le grenaillage de
précontraintes appliqué sur les surfaces cémentées a des temps variables nous a permis de mieux
comprendre le comportement mécanique de ces couches déformées.

MOTS CLES : Ti-6Al-4V ; Comportement tribologique ; Carburation; Usure; Dureté. Grenaillage
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INTRODUCTION GENERALE

La recherche de performance et d’allégement sontsouvent des criteres recherchés par
les industriels. Ces critéres se jouent principalement sur lechoix des matériaux. La composition
chimique, les traitements thermochimiques etthermiques appliqués, les traitements
thermomécaniques réalisés influent fortement sur la capacité d’un matériau a étre résistant
mécaniquement et face a I’environnement dans lequel il est exposé.

Les pieces mécanique des différents matériaux et alliages sont plus que jamaissoumis a
des contraintes surélevées, a cause des rendements qui sont en augmentationincessante. De ce
fait, le risque de détériorer les piéces prématurément s’accroit. Lesconstructeurs et chercheurs
cherchent par tous les moyens, a augmenter la durée de vie des piéces mécaniques en modifiant
les procédés de fabrication, ou en jouant avec lesmatériaux tels que le titane, et plus
particulierement les alliages a base de titane qui constituent des matériaux économiguement
accessibles suite a une baisse de pres de 30 %du prix [1]. Les alliages de titane présentent de
nombreux avantages physiques (légéreté, bonnes propriétés mécaniques, résistance aux
températures cryogeniques), et chimiques (résistance a la corrosion eélectrochimique,
biocompatibilité), qui en font un matériau indispensable pour des applications civiles et
militaires dans des domaines aussi vastes que 1’énergie, les transports, le médical, le traitement
de I’eau ou encore le transport de liquides/gaz corrosifs, dont la microstructure est biphasée
at+p.

De plus, il est trés apprécié dans le domaine de I’aéronautique pour les gains de masse
qu’ils permettent d’apporter, notamment au niveau des trains d’atterrissages des avions [2], des
éléments de structure et des turbomoteurs [3], les alliages de titane peuvent étre exposés a des
températures élevées. il est également tres apprécié dans le Dans ces conditions, les
constructeurs portent une attention particuliére sur le comportement des alliages de titane
utilisés a haute température afin de garantir la durabilité des piéces et de leurs propriétés
mécaniques. Les conditions d’oxydation auxquelles sont exposées [4]. Le titane est également
tres apprécié dans le domaine médical pour sa biocompatibilité et sa résistance a la corrosion
dans des environnements biologiques

Toutefois cet alliage est limité en termes de caractéristiques mécaniques pour pouvoir
étreutilisé dans d'autres utilisations. Afin d’obtenir des caractéristiques mécaniques plus
élevées, ilest préférable d’employer 1’alliage Ti-6Al-4V qui a un excellent ratiorésistance
mécanique/densité, et qui résiste trésbien a la corrosion. Nous avons décidé de travailler sur les
alliages de titane, en particulier lI'alliage Ti-6Al-4V, mécaniquement, qui sonttrés performants.
De plus, les cupro-aluminiums et les aciers inoxydables, ont une densité double comparée a
celle des alliages de titane ; maisil a une faible densité et moins résistants mécaniquement.

Cependant, si le choix du titane est un choix judicieux en termes d’utilisation, il est
apparu nécessairede mettre en place une étude scientifique de recherche en métallurgie des
alliages de titane et sur les problémes des comportements tribologiques et de corrosion.



Le choix des traitements de surface de qualité est le plusjudicieux afin d’augmenter la
durée de vie des matériaux et alliages. Cette amélioration est dueessentiellement au
durcissement de la couche superficielle [5] et a I’introduction descontraintes résiduelles de
compression qui diminuent localement le chargement [6].Les propriétés tribologiques peuvent
également étre améliorées par des traitements desurface adéquats [7,8]. Ces derniers ont
I’avantage en outre de générer ungradient de propriétés conférant un bon compromis entre un
matériau dur en surface, etrelativement ductile a cceur.

Les traitements thermochimiques etmécaniques ont été largement traités séparément,
Mais, la combinaison de ces deux types detraitements n’a pas encore fait 1’objet de beaucoup
d’études approfondies. C’est 1’objectif de cette thése.

Certains matériaux et alliages subissent généralement deux types de traitement de
surface : d’abord des traitementsthermochimiques tels que la cémentation et la carbonitruration,
suivis du grenaillage deprécontraintes. Chaque traitement de surface posséde plus ou moins ses
avantages etinconvénients. Ainsi, les traitements thermochimiques apportent essentiellement
un gain en dureté. lls introduisent également un niveau considérable des contraintes résiduelles
qui sont suffisamment stables enservice. Les traitements thermochimiques ontaussi
I’inconvénient d’étre longs et coliteux. Le grenaillage est peu onéreux et rapide. Enmaitrisant
bien les paramétres influents, on arrive a atteindre un niveau de contrainterelativement élevé.

Néanmoins, les contraintes résiduelles résultantes sont moins stableset peuvent se
relaxer plus facilement en service. La combinaison de ces deux traitements, pour tirer profit des
leurs avantages respectifs, pourrait étre judicieux pour optimiser lescodts, les performances,
I’encombrement et la durée de vie.

De ce fait, nous avons selectionnéla nuanceappropriée parmi les alliages de titane a+f ,
et d’effectuer un traitement thermochimique qui est la cémentation gazeuse effectuée a haute
température suivi d’un traitement mécaniqueen I’occurrence le grenaillage de précontraintes.
Ce dernier donne I'impact de la déformation des couches cémentées et sur leurs comportements
mécaniques.

L’ avantage principal est d'obtenir des couches superficielles dures formées aprés
cémentation gazeuse suiviepar traitement thermique(trempe énergique). La cémentation a été
opérée dans un réacteur ou nous avons introduit des gaz réactifs composés de méthane (CHa)
et d’azote (N2), dont I’intérét d’avoir une phase stable riche en azote et carbone qui aprés
refroidissement rapide d’engendrer la formation d’une couche hors d’équilibre assurant
d’excellentes propriétés mécaniques(dureté, résistance a la fatigue) et tribologique (résistance
a l'usure et un bas coefficient de frottement. La présence des combinaisons nouvelles
surfaciques et sous-jacentes lors de la diffusion du carbone et 1’azote pour laformation des
précipités de types TiCN, VCN et Al;Oz...) , qui contribuentd’avantages a ameliorer les
propriétés mécaniques de surface .



L'étude que nous présentons contribue a une meilleure compréhension de l'influence
desconditions opératoires (température, temps, milieu) et de I'état initial sur lecomportement
mécanique et métallurgique des couches cémentées de l'alliage Ti 6Al 4V.

Notre thése se compose de trois chapitres dont : une introduction situant la
problématiquedu sujet, et une conclusion résumantles résultatsobtenus.

Le premier chapitre qui s'articule sur une synthése bibliographiqueévoquant les alliages
de titane et leurs transformations ainsi que les deux procédés de cémentation et du grenaillage
de précontraintes, les contraintes résiduelles et leurs origine , les notions sur la tribologie et le
comportement électrochimique ;

Le deuxiéme chapitre évoque les traitements de cémentation effectués et le grenaillage
de précontraintes appliqué sur les couches cémentées et décrire les différentes techniques
expérimentales de caractérisation intervenant dans la discussion des résultats tels que 1’essai de
dureté , de la microscopie optique et électronique a balayage, 1’analyse des éléments par EDAX
et EDS, de la diffraction des rayons X pour la révélation des phases en surface et en sous
couches, L’évaluation du comportement tribologique et électrochimique tels que le coefficient
de frottement , la perte de masse, la rugosité ainsi que la résistance a la corrosion.

Le troisieme chapitre est consacréaux résultats expérimentaux et leurs interprétations
suivis de conclusions.



Chapitre |
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Chapitre I : Recherche et Synthese bibliographique

Etude bibliographique sur le titane et ses alliages et leurs comportements

Dans ce chapitre, correspondant a une synthese bibliographique, nous évoquerons les
deux traitements de surface appliqguées a lalliages de titane (Ti-6Al-4V)
traitements,thermochimiques, etmécaniques) : le principe et leurs réle pour une meilleure
amélioration du comportement tribologique.

I Choix du matériau

Les contraintes auxquelles nous devons répondre sont la réduction du poids et la
garantied’une résistance des piéces aux contraintes mécaniques et environnementales
présentéesprécédemment.

Les alliages de titane sont connus pour leurs faibles densités (45% plus légers que
lesaciers inoxydables), leurs propriétés mécaniques élevées (pouvant aller au-dela de 1
000MPa)et leur excellente résistance a la corrosion.

L’étude s'est donc portée sur le choix du titane et de ses alliages. Avant de présenter les
matériaux selectionnés, une étude bibliographique a été effectuée sur les alliages de titane et les
phénomenes tribologiques de maniére génerale.

Le titane pur est peu utilisé dans I'industrie, on lui allie dans la plupart des cas des
éléments d'addition. Une grande variété d'alliages de titane existe. lls se différencient par leur
composition chimique, par leur microstructure, et par conséquent par leurs propriétés
physicochimiques et mécaniques qui en résultent.

Densité -

Sensibilité aux traitements thermiques —=

Résistance a la traction -
-<—— Tenue au fluage

Sensibilité a la vitesse de déformation —=
-—— Facilité de soudage

Facilité de mise en ceuvre ——»

o ! quasia [ a+B B
TNA IMI 685 TA3V IMIBS0 | B-CEZ ‘TV1\SCA|
TASE TASDV TAGV TD5AC 10-2-3 p21s

En grisé : phase 8
Dans la stucture o + , on notera des traces o' aux joints de grains.

Figure I. 1: Représentation schématique des structures micrographiques d'équilibre
desalliages de titane [9].
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I.1 Le titane pur

Le titane pur appartient a la colonne 1V-B du tableau de Mendeleiev. C'est un métal de
transition, il peut former des solutions solides avec de nombreux éléments d'addition, ce qui
suscite l'existence de nombreux alliages de titane aux propriétés mécaniques
etmicrostructurales variées [10]. Le titane possede deux phases thermodynamiquement stables
que sont la phase o (phase basse température) et la phase p (phase haute température).

Il présente une transformation allotropique de type martensitique aux environs de882°C.
Cette température correspond a la température de transition a —f que I'on appelle également
température de transusp, notée Tp. Sa valeur dépend des éléments d'addition présents (en
insertion ou en substitution), et donc de la pureté du métal [10].

La transformation B—a est une transformation qui présente des caractéristiques de type
martensitique, sans diffusion, selon le mécanisme proposeé par Burgers [11].
Ainsi, pour passer d’une structure cubique centrée a une structure hexagonale compacte, cela
nécessite un faible déplacement des atomes (inférieur a une distance interatomique) et d’un
Iéger réarrangement de ces atomes (voir figure 1.2).

Plan (011); {TL T

‘ ‘\* Tmce du plan
o. o o
{ 1N - .
—o—b—o0—

o

Figure 1. 2: Transformation allotropique p — adu titane pur [11-12].

Les phases a et B ont des relations d’orientations mutuelles mises en évidence par les
relationsde Burgers :
Plans: (0001)a.// (110)B
Directions: <11-20>0/ /<111>f

Ceci a été confirmé par J. B. Newkirk and A. H. Geisler[13 ,14A-B].En-dessous de
882°C, la phase a est stable aux basses températures.

Sa structurecristallographique est hexagonale pseudo-compacte avec les parameétres de
maille : a = b =2,9505 A et ¢ = 4,6826 A, selon la fiche JCPDS 44-1294 (1995).
Le tableau 1.1 présente quelques caractéristiques de la phase a stable du titane pur a 25°C.
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Tableau I 1 : Propriétés physiques d’un alliage de titane o de haute pureté (>99.9%) [15].

Titane cu (4 257C)
Type de structure cristallographiguoe Mg
Symbole de Pearson hp2
Groupe d'espace Poy'mma ( 194)
Te 882 °C
Paramétres de maille a= 29505 A
c=4.6826 A
cfa=1,587
Coeffickent de dilatation thermigue 836 k!
Conductivité the rmigue 14,99 WimK
Résistance électrigque 364 9 nOm
Module d'élasticité 115 GPa
Module de cisaillement 44 GPa
CoefMicient de Poisson 0,33

La phase B est stable aux hautes températures (au-dessus de 882°C et jusqu'a
satempérature de fusion 1670°C). Elle possede une structure cristallographique cubique
centréeavec les paramétres de maille:a = b = ¢ = 3,3065 A, selon la fiche JCPDS 44-1288
(1995).

Le groupe d’espace de la phase B est Im3m (229), avec pour symbole de Pearson cl2.La
cristallographie du titane pur peut étre représentée comme le schéma de la figure 1.3.

Température (°C)

A Etat liquide

Phaze B cubique centrée

,-" 0332 nm

o - Transus
l
O E Phase @ hexagonale
B pseudo-compacte
} Q p
: 0 O :
e -",o:." fing
- _-_0' (0001)
0205 n0m '\
3
0 4

Figure 1. 3: Cristallographie du titane pur [16].

Certaines des propriétés physico-chimiques du titane pur sont présentées dans le tableau 1.2.
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Tableau 1.2 :Quelques caractéristiques physico-chimiques du titane pur [17 ,18].

Propriétés Valeurs correspondantes
Masse atomique 47.867 +- 0,001 v.am.
Masse volumigque 4.51 g.em™
Etats d'oxvdation 2.3.4
Température de fusion 1 670°C
Température de transformation allotropique (transus p noté 882°C
Tp)
Module d*élasticité 110 GPa
Coefficient de Poisson 0,33
Limite d*élasticité a 0,2% de déformation plastique 260 MPa
Résistance maximale i la traction 350 MPa
Allongement a la rupture 40%
Conductivité thermique a 20°C 16,7 Jim.s.°C
Résistivité électrique 47.8.10° Q.m
Coefficient de dilatation 8,5.10° m/°C
Magnétisme Non

u.a.m. (unité de masse atomique).

La température du transusp et la température de fusion d'un alliage de titane
dépendentdes éléments d'addition dans I’alliage. Chaque alliage de titane posséde ainsi une
températurede transusP et une température de fusion qui lui est propre.

1.2 Les alliages de Titane

Le titane, élément de transition, peut former des solutions solides avec des
élémentsd'addition. Cela donne une gamme étendue et variée d'alliages de titane. Selon les
alliagesformés, les propriétés microstructurales et mécaniques changent. Des éléments
d'addition tels
que le molybdéne par exemple vont ameéliorer la résistance a la corrosion des alliages de titane
[19, 20].

Parmi les avantages principaux du titane, on retrouve :
- sa masse volumique qui correspond a 60 % de celle de l'acier (p = 4,5 g.cm’®),
- ses caractéristiques mécaniques qui restent élevées jusqu'a une température d'enviro600 °C,
- son coefficient de dilatation, légerement inférieur a celui de I'acier, est inférieur de50 % a celui
de I'aluminium,
- son module d"Young élevé (environ 100 GPa).

Les propriétés physiques du titane sont comparées a celles d'autres matériaux et
reportées dans le tableau 1.3. On retrouve les propriétés mécaniques intéressantes
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évoqueesprécédemment, par contre on note sa faible conductivité thermique par rapport aux
autre métaux (quasiment cinq fois inférieure au fer).

Tableau I 3:Propriétés physiques du titane et d'autres métaux [18].

Mg Al Ti Fe Cu
Masse volumique (k.cm-®) 1740 2700 | 4500 7860 | 8940
Module d'élasticité (GPa) 45 70 110 210 120
Point de fusion (°C) 650 660 1670 1535 | 1084
Conductivité thermique & 20°C(W.m1.Kg?) | 146 240 16.7 71 380
Coefficient de dilatation (10°m.K™) 25.7 24.6 8.5 119 |16.4

La figure 1.4 .résume le domaine d'utilisation de plusieurs matériaux dans
I'aéronautiqueen fonction de la température et du rapport entre contrainte en service et densité.
Les densités des différents matériaux varient de 1:8, pour les composites utilisés a
bassetempérature, a 9 pour les super alliages destinés a des sollicitations thermiques tres
importantes. Le domaine d'utilisation du titane (en jaune sur la figure 1.4) est tres vaste(jusqu'a
700°C) pour des contraintes en service pouvant dépasser le giga pascal.

Y ainte en service
A Contrainte en service
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350 L,

X

\ TA6VELY
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0 100 300 (RT) 500 700 900
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S °

1100 1300

Composites Résine Epoxy

fibre de carbone

Composites Résine Polyimide

fibre de carbone
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Alliages FeNiCr

forgeés

Alliages de Titane

Superalliages de Nickel

Forgés

Superalliages de Nickel
MdP filé + forgéisoth.

Coulé Equiaxe

Superalliages de Nickel

Superalliages de Nickel ou Cobalt
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1500Composites céramiques
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Figure 1. 4:Utilisation des alliages de titane dans l'industrie aéronautique (d : densité).

Dans la plupart des cas, l'ajout d'éléments dalliage va déplacer les domaines
d'existencedes phases o et B et modifieront les parameétres de maille [16]. Le tableau 1.4 ci-
dessousdonne quelques exemples d’éléments qui sont a-genes, f-génes ou neutres.
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Tableau | 4: Exemples d'éléments a-génes ou B-genes.

yﬁ

EKments Influence des eléments d’alliage Insertion Substitution
Diagramme de phases
O-EEnes 02, C, N, B Al
5
i
i
p-gines p-isomorphes Mo, W, Nb, Ta

!
\ Y
e e el | oeleu e e
f-eutectoide s Ha Mn. Fe. Cr. 5i.
Mi, Cu, W, Co,
Ap An
MNeutre s Zr, Sn, Hf, Ga

iT
h

Y o ——

Les éléments d'addition dits a-genes stabilisent la phase o, en augmentant a la fois ledomaine
de phase a et la température du transusp.

Les élements d'addition dits B-génes stabilisent la phase p en augmentant le domaine
dephase B et en abaissant la température du transusp (Figure 9). Parmi les éléments B-génes,
ondistingue les éléments B-isomorphes (miscibles en toute proportion dans la phase pB)
deséléments B-eutectoides (qui peuvent former des précipités) [16].

Il existe également des éléments dits neutres qui ont une légére influence sur
latempérature de transformation. Ces éléments n’ont pas de solubilité préférentielle que ce
soitdans la phase o ou dans la phase .

Les éléments d'addition peuvent avoir une influence sur les propriétés mécaniques

desalliages de titane les contenant, comme le montre le tableau 1.5 [17 ,21].

10
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Tableau I 5: Influence des éléments d’addition dans les alliages de titane sur leurs propriétés.

Eléments en insertion
H p_aq‘:-m -Pas dinfluence sur les proprd s mé canigues
-Baisse de duchliid lorsqua’il y a précipiation dhydrumes (pouy ant &ire emmipé chée
=1 Hest piggé par des fractions volumigques de phase g)
¥ -Dharcit la phase =
-Réduit 1a ductilié du makérian
M . -Angments ks résislance mecanigoe
G-gene -Réduit 1a ductilité du matériau
-Influence semblabiz & celle de 1'oxy géne
iC -Féduction de 1a ductilitg (quamnd = 1 D0ppm)
-Influence semblable & o2 lles de Noxypéne et 1’8z ode
Elémenis en substitution
Al ol-pine -Dharcit 1a phase =
-Angmenks 18 FEsisance mécaniqo:
-Féduii 1a ductilsg
-Ammélion 132 enoe au fAeage
-Ad = T% évite la précipilation locale de phases fragilisantes oz (=TiAD
Mo - Ammélione la résistance mécamigue, ka ductlitd et ke fluage & moyenne e mps ratune
-Angmenks b tenee i Toxydation (donc 1a résistance i 1a corrosion
L - A Tmeliane 12 Té sl sEEnCe T CA g e
-Diminue 12 tenwe & Noxydation
Fe - A ImEliore e CHTIPITITi s e sistance mécanique -ductili € -fluspe moyenns
e mpératun
. -Diminue 1a vakewr du transas B
B-gne -Permet de travailler & basses empéranme s
Si -Précipiation de siliciume s amdiorant 1a emme an feege
- = | % limite une rdduction trop imporame de la dectilieg
Cr - A T liare 12 T sl sERnce T Ca g e
-Reéduit 1a ductilig
r -Darcit kes phases o et B
-AmeElion ke comproamis i sisiance méecaniques -dJuctili i pour tous ks slliapes ot
- neutre -
Sn -Dwarcit la phase =
-Amélion le fluage ol le compromis résislance mécanigoe-ductiling amx
Empéraiupe s cryosd nigues

Le titane posséde une grande affinité avec des éléments interstitiels tels que
I’oxygéne,l’hydrogeéne, 1’azote ou le carbone qui vont profondément changer les propriétés
mécaniques
du matériau. La dureté et la résistance mécanique vont étre augmentees tandis que la ductilité
et la ténacité vont chuter.

L’influence des éléments interstitiels peut étre mise en évidence par la notion
d’oxygeneéquivalent :
%0:¢q= %0+ 2(%N.) + 0.67 (%C)

Une augmentation de 0,1%O.qimplique une élévation de 123 MPa en résistance
mécanique[22].

C’est pourquoi les traitements thermiques doivent étre faits sous vide, et I’ouverture des
fours utiliseés, sous argon. Cela évite un durcissement trop important et fragilisant du
matériau.L’influence des éléments d’alliages est souvent décrite par deux parameétres :

-le pourcentage en masse d’aluminium équivalent (%Aleq) tenant compte de la teneur en
Elémentsa-génes :

Aleg (Yomass) = Al +S?" + % +10.0,

11
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-le pourcentage en masse de molybdene équivalent (%Moeq) tenant compte de la teneur en
ElémentspB-génes :

Mo, (Yomass)= Mo + gy e a
1,5 0,6 0,35 1,3 3,6
Les pouvoirs stabilisants des éléments d’addition sur les phases a ou 3 sont ainsi donnés
parles coefficients correspondants.
Une représentation graphique Aleq (%mass) =f(Mo., (Yomass))permet de donner une
classification des alliages de titane selon leur composition (Figure 1.5 et Tableau 1.6).

g«
Al |

| 8242 5246
InI 685
8- | O g
T"(IS\j / 3 s
| _ / om7
MIS50  ypsac/ /
4 / sP700 4
/
p 10-2-3/ TI15-3 =Haa
3 | 2 8 o
| | TA3V 3215
24 | LCBE
| | , 2 =
L l @l a+d f B riches P métastables
G- - —r T —_—
TNAQ 2 4 5 8 0 12 13 6 18 20

Mo,

Figure I. 5: Diagramme Aleq (%mass) = f(Moeq (%mass))(TNA : Titane non allié)[23].

Tableau 1.6:Classification des alliages de titane selon Aleq et Moeq [23].

Alliages E.quation
o et quasi o Mo, <1+ 0,1254(,,
at | Mo, > 1+ 0,1254l,,
[i riches Ma,, = 6+ 0,54l
[ métastables Mogg = 10 + Al
fi | Moy, > 27 + Al

On distingue trois grandes familles d'alliages de titane que sont les alliages de type a,de
type ot+p et les alliages de type B selon leurs proportions de phase retenues a la
températureambiante [17].

1.2.1Les alliages a[16]

Les alliages a sont des alliages 100% o a température ambiante. 1ls contiennentprincipalement
des éléments d'addition de type a-gene ou neutre avec une teneur inférieure a

9% pour éviter la formation de la phase fragilisante telle que TizAl [21].

Gréce aleur structure quasiment monophasée a température ambiante, ces alliages ont une
bonnesoudabilité. Ils ont une résistance mécanique moyenne et sont tenaces mais ont une
formabilitéa froid non évidente. Leurs propriétés mécaniques sont plus faibles que celles des
autrescatégories d’alliages [16].

Le titane pur (Ti CP) fait partie de cette catégorie.

Exemples: TIMETAL 35A et TIMETAL XT de compositions respectives 0,180-0,03N-0,08C-
0,2Fe et 0,5Fe-0,6Si-0,150-0,1C-0,03N.

12
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1.2.2 Les alliages a+p[16]

Les alliages o+p sont des alliages qui contiennent a la fois de la phase a et de la phase
[.0n distingue trois catégories parmi ces alliages :
« lesalliages quasi-o qui ont peu de phase S stable et qui sont proches des alliages o.
De faibles quantités d'éléments B-genes (environ 2%) sont ajoutées aux alliages
monophasés a. D'ou la stabilité possible de la phase . Ceci améliore la forgeabilité afroid de
l'alliage [21].
Exemple : TIMETAL 6242 de composition chimique 6 Al-2Sn-4Zr-2Mo-0,08Si.

e lesalliages a+p (alliages biphasés) qui contiennent entre 5 et 20% de phase . Une

grande variété de microstructures peut étre obtenue pour ces alliages, leur conférantainsi des
propriétés mécaniques variées. Cela dépend des éléments d’addition et de leurquantité, des
traitements thermiques ainsi que des vitesses de refroidissement définis.
Un des plus connus est I’alliage Ti-6Al-4V, trés utilisé dans 1’aéronautique, puisqu’ilpossede
un bon rapport résistance mécanique/ductilité. Une microstructure de trempeconstituée de la
phase martensitique o’ (phase hexagonale similaire a la phase o) peutégalement étre observée
selon les compostions.

1.2.3 Les alliages B[16]

Les alliages pmétastables ont une capacité a retenir 100% de la phase B métastable a
température ambiante a I’issue d’un traitement thermique de mise en solution, effectuéa une
température supérieure a la température du transusp, suivi d’une trempe. La phase p métastable
se transforme alors en phases a et  stables avec 25 a 35% de phase B. Cesalliages peuvent
posséder une résistance mécanique trés élevée (au-dela de 1 300MPa),selon la morphologie de
la phase aformée lors d’un revenu. Cependant, au-dela del300MPa, on observe une ductilité
réduite, ce qui limite les applications industrielles[24]. Quelques exemples de compositions
chimiques sont présentés dansle tableau 1.7.

Tableau 1.6:Exemples d’alliage de titane f-métastables et leurs compositions chimiques.

Nom Compaosition
TIMETAL 17 Ti-3A1-28n-<4Mo-2Zr-4Cr
TIMETAL Ii-2-3 Ti-3Al-10V-2F¢
TIMETAL 218 Ti-15Mo-3NB-3A1-0.25i
TIMETAL 555 Ti-5ALSV-3Mo-3Cr
TIMETAL LCB Ti-1,3A1-6,8Mo-4,5F ¢

Les alliages B ne possedent que de la phase  a température ambiante et
sontcomplétement stabilisés par la présence d’une quantité importante en éléments B-genes.
Cesalliages ont une bonne formabilité a froid et ont une bonne soudabilité [25].

Cette classification des alliages se résume dans le diagramme pseudo-binaire présenté
sur lafigure 1.6.
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Alliage

Alpha

Alpha - Béta Béw

Température 4

-

Meécaniquement
stable

mstable  stable

Pratiguement

Eléménts alphagenes (%)

Elémems bétagenes (%)

de trempe |

|
Structure ’ Manensite a a'+f résiduelle B-métastable fB-stable

Figure 1. 6:Diagramme pseudo-binaire d'équilibre représentant schématiquement la
classification des alliagesde titane avec les phases obtenues par trempe [16 , 21, 26].

Nous le verrons par la suite, les éléments d’addition influencent a la fois les propriétés
de résistance a la corrosion, par modification de la chimie de la surface, mais aussi les propriétés
mécaniques soit par le biais de la solution solide, soit par I’influence sur la morphologie de
microstructure. Le tableau 1.8 classe quelques alliages de titane dans leur famille

d’appartenance.
Tableau 1.7: Quelques alliages de titane, leur composition pondérale et leur famille
d’appartenance
Nom AL | V [Mo|Nb| Fe |Cr|sn|zr|si| famille
commercial
T40(1) - - - - - - - - - a
TASE 5 - - - - - 125 - | - a
TASDV 8 1 1 - - - - - - Quasi a
IMI 685 6 - 105 - - - - | 5]02]| Quasia
TA3V 3 |25 - - - - - - | - a+p
TD5AC 45 | - 5 - - |15 ] - - | - a+p
IMI 550 4 - 4 - - - 2 - 105 a+p
TA6V 6 - 4 - - - - - - a+p
6242 6 - 2 - - - o |4 | - atp
6246 3] - 6 - - - 2 4 _ a+p
SP700 45 | 3 2 - 2 - - - - Quasi p
Til7 5 - 4 - - 4 - |2 - Quasi B
p-CEZ 5 - 4 - 1 2 2 | 4] - Quasi p
LCB 15 - 6,8 - 4,5 - - - - Quasi B
10-2-3 3 10 - - 2 - - - - Quasi B
TV15CA 3 15 | - - - 3 3 - - Quasi B
B21S 3 - 15 | 2,7 - - - - 10,2 Quasi B
38644 3 8 4 - - 6 - 4 | - Quasi B
(1) T40 : titane non allié
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Les propriétés mécaniques d’un alliage obtenues dépendent des traitements
thermiqueseffectués, des vitesses de chauffage et de refroidissement, et, principalement, de
lamicrostructure, en particulier, de la morphologie, de la fraction volumique, de la taille et de
la
répartition de la phase o dans la matrice B [25]. Une modification dela microstructure implique
donc des propriétés mécaniques et de formabilité a froid différentes.

La microstructure constitue I’ensemble des phases présentes a température ambiante
auxmorphologies et propriétés différentes. Plusieurs phases (stables ou instables) peuvent
coexisterau sein des alliages de titane.

Ti

P X §/<
20 20/4

LN M NNNNNNNNNNN /{\{lvvvvu\/vvvvvk

204 o

/5\,'\/\\/\/\/\,'vvvvv7>\>\

Figure 1. 7:1sothermal sections through the Ti-rich corner of the Ti-Al-Vsystem at 1000°C,
900°C and 800°C. The black dot marks the composition of Ti-6 Al-4V[27].

Sections isothermes a travers le coin riche en Ti du Ti-Al-V .A température ambiante,
le TiI6AI4V est biphasé a (HCP) + 3 (CC) avec un tres faiblepourcentage de phase . Au cours
du chauffage lent, il y a dissolution de la phase a, etla fraction de phase B augmente pour étre
égale a 1 aux températures supérieures a latempérature de transusp. Elle est de structure
cubique centrée. La température de fusiondu Ti6AI4V se situe vers 1 650°C et sa température
d'ébullition est autour de 3 285°C.
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Le diagramme pseudo-binaire du Ti6AI4V est présenté en figure 1.8. La
transformationde type martensitique décrite précédemment débute a 780°C (Ms) et se termine
a 650°C(Mf) [28].

1660°C Fusion

p——p

——-o0

$—— 980°C Transus B

R

780°C Ms

Y \ 650°C Mf
v "\' \
Ti-6Al 4% v
Figure 1. 8: Diagramme pseudo-binaire du Ti6Al4V [18].

1.2.2.1 Microstructure du Ti6Al4V

La microstructure du Ti6AI4V laminé aprés un revenu dans le domaine a, utilisé dans
ces travaux, est présentée en Figure 1.9. Le choix d'un alliage lamineé est conditionné par lefait
que cette microstructure est particuliérement proche de celle des aubes de soufflante.

o phase B phase

10pm o |

\ \
Figure 1.9:Microstructure vierge du Ti6Al4V [29]

On retrouve une microstructure équiaxe en a. La formation de cette microstructure
estdétaillée dans les travaux de thése de[30]. Des grains équiaxe sont obtenus pardéformation
d'une structure lamellaire ou martensitique dans le domaine a/f suivi d'unemise en solution
[31].

Différents exemples de microstructures obtenues apres traitement thermique sont
illustrés en figure 1.10. Pour le cas du Ti6Al4V. On retrouve une influence de la
microstructuresur les propriétés mécaniques du matériau. Par exemple en augmentant la
tailledes grains o.dans une structure équiaxe [32].la contrainte critique diminue(relation de Hall-
Petch), la ductilité décroit, la ténacité est réduite, la résistance au fluage augmente, et les vitesses
de fluage, notamment dans le régime stationnaire, sontinversement proportionnelles a la taille
des grains.
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Figure 1. 10:Microstructures du Ti6Al4V obtenues par différents types de
refroidissement[33].

1.3 Diagrammes d’équilibre

Pour servir de base a leurs raisonnements, prévisions ou comparaisons relatifs aux
traitements thermiques des alliages de titane, les métallurgistes utilisent généralement une série
de diagrammes.

Weight Percent Aluminum
1] m o 'l 50 L) ™ i |
1833 oy ——— r—l poand - ' et

Temperature "0

Lol i ] ) -
¢ :' :I_' i—l—Tl ﬁ_lﬁ l
=21 {aTL) I{( i | r " E i
J i H E i
- [ : H H E '*quf—1| 463 45270
— | : it I N
- ' ' a=Tadly )
- .III | : (I - —atinly  (ALl—=f
Ta ! 0 P an = 30 e " 0 1
Ti Alamic Peroesnt Aluminuem £

Figure I. 11: Digramme d’équilibre Ti-Al [34,35]
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Figure 1. 12: Diagramme de phases C-Tiouy : TiC [36-37]

*TiN
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Figure I. 13: Diagramme de phases Ti-Al-O-N, a T=1300°C [38].
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Figure 1. 14 : Diagramme de phases Ti-O [34,36].

Les diagrammes binaires [39] ou ternaires [40, 41] trouvés dans la littérature permettent,
en premiére approximation, une prévision de ces différentes actions [42].

Les diagrammes Ti-Al, Ti-Al-O-N, Ti-O et, Ti-C sont décrits dans Diagrammes d’équilibre,
Alliages binaires de [43].

Cependant, outre que ces diagrammes sont rares, ils sont souvent imprécis, par exemple
sur I’origine analytique et structurale du métal utilisé. Or, les impuretés, comme I’ oxygene et
le fer, ont un effet prononcé sur les phases présentes dans les alliages de titane et sur leurs
évolutions thermiques. Il en est de méme de 1’état initial, du fait de I’hérédité structurale
queprésente le titane.

1.3.1 Diagramme d'équilibre Ti - C

Le titane est un des métaux de transition, présente une transformation allotropique a la
température 882°C. Au dessous de cette température sa structure est hexagonale compacte, dite
a-Ti et au-dessus il a une structure cubique centrée dite B-Ti. Sa température de fusion est
1668°C. Le titane ne forme qu’ un seul carbure TiCxde structure cfc (x représente le rapport des
concentrations atomiques du carbone et du titane) qui s'étend sur un large domaine de
composition avec des écarts a la steechiométrie pouvant aller de 0.47 a 1).

Le diagramme de phase du systeme titane-carbone a été proposé par Cadoff [44] puis
repris par Storms [45]. C’ est le diagramme, le plus récent, proposé par ce dernier qu’ il est
illustré sur la figure 1.12. Le diagramme est relativement simple présente cinq domaines
principaux : la phase liquide, la phase a-Ti, la phase B-Ti, le graphite et une phase dont la
structure est cubique a faces centrées, généralement notée TiC, de type NaCl.

Acause de la grande affinite de ce systeme avec certains éléments métalloides (notamment

l'oxygene et l'azote), une fluctuation notable des mesures est a noter, ¢’ est pourquoi les
diagrammes d’ équilibre Ti-C ne sont pas absolument identiques.
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En tenant compte des travaux expérimentaux publiés, Seifert et al. [46] ont calculé
récemment un autre diagramme de phase mais qui différe tres peu de celui présenté dans la
figure 1.12.

Il est bien établi que la solubilité du carbone est trés faible dans les deux phases « -Ti
et B-Ti de titane pur. Cependant les limites de solubilité sont difficiles a établir
expérimentalement puisqu'elles sont trés sensibles a la présence d’ oxygene ou d’ azote. Le
maximum de solubilité en carbone dans la phase a-Ti est de 1.6%at. a 920°C et il n’ est que de
0.6% at .dans la phase B-Ti pour des températures allant de 920°C a 1650°C.

Nous donnons quelques exemples de phases formées et les microstructures ainsi que les
profils de micro dureté des alliages a base de titane obtenus aprés traitement de nitruration
gazeuse a 950°C .
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Figure 1.15 :(a- b) Résultats de diffraction et microstructure obtenue par M.E.B ainsi que le
profil de microdureté des alliages a base de titane Ti-8Al-1Mo- 1V, Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo,
Ti-6Al-4V, et Ti-10V- 2Fe-3Al nitrurés a 950°C/5h [47]
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Tableau 1.8 : Composition chimique et caractéristiques des alliages de titane aprées nitruration

Ti-81-1 5,02 098 008 001 00035 0004 0085 1,04Ms 8 LT 104515

Ti6-2-4-2 613 = 0,07 =001 00045 0002 0065 103Sm 0 T4 2 100015
397Ir
1.95M0
01151
Tid-4 650 410 018 =001 0002 0,008 0,19 = i 27 100015
Tilo-2-3 306 005 123 002 0002 0000 009 = : 11,7 To0=15

Notation : Calet Cmo sont les équivalents d'aluminium et de molybdene respectivement ;
Tpest la température de la transition au phase B

[ +]
Figure 1 .16: Microstructures des alliages aprés nitruration gazeuse apres 5-h / 950°C (a—d)
et 1050°C (e—h):a,e) Ti8-1-1;b,f) Ti 6-2-4-2;c,g) Ti6-4; d, h) Ti 10-2-3.

4ol SR T ee o

m 1 1 Il Il i
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6 160 200 0 40 b pan 0 100 200 W 400 b, o

Figure 1.17 : Profiles de microdureté Ti 8-1-1 (a) et Ti 6-4 (b)
Nitruration gazeuse a 950/5h et 1050°C.[47].
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1.4 Traitements Thermochimiques de I'alliage de titane Ti6Al4V

Certaines pieces métalliques (automobiles, aéronautiques) sont soumises a des
sollicitations des frottements conduisant a des usures en services sans que la pression soit
élevée, les traitements thermochimiques peuvent répondre a ce type de sollicitation.

Afin d'améliorer les propriétés mécaniques des alliages a base de titane, différents
types de traitements thermochimiques peuvent étre appliqués. De nos jours, il y a un intérét
croissant pour les méthodes de traitements thermochimiques, liées a la saturation de diffusion
de la surface des métaux ou alliages avec différents éléments (azote, carbone, oxygéne...). de
tels traitements peuvent augmenter la résistance d'usure et a la corrosion, diminue le coefficient
de frottement et durcissent facilement la surface du matériel. Les processus de l'oxydation,
carburant et la nitruration sont parmi les traitements thermochimiques les plus populaires
utilisés pour lI'amélioration des propriétés extérieures des alliages titaniques. Il existe de
nombreux types de traitements thermochimiques qui sont différencier par :

- La nature des ¢léments diffusants et le type d’interaction avec le matériau support.
- La nature du milieu dans lequel il se fait.

Le traitement thermochimique consiste en une modification de la composition chimique
de la couche superficielle par enrichissement d'un métal en éléments tels que carbone, azote.
Le milieu extérieur sature les couches superficielles en cet élément et celui-ci sera transporté
par diffusion vers l'intérieur de la piece. Il est utilise pour obtenir une dureté superficielle encore
plus élevée, tout en gardant la ductilité au cceur. Nous nous intéresserons dans cette étude
surtout a un type de traitement thermochimique qui est la cémentation. D'autres traitements tels
que la nitruration sont également tres utilisés dans d'autres domaines. Nous ne donnerons ici
qu'une présentation succincte de traitements de cémentation.

Une description plus exhaustive de ces procédés est donnée au [48], [49]. Le tableau ci-
dessous regroupe les principaux traitements thermochimiques avec leurs principales
caracteristiques :

Tableau 1.9: Différents traitements thermochimiques.

Traitement Principe de mise | Structure Dureté +
- o profondeur
thermochimique | en ceuvre superficielle
(en moyenne)
Diffusion du
Cémentation carbone (900 — Couche 800 a 900 HV
950°C) + Trempe | martensitique 0.2a2.5mm
Couche decombinaison
Diffusion (10 a50um) 600 a 900 HV
Nitruration de I’azote Couche de diffusion 0.03a0.6mm
(520 — 560°C) (0.1 2 0.6mm)
Diffusion du Couche de
carbone et de Combinaison(10a70um)
Carbonitruration | 1’azote (800 — Couche de diffusion 800 a 900 HV
850°C) + Trempe | (0.5a1.5mm) 0.2a1.5mm
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1.4.1 LaCémentation Gazeuse

C’est un traitement thermochimique de durcissement superficiel qui
s’appliqueprincipalement & des aciers doux et aussi pour les alliages a base de titane,
garantissant une bonne ductilité et ténacité a coeur. Elle consiste en un enrichissement en
carbone de la couche superficielle, d’une teneur pouvant atteindre 0.8 a 1%, par maintien a
température élevée dans un milieu susceptible de ceder du carbone a l'alliage. Le carbone
pénétre vers ’intérieur de la piece par diffusion pendant le maintien en température. La faible
solubilité du carbone dans la ferrite implique que la cémentation s’effectue dans le domaine
austénitique. La solubilité maximale dans l'austénite varie en fonction de température de 0.77%
a 2.11%. Dans la pratique, la cémentation se réalise a unetempérature comprise entre 925 a
975°C permettant un bon compromis entre la grosseur de grain, le temps de I'opération et la
mise en solution de carbone. Le but étant davoir une formation des carbures ou des
carbonitrures.

La suite de l'opération consiste a tremper cet alliage enrichi en carbone de maniére
aformer une structure martensitique de dureté élevée. La dureté étant liée directement a la teneur
en carbone. Aprés trempe, le ceceur des matériaux, non enrichi, présente une structure
généralement martensitique a bas carbone, ou bainitique [50]. L’interaction qui existe entre la
couche enrichie et le cceur permet de réaliser des pieces présentant une surface trés dure tout en
conservant une certaine ductilité et malléabilité a coeur, gage d’une assez bonne résilience. Les
caracteristiques mécaniques des alliages cementées dépendent principalement de la répartition
du carbone de la surface vers le coeur.

1.4.1.1 La Diffusion

La mise en contact du matériau dans une atmosphére cémentante et carbonitrurante
apour effet d’augmenter les teneurs en carbone (et en azote) en extréme surface. Desvaleurs qui
peuvent étre contrdlées selon les teneurs en surface souhaitées. Le carbone (etl’ azote) pénétrent
a intérieur de I’acier par diffusion de maniére a réduire 1”hétérogénéité de la composition du
matériau. De la méme fagon que lorsque 1’on échauffe une piéce, lasurface est d’abord
échauffée, et, par la suite, la chaleur diffuse progressivement al’intérieur de la piéce jusqu’a
une température d’équilibre. Ainsi, il existe une analogieentre les équations qui régissent le
transfert de chaleur, qui obéit aux lois de Fourrier, etla diffusion des atomes qui obéit aux lois

de Fick :

ac . —
P div(DY gradCi-1
avec

C : concentration molaire en carbone (ou en azote)

D7: coefficient de diffusion en phase austénitique
ou
DX = (0.07 + 0.06%C)exp (@) est le coefficient de diffusion de carbone [49]

La diffusion se déroule a une température d’austénisation fixe. Le phénomeéne de la
diffusion depend de la composition chimique du matériaux :le nickel, le chrome et le molybdéne
I’augmentent tandis que le silicium 1’abaisse[51] Le temps de diffusion influe sur la répartition
du carbone (et de ’azote) dans le matériaux ou les alliages , donc sur la profondeur affectée par
les traitements.
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Présentation des lois de Fick:

La premiére loi de Fick permet de suivre I'évolution du taux de carbone en fonction du
flux de carbone par unité de surface. La seconde loi de Fick intégre le paramétre temps et permet
de modéliser le profil carbone obtenu aprés cémentation. Ces lois sont citées dans le cas de la
diffusion unidirectionnelle :

Premiére loi de Fick:] = —D %I.Z
Seconde loi de Fick :E . (D S—C)I.3
8t 8X 8x
J : flux par unité de surface et de tempst: temps ¢ : pourcentage de carbone
x : profondeur D : coefficient de diffusion
Si I'on considere que le transfert entre le gaz et le métal a la surface est trés rapide, la teneur
en carbone a la surface peut étre assimilée au potentiel carbone de I'atmosphére. Dans ce cas
lasolution analytique suivante est adoptée pour la seconde loi de Fick :

C-Co
Cg—Co

= erfc (%)1.4

avecerfc(Z) =1 — \/Z—Efoze_zz d;15

Cgq : potentiel carbone de I'atmosphere C, : concentration en carbone du métal de base

De cette expression se deduisent les régles suivantes, pour un potentiel carbone fixeé :

- La distance a la surface, pour laquelle on obtient une concentration donnée, estproportionnelle
a la racine carrée de la durée de traitement.

- La durée nécessaire pour obtenir une concentration fixée a une profondeur donnée

est proportionnelle au carré de la distance et inversement proportionnelle au coefficient de
diffusion.

1.3.2 Expression du coefficient de diffusion-

Toutes ces modélisations nécessitent la connaissance du coefficient de diffusion du
carbonedans l'austénite. Ce coefficient dépend essentiellement de la température mais aussi de
laconcentration en carbone. La figure 1.18 représente le réle de la température sur le coefficient
de diffusionselon Gaoging [52]. Le coefficient de diffusion est exprimé selon une loi
d'Arrhenius.

D = D EXP 2221 6
RT

Do : constanteR : constante des gaz parfaitT : température en °cAH, : enthalpie

24



(2]

Chapitre I : Recherche et Synthese bibliographique

=
=2
® . 25 -
€ .| . 4 Procédé
== 2 Procédé classique o N
< m 5 | | de basse pression
L] |
£
$5 1 .
=] =
E06 g5
8 ! .
© om . i
700 BO0 a00 1000 1100

Température en "C
Figure 1. 18: Influence de la température sur le coefficient de diffusiondu carbone dans
l'austénite d'apres [52]

En cémentation basse pression les températures de traitement sont supérieures a 980°C
alorsqu'en cémentation classique elles ne dépassent pas 930°C. Le coefficient de diffusion peut

donc étremultiplié par deux selon le procédé de traitement utilise.
Plusieurs auteurs ont cherché a déterminer l'influence de la concentration en carbone sur
lecoefficient de diffusion. Le tableau 1.11 rassemble quelques résultats bibliographiques :

Tableau 1.10:Différentes expressions du coefficient de diffusion en cm?/s avec R en cal 1
Kmol et T, température en °K.

WELLS et MEHL [53]

(0,07 + 0,06 %C) exp [-32000 /RT]

COLLIN et col. [54]

1,43 exp (-19900/T) exp [(0,00242) (%C) exp (6790/T)]

GAOGING. [52]

0,116 EXP (-32000 /R T)

1.4.1.2 Les Principaux agents cémentant

Le carbone, lI'un des éléments les plus importants dans les métaux et alliages
,assure les propriétés souhaitées dans le cceur, l'enveloppe et sur la surface. Les
propriétés optimales pour l'enveloppe et le coeur sont principalement obtenues par
des traitements thermiques par voie thermochimiques tels que la cémentation et la
carbonitruration. Les propriétés de surface optimales dans de nombreuses
applications sont obtenues par diverses techniques d'ingénierie a base de carbone,

> Le méthane

Constituant principal du gaz naturel, donne lieu a une réaction carburante avec ’acier :
p p g )

CHs ©C + 2H;
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La réaction de cémentation par le méthane est presque totale, toutefois sa vitesse
deréaction est trés faible. De plus, lorsque sa concentration est trop importante, il peut se
décomposer avant d’arriver au contact de la picce, et ainsi libérer du carbone amorphe formant
des suies.

» Le propane

Un role important est attribué a la molécule d’éthyléne qui sert d’intermédiaire a
ladécomposition du méthane selon les réactions :

CHs % CoHs + Ho
Et
% CoHs ©C + Ho

Cette formation d’éthyléene permet d’expliquer la plus grande efficacité du
propanecomme agent cémentant que celle du méthane (il est le plus couramment utilisé au
seinde PSA Peugeot Citroén). On a en effet les réactions suivantes :

CsHg = CHg4 + CoH4
Et
CHs ©% CyHs + Ho

Conduisant a : CoHs <2C + 2 Hy (réaction favorisée par la basse pression)
Et
CoHs &C + CH4y

Autre agent cémentant : le CO

En présence d’acier, le monoxyde de carbone peut réagir a haute température et fournir
des atomes de carbone :
2C0O &C+CO2

En majorité, les atmospheéres industrielles de cémentation, qu’elles soient obtenues par
combustion endothermique d’hydrocarbures ou par décomposition de liquidesorganiques, sont
riches a la fois en CO et H..

En présence d’hydrogéne, on obtient la réaction suivante :
CO+Hy&eHO0+C

1.4.1.3 Action du carbone sur les couches carburées

L’azote augmente les possibilités de dissolution du carbone dans I’acier : par sa
dissolution dans la ferrite, il distend les mailles du réseau facilitant I’insertion de carbone dans
les sites interstitiels. La présence d’azote abaisse la température d’austénisation (en dessous de
725°C), augmentant les possibilités de diffusion du carbone. Les couches austénitiques ainsi
formées ont, par la présence simultanée de 1’azote et du carbone, une trempabilité élevée : il y
a abaissement de la température de début de transformation martensitique avec, en
conséquence, la possibilité de transformation incompléte de 1’austénite a température ambiante.
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La martensite au carbone et a 1’azote obtenue apres trempe posséde une dureté élevée (pouvant
atteindre 900 HV).

1.4.1.4 Obtention et propriétés de I'atmosphéere

Le générateur de gaz de protection AICHELIN ,Endomat G( ETRAG Constantine ),
sert a produire du gaz endothermique (gaz d'endomat ) , qui est utilisé pour des applications les
plus diverses comme gaz de protection ou comme gaz porteur pour la cémentation gazeuse .le
propane ou le gaz naturel ( dans des cas spéciaux le gaz de cokerie) sert de gaz de départ , il est
mélangé a une quantité d'air mesurée exactement et est ensuite transformé catalytiqguement . Le
gaz qui en résulte contient comme composants principaux du CO, de I'H2( avec du propane env.
23% COet envi .31%H; , avec du gaz naturel 20 %CO et 40%H>)et du N2 ainsi que des traces
de CO; et d'H20, la proportion de ces composants est déterminer par I'équilibre du gaz a I'eau .
La réaction est endothermique ( consomme de la chaleur ) et est réalisée dans une cornue
chauffée sur un catalyseur au nickel .le chauffage de I'endomat se fait par 4 brileurs a gaz Reku
NOXMAT pour chauffage direct .

1.4.1.5 Meécanismes d’enrichissement en carbone et azote

L’apport d’azote est effectué par la dissociation, au contact du matériau chauffe,
decomposés de 1’azote contenus dans le gaz. En particulier, I’ammoniac se dissocie enazote et
hydrogéne atomique ; 1’azote donnant une solution solide et I’hydrogéne, serecombinant en Hp,
se diffuse a I’extérieur. L’azote et I’hydrogéne en exces serecombinent en N, et H, et se
mélangent a I’atmosphere. L’azote peut également secombiner au carbone obtenu par la
réaction: 2 CO=C + COq, et le cyanogéne (C2Ny)ainsi formé peut agir sur le matériau en
donnant C et N diffusant vers I’intérieur. La diffusion du carbone etde ’azote, ¢léments de
rayons atomiques voisins, se fait par insertion dansle réseau a des vitesses peu différentes.
Toutefois, lorsque le carbone et 1’azote sontprésents simultanément, leur coefficient de
diffusion est plus important que celui ducarbone seul.

1.5 Contraintes résiduelles

Nous avons vu que les traitements de cémentation ou de carbonitruration permettent
principalement d’augmenter la dureté superficielle, tout en gardant une certaine ductilité a coeur.
Les propriétés mécaniques, notamment la résistance a 1’usure, s’en trouvent optimisées.
Cependant, du fait de la non-uniformité de la vitesse de refroidissement en tous points de la
piece et de la non-simultanéité de transformations de phases lors de la trempe, un champ de
contraintes internes peut étre induit. Ces deux facteurs sont en réalité liés. Toutefois, pour les
besoins de I’explication, nous allons séparer arbitrairement 1’influence du facteur thermique de
celle de la métallurgie :

1.5.1 Contraintes d’origine thermique

En faisant I’hypothése qu’aucune transformation de phases n’a eu lieu, les contraintes
résiduelles viennent des incompatibilités de déformations lors de la trempe, dues aux
différences de variations volumiques entre les divers points de la piéce, liées aux gradients
thermiques instantanés. I1 est effectivement facile d’imaginer que le refroidissement ne sera pas
le méme en surface et au cceur de la piéce. 1l dépend directement de la géométrie, de la massivité
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de la piéce ainsi que de la sévérité du milieu de trempe. Pour simplifier, une zone ou la vitesse
de refroidissement est la plus rapide a tendance a se contracter. La continuité de la matiére
limite cette contraction par le reste de la piéce.

Cette zone se trouve alors en traction et le reste en compression pour
respecterl’équilibrage. En réalité, le phénomeéne est complexe car au cours du cycle complet du
refroidissement les contraintes peuvent changer de signe. Des zones qui étaient en traction
peuvent se trouver, en fin de processus, en compression. Cela explique le fait que le coeur soit
en traction et la surface en compression. Le cceur est en effet refroidi en dernier. Des
déformations plastiques irréversibles peuvent apparaitre lors des différentes transformations.
Maeder et al [55] ont représenté ce processus sur la figure 1.19.

Figure 1. 19: Vue simplifiée de la genése des contraintes résiduelles d’origine thermique [55].

1.5.2 Contraintes d’origines métallurgiques

Les transformations de [’austénite (A) lors du refroidissement conduisent a des
variationspositives de volume. Ces derniéres dépendentfortement de la teneur en carbone et
dutype de transformation. Elles sont beaucoup plus importantes lors de
transformationsmartensitiques (M) que bainitiques (B), par exemple. Les exemples suivants
illustrent cefait [56].

AV" =1.55 — 0.18 X (%C)pourA — M1.7

AV
v - 1.55—-0.48 X (%C)pour A - Bsup 1.8

~%=1.55—0.74 x (%C)pour A - Binf 1.9
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Les variations volumiques seront donc plus significatives en surface qu’au cceur
dumatériau pour les matériaux cémentées et carbonitrurées, dues aux gradients de carbone.
En outre, un acier a gradient de carbone se comporte comme un véritable composite, oua chaque
point (profondeur) de la piéce correspond un diagramme TRC tel que présenté sur la Figure
1.20.
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Figure 1. 20: Diagramme TRC « composite » d'un matériau cémentée [55].

D'apreés les différentes lois vues précédemment, qui expriment la temperature du début
de transformation de 1’austénite en martensite Ms , celle-ci est d’abord atteinte au cceur de la
piéce, ou la teneur en carbone est la plus faible, et progresse vers 1’extérieur.

Le cceur se transforme alors en premier en martensite. Cette transformation
estaccompagnée d’une augmentation de volume qui sera accommodée par une déformation
plastiqgue des couches supérieures, encore austénitiques. Lorsqu’a son tour, la couche
superficielle subit une transformation, I’augmentation de volume résultante est empéchée par
le cceur qui est déja martensitique et peu déformable, et dont la température est déja bien basse.
Par conséquent, les couches superficielles, qui se transforment en dernier, sontmises en
compression. Ce phénomeéne est accentué par le fait que la teneur en carbone est plus élevée en
surface. La figure 1.21 explique ce processus.

T Chronologie

T~ 2 g
Iv. Uf’f‘

na

= 0

ASTM AgM

A austénite C coeur Mg début de la transformation
M martensite S surface martensitique

Figure 1. 21:Genése des contraintes résiduelles d’origine métallurgique lors de la trempe
d’une piece constituée d’un matériau avec transformation de phase [55].
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En réalité, la genese de contraintes résiduelles lors des procédés de cémentation et de
carbonitruration résulted’influencessimultanées des phénoménesthermiques etmétallurgiques,
voire mécaniques. En effet, les déformations plastiques sont crééeslorsque les limites locales
d’¢lasticité sont dépassées lors des différentes variationsvolumiques.

1.6 Etudes Tribologiques des propriétés mécaniques du Ti-6Al-4V

Comme cela a été évoqué précédemment, la diffusion du carbone dans leTi-6Al-4V est
utilisée dans le cas présent pour ameliorer les propriétés de surface etdonc augmenter la duréede
vie du matériau. Les principalesaméliorations quisuivent la diffusion du carbone sont une
augmentation dela dureté, une augmentation de la résistance au frottement et a I’usure, une
résistance accrue a lacorrosion et une amélioration de la structure par les phases appariés .

1.6.1 Augmentation de la dureté

C’est le phénomene le plus significatif qui apparait suite a I’implantation decarbone
dans le titane (ainsi que dans la plupart des métaux). La dureté n’est pasrévélatrice du
comportement que peut avoir un métal face a une sollicitationquelconque. En effet, celle-ci
permet uniquement d’évaluer la résistance a lapénétration d’une pointe en diamant de géométrie
donnée dans le matériau.

Cependant, de nombreuses propriétés des matériaux (résistance mecanique, résistance
au frottement,) peuvent étre corrélées plus ou moins directement a ladureté. De plus, les
mesures de dureté séduisent par leur simplicité de réalisation etpar leur caractere « local ». Elles
sont donc Dl’outil le plus fréquemment utilis€ commeindicateur de 1’efficacit¢ d’une
implantation.

1.6.1.1 Causes du durcissement

Le durcissement est attribuéa la modification de la structure engendrant des obstacles
aux mouvements desdislocations. Cela peut étre di a la formation de boucles de dislocations
ou par unefine précipitation liée a la diffusion (phase o’ dans l'alliage de titane par exemple).
A fortefluence, on peut avoir ¢galement précipitation de phases dures, jusqu’a
formationéventuelle d’une couche continue de ces nouvelles phases. Dans ce cas
ledurcissement est causé par ces nouvelles phases.

L’augmentation de la dureté du titane aprés implantation de carbone estattribuée a la
formation d’une couche continue de carbure de titane trés dure [57-60]. Les auteurs remarquent
généralement une augmentation de duretésupérieure a 200 % pouvant méme atteindre la valeur
de 720 % [57].

1..6.2 Etude du frottement

> lois fondamentales

L'étude du frottement, englobée sous le nom de la tribologie, a débuté au 15éme
siecleavec Léonard de Vinci. Il fut le premier a énoncer les lois fondamentales du
frottement. Amontons (1699) a réalisé des études similaires deux siécles plus tard. Ces études
ontpermis de formuler que :

- la force de frottement T est proportionnelle a la charge normale appliquée N,
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- la force de frottement T est indépendante de la surface apparente de contact Sapp.

Coulomb s'est intéressé au frottement a I'occasion d'un prix de I'Académie des sciences
en 1779. Ce prix portait sur "le frottement et la raideur des cordes"”, les expériences devaientétre
applicables aux machines utilisées dans la marine. La problématique principaleportait sur la
mise a |'eau des navires. Le frottement des flancs du bateau en bois contreles supports, eux aussi
en bois, crée un tel échauffement qu'un feu se déclare. Sa "théorie des machines simples” qui
regroupe tous ses résultats expérimentaux lui permet de remporterle prix de I'Académie des
sciences en 1781. Il fut le premier a donner a la constantep = T/N le nom de coefficient de
frottement de glissement et a distinguer le coefficient de frottement statique du coefficient de
frottement cinématique [61].

Il repropose les lois énoncées deux siécles auparavant, et les compléte en ajoutant que:
- le coefficient de frottement pest indépendant de la vitesse de glissement V.
A la méme époque, Morin (1831) effectua un grand nombre de mesures sur des corps trés
variés, lubrifiés ou non, et déclara que les lois de Coulomb doivent étre regardées "comme
exactement conformes aux effets naturels et non plus comme des régles approchées dont on
pouvait faire usage dans les applications aux arts sans s'exposer a deserreurs dangereuses ".

Bien que ces trois lois fondamentales aient été vérifiées dans de nombreux cas, elles
doivent étre utilisées avec prudence dans la mesure ou elles ne sont pas valables pour tous les
matériaux, quel que soit I'environnement et sous tout type de sollicitation [62]. La remarque de
Molinari&Mercier [63]sur leurs travaux montrant I'influence de la vitesse, de la température,
de la pression, de la dureté et du poli des surfaces frottantes sur le coefficient de frottement
traduit I'imprécision des lois fondamentales : "Ces premiéres conclusions, bien incompletes
sans doute, ne manquent pas d'intérét car elles montrentque les lois simples habituellement
admises ne sont pas valables".

1.6.2.1 L'état de surface

Amontons (1699) attribue le frottement au fait que les surfaces des deux matériaux
encontact soient inégales. Pour De Camus (1722), Euler (1748) puis Coulomb (1781)
c'estl'ancrage mécanique des surfaces au niveau des aspérités qui est a l'origine du frottement.

Le Francais Fichter écrivait en 1924 : "de méme que I'on peut constater, sur deuxcorps
rugueux frottant I'un sur l'autre, I'arrachement de petites particules, de méme ontrouve que deux
surfaces polies, adhérant I'une a l'autre, par cohésion, ne peuvent étreséparées par traction
normale (a sec ...) sans l'arrachement de parties de ces surfaces.

Bowden et Tabor [64].attribuent le frottement a la formation et a la rupture dejonctions
aux points de contact entre les surfaces antagonistes [62].
Ils estimentexpérimentalement, que le nombre restreintde zones de contact dépend de

I'état de surface, de la rigueur géométrique des pieces etde la charge. Outre les phénomenes
d'enchevétrement des rugosités, il se produirait unesuccession de soudures partielles suivi de
I'arrachement des éléments amenés en contact.

La vitesse de glissement, la charge normale ou encore la température a l'interface
sontautant de parametres qui peuvent conduire a la création de nombreux points de contact.
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Différents cas de figure peuvent se présenter en fonction de la résistance au cisaillement
dessoudures et de celle des corps. Si la résistance au cisaillement des soudures est supérieure a
celle d'un des corps en contact, la rupture a lieu a l'intérieur du corps le plus tendre et le
frottement du corps A sur le corps B se transforme en frottement du corps B sur lui méme. On
parle dans ce cas de frottement par soudure. Si la résistance au cisaillementdes soudures est
inférieure aux deux corps en contact, il n'y a ni transfert de matiére,ni Iésion des deux surfaces.
Le coefficient de frottement, dans le cas de frottement par cisaillement, sera inférieur au cas
précédent.Molinari et al. [63] .distinguent les aspérités adhésives, sujettes au cisaillement,
desautres aspérités. La charge normale étant supportée par toutes les asperités, une autre
interprétation du coefficient de frottement serait :

T S
=-—"111.10
H P Sapp

Ourtest la contrainte de cisaillement au sein d'une aspérité adhésive et p est la
pressionnormale apparente appliquée. Dans ce cas, le rapport entre surface réelle Sret
surfaceapparente Sappintervient au premier ordre dans le calcul du coefficient de frottement.
La figure 1.22.illustre les surfaces apparentes et réelles de contact entre deux corps glissants

% y
% Corps 1 %
///////////

Corps 2
Surface 7
apparente de i
contact Sqpp
-
Surface V
réelle de —

contact S,

Figure 1. 22: Surfaces apparente et réelle de contact entre deux corps glissants [65].

Certains auteurs supposent que c'est la taille moyenne des aspérités qui augmenteavec
la charge normale tandis que d'autres considérent que la taille d'une aspérité resteconstante et
que c'est le nombre de ces derniéres qui augmente avec la charge. 1l estdonc nécessaire d'établir
une relation entre l'aire de contact réelle et la charge normaleappliquée. Cette question a été
traitée dans la littérature par Archard [65]. ainsi quepar Bowden et Tabor [64,66] qui ont établi
que, dans le cas d'un contact plastique, la relation suivante est vérifiée :

S, N

= =F 1.11
S S

H,

app app

OUN est la charge normale, Hola dureté du matériau le plus mou, et F la forcenormale
normalisée. Lim et Ashby [67], Lim et al. [68] estiment que c'est le nombred'aspérités
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ngspcontact qui pilote I'évolution de la surface réelle de contact. Le rayond'une aspeérité

raserait de I'ordre de 10~5 m. IIs proposent la relation suivante basée surla probabilité de créer
un nouveau contact :

r — —
Nasp = (T—O)ZF(I ~F)+1 1.12
a

Ouro est le rayon du pion (dans le cas d'une configuration de type pion sur disque).Bien que
I'expression proposeée, et la valeur du rayon d'une aspérité soient discutables, on observe la
dépendance du nombre d'aspérités en contact naspa la charge normale appliquée.

Ces différentes études permettent d'établir que I'état de surface, et donc la rugosité ont
une influence capitale sur la valeur du coefficient de frottement. Lim et al. [68]notent pourtant
que pour des vitesses de glissement supérieures a 1 m/s, c'est la vitessede glissement qui pilote
I'évolution du coefficient de frottement et non la rugosité. A bassevitesse la puissance dissipée
ne permet pas de modifier de fagon drastique I'état de surfaceinitial alors qu'a plus haute vitesse
il dépend des conditions de sollicitation (et non plus del'état de surface initial). La tres faible
influence de ce paramétre a haute vitesse s'expliquepar la génération de chaleur a I'interface, les
niveaux de déformation plastique importants,et l'usure.

1.6.2.2 La pression normale

La premiére loi d'’Amontons (1699), énoncée par Coulomb (1781), considére la forcede
frottement T comme proportionnelle a la charge normale appliquée N. Plusieurs
expérimentateurs déduisent de leurs études que le coefficient de frottement p diminue
avecl'augmentation de la pression normale apparente p. Ce serait donc le rapport p = N/Sappqui
influence la valeur du coefficient de frottement. Bochet (1858), qui a réalisé des étudesjusqu'a
25 m/s, est surement le premier a proposer une relation entre le coefficient defrottement et la
surface de contact pour une méme force normale appliquée. Selon lui, il existe une pression
critique pour laquelle le coefficient de frottement est minimal(Fig 1.23).

A

Charge totale et vitesse constantes

| Surface de contact

Figure 1.23:Influence de I'étendue de la surface de contact apparente sur le coefficient
de frottement d'aprés Bochet (1858).

De nombreuses études se basent sur I'évolution du rapport entre surface réelle et
surfaceapparente de contact pour expliquer lI'influence de la pression normale [69-72]. En effet,
le fait d'augmenter la pression normaleapparente conduit & une hausse du rapport Sr/Sapp. On
retrouve ici l'influence del‘aire réelle de contact abordée dans la section précédente. Cependant
I'évolution de lasurface réelle de contact Sren fonction de la pression normale p appliquée n'a
jamais étéétudiée pour un contact entre deux piéces en Ti6AI4V.
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Il est évident qu'a effort tangentiel constant, I'augmentation de I'effort normal
conduitdirectement a I'abaissement du coefficient de frottement ( u= T/N). Il semble admisdans
la littérature, pour les hautes vitesses, que la pression normale apparente tend a abaisser le
coefficient de frottement des couples métalliques mais aucune loi ou relation nepermet de lier
directement la pression a la valeur du coefficient de frottement. A noter, quebien que ce dernier
diminue avec l'augmentation de la pression normale apparente, I'effortde frottement augmente
avec la hausse de la charge normale. Il y a donc une influence dela pression sur la puissance
mécanique dissipée, et donc sur la quantité de chaleur évacuéedans le contact.

1.6.2.3 La vitesse de glissement

Plusieurs études expérimentales remettent en cause la loi énoncée par Coulomb (1781)
qui énonce que le coefficient de frottement est indépendant de la vitesse de glissement.
Bochet (1858) note que le coefficient de frottement diminue avec l'augmentation de lavitesse
de glissement. Kimball (1877), dans le cadre d'un contact entre deux piéces ensapin, retrouve
cette tendance : le coefficient de frottement augmente avec la vitesse puisdiminue a partir d'une
vitesse critique (voir figure 1.24). Blau [73]considére que les loisfondamentales du frottement
doivent étre examinées avec beaucoup de prudence pour leshautes vitesses de glissement et les
charges normales importantes.

Charge totale et surface
constantes

| Vitesse

0 - -

Figure 1.24: Influence de la vitesse de glissement sur le coefficient de frottement pour
un contact pion - disque

La dépendance du coefficient de frottement a la vitesse de glissement pour les treshautes
vitesses de glissement [68,74-79] a été largementobservée dans la littérature pour les couples
métalliques. On retrouve en figure 1.25 lesvaleurs collectées par Lim et al. [68]. Il s'agit de
différentes études du contact acier-aciersur un tribomeétre de type pion-disque. Bien que la
dispersion des résultats soitassez impressionnante, on note l'allure caractéristique du coefficient
de frottement avecl'évolution de la vitesse de glissement. Ce dernier augmente jusqu'a une
valeur critiquepuis diminue avec l'augmentation de la vitesse de glissement. Selon Earles et
Kadhim([80], le facteur N'/2.V, produit de la raciné carrée de la force normale par la vitessede
glissement, pilote I'évolution du coefficient de frottement pour des vitesses supérieures a 10
m/s.Selon Montgomery [81], la création d'une couche de métal fondu au cours del'essai
explique, en partie, I'influence de la vitesse sur le coefficient de frottement.
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Figure 1. 15: Evolution du coefficient de frottement pour un contact acier-acier par plusieurs

auteurs utilisant un tribometre de type pion-disque Lim et al. [69].

Les études recensées dans cette section semblent unanimes : pour les couples
métalliques,passé une certaine vitesse critique, l'augmentation de la vitesse tend a abaisserla
valeur du coefficient de frottement. Cet effet semble s'expliquer par la genération dechaleur et
donc l'adoucissement du contact. Ce point n'a jamais été vérifié dans le casd'un contact entre
deux corps en alliages de titane.

H. Dong et al[82], ont étudié le comportement tribologique des billes d'alumine (99.5%)
glisser contre un disque Ti6Al4V sur une gamme de charges de 5-80 N et des vitesses de
0,0625-1 m/s dans des conditions non lubrifiées. Les résultats ont indiqué que le taux d'usure
de la bille d'alumine augmente initialement lorsque la charge ou la vitesse augmente puis
diminue, montrant des caractéristiques de transition typiques. D’autre part, les coefficients de
frottement pour le tribosystéme Ti6Al4V/alumina augmente inversement avec les charges
appliquées ou les vitesses de glissement. Il a été révélé aussi, qu'un mécanisme tribochimique
explique le taux d'usure élevé observé lors du glissement de I'alumine contre l'alliage de titane.

a / Effet sur le coefficient de frottement

A température ambiante, le coefficient de frottement de l'alliage Ti 6AIl 4V et du
revétement d'alliage variait avec le temps d'usure de différentes charges [83], comme indique
dans la Figure 1.26. Lorsque la charge était de 3 N, le coefficient de frottement de I'alliage Ti-
6Al-4V augmentait avec le temps d'usure dans les 15 premiéres minutes, puis se stabilise apres
15 min et le coefficient de frottement a été maintenu entre 0,47 et 0,53. Lorsque la charge était
de 6 N, la période de pré-broyage était réduit a 10 min, puis se stabilise, et le coefficient de
frottement a été maintenu dans la plage de 0,40 ~ 0,47. Lorsque la charge augmente a 9 N, il
n'y avait pas de période de pré-broyage, c'était directement dans la période stable. Le coefficient
de frottement a diminué et maintenu dans la plage de 0,39-0,44 finalement,
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Figure 1. 26 Variation curve of friction coefficient of Ti-6Al-4V alloy and alloying coating
under different load: (a) Ti-6Al-4V alloy; (b) alloying coating.

1.6.2.4 Dégradation des surfaces

La dégradation des surfaces repose sur un ensemble complexe de phénomenes pouvant
intervenir a différentes échelles. D'un point de vue microscopique, cela entraine une
modification de la microstructure du matériau (changements de phase, inclusions,
dislocations,taille de grains). A I'échelle macroscopique, l'usure est associee a une perte de
volume entrainantune emission de débris. Elle s'accompagne d'une transformation physico-
chimiquedes surfaces en contact qui peut totalement modifier la rheologie de I'interface de
contact.Elle est souvent associée a des effets néfastes : la perte de cote, de forme ou de masse
peuvent en effet étre problématiques d'un point de wvue fonctionnel. Pourtant,
plusieursapplications utilisent I'usure : écriture a la craie sur le tableau ou l'affltage d'un outil.
Elleest méme recherchée dans certains cas : le rodage d'une interface de contact permet delutter
contre d'autres formes d'endommagement qui seraient beaucoup plus dévastatrices [84]. L'usure
provoquée durant cette période "d'apprentissage" se révélera en effet protectrice par la suite.

L'usure globale d'un systéeme repose sur des combinaisons de plusieurs processus
quipeuvent agir simultanément. Barrau[84] estime qu'une piece subit tout au long de savie trois
étapes d'usure :

- Rodage : usure rapide avec un taux d'usure réguliérement décroissant,
- Marche normale : durée de vie (usure faible et constante),
- Vieillissement et mort : taux d'usure croissant.

Cela rejoint les travaux deChiou et al.[85]qui estiment que le volume usé pour
un contact entre deux pieces métalliques dépend de la distance de frottement : le tauxd'usure
(en mmd/m) est au départ tres élevé puis décroit jusqu'a devenir constant.
L'usure dépend de la nature des matériaux en contact mais surtout des conditionsde frottement.
Bayer [86]conclut que "l'usure n'est pas une propriété intrinséque dumatériau considéré mais
bien la réponse d'un systéme".
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1.6.3 Les modes d'usure

Les mécanismes d'endommagement reposent principalement sur I'évolution de la
surfaceréelle de contact, et sur la sévérité de la sollicitation (domaine élastique ou plastique,
Température). Burwell [87] distingue quatre modes principaux d'usure :

-Usure par transfert ou adhésive : elle se caractérise par un transfert de débris del'un des deux
corps vers l'autre ou par la formation d'un débris constitué d'unmélange des deux corps [88].
Lim et Ashby [67].estiment que ce typed'endommagement est lié a l'accumulation de
déformations plastiques a l'interfacede contact. Bhushan [89].distingue deux origines a son
activation : I'adhésion desaspérités formant la surface réelle de contact [90]. et le délaminage
[91] .

Dans le premier cas, les énergies atteintes au sommet de chaque aspérité sont
assezimportantes pour former des microsoudures a l'interface de contact. C'est ensuitela dureté
de chacun des corps qui définit la direction et la nature du transfert departicules d'usure entre
les deux pieces. Cela rejoint la théorie des microsouduresproposée ensuite par Bowden et Tabor
[66] .

Dans le second cas, le cisaillement des surfaces en contact conduit a la
nucléationd'inclusions de vide dans I'épaisseur du matériau. Ces derniéres s'étendent dans
ladirection de glissement jusqu'a causer une fissure provoquant I'¢jection de débrisde type
"plaque”. Leur taille peut étre importante, Straffelini et Molinari[92].observent des débris
atteignant le dixieme de millimeétre.

- Usure abrasive : elle est caractérisée par la présence d'un corps rugueux ou de particulesdures
issues de débris d'usure ou de la pollution du milieu. Ces particules oudébris peuvent se trouver
entre les surfaces ou faire partie de I'une d'elles. Blouet[93].estime que si leur dureté Vickers
est une fois et demi supérieure a celle de lasurface usée alors l'usure abrasive est activée. Ces
particules d'usure, ou simplementle corps le plus dur pénétrent dans celui ayant la dureté la plus
faible. Les endommagementsassociés sont du polissage, des griffures, des micro labourages, ou
encoredes arrachements de copeaux. Lors de micro usinages, il n'y a pas de transfert dematiére
seuls les bords du sillon sont affectés en étant déformés plastiquement. Lemoyen le plus
répandu pour lutter contre ce type d'usure est l'augmentation de ladureté des corps en contact
[84].

- Usure par fatigue : elle se caractérise par un nombre minimal de cycles pour étreactivée. Elle
dépend de la capacité des matériaux a absorber les énergies de déformationet les contraintes
thermiques lors d'un nombre important de cycles. Ce typed'usure est associe a un phénomene
de fatigue des couches superficielles pendantle glissement. Elle se manifeste par des fissures
paralleles a la direction de glissementqui apparaissent en sous couches. Barrau[84] explique
leur apparition parl'augmentation de la densité de dislocations en surface qui provoque un
écrouissage superficiel. L'énergie de frottement a ensuite pour effet de redistribuer cette
densitéde dislocation en un réseau plus stable par glissement ou montée des dislocations. llen
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résulte un déséquilibre entre les contraintes internes : en surface des contraintesde compression
sont générées alors qu'en sous couche des cavités se forment et favorisent la fissuration.

- Usure corrosive (ou par oxydation) : elle correspond a un processus dominé par uneréaction
chimique ou électrochimique avec le milieu environnant. Un film de matiéreoxydé est créé puis
enlevé lors du mouvement relatif des pieces en contact. Si le film est fragile, il se forme des
débris extrémement durs qui peuvent conduire a delabrasion. Ce cas de figure est
particulierement néfaste, des taux d'usure importantssont observés. Par contre s'il est ductile, le
cisaillement se produit dans I'épaisseurdu film. Ce dernier peut adhérer a la surface d'un des
deux corps et jouer un réleprotecteur.

Lim et Ashby [67] .considérent un mode d'endommagement supplémentaire :

-Usure par fusion : elle se caractérise par un détachement de particules fondues.Dans ce cas, les
aspérités formant la surface réelle de contact atteignent localementla température de fusion du
matériau. Cela a déja été observé pour des vitesses deglissement de I'ordre d'1 m/s Bowden et
Ridler[94].Lorsque la couche de métalfondu est contenue dans le contact, on parle de
lubrification hydrodynamique. Letaux d'usure reste €levé tant que le coefficient de frottement
est faible. Dans le casde frottement a trés grande vitesse (V = 100 m/s) et trés forte pression
normaleapparente (p = 1 - 3 GPa), Liou et al.[95] .ont mis en évidence la création d'unecouche
de métal fondu pour un couple acier-aluminium.

1.6.3.1 Notions de tribologie des interfaces

La tribologie des interfaces propose de séparer le phénoméne de détachement
desparticules de l'usure. Si les particules restent piégées dans le contact, on parle alors
detroisieme corps. Ce concept phénoménologique a été élaboré par [96-97] .a partir
d'observations expérimentales.

Cette approche est basée surla "vie™ du troisieme corps depuis sa formation jusqu'a son
élimination du contact. Lesdeux premiers corps correspondent au couple frottant (Fig.l1.27) et
le troisieme corpssépare completement ou partiellement les deux premiers. Le dernier élément
du triplettribologique est I'environnement qui peut jouer un role au travers de sa température,
sacomposition chimique ou encore sa pollution éventuelle.

Dans le cas du frottement sec, le troisieme corps, principalement constitué de
particulesissues des premiers corps, donc de l'usure [98], a pour fonction :

- le support de la charge normale,
- 'accommodation des vitesses,
- la séparation des premiers corps en évitant tout contact direct entre eux.

Il a la particularité de pouvoir étre soumis a des cisaillements tres importants sanspour
autant se dégrader. Cette couche peut dans certains cas protéger les surfaces et jouer le role de
lubrifiant [62].
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Figure 1. 27:Représentation du contact tribologique.
a/ Le circuit tribologique

Dans le concept du troisieme corps, les particules sont constamment en mouvement
etsont donc soumises a un gradient de vitesse. Le circuit tribologique, présenté figure
1.28,illustre le phénomeéne de flux de matiére, ou de débit du troisiéme corps.
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Figure 1. 28:Circuit tribologique propose par Berthier [97,99]

Ces débits de troisieme corps sont [100].

- Le débit source interne noté Q's: c'est le troisieme corps "naturel” créé dans lecontact a partir
du détachement de particules issues des premiers corps suite a leursdégradations,

- Le débit source externe noté Q®s: c'est du troisieme corps “artificiel” constitué departicules
venant de l'extérieur du contact. Dans certains cas ce troisieme corpsest volontairement
introduit dans le contact par exemple lors du démarrage d'unelocomotive, du sable est injecté
dans le contact entre les roues et les rails,

- Le débit interne noté Qi le débit interne représente la maniére dont circule le troisieme corps
dans le contact par exemple un changement de cohésion, de ductilité.

- Le débit d'éjection noté Qe : c'est le débit représentant le troisieme corps qui sortdu contact, il
est divisé en deux parties : le débit de recirculation et le débit d'usure,

- Le débit de recirculation noté Qr: c'est le débit représentant la partie du troisiemecorps qui
sort du contact et qui s'y réintroduit ultérieurement par exemple dans lecas d'un systeme Pion /
Disque.

- Le débit d'usure noté Qu : il représente la partie du troisieme corps qui quitte lecontact
définitivement sous une action mécanique ou physico-chimique. C'est doncle débit représentant
l'usure réelle.

Il s'agit ici de la tribologie des interfaces et non plus des surfaces et des volumes oucorps
massiques des matériaux. Cette approche, relativement moderne, n'apporte aucunmode de

calcul ou solution industrielle mais permet une meilleure compréhension desphénomeénes
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physiques mis en jeu. L'une des conséquences majeure du frottement est lacréation de particules
d'usure qui peuvent conduire a la création d'un troisieme corps. Ce dernier modifie le rapport
Sr=Sappet la nature de l'interface (notamment la rhéologie).

On retrouve un lien entre l'usure (conséguence de la dissipation d'énergie dans le
contact) et les efforts de frottement a I'origine de ces phénomenes.

1.6.3.2 Cartes d'usure

Lim et Ashby [67].ont collecté les données expérimentales de plusieurs études
tribologiquesconcernant un contact acier-acier generé avec un dispositif pion sur disque.
Ces données sont utilisées pour construire de maniére empirique des diagrammes qui
indiquentle régime de prédominance de chacun des mécanismes d'usure séche. Le fait de
comparer des résultats d'études différentes ou les corps en contact sont de forme et detaille
différentes conduit les auteurs a utiliser un volume usé W , une pression normale Fet une vitesse
de glissement , vadimensionnés.

_ W

W = 1.13
Sapp

_ N

F=—— 1.14
Sapp.HO
V.r

p=—2 1.15

a

OuSappest l'aire de contact apparente (m?), N est la force normale (N), Ho est ladureté du métal
a température ambiante (N/m2), V est la vitesse de glissement (m/s),roest le rayon du pion (m)
et aest la diffusivité thermique (m?#/s). La carte empirique obtenue est présentée en figure 1.29
pour des vitesses de glissement allant de 10" 4a plusde 100 m/s. L'usure par soudure englobe
l'usure par fusion.
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Figure 1. 29:Carte d'endommagement d'un contact acier-acier (pion sur disque).
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Cette carte, largement répandue dans la littérature, De plus, la répartition de la chaleur
entre les deux premiers corps peut fortement dépendre de la géométrie de la surface de contactet
donc du tribométre utilise. Néanmoins, on constate la forte dépendance des
mécanismesd’endommagements a la pression normale apparente et a la vitesse de glissement.
Dans lecas de matériaux ferreux, jusqua 1 m/s les débris d'usure sont des fragments
métalliquesmais au dela les températures flash sont suffisantes pour conduire a de I'oxydation.
Selonles auteurs, si la vitesse ne cessait d'augmenter on assisterait a la création de gouttelettesde
métal fondu.

Ce type de carte n'est d'aucune utilité pour quantifier I'usure mais permet de
distinguerles modes d'endommagements principaux en fonction des conditions de glissement.
Deslois d'usure propres a chaque mode pourraient ensuite étre utilisées. La limite principalede
cette approche empirique est la quantité d'essais a réaliser : théoriqguement il faudraitalimenter
autant de cartes qu'il y a de couples de matériaux et qu'il y a de moyens d'essais.

1.6.4 :Le grenaillage de précontrainte

Le grenaillage de précontrainte (également appelé Shot Peening) est un
traitementmécanique de surface dans le but de générer des contraintes résiduelles de
compression,permettant d’améliorer la durée de vie d’une piéce. Il consiste a marteler la surface
d’unepicce de grenailles (petites billes sphériques, en acier, céramique ou en verre), projetées
agrande vitesse sous des conditions controlées. Les impacts déforment plastiquement lacouche
superficielle. La déformation en sous couche reste élastique. L'équilibrage globalde la structure
introduit des contraintes résiduelles de compression sur quelques dixiemesde millimetre. Le
recouvrement total de la surface par un réseau d'empreintessuffisamment denses marque la fin
de I'opération. Un profil uniforme de contraintesrésiduelles est alors obtenu. De par son intérét
économique manifeste, comparé auxautres types de traitements, le grenaillage demeure
aujourd'hui le procédé le plus utilisédans les industries.

Selon Wohlfahrt [101], confirmé par Hakimi [102], deux mécanismes sont al'origine de la
génération de contraintes résiduelles de compression :

» L’effet de la pression de Hertz [103] : les impacts répétés produisent un
chargement normal. La contrainte de cisaillement correspondante est maximale en sous-
couche,a une profondeur donnée, fonction du rayon de I'aire de I'empreinte laissée parl'impact.
La déformation plastique créée a cet endroit est maximale et a l'origine decontraintes de
compression maximales. Ce mécanisme se manifeste surtout lorsqu'ongrenaille un matériau dur
ou lorsqu'on utilise des billes de faible dureté.

= L’effet de martelage qui correspond a wun allongement plastique des

couchessuperficielles (environ 10 a 30um [104],
qui se produit sous 1’action de forcestangentielles provoquées par le jet de grenailles. Le
cisaillement est maximal en surface etgénere, par conséquent, un niveau de contrainte maximal
au méme endroit. Lacontinuité de la matiére limite I'allongement de cette couche superficielle
mince par lereste de la piece. Elle est de ce fait mise en compression. Cet effet affecte
principalementun matériau de dureté faible, grenaillé a l'aide de billes de dureté élevée.

C'est la superposition de ces deux phénomenes qui crée les contraintes residuelles
decompression lors de I'opération du grenaillage, tel qu’illustre la figure 1.30. 1l est asouligner
que, fait primordial, ce sont les incompatibilités liées aux hétérogénéités dedéformations
plastiques qui sont a l'origine de contraintes résiduelles. Ces derniéresn‘auraient pas été
générées en présence de déformations plastiques homogeénes.
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Figure 1. 30:Origines de contraintes résiduelles lors du grenaillage [104].

1.6.4.1 Grenailleuses

Deux types principaux de grenailleuses sont utilisés dans l'industrie : les machines a
aircomprimé et les machines a turbine.

a/ Grenailleuses a air comprimé

Les billes sont propulsées par de I’air comprimé au travers d’une buse Figure 1.31.Cette
machine présente 1’intérét d’étre maniable et automatisable. Les paramétres sontbien maitrisés.
Elle propose un jet de billes relativement directionnel. Ce procédé est ainsiutilisé pour des
piéces a géométrie complexe ou pour des zones peu accessibles (surfacesintérieures). Les piéces
sont traitées de manicre unitaire. On peut également intégrerplusieurs buses d’orientations
différentes pour traiter une piece de forme complexe.

Toutefois, cette machine nécessite un investissement et une maintenance lourds.
Elleprésente par ailleurs une capacité de production faible.

Figure 1. 31: Exemple d'une buse de grenailleuse a air comprimé.
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b/ Grenailleuses a turbine

Dans ces machines, les billes sont introduites au centre de la turbine, qui tourne a
unevitesse de rotation bien définie. Sous I’ effet de la force centrifuge, les billes sont entrainéeset
accélérées vers 1’extérieur de la turbine pour enfin étre projetées en gerbe sur la picce.Comme
on peut le voir sur la figure 1.32, la zone grenaillée est beaucoup plusimportante qu’avec le
procédé précédent. Les paramétres sont moins maitrisables, et plusparticulierement 1’angle
d’incidence (qui sera, du coup, compris dans une fourchette devaleurs). Ce procédé est plutot
destiné a des pieces de géométrie plus simple, ou a despiéces plus massives. Il est adéquat pour
les chaines de production ou I’on traitera desquantités importantes de pieces similaires. Il en est
de méme pour des structures longuesdéfilant en continu dans des machines en tunnel prévues a
cet effet.

Figure 1. 32: lllustration d'une turbine de grenaillage.

1.6.4.2 Parametres du grenaillage

Tous parametres pouvant augmentés l'intensité de I'impact sont des facteurs importants
etinfluent sur le résultat du grenaillage [105]. Ces paramétres sont liés soit auxmatériaux (billes
et piece), soit au procédé lui-méme. Ces derniers sont multiples et amaitriser impérativement.
Non seulement pour atteindre 1’objectif prévu pour la piece,mais aussi pour éviter de la
détériorer [106]. En effet, les impacts provoquentobligatoirement de I'endommagement. Il s'agit
constamment de trouver un meilleurcompromis entre les avantages et les inconvénients. Le but
étant naturellement d'éviterque les inconvénients ne surpassent les effets bénéfiques.

1.6.4.3Parametres intrinséques au procédé
La figure 1.33 illustre les différents paramétres liés au procéde du grenaillage.

Figure 1. 33: Schéma représentatif des parameétres du procédé
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1.6.4.4 Vitesse de projection

Elle intervient directement dans I’expression de 1’énergie cinétique de la bille, ce qui
enfait un parametre primordial. Elle est généralement comprise entre 20 et 100 m/s pour
lesgrenailleuses traditionnelles. Elle augmente la zone affectée par le traitement et le
niveaumaximal de contrainte figure 1.34. Peu de méthodes permettent de mesurer cette vitesse
expérimentale. La société WHEELBRATOR ALLEVARD [107] a développé uneméthode de
mesure nommée TRAVEL. Les variables qui influent sur la vitesse sont lavitesse de rotation
de la turbine ou de I’air, le diametre de la buse de tir, le diametre et laposition de I’injecteur sur
le jet d’air et la distance entre la picce a grenailler et la buse.Une distance trop éloignée peut en
effet causer une perte de vitesse du média, donc del’énergie cinétique.
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taux de recouvrement : 100 2% I1I witesse de projection de 81 m - -1

Figure 1. 34: Influence de la vitesse sur les contraintes résiduelles [104]

1.6.4.5.Diamétre de la bille

Il détermine le poids de la bille pour un matériau donné. Il aura une influence sur
lesdéformations engendrées, et donc sur la rugosité. Il affecte la durée de traitement dans
lamesure ou toute géométrie angulaire est a proscrire afin d’éviter de créer des amorces
derupture en surface de la piéce lors des impacts. On attache donc une grande importanceau tri
des billes usagees afin de contrdler leur usure. La zone en compression augmenteavec la dureté.
La profondeur ou le niveau de contrainte est maximal s'¢loigne de lasurface quand la taille de
la bille augmente, comme 1’illustre la figure 1.35. Mais, celle-cine semble pas affecter de fagon
notoire la valeur de ce niveau maximal de contrainte.
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Figure I. 35:Influence du diametre des billes de grenaillage sur les contraintes résiduelles
[104]

1.6.4.6 Angle d’incidence 0

En général I’angle d’incidence est d’environ 85° [108] pour éviter des interférencesentre
les billes projetées et celles ayant rebondi sur la piece. Cependant cet angled’incidence peut
varier entre 30° et 90° en fonction de la géométrie a traiter. L’angled’incidence influe sur
I’énergie emmagasinée par la picce [109].

1.6.4.7 Débit

Le débit correspond au nombre de billes projetées par unité de temps. Il dépend
desréglages de la grenailleuse : diamétre de la buse ou de I’injecteur, pression d’utilisation, de
la granulomeétrie du produit rejeté et du nombre de turbines. Il influenceconsidérablement
I'intensité du grenaillage. En effet, I'énergie cinétique diminue avec laquantité de grenailles
projetées, du fait de I'interaction entre elles.

1.6.4.8 Durée d’exposition

C'est le temps pendant lequel la surface a traiter est soumise au bombardement
desgrains. De sa durée découlera un etat de surface plus ou moins propre ou
mécaniquementtraité. La durée conditionne le nombre d’impacts sur la piéce. Elle conditionne
lesdéformations plastiques cumulées dans la couche affectée par le traitement. Le tempsayant
une incidence directe sur le colt, on s'efforcera de le reduire. Par I'augmentation dudébit, par la
mise en ccuvre de mouvements des pieéces ou mouvements du jet les plusefficaces possibles
pour obtenir la meilleure couverture.

1.6.4.9 Taux de recouvrement
Le taux de recouvrement est le rapport entre la surface des impacts et la surface
agrenailler. Un taux de 100% indique que la surface de la piece est entierement grenaillée. Le

temps nécessaire pour obtenir ce recouvrement est appelé temps de base. On parle dutaux de
recouvrement de 200 ou 300% quand ce temps est multiplié par 2 ou 3 [110].
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Il est a noter qu'un temps de recouvrement de 100% ne signifie pas forcément que
lematériau ait atteint son état de saturation. Certains matériaux (alliage d'aluminium)peuvent
atteindre un taux de recouvrement de 800%. Dans la pratique, la sécurité imposede limiter le
temps de grenaillage correspondant a un taux de recouvrement environ150% [111]. L'examen
visuel a la loupe reste la méthode la plus utilisée pourdéterminer ce parameétre.

1.7 Parameétres intrinséques aux matériaux

Ces paramétres correspondent aux caractéristiques mécaniques et physiques
desmateériaux utilisés, tant pour la bille que pour la piece. Le choix de billes a employer doitétre
fait selon les caractéristiques du matériau a traiter.

» Masse volumique (billes)
Elle détermine le poids de la bille pour une dimension donnée, et, donc, entrera
encompte dans 1’énergie cinétique de la bille.

» Duretés (billes et piece)

Le procédé étant base sur la déformation plastique, il est souvent nécessaire que les
billessoient au moins aussi dures que la piéce afin que ce soit cette derniere qui subisse
lesdéformations principales. La rugosité superficielle finale est influencée par la dureté de
labille et de la piece. Une bille de faible dureté est, dans certain cas, utilisée en
augmentantl'intensité afin de répondre aux exigences particuliéres de I'état de surface.

» Loi de comportement

On notera aussi I’importance du comportement ¢lasto-visco-plastique du matériau de
lapiece. Chaque point de la surface peut étre impacté plusieurs fois pour assurer un
bonrecouvrement. Sous I’effet de I’écrouissage, certains matériaux vont se durcir, d’autresvont
avoir tendance a s’adoucir, et les autres ne vont pas évoluer. Le caractéredynamique de l'impact
complexifie d'avantage le phénoméne. Hakimi [102] expliqueque pour les matériaux dont la
dureté est inférieure a celle de la bille, cet effet dynamiquen‘affecte qu'une petite couche proche
de la surface. Il augmente la valeur de contrainterésiduelle en extréme surface.

1.7.1 Contr6le du Procédé du Grenaillage

Les facteurs qui agissent sur le résultat du grenaillage sont variés. Et les
innombrablescombinaisons possibles de traitement rendent le procédé difficilement
paramétrable. Des
méthodes ont donc été élaborées afin d’assurer la robustesse et la répétitivité del'opération. De
plus, une exposition trop longue ou trop intense au jet de grenaille peutentrainer un phénomeéne
de « sur-grenaillage » a I’origine de 1’apparition de défautssuperficiels tels que replis et fissures
[106].

1.7.1.1 Intensité d’ Almen, courbe de saturation

Il s’agit d’un repére technologique mis au point par Almen (Général Motors, USA)
etuniversellement adopté (Norme AFNOR NFL 06-832, présentée parla figure 1.36[112]. On
utilise une éprouvette en acier au carbone de type XC65 trempée étrevenue, bridée sur un
support et exposée a un jet de grenaille, au voisinage immédiat despieces a grenailler. Lorsque
I’éprouvette est libérée de ses brides, elle se déforme car laface grenaillée est allongée. On
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observe alors une fleche caractéristique appelée fleche d’Almen (Figl.37). Les normes
définissent trois types d’éprouvettes N, A, C. A titred'exemple, un grenaillage d’intensité

Almen F15A se traduit F: Norme Francaise, 15:fleche de 0.15mm, A: éprouve de type A .
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TE.2 mm
Type & Type N Type
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Figure 1. 36:Norme de I'éprouvette d'’Almen[110] .
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Figure I. 37:Mesure de la fleche d'Almen [113] .
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La Figure 1.37 illustre l'utilisation de la fleche d’Almen. Elle est obtenue en tragant
lacourbe de saturation en fonction du temps d’exposition. Au bout d’un certain temps
degrenaillage, la fleche n’évolue quasiment plus. Selon la norme, le temps de saturation
estdéfini comme étant le temps d’exposition «ts» nécessaire pour obtenir la fleche
Almensouhaitée dans des conditions telles que la fleche n’augmente pas plus de 10%
lorsqu’onexpose la pi¢ce pendant 2ts [114] comme c¢’est illustré a la figure 1.38.

Fléche Almen

Pante de moins de 10%

- Point de
saturation

Temps

d'exposition

Figure 1.

38:Courbe de saturation. [114].
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Intensité du grenaillage
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souhaitée

L >
Temps de saturation I, 2 Temps d'exposition

Figure 1. 39: Courbe et temps de saturation [113].

L’essai Almen permet de controler la reproductibilité d’une opération de grenaillage
dansdes conditions données. Ce test n’est valable que dans des conditions précises appliquéesa
un matériau donné. En d’autres termes, deux fléches d’Almen obtenues dans des conditions
d’essais différentes ne caractérisent pas le méme effet. La fléche Almen nedéfinit ni le taux de
recouvrement ni les contraintes résiduelles de la piece. Elle ne préditpas non plus 1’évolution
du materiau a traiter. Chaque materiau possede en effet sa propre loi de comportement.

1.7.2Les principales conséquences du grenaillage
1.7.2.1 Répartition de contraintes résiduelles

Les contraintes de traction (avant grenaillage) étirent la surface et peuvent entrainer
desinitiations de fissures. Ces contraintes peuvent résulter de I’ effet de sollicitationsextérieures
ou étre résiduelles. Elles sont produites par des procedés de fabricationcomme le soudage, la
rectification, 1’emboutissage et 1’usinage. L’opération de grenaillage de précontrainte
redistribue les contraintes résiduelles dans la piece : effacement des contraintes résiduelles en
surface et remplacement par des contraintesrésiduelles de compression. Les contraintes
résiduelles de traction sont déplacées au cceurde la piéce, et sont par conséquent, moins
dangereuses. L’efficacité de contraintesrésiduelles produites par le grenaillage dépend de sa
bonne répartition dans le matériau,du niveau maximal de contraintes de compression atteint et
de sa position, de la zonedéformée plastiqguement, et surtout de sa stabilité lors des chargements
en service .

1.7.2.2 Etat de surface

Le grenaillage peut permettre d’atténuer ou d’éliminer des effets de défauts (entailles)
dusaux procédés de fabrication, et de générer un état de surface isotrope dans toutes
lesdirections du plan de la piece figure 1.40. L’état de surface dépend de I’intensité
dugrenaillage, donc de la vitesse de projection, de la nature de matériau de la bille et de la piéce.
Selon certains auteurs [115], I’influence de la taille des grenailles sur 1’état desurface n’est pas
bien claire. lls affirment que pour un matériau de dureté donnée, ilexiste une taille optimale de
bille qui produit un meilleur état de surface.
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Afin d’améliorer 1’état de surface, il est parfois nécessaire de recourir a un
doublegrenaillage. En utilisant dans un premier temps des grenailles de taille
relativementgrande, et de billes de petite dimension par la suite. Sing et al. [116] ont constaté
quele double grenaillage n’affecte pas énormément 1’¢tat de contraintes résiduelles
obtenuesavec un simple grenaillage. Néanmoins, les essais de fatigue qu’ils ont menés aprés
unsimple et un double grenaillage ont prouvé que ce dernier est le plus efficace. Ils en ontconclu
que ’augmentation de durée de vie en fatigue est liée essentiellement a la bonnequalité de
surface due au double grenaillage. Park et al. [117], quant a eux, font lesobservations suivantes
sur d’autres nuances d’aciers [118] , DIN50CrV4 : (a) ledouble grenaillage augmente le niveau
de contrainte de 300 a 600 MPa, et cela sur unezone 25 a 50um plus profonde que sur un simple
grenaillage, (b) la rugosité superficiellediminue de 28%, (c) la dureté est la méme pour un
simple et double grenaillage quelquesoit la nuance d’acier, (d) ils ont confirmé le fait que le
double grenaillage augmenteremarquablement la durée de vie en fatigue.

Figure 1. 40:Structure d'unAcier avant / apres grenaillage [119].

Si la rugosité n’est pas trop importante, les cratéres de grenaillage sont bénéfiques car
ilsaméliorent la lubrification en retenant 1’huile de lubrification. Par ailleurs, les
particulesarrachées lors d’un contact peuvent venir se loger dans ces cratéres, et ne plus rester
dansles zones de contact. Ces particules, qui sont généralement trés dures, n’ont plus alors
unrdle néfaste ; car, en restant dans la zone de contact elles aggraveraient le phénomene
d’abrasion (Figure 1.41).

Figure I. 41:Les cratéres de grenaillage stockent les débris de fretting [119].

1.7.2.3 Influence du grenaillage sur des pieces initialement cémentées oucarbonitrurées

Les traitements thermochimiques peuvent générer des défauts superficiels dus
auxphénomenes d’oxydation, décarburations, aux transformations incomplétes de phases
ouencore aux transformations des phases non souhaitées. Le grenaillage de précontrainteest une
mesure complémentaire aux traitements thermochimiques en corrigeant lesimperfections :

= Legrenaillage ameliore la topographie de surface. Il peut refermer une fissureinitiée par
I’oxydation superficielle par exemple (due a la Cémentation).

» L’austénite résiduelle laissée par les traitements thermochimiques peut étretransformée
en martensite. Pour un acier 20CrMnTi, la réduction de ’austénite résiduelle peut
atteindre 62.24% en surface [120] (Fig 1.42). Cette transformation est provoquée par la
déformation plastique [121], [122].
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Plusieurs modéles numériques sont proposés pour tenir compte de la transformation de
I’austénite en martensite par déformation plastique, et sont bien répertoriés par Kubler[123].
Toutefois, leur utilisation dans la pratique estmoins évidente. Car, elle nécessite des essais
expérimentaux conséquents pourl’identification des parameétres matériaux correspondants.

Retorned austenite Ar %

0-2 0-&
Depth below surface Z {mm !

>, After shot pecening; @, before shot peening.
Figure 1. 42: Austénite résiduelle d’un acier cémenté avant et aprés grenaillage [120].

L’austénite résiduelle diminue la dureté superficielle. L’opération de grenaillage,par
écrouissage et par transformation métallurgique, permet d’augmenter la dureté sur une
profondeur pouvant atteindre 0.4 mm [122] (Fig. 1.43). Cette augmentation varie en
fonction de la durée du grenaillage [121].

700

sS00

Microhardness HV

300 ] 1 N 1 4 ]
0-2 0-6 1-0 1-4
Depth below surface Z (mm)

=, After shot peening; @, before shot peening.
Figure I. 43 : Dureté d’un acier cémenté avant et aprés grenaillage [120].

Les contraintes résiduelles de compression issues des traitements thermochimiques
(cémentation ou carbonitruration) ont tendance a décliner en surface, voire en traction,
dus aux defauts superficiels. Le grenaillage de précontrainte augmente
considérablement les contraintes résiduelles de compression dans la couche
superficielle (figure 1.44).

100 Depth below surface Z (mm]
0-2 0.4 C-6 0-8 1-0 1;2 1+ &4

Residual fangenfial stress o, (MPa)

>, After shot peening; @, before shot peening.

Figure I. 44 : Dureté d’un acier cémenté avant et apres grenaillage [120].

L’initiation et la propagation de fissures sont largement retardées par legrenaillage de
précontrainte. Le gain de durée de vie atteint 30% pour un acier20MnCrTi [121].
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D’aprés Batista et al. [124], les défauts apparaissent auméme moment pour un matériau
uniqguement carbonitruré et pour un matériauayant été grenaillé en plus. C’est leurs
évolutions qui différent. Elle est beaucoupplus lente pour un matériau grenaillé en plus,
due aux valeurs élevées decontraintes de compression (causées par le grenaillage)
proche de la surface.

La surface observée pour I'échantillon de référence avec une rugosité de surface Ra de
0.22um prés de la surface polie miroir [125], tandis que les échantillons grenaillés avec S10 ,
S60 ( pendant 5min et 15min ) avait une Ra beaucoup plus élevé jusqu'a 2.55um Figure 1.30 .
Le grenaillage avec S60 a donné une surface plus rugueuse qu'avec S10 . car la surface grenaillé
avec S60 comprend des vallées nettes et plus profondes ( contraste bleu ) et des pics nets et plus
élevés ( contraste rouge ) Figure 1.46 (c,d) L'élévation relative de la surface variait entre 9,01 et
+9,19um a 5 min pour S60 et entre 4,38 et +3,36 um a 5 min pour S10 résultant en forme
plus lisse la surface avec des vallées et des pics plus petits Figure 1.46b . la taille de la grenaille
était le parametreprincipal modifiant la rugosité de surface (0,74 pm pour S10 a 5 min vs 2,27
pum pour S60 a 5 min) ayant une majorité sur la taille du cratere formé en surface lors du
grenaillage [126].11 a il a été indique que [127] des particules plus grosses étaient responsables
d'une dureté et d'une rugosité de surface plus €levees , et les deux propriétés reposent
fondamentalement sur le degré de déformation plastique qui se produit sur la surface grenaillée
[127,128].
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Figure 1. 45 : Areal surface roughness after shot peening with S10 and S60.
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Figure 1. 46:Surface topographies of Ti6Al4V; (a) reference sample, (b) shot peened (S10, 5
min), (c) shot peened (S60, 5 min), (d) shot peened (S60, 15 min).
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La Figure 1.47présente les profils de contraintes obtenus par la méthode des avant et
apres la déformation surfacique. La détermination des contraintes s’appuie sur les hypothéses
de contraintes planes (627=0), d’une égalité des composantes xx et yy et en considérant que z
est la direction normale a I’échantillon alors que x et y sont les directions inclues dans le plan
mateérialisant la surface de I’échantillon.

o S0 100 150 200

%0 % Profondeur [um
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Figure 1. 47: Mesure du profil de contraintes en profondeur avant et apres les différents
traitements.[129].

1.8 Examen des résultats lors de la diffraction par rayons X

Il est important de connaitre la structure cristallographique de I'échantillon afin de
pouvoir connaitre a priori les plans qui donne lieu a un pic de diffraction ainsi que l'intensité et
la localisation approximative des pics .par exemple, un plan {111} observable dans un matériau
de structure cubique a faces centrées ne sera pas observés dans un matériau de structure cubique
centrée . ces renseignement peuvent étre trouvés dans la bibliographie ou bien dans les fiches
ASTM .ils permettront d'appliquer les critéres de choix d'une raie de diffraction (20 grand,
forte intensité, raie suffisamment isolée ...).

1.8.1 Examen visuel des pics

Dans la pratique, les pics sont souvent qualifiés par les expérimentateurs par des
adjectifs tels que “beau” ou “moche”. Pour peu scientifiques qu’elles soient, ces expressions
recouvrent une vérification visuelle de la forme des pics permettant une intervention rapide sur
la mesure pour optimiser les conditions d’acquisition avant méme qu’elle soit terminée (choix
du collimateur, du temps de comptage ou des oscillations). Différents problemes pouvant n effet
intervenir:
- Pic de forme irréguliere (taille de grain) : augmenter les oscillations et/ou la surface irradiée.
- Pic trop large (écrouissage) : choisir un autre pic, utiliser une méthode de localisation adaptée
moins sensible a la détermination du bruit de fond (barycentre centré, par exemple).
- Pic trop fin (rare) : augmenter la résolution en reculant le détecteur.
- Pic dissymétrique : peu génant dans la mesure ou la dissymétrie ne varie pas avec I’angle Y.
- Pic trop peu intense (texture) : augmenter le temps de comptage et/ou la puissance du
générateur.
-Pic inexistant (texture trés forte) : utiliser plusieurs raies de diffraction.
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- Pic trop intense (matériau recristallisé, monocristal) (rare) : atténuer le faisceau soit

par des filtres, soit en réduisant la puissance du générateur pour éviter d’éventuelle saturation
ou détérioration du détecteur.

- Pic superposé a un autre pic (ferrite eutectoide et ferrite proeutectoide par exemple) :
I’information obtenue est une moyenne sur les deux phases.

- Pic partiellement superposé a un autre pic (multi phasage) : utiliser une méthode de
traitement adaptée ( déconvolution des pics).

- Bruit de fond trop important : améliorer la sélection en énergie.

- Bruit de fond mal défini (pic large) : travailler sur des raies plus basses en 2Q, rapprocher le
détecteur.

1.8.2Visualisation des résultats de traitement des pics

Dans certains cas de mesures difficiles, il peut étre intéressant de visualiser le résultat
du traitement de localisation des pics (soustraction du bruit de fond, position) afin de vérifier si
le traitement par le logiciel s’est bien déroulé. Ceci permet d’éviter que le traitement converge
sur une oscillation statistique ou sur un défaut de linéarité du détecteur.

1.8.3 Examen des incertitudes

Le premier test de la validité¢ d’une mesure est donné par I’incertitude sur la composante
de contrainte déterminée. Une forte incertitude peut provenir:
— d’un temps d’acquisition insuffisant.
— d’une dispersion statistique insensible au temps d’acquisition des valeurs autour de la
courbe moyenne lié a un probleme de taille de grain.
— d’une non linéarité (ou forme non elliptique) de la courbe.

1.8.4 Examen de la courbe 20 = f( sin%y)

Il arrive que la courbe 26 en fonction du siny ne se conforme pas au modéle linéaire ou
elliptique. Ceci peut €tre une indication de la présence de texture cristallographique (courbe “en
serpent”) ou de gradient de contrainte et/ou de composition (courbe parabolique). Si de fortes
dispersions statistiques ne disparaissent pas lorsqu’on refait la mesure, cela peut étre le fait de
problemes de taille de grain (pics intenses et déformés). Un effet de taille de grain peut bien sar
étre superposé a un effet de texture et/ou de gradient.

1.8.5 Examen des intensités de pics

L’intensité des pics diminue en général réguliérement avec ’angley. Toutefois, une
évolution de I’intensité peut traduire la présence d’une texture cristallographique. on admet
toutefois, qu’un rapport de 2 entre I’intensit¢ maximale et I’intensit¢ minimale n’est pas
significatif d’une texture car il est trés difficile d’obtenir une intensité constante, méme sur un
échantillon isotrope (imperfection des corrections d’absorption, défocalisation...).
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1.8.6 Examen des largeurs de pics

Du fait des effets de défocalisation , la largeur des pics de diffraction a tendance a
augmenter avec I’angle Y (ceci peut étre vérifié facilement sur une poudre recuite). Cependant,
des variations importantes et chaotiques des largeurs de pic peuvent étre le symptome d’effets
de taille de grain. Ceci peut étre confirmé par une évolution chaotique des intensités et par un
examen visuel des formes de pics. Une évolution réguliere de la largeur peut étre le fait d’une
texture cristallographique, I’évolution des intensités étant généralement opposée.

Ces différents effets sont cependant peu dangereux car ils sont visibles sur les courbes
de 2Q, de I’intensité et de la largeur de corde. Toutefois, il est nécessaire de prendre garde aux
effets qui ne se traduisent pas dans la valeur de I’incertitude obtenue par le résidu de la
régression des moindres carrés mais par une erreur systématique: décalage de I’origine du
mouvement Y ou F, certains cas de texture, courbure de la surface de 1’échantillon, biphasage...
Ces effets doivent étre pris en compte par un réglage rigoureux de I’appareillage et une analyse
soignee de la mesure.

1.9 Corrosion

Selon le point de vue de I'ingénieur constructeur, la corrosion est une dégradation du
matériau ou de ses propriétés par réaction chimique avec I'environnement. Cette définition
admet que la corrosion est un phénomeéne nuisible : elle détruit le matériau ou réduit ses
propriétés, le rendant inutilisable pour une application prévue. Un autre phénomene dégrade le
matériau : l'usure, perte progressive de matiere de la surface d'un solide, due au frottement ou
a l'impact, un phénomene principalement mécanique ou, cependant, les interactions chimiques
entre le matériau et I'environnement jouent parfois un réle important en accélérant ou en
ralentissant la dégradation. L'étude de la corrosion et protection des métaux englobe donc aussi
les phénomeénes de dégradation dus aux sollicitations mécaniques et chimiques combinées
[130].

La corrosion est une réaction inter-faciale irréversible d'un matériau avec son
environnement, qui implique une consommation du matériau ou une dissolution dans le
matériau d'une composante de I'environnement. Cette définition inclue les effets positifs de la
corrosion ainsi que l'absorption d'une composante de I'environnement sans consommation du
matériau. L'absorption de I'nydrogene par l'acier est, par exemple, considérée comme une
réaction de corrosion.

1.9.1 Corrosion des alliages a base de titane

Le titane est un métal extrémement oxydable ; le Tableau 1.12 montre que dans la série
des potentiels électrochimiques standards, il se place au voisinage de I’aluminium, entre le
magnésium et le zinc. L’une des causes de la résistance a la corrosion du titane et de ses alliages
est le développement d’une couche protectricede quelques fractions de micrometre, constituée
d’oxyde majoritairement TiO2, mais il est reconnu qu’elle peut contenir d’autres variétés. Cette
couche est intégre et trés adhérente. En cas de rayure de la surface, I’oxyde se reformera
spontanément en présence d’air ou d’eau. De plus, cette couche est trés stable sur une large
gamme de pH, de potentiel et de température. Elle se forme sur tous les alliages,
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indépendamment de la composition chimique ou de la morphologie de la microstructure sous-
jacente.

Bien que le titane soit chimiquement une espéce tres réactive, il résiste de fagon générale
a la corrosion, et ce dans la plupart des conditions ; un défaut de résistance a la corrosion est
quasiment toujours li¢ a un défaut du film d’oxyde protecteur.

Tableau | 11: Potentiels électrochimiques standard de quelques métaux.

Métal Potentiel
(V/ENH)

Mg/Mg -2,37

Al/ Al -1, 66

Ti/ Tiz -1,63

Zn/ Zn = -0,76

Des conditions tres réductrices, ou des environnements tres oxydants, ou encore la
présenced’ions fluor, diminuent le caractére protecteur de cette couche d’oxyde (les réactifs
d’attaquepour révéler les micrographies sont le plus souvent des mélanges fluoronitriques).

Laréactivité des solutions acides peut étre néanmoins réduite par 1’adjonction d’agents
oxydantset/ou d’ions lourds métalliques. L acide chromique ou nitrique et les sels de fer, nickel,
cuivreou chrome sont alors d’excellents agents inhibiteurs. Cela explique pourquoi le titane et
sesalliages peuvent étre utilisés dans des procédés industriels et des environnements ou
lesmatériaux conventionnels se corroderaient.

Le titane fait partie des métaux nobles au sens du potentiel galvanique. Dans
cetenvironnement, le titane possede un potentiel de — 0,1 V par rapport a une électrode
aucalomel saturée (V/ECS), ce qui le place du c6té des métaux passifs (nobles).

Enconséquence, le couplage avec la majeure partie des autres métaux crée un courant
galvanique; le titane devient alors la cathode et I’autre métal se corrode. Dans ces conditions,
le matériaupeut absorber de 1’hydrogéne ; il faut alors craindre la précipitation d’hydrures
fragilisante. Lafigure 1.48 montre une courbe de polarisation de I’alliage Ti6Al4V dans une
solution d’attaque (NaCl a0.9%).
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Figure 1.48 : Courbes de polarisation potentiodynamique de I’alliage Ti6Al4V dans 0.9%
NaCl a température ambiante [131].

1.9.2 Le rdle de lacouche TiO2

Le dioxyde de titane joue le réle d'une interface active entre le matériau inerte (le titane)
et le matériau biologique (les biomolécules, le tissu). Le titane interagit avec les fluides
physiologiques a travers la couche TiOz2 présente sur sa surface, qui joue le role de protection
du métal contre la corrosion et responsable de la biocompatibilité. La composition chimique de
I’oxyde de titane varie en fonction de I’environnement. Les propriétés chimiques et structurales
de cette couche jouent un réle important dans 1’absorption des protéines présentes dans des
fluides biologiques, processus suivi par I’attachement des cellules sur la surface du biomatériau.
Des expériences in vitro ont indiqué I’incorporation d'ions calcium et phosphate dans I’oxyde,
provoquant la formation naturelle d’une couche de phosphate de calcium semblable a 1’apatite
[132]. L analyse in vivo d'implants de titane a montré une vitesse de libération non négligeable
des ions titane [133].

La technique d’impédance électrochimique apporte une analyse plus compléte du
pouvoir protecteur des surfaces, comparativement aux méthodes stationnaires, puisqu’elle
permet de séparer lesmécanismes de cinétiques différentes. Les caractéristiques physiques du
film protecteur peuvent enparticulier étre distinguées du mécanisme de transfert de charges
intervenant a I’interface substrat/électrolyte, et quantifiées en fonction de différents paramétres
imposés au systeme. Figure 1.49.
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Figure 1. 44: Circuit électrique équivalent d'une électrode recouverte par un revétement (a) et
sareprésentation dans le plan de Nyquist(b).

L'impédance faradique en paralléle avec I'impédance de capacité double couche
I'ajout en série de la résistance ohmique d'électrolyte donne I'impédance totale mesurée .

Z.. = Rp + ct 1.16
tot = 22T 9 4+ Repj 20f

cette expression peut étre illustrée par le circuit suivant .

—-Imz
27 fc:”(F',cthl)

I - \

R

0 Re Z
0 R Rn+Ra

Le tracé de Nyquist de I'impédance totale en un demi-cercle de diamétre Rctet centré autour
de I'axeRe (2).

Dans ce cas, la résistance de polarisation Rp = Ret = (Ra + Ret) - Ra
Lacapacitéélectrochimique double couche peut étredéterminé a la fréquence pour laquelle
-Im (Zf)estmaximum. A cette fréquence caractéristiquefc: 2afe = 1 / (RctCal)
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1.1 MATERIAUX D’ETUDES ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES
11.1.1 Présentation du matériau

Les alliages a base de titane sont des matériaux de choix en aéronautique en raison de
leurs faibles masses volumiques (4,5 g/cm? pour le titane et 4,4 g/cm? pour le Ti-6Al-4V), ainsi
ils sont limités en raison de leurs mauvais comportements en frottement.

L’alliage retenu dans cette étude est un alliage de Titane-Aluminium-Vanadium (Ti-
6AIl-4V). Il nous a été livré sous forme de plaques de dimensions (100x 60x5). Cet alliage a subi
un laminage a chaud dont la structure est complétement recristallisée.

C’est un alliage biphasé de type alpha + beta (a+f), comparé aux alliages de titane, cet
alliage présente les résistances mécaniques les plus élevées aprés amélioration [134].

Le tableau I1.1 montre la composition chimique en pourcent poids de l'alliage Ti6AI4V:

Tableau Il 1. Compositions chimiques de 1’alliage Ti-6Al-4V [135].

Eléments 0 c | Fe |A| V| HI|N Ti

Pourcentage massique

(%) 0,13 | 0,08 | 0,25 6 4 | 0,02 | 0,05 | Balance

Chaque élément d’alliage a son role spécifique. L’aluminium et le vanadium sont les
¢lémentsde substitution les plus importants, jouant le role de stabilisants de la phase a et de la
phase Prespectivement. Le carbone, 1I’oxygene et I’azote ont le méme effet, qui rend le métal
moins ductilea basse température. Le fer et I’hydrogéne sont des stabilisants de la phase 3. Le
premier améliore lecompromis résistance-ductilité-fluage a moyenne température et abaisse
considérablement latempérature de transus T, ce qui permet de travailler & température plus
basse. Quant al’hydrogene, sa teneur est maintenue toutefois faible afin d’éviter la fragilisation
de I’alliage.

Le principe de cette étude se repose sur la réalisation d’un traitement combiné
(cémentation gazeuse suivie d’un grenaillage de précontraintes) en vue de I’amélioration du
comportement tribologique et de la résistance a la fatigue.

La cémentation est I’une des traitements de surface les plus utilisé€s et également les
plus répandus. Elle améliore certaines propriétés des matériaux notamment leur dureté, leur
résistance a I’usure, et a la corrosion.

- La cémentation gazeuse a été réalisée au niveau de I’entreprise ETRAG D’El Khroub.
L’opération a été réalisée dans un four de type Eichelin, il est équipé d’une chambre ou
s’effectue la diffusion et une chambre pour le refroidissement énergique des matériaux
cémentés. Ce four utilise des gaz CHs- NHzdont le rapport Air :gaz est de 2.8, le débit varie
entre 0,2 - 0,3 m3Nh?, le point de rosée est + 2°, le potentiel de carbone est de 0,8% et
finalement la température de craquage est de 1040 °C.
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Le traitement a été effectué selon les conditions opératoires fixées pour les propres
besoins de D’atelier des traitements thermochimiques de 1’entreprise : une température de
traitement 930°C, a des temps de diffusion variables de 2h, 4h et 6h), le semi refroidissement a
830 °C et le refroidissement énergique dans I’huile.

huile .

TC 4
230 I

Cémentation

Diffusion

1
880 | __Ji__ 1N
i Maintien
830 B e
' Trempe a 1'huile
i
i
i Revenu
1
200 {--a------mmmmmmmms e
i
i
i
1
1

(2,4,6)h 2h Temps
Figure I1.
Figure 11. 1 : Cycle de traitement de cémentation gazeuse

11.2. Préparation mécanique et étude par microscopie optique

Les échantillons ont été découpé a partir d’une plaque en se servant d’une trongonneuse
métallographique (Figure I1.2) équipée d’un systeme de refroidissement afin d’éviter tout
échauffement qui induit éventuellement a un changement de phase. L’observation
microscopique nécessite un polissage fin de la surface ou de la coupe transversale a observer.

\ A\

Figure I1. 2. Tronconneuse de précision STRUERS.

L’opération de dégrossissage a été effectuée sous des charges constantes utilisant du
papier émeri en carbure de silicium (SiC) de grade progressif, montés sur des tourets de
polissage dont la vitesse est de 300 tr/min (polisseuse a disque rotatif LABOPOL-5 (Struers).
La diminution de la taille des grains d’abrasif d’un papier a l’autre permet d’affiner
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progressivement 1’état de polissage et de diminuer la rugosité moyenne. Chaque séquence dure
environ 5 minutes. Les échantillons ainsi polis peuvent alors étre observés au microscope. Tous
les échantillons ont été enrobés utilisant de la résine et durcisseur. Un nettoyage a 1’acétone et
un séchage par flux d’air chaud termine le polissage mécanique. Notons aussi que cette
méme procédure a été suivie pour préparer les échantillons sur lesquels les mesures de dureté
ont été effectuées.

Figure Il. 3. Polisseuse LABOPOL-5 Struers .

Les surfaces préparées mécaniquement ont été attaquées chimiquement pendant 30
secondesau moyen du réactif de Kroll(5%HNQO3, 5%HF, 90%H.0).Les échantillons sont
ensuite rincés a I’eau distillée puis séchés a ’air comprimé. Ce réactif attaque essentiellement
la phase o permettant d'obtenir un contraste topographique lors des observations en microscopie
optique et électronique a balayage.

Dans le but d’explorer la microstructure de cet alliage, nous avons utilisé¢ un microscope
optique de type LEICA DMLM branché a un micro-ordinateur permettant 1’observation et
I’enregistrement des micrographies par le logiciel NIS-ELEMENTS du Département
Meétallurgie (Fig.11.4).Les grossissements utilisés allant de 50x a 1200x,

Figure I1. 4. Microscope optique de type LEICA.
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11.3. Micro dureté Vickers

La micro dureté Vickers a été réalisée sur des échantillons découpés transversalement
puis enrobés auxquels, ils ont subi au préalable un polissage mécanique, une finition a 1’alumine
et une attaque chimique. Le microdurométre est de type Zwick -ROELL (Fig. I1.3), utilisant un
indenteur de type Vickers. Des charges de mesure de 50, 100 gf ont été appliquées pendant 30
secondes. La dureté Vickersest alors définie par le rapport HV=P/S.

Avec P:la charge appliquée (en kgf), et S la surface latérale (en mm?) de I'empreinte pyramidale
et elle est définie par:

dZ
2Sin —
2
HV = 1.85422.2 Avec P-en kgf , d- en pm.
d2

Les valeurs de dureté obtenues résultent de la moyenne de 20 mesures.
11.3.1. Profil de microdureté

A T’issue des différents temps du traitement de Cémentation nous avons effectués les
essais de la microdureté HV sur les échantillons cémentés par un microdurométre de type Zwick
Rockwell (ZHW10) au niveau du laboratoire de fonderie (département de métallurgie,
université d’ Annaba) sous deux différentes charges 50 et 100 gf. Les profils de microdureté ont
été tracée depuis 1’extréme surface jusqu’au cceur.

Figure I1. 5: Microdurométre Vickers de type Zwick- ROELL .

62



Chapitre 11 : Matériaux D’Etudes et TechniquesExpérimentales

1.4 Microscope Electronique a Balayage (MEB)

Nous avons observé la microstructure de nos échantillons au microscope électronique
abalayage en plus de I’ observation au microscope optique.

Le microscope électronique a balayage utilisé est de type Philipsde l'unité de recherche
appliquée en sidérurgie et métallurgie ( URASM - ANNABA). Le microscope sert a nous
fournir des informations sur la morphologie et la composition chimique du matériau. Son
principe est basé sur I’émission d’¢électrons produits par une cathode et la détection de signaux
provenant de I’interaction de ces électrons avec 1’échantillon. Ces électrons qui irradient la
surface de I’échantillon pénetrent profondément dans le matériau et affectent un volume appelé
« poire d’interaction ». Le volume de cette poire dépend du numéro atomique moyen de
I’échantillon et de 1’énergie des électrons incidents. Dans ce volume d’interaction, les électrons
du faisceau vont perdre leur énergie par collisions multiples avec les atomes du matériau
générant ainsi de nombreux phénomenes secondaires.

Le MEB posséde trois détecteurs : un d’électron secondaire, un d’¢€lectrons rétrodiffusés
et un autre de photons X. les émissions non détectées se dissipent en chaleur dans les parois de
la chambre de 1’échantillon ou elles sont mises a la terre.

Le microscope ¢€lectronique a balayage nous a permis d’étudier le mécanisme d’usure
par abrasion, I’aspect de la surface des couches endommagées par le test de corrosion et il nous
apermis aussi d’obtenir un contraste cristallin des échantillons et montre une image plus précise
de la microstructure, avec notamment une différence plus marquée entre les couches cémentées.

Figure I1. 6. Microscope électronique a balayage (MEB) .

Ce dernier est équipé d’un spectromeétre ou nous avons étudié la morphologie des
couches formées en extréme surface et les sous couches ainsi le substrat et nous a permis
d’analyser par EDAX les différents ¢léments de ’alliage et les atomes diffusés.

11.5.Diffraction des rayons X

La technique d’analyse par diffraction des rayons X repose sur I’interaction élastique
d’un faisceau monochromatique de photons X avec la matiere cristallisée. La diffraction
résultante aboutit a I’obtention d’un diffractogramme et permet la détermination des distances
réticulaires des plans de diffraction (Fig. 8). La loi de Bragg définit la relation entre la longueur
d’onde du faisceau incident (1), le paramétre réticulaire repéré par les indices de Miller (dnki)
et I’angle de diffraction (0), I’entier naturel « n » représentant 1’ordre de diffraction.

NA = 2 dhki sin(0)2.3

63



Chapitre 11 : Matériaux D’Etudes et TechniquesExpérimentales

Dans cette étude, on s’est contenté d’utiliser deux techniques de diffraction a savoir la
diffraction en conditions normales et en incidence rasante. Le montage utilisé permet d’obtenir
des spectres par réflexion. Les fentes avant et arriere ont été fixées a 2 mm. Le
balayage est de 10-100° (26), le pas de balayage est de 0,016. La caractérisation par DRX a
été réalisée sur un diffractométre de 1’Université de Bejaia.

Rayons X

20

Figure I1. 7: Principe de la diffraction des rayons X et de la loi de Bragg, d’aprés [136].
¢ Reconnaissance de phases

L’anticathode (source de rayons X) utilisée est en cuivre Cu Ko (A = 0,154 nm). L'angle
de faible incidence permet d'effectuer la diffraction sur des plans cristallographiques non
paralleles a la surface et de sonder une faible profondeur. Pour les couches nitrurées (couche de
combinaison et de diffusion) nous avons utilisé un angle d’incidence (m=1°) et les 20 varient
de 1.5 a 100° Les autres conditions de diffraction sont données par le tableau II.1
L’identification des différentes phases a été faite en se servant des fiches ASTM (PDF,ICCD).

Tableau Il 2 : Conditions de diffraction des rayons X.

K-Alphal wavelength, 1.5405980
K-Alpha2 wavelength, 1.5444260
Ratio K-Alpha2/K-Alphal 0.500
Monochromatorused NO
Generator voltage 45
Tube current 30
hkl 000
1.50 2 99.99
Scan range
i 0.0167113
Scan step size
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11.6. Mesure de la rugosité

La rugosité d’une surface explique sa sensibilité a la corrosion, a 1’usure, ainsi que ses
propriétés d’adhérence, de glissement ou encore de roulement.

Les parametres d’état de surface sont obtenus au moyen d’un rugosimétre a palpeur, ou
profilométre de type MITUTOYO Surftest SJ-301(figure 11.8 et 11.9), du département de
métallurgie (université d'Annaba), doté d’un enregistreur permettant de donner un profil de
rugosité de la surface étudié.

La distance parcourue est de ’ordre de 1cm et la valeur moyenne représente la valeur
de parcours effectué sur différents endroits de 1’échantillon.

P

Adapteur AC s
I 2/ Le déplacement vertical du stylet lors
~ =
e du palpage de la surface de la pidce
de mesures y e est co rti Slectriques

Différentes opérations de

es résultats de calcul
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Figure I1. 9 :Schéma du Rugosimétre de type MitutoyoSurftest SJ-301.

Dans cette étude, nous nous sommes intéressé a 1’étude de la variation de 1’état de

surface, a savoir, les parametres Ra et Rp (Figure 11.10).

Ra: représente la valeur de la rugosité moyenne en um qui est une valeur moyenne arithmétique
des valeurs absolues des distances et du profil de rugosité de la ligne moyenne dans la partie a
mesurer. La valeur de rugosité moyenne est égale a la hauteur d’un rectangle dont la longueur
est égale au segment total Lm et qui a la méme surface que la surface située entre le profil de
rugosité et la ligne moyenne. Les valeurs prises dans notre cas Ra et Rp sont donnees par les
relations suivantes :

Ra = Y™, |Yi| 2.4

Nous donnons un exemple de profil de rugosité Ra, Rp et Rmax.
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Figure 11. 10. Profil de rugosité de surface .

11.7 Test d’usure par abrasion

La perte de masse liée a 1’usure résulte de la moyenne de 3 a 5 mesures pour chaque
condition. En se référant a la littérature, il existe, plusieurs modes d’usure des surfaces a savoir
: 'usure abrasive, usure par érosion, adhésion et par corrosion. La notion de fréquence
de chaque type est spécifiqgue pour chaque domaine. Par conséquent, 1’abrasion dans les
industries confondues se classe en premiére position dont le taux par rapport aux autres modes
d’usure est de 58%.

Dans cette partie de travail, nous nous intéressons et nous accordons une grande
importance a la résistance a I’usure définie par la perte de masse des surfaces cémentées. Dans
le cas des alliages et en particulier pour 1’alliage en question est d’augmenter sa dureté
superficielle sur une profondeur importante. Dans le cas des alliages ;1’usure dépend également
de la microstructure qui doit contenir des précipités durs contenus dans une matrice
suffisamment résistante, pour qu’ils ne soient pas arrachés. L usure abrasive dépend de 1’ état
de surface initial, plus ce dernier est faible plus la résistance a I’usure est moins importante.

Nous avons réalisé les tests d’usure pour les échantillons a 1’état brut et pour les
échantillons cémentés. Nous avons veillé sur le faite que nos échantillons ont les mémes
dimensions et le méme poids. Pour que notre étude comparative apres le test soit crédible.

Ce test d’usure a été fait au niveau du laboratoire de métallographie (département de
métallurgie, université d’Annaba) avec un dispositif composé d’un systeme porte échantillon
fixé sur une polisseuse a vitesse variable.

Les paramétres pris en considération sont :

- le poids appliqué aux échantillons de forme parallélépipédique (10x07x05) mm est de (5N),
- la vitesse angulaire (65 tours/minutes) mesurée par tachymeétre a laser,

- le grade du papier en carbure de silicium (800),

La perte de poids est mesurée aprés chaque minute (01min) en utilisant une microbalance
électronique dont la précision de mesure est de I’ordre de 10-3gr.

- les échantillons sont nettoyés avec de 1’acétone avant chaque prise de poids.

La perte en masse absolue a été déterminée selon la relation suivante:

A P=PoPi2.5

Ou Pi le poids mesuré aprés chaque temps d’usure et Po la teneur initiale.
Le parcours X est determiné comme suit :
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X=vlt 2.6

et comme la vitesse linéaire (V) est égale au produit de la vitesse angulaire (®) par le rayon du
papier abrasif (r),

_ 2.mtn

V=W.r=—.7r 2.7
60

W.r 2.t.nr,
=—= 2.8
T 601

X

A la fin on a tracé les courbes récapitulant les résultats, de la perte de masse en fonction du
parcours.

Figure Il. 11: Schéma de I’installation d’usure par abrasion.

L'usure peut résulter des protubérances d'une des pieces ou des particules qui circulent
dans l'interface. On peut distinguer deux modes d'usure par abrasion :

e l'abrasion a deux corps, dans laquelle la piéce la plus dure « lime », « rape » la plus
tendre,

« l'abrasion atrois corps, dans laquelle des éléments plus durs que les piéces en présence
s'incrustent dans la piece la moins dure.

La perte de matiere dépend a la fois du matériau usé et de l'abrasif et I'aspect des sillons
fournit de précieuses indications :

o s'ils sont brillants et tres peu profonds, les aspérités de la piece antagoniste ont raclé les
couches d'oxydes,

o S'ils sont isolés, et brusquement interrompus, des particules dures introduites entre les
surfaces se sont plus ou moins incrustees,

« s'ils sont ininterrompus et rayent la piéce dure, des particules abrasives sont enchassées
dans la piece tendre.

« s'ils sont ininterrompus et marquent la piéce tendre, la piéce antagoniste plus dure est

trop rugueuse.

11.8 Tribologie (coefficient de frottement)

Pour le test de tribologie, nous avons utilisé un appareil de modele TR 220 / logiciel :
Time surf Tr220 V 1.1 (EN). Les parametres a déterminer pour une mesure du coefficient de
friction sont donc la charge normale appliquée, le temps de mesure, la nature de la bille et son
diameétre, la vitesse, et le diametre de rotation.
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D’apres les travaux antérieurs [137-140]qui ont traité le méme matériau, les paramétres
suivants ont été choisis :

- Parcours 40 m.

- Lacharge appliquée : 10 N.

- Diamétre de rotation de 6 mm

- Le matériau de la bille : Alumine (Al203).

- La vitesse de rotation : vitesse constante de 3cm/ sec(moyenne de l'appareil) .
- L’environnement : les tests sont effectués sans lubrification et a ’air.

Le coefficient de frottement du titane sur lui-méme ou sur d’autres métaux, bien que
relativementélevé (voisin de 1), ne peut étre fix¢é, car le coefficient de frottement n’est en aucun
cas une valeurintrinséque a un matériau. Il correspond toujours a une valeur établie a partir d’un
couple defrottement, et pour des conditions d’essai précises. Ces propriétés tribologiques sont
fonction desconditions de frottement. Ils dépendent donc de nombreux parametres comme la
géomeétrie et lasurface de contact, la vitesse relative de déplacement, la rugosité et la dureté de
surface, I’atmosphere, etc.

Pour remédier a ces mauvais comportements en frottement, dans le cas de pieces
mécaniques en alliages de titane soumises a des déplacements chargés ou non, il devient donc
impératif d’avoir recours adifférents traitements de surface sur le titane afin de modifier sa
chimie ou sa physico-chimie desurface, en fonction du besoin et de I’application envisagée. Les
traitements de surface destinés aux alliages de titane sont nombreux et se différencient
principalement par leur technique et température de mise enceuvre, la profondeur traitée et la
nature de I’apport réalisé. Ces différents traitements de surfacepermettent tous d’augmenter
plus ou moins efficacement les caractéristiques de résistance del’extréme surface et/ou de la
sous-couche, de réduire le coefficient de frottement, de diminuer latendance au transfert de
matiére et a I'usure abrasive .Ces techniques présentent tous leurs propresavantages mais
aucune ne peut repondre a tous les besoins industriels.

Les différents traitements peuvent se classer en quatre grandes catégories:

» Les revétements, réalisés en voie humide (nickel chimique) ou en voie séche (PVD,
projectionthermique),

* Les traitements thermochimiques (nitruration, cémentation, oxydation, etc.),

* Les traitements de conversion chimique ou électrochimique (anodisation, oxydation
anodique),

* Les traitements particuliers (implantation ionique, traitements laser).

11.9 Essai de corrosion(mesures Electrochimiques)

La definition de la corrosion issue de la norme DIN EN I1SO 8044 :
« Interaction physico-chimique entre un métal et son milieu environnant entrainant des
modifications dans les propriétés du métal et souvent une dégradation fonctionnelle du métal
Lui-méme, de son environnement ou du systeme technique constitué par les deux facteurs.
NOTE : Cette interaction est généralement de nature électrochimique ».
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La corrosion des matériaux se fait souvent par le biais de réactions électrochimiques
al’interface entre le matériau et 1’électrolyte, c’est-a-dire 1’environnement dans lequel le métal
est placé.

Une vitesse de corrosion stable s’explique par un équilibre entre des réactions
électrochimiquesopposées appelées réaction anodique et réaction cathodique. Une réaction
anodique se déroulelorsque le métal s’oxyde en libérant des ions dans 1’¢électrolyte. La réaction
cathodique a lieulorsque des espéces environnantes telles que O20u H*se réduisent en enlevant
des électrons dumétal. Lorsque ces deux réactions s’équilibrent, le fluxd’électrons de chaque
réactions d’équilibre et il n’y a pas de courant électrique qui se produit.

11.9.1 Dispositif trois électrodes

L’essai électrochimique a été réalisé a 1’aide d’une chaine électrochimique
(Fig.11.12)qui comprend :
- une unité de traitement informatique dotée d’un logiciel permettant de tracer la courbe de
polarisation et de déterminer la vitesse, le courant et le potentiel de corrosion.
- une cellule d’électrolyse a trois électrodes reliées a un potentiostat — galvanostat de type
EGG modele M273 A. Cette cellule est composée d’un bécher sur lequel est posé un couvercle
muni de trois orifices permettant I’introduction des ¢lectrodes,

Electrode auxiliaire ™ Electrode de référence’
bl | :

. Potentiostat

F it /7

Figure I1. 12Cellule contenant trois électrodes.

» L’électrode de travail correspond au matériau a caractériser électrochimiquement,
plusprécisément, il s’agit d’une interface ¢lectrochimique. L’échantillon a été enrobé defagon
a le polir jusqu’au poli-miroir, ceci permet de s’affranchir un maximum desdéfauts de surfaces.
Pour les mesures ¢électrochimiques, I’échantillon est ensuitedésenrobé.

La surface de I’échantillon exposée dans 1’électrolyte est de 0,45 cm?.

» L’électrode de référence est au calomel saturée, appelé ECS. Le potentiel de
cetteélectrode dépend uniquement de I’activité des ions chlorures dans 1’électrolyte. Elle
estconstituée de mercure métallique Hg en contact avec du calomel Hg2Clx(s), ce dernierétant
en équilibre avec du chlorure de potassium saturé KCI. Son potentiel peut étredétermineé par le
biais d’un fil de platine plongé dans le mercure.Cette électrode fait intervenir la réaction

d’oxydo-réduction suivante :Hg2 Cl2 + 2e™= 2Hg +2CI
» L’électrode auxiliaire, appelée également contre-électrode, est une électrode de
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platine. Elle assure le passage du courant dans la cellule et permet ainsi de moduler leflux
d’¢lectrons et par conséquent I’intensité des réactions électrochimiques qui seproduisent a la
surface de I’¢électrode de travail. Cette électrode doit avoir une surfaceplus grande que celle du
materiau & analyser.

Les électrolytes dans lesquels nous avons choisis de travailler sont une solution de
chlorure desodium NaCl 3% (0,5M ) au pH égal a 7,68 et de I’eau de mer naturelle

Le choix particulier de la solution de chlorure de sodium réside dans le fait que les ions
Na* etCl'sont majoritairement présents dans I’eau de mer, et, permet de dissocier les
interactionspossibles dues aux autres éléments présents dans 1’eau de mer [141-142].

Les essais de corrosion ont été menés a température ambiante (20°C) dans des
conditionsstatiques ¢’est-a-dire avec des électrodes fixes sur un support et sans mélange de la
solution.

La solution est systématiquement changée avant de lancer un essai afin d’éviter la
présenceéventuelle de particules ioniques résiduelles issues de la mesure précédente.

11.10. Grenaillage de précontraintes

Les échantillons ont subi une cémentation gazeuse a haute température sur toutes les
faces. Seule une desfaces a eté grenaillée. 11 est ainsi possible d’analyser les échantillons
Ti6AI4V cémentes et apres grenaillage par (métallographie, rugosité et determination des
contraintes par diffraction des rayons X. Lagrenailleuse utilisée est TURBOTECNICA au
niveau de I'Enterprise ETRAG Constantine présenté par la figure 11.13 avec sescaractéristiques.

11.10.1.Type de grenaille

Lors de ce traitement, un seul type de grenaille a été utilisé :
* diamétre 0,6mm — 700HV (bille en acier BA600)

11.10.2 Parameétre Machine

Les paramétres de la grenailleuse sont les suivants :
* Grenaillage a la turbine
* Débit de la turbine: 40kg/min
* Rotation turbine : 2890 tr/min
* Sens de rotation turbine : Gauche
* Tamis utilisés dans le séparateur vibrant
Nous avons pris les quatre échantillons cémentes et non traité (Brut, 2h, 4h, 6h ) pendant
trois temps de grenaillage (30", 1h et 2h).
L’ objectif est de faire ressortir I’alliage de titane Ti6AI4V le plus performant
mécaniquement a partir du traitement degrenaillage.

< TURBOTECHICA

MACCHINA tipo
MATRICOLA N

vour NeuiE 2

Figure I1. 13: installation de grenaillage précontrainte au niveau du ETRAG "Constantine "
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I11.Résultats Expérimentaux et Discussions

I11 .1.Position du probleme

Les alliages a base de titane sont caractérises par une excellente résistance a la corrosion
mais leur usage en construction mécanique est tres limité a cause de leurs propriétés mécaniques
(faible dureté, haut coefficient de frottement, et une susceptibilité a la fatigue et a la rupture). Il
est bien connu, que ces alliages ont une forte affinité pour 1’oxygene, I’azote et le carbone en
formant respectivement des oxydes de titane (rutile et anatase), des nitrures de titane (TiN,Ti2N)
et des carbures de titane (TiC). Pour I’obtention des ces dites phases assurant une extréme, et
en se référant a la littérature, nous préconisons a modifier la composition chimique de 1’alliage
Ti6Al4V, nous intéressons a modifier la composition chimique en extréme surface et en sous
couches en lui appliquant un traitement de cémentation a haute température.

Ce traitement est préconis¢ d’améliorer les propriétés de surface en diffusant
simultanément le carbone, I’azote et éventuellement de 1I’oxygeéne pour former les phases en
carbures et carbonitrures et les oxydes qui assurent une meilleure résistance a I'usure et a la
corrosion. Des travaux récents [143-150]ont évoqué la modification de la surface des alliages a
base de titane en leur appliquant une nitruration ionique, gazeuse, de cémentation et bien
évidement des revétements par laser, CVD et PVD.

Tous ces traitements améliorent les propriétés tribologiques telles que I’anti usure, le
coefficient de frottement et la résistance a la corrosion des alliages a base de titane. Des
recherches antérieures ont trouvé qu’une couche mince de carbures de titane (TIC)),AlC et TiN
sont efficaces pour augmenter les propriétés de résistance [147,151]. L’ objectif visé dans cette
étude est d’améliorer par cémentation gazeuse a haute tempeérature (930°C) dans un milieu CH4
(méthane),les propriétés de surface en faisant varier le temps de maintien de 2h a 6h. De plus,
un deuxieme traitement mécanique (grenaillage de précontraintes)est appliqué sur les surfaces
cémentées pour augmenter la résistance a la fatigue des composants qui sont soumis a des
contraintes alternées importantes.Les procédés de traitement de surfaces ou les traitements
thermiques provoquent des contraintes résiduelles de traction.

Ces contraintes résiduelles de traction donnent lieu a une réduction des cycles de vie
utile des piéces. Le grenaillage de précontrainte transforme les contraintes résiduelles de
traction en contraintes résiduelles de compression, ce qui augmente de facon significative le
cycle de vie utile des pieces ainsi que leurs capacités maximums de charge.Les propriétés
recherchées, une extréme dureté en surface, une bonne résistance a ’'usureet a la corrosion, un
bas coefficient de frottement.

III.1.1.Caractérisation du matériau a I’état brut

111.1.1.1. Structure métallographique

Le matériau utilisé dans cette étude est un alliage a base de titane de nuance Ti6Al4V
contenant 6%Al et 4%V. Cet alliage qui est obtenu par laminage a chaud présente une
microstructure hétérogéne et recristallisée caractérisée par une différence de taille des grains
(Fig.I11.1 (a, b)).Les microstructures ont été observées au microscope optique et électronique a
balayage présentant deux types de phases alpha (o) et béta (B).

72



Chapitre 111 : Résultats Expérimentaux et Discussions

Figure 111 1(a,b): Micrographies électronique (a) et optique (b) de I’alliage brut de laminage
a chaud de I’alliage Ti6Al4V.

Les résultats de la diffraction des rayons X représentés par la figure 111.2 montrent la
présence des différents pics caractéristiques des phases suivantes. Un pic tres intense qui
correspond a la solution solide de substitution de I’aluminium en titane ( « -Titane) qui apparait
a I’angle (20=38.79°). Nous remarquons aussi d’autres pics qui apparaissent tels que la phase
intermétallique AlTi.et Al,Oainsi que les carbures de titane de type TiC.
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Figure 111 2: Spectre de diffraction des rayons X de I’alliage Ti6Al4V. Etat brut de laminage
a chaud

Conformément au diagramme d’équilibre Ti-Al (Fig.l.11), et a 6% d’aluminium,
I’alliage présente une structure monophasee alpha titane. Etant donné que ce materiau est

laminé a chaud et comme le montre le spectre de diffraction des rayons X, la présence de TiszAl
est précipitée au cours du refroidissement. On observe aussi la présence des couches passives
[152] d’oxydes de type TixOy(TiO2). Plusieurs études ont montré que cette couche passive se
forme systématiquement dans les alliages a base de titane compte tenu de la grande affinité du
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titane pour 1’oxygeéne. Cette couche est d'une épaisseur trés fine d’ailleurs non lisible au
microscope optique.

111.1.1.2. Microdureté Vickers

Plusieurs tests de Microdurete ont été effectués sur les échantillons bruts de laminage a
chaud et les résultats ont montré que la duret¢ moyenne est de ’ordre de 336 HV. Nous
montrons dans la microstructure les empreintes Vickers localisées dans différentes plages
(Fig.111.3).

Figure 111 3:Micrographie optique montrant les empreintes Vickers sur 1’alliage Ti6Al4V
brut de laminage a chaud.

111.2. Cémentation gazeuse a haute température de I’alliage Ti6 Al4V

111.2.1. Influence du temps de diffusion sur la cinétique de croissance des couches
cementées

La cémentation gazeuse a été réalisée sur les échantillons Ti6Al4V brut de laminage
achaud de dimensions 10 mm de coté et 5 mm d’épaisseur. La température du processus de
cémentation est de 930°C et le temps de diffusion allant de 2h jusqu’a 6h avec un pas de 2 heure
I'atmosphére est compose de gaz : CHa- NHs).

La décomposition des ces gaz donne les atomes de carbone,d’azote et éventuellement
de I’oxygéne selon la réaction mentionnée par 1’équation (I.1. chapitre 1).Ces atomes libérés
diffusent en surface et forment avec le titane et I’aluminium des couches carburées formées de
plusieurs phases.

D’apres les résultats de la microscopie optique, nous pouvons remarquer d’apres
lesmicrographies obtenues sans attaque chimique de la surface des échantillons en
coupetransversale (Fig.l11.4 (a-c)) que le temps de diffusion a un effet sur la croissance de la
couchede diffusion. A titre d’exemple pour un tempsde diffusion de 2h 1’épaisseur est de 72um
; et quant on passe de 2 jusqu’a 6h, I’épaisseur estde 160.00pum. La variation de 1’épaisseur de
la couche dediffusion en fonction du temps est linéaire.

En se basant sur les travaux récents réalisés par W. Shaa.,et al[153] qui montrent
lanitruration gazeuse des alliages a base de titane (B21s, Tim et al 205 et I’alliage Ti-Al)réalisée
a850°C - 950°C (B21s), 730°C - 830°C (Tim et al 205), et 950°C - 1050°C (Ti- Al) durant 1 h
et 3 h, ils ont trouvé que ces alliages sont dotés de plusieurs phases formant lescouches nitrurées
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et les oxydes de titane de types TiN,TiNo 3 et TiO2. Le developpement deces couches carburees
en surface de ces alliages est le résultat d’un processus de diffusion

(Fig.I11.5).
ok -/ 9"3‘) 50h1
>930'c\4h " Souim| [ o930°¢jen | 50
‘.4\ >N A ,Em"' . vy i H
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Figure I11.4:Microstructures Optiques de ’alliage Ti6Al4V cémentées a 930°C.
a= 2h, b=4h, c=6h.
2h=71.98 um, 4h =123.66 pm etpour 6h = 160.04 um

D'apreés les figures I11.4 (a,b,c), nous constatons que le temps de diffusion a un effet
considérable sur la cinétique de croissance des couches cémentées .L’insertion des atomes de
soluté tels que le carbone, I’azote et d'autres éléments donne naissance a des phases dures et
complexes comme le carbure de titane (TiC) et le carbure de vanadium (VC ), ces dites phases
sont confirmées par Hailiang Du et Al [154].

Figure 111.5:Micrographie optique montrant une couche sombre formée en extréme surface
de l’alliage Timetal 205 apres nitruration gazeuse effectuée a 830°C/5h [153].

Ya-Zhe Xing et al [155] ont trouvé que dans les conditions de carburation réalisées a
900°C dans une atmospheére carburigene,l’épaisseur est de 150 um sur l'alliage Ti-6Al-4V.
Plusieurs travaux ont traité l'alliage Ti-6Al-4Vsuperficiellement utilisant la cémentation basse
pression (plasma) sans hydrogéne. Suite a ce traitement, ils ont pu constituer une mince couche
de composé de type (TiC) en extréme surface et une couche mixte TiC / a-Ti comme sous
couche (Fig.I11.6).
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Kite
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Figure 111 6: Coupe transversale montrant une structure transversale de 1’alliage Ti-6Al-4V
cémenté a 950 °C / 2h[155].

La figure 111.6, présente une structure presque similaire a celle obtenue pour 1’alliage
Tim 205 aprés nitruration gazeuse effectuée a 830°C/5h (Fig.111.5). En effet, la cémentation
induit la formation d’une couche de diffusion, 1’épaisseur moyenne pour 6heures de diffusion
atteint 160 um. Nous observons aussi que la couche de diffusion est formée principalement de
o(TiC) et des nitrures ou carbonitrures de titane sous forme de batonnets.

Il a été observé que dans le cas des échantillons carburés a différents temps et a la
température 930°C, une couche claire carburée située en extréme surface et qui est formée de
plusieurs phases. Parmi ces phases, on constate des lamelles qui nous semblent des particules
de TiC et TiNo3 et qui sont identiques a celle formées dans 1’alliage Timetal 205 [153].

La nitruration gazeuse réalisée dans I’intervalle de température 730-830°C sur I’alliage
205 a provoqué une augmentation de la dureté en surface allant de 310 a 420 HKO0.2 par contre
pour I’alliage Ti-Al nitruré & 1050°C/5h, la dureté en surface est de 610 HKO0.2. Le gain est de
140HV0.2 (Matrice 450-500 en surface).

Nous remarquons d’aprés les deux micrographies figure 111.4 et 111.6 qu’il y a une
importante densification de phases en extréme surface (TiCN ou TiAIC , AIC ,VC..) et d’autres
carbures déja citées). Des qu’on s’éloigne du bord vers le cceur la densité ou la précipitation des
carbures devient de moins en moins importante, comme nous le montre la micrographie ci-
dessus qui montre clairement 1’absence des précipités (Fig. 111.7).

Figure 111.7 : Micrographie optique montrant 1’absence de précipités de carbures dans
lesubstrat.
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2.2.Microanalysede I’énergie dispersive (EDAX) des éléments de I'alliage Ti6AI4V
carbonitruré

Des analyses de composition de l'alliage Ti-6Al-4V (TA6V) sont réalisées & 1’aidede la
microanalyse EDAX du microscope électronique a balayage MEB sur notre alliage traité de
facon avalider leur composition chimique. Des modifications de la composition chimique
peuventapparaitre lors du procédé de cémentation gazeuse de I’alliage ou lors du traitement
thermochimique employé.Pour chacun des spectres EDAX obtenus, 1’axe des abscisses
correspond aux énergies desphotons recus par le détecteur, et I’axe des ordonnées correspond
au nombre de photons recus(exprimé en nombre de coups).

Lors de I’observation de nos échantillons par MEB, nous avons pu analyser quelques
régions de la microstructure par la microanalyse EDAX pour mieux connaitre et comprendre le
mécanisme de diffusion lors de la carbonitruration gazeuse de nos échantillons.

Les résultats de la microanalyse par EDAX preélevé en plusieurs points sur des les

échantillons cémentés (bord de la couche, au milieu et au ceeur du substrat) a montré
I’existence seulement du titane correspondant a des pics intenses(Fig.l1l. (8, 9 et 10) ainsi que
les autres éléments tels que (Al,V, C, O) et la présence du carbone et I'oxygéne qui apparu lors
du traitement thermochimique. Ce rapport concorde bien avec les résultats obtenus par la
diffraction des rayons X des échantillon bruts et traités, ou on a trouvé des pics correspondant
au titane et des combinaisons tels que ( TiC, Al.O3, VC , TiO»).

111 2.2.1.EDAX / Image électronique et spectre d’échantillon cémenté a 930°C/6h

Image électronique 1

a) Micrographie électronique a balayage  b) Microanalyse au bord de la couch
Echantillon cémenté 930°C /6h

Figure 111 8: Micrographie électronique a balayage et microanalyse (EDAX)- Echantillon
cémenté 930°C / 6h.
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A/ Rapport de la microanalyse (EDAX), Echantillon cémenté a 930°C/6h
Tableau I11 1 : Pourcentage atomique et statistiques des éléments de Ti6AlI4V cémenté a

930°C/6h.
Type de résultat % atomique
Descriptif de Spectre prélevé | Spectre prélevé au milieu | Spectre prélevé au coeur
spectre du bord de la couche du substrat
de la couche
C 9.40 10.08 7.16
@) 42.42 13.42 4.44
Al 6.95 7.09 9.02
Ti 41.01 68.73 79.37
\Y 0.22 0.68 0.00
Total 100.00 100.00 100.00
Statistiques C 0] Al Ti \%
Maxi 11.47 42.42 9.29 79.37 0.79
Mini 6.21 0.00 4,75 41.01 0.00
Moyenne 8.75 17.42 7.21 66.24 0.37
Ecart type 1.90 14.49 1.56 13.83 0.31

111 2.2.2 EDAX/ Image électronique et spectre de I’échantillon cémenté 930°C/4h

Image électronig

a)Micrographie électronique a balayage
Echantillon cémenté 930°C/4h.

b) Spectre au bord de la couche cémentée

d) Spectre au cceur du substrat
Figure 111 9:Micrographie électronique a balayage et microanalyse (EDAX)- Echantillon
cémenté a 930°C pendant4h.

c) Spectre au milieu de la couche cémentée

78



Chapitre 111 : Résultats Expérimentaux et Discussions

B / Rapport de la microanalyse (EDAX), Echantillon cémenté a 930°C/4h.
Tableau I11 2: Pourcentage atomique et statistiques des éléments de Ti6AI4V 930°C/4h .

Type de résultat % atomique
Descriptif de spectre Spectre pris au bord Spectre au milieu | Spectre au coeur
de la couche de la couche du substrat
C 14.69 9.67 9.60
0 24.32 9.35 1.41
Al 11.91 8.24 8.57
Ti 48.74 72.74 80.11
\Y 0.34 0.00 0.29
Total 100.00 100.00 100.00
Statistiques C O Al Ti \Y
Maxi 14.69 | 39.03 | 12.76 | 84.74 | 1.22
Mini 454 | 0.00 | 5.93 | 48.74 | 0.00
Moyenne 8.19 | 13.67 | 9.62 | 68.21 | 0.31
Ecart type 3.91 | 1514 | 2.54 | 1548 | 0.47

111 2.2.3.EDAX / Image électronique et spectre de I’échantillon cémenté 930°C/2h

a) Micrographie électronique- 930°C/2h b) Spectre au bord de la couche cémentée

c) Spectre au milieu de la couche cémentée d) Spectre au cceur du substrat
Figure 111 10: Micrographie électronique a balayage et microanalyse (EDAX)- Echantillon

cémenté 930°C/2h.
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C/Rapport de la microanalyse (EDAX), Echantillon cémenté 930°C/2h

Tableau I11 3: Pourcentage atomique et statistiques des éléments de Ti6AlI4V 930°C/2h .

Type de résultat % atomique
Descriptif de Spectre du bord | Spectre au milieu | Spectre au cceur du substrat
spectre de la couche de la couche
C 17.55 18.79 7.53
0 36.58 15.77 5.37
Al 4.30 6.90 9.16
Ti 41.17 58.29 77.94
V 0.40 0.26 0.00
Total 100.00 100.00 100.00
Statistiques C o] Al Ti \
Maxi 18.79 | 36.58 | 9.18 | 79.40 | 0.95
Mini 7.39 | 0.00| 4.30 | 41.17 | 0.00
Moyenne 12.41 | 13.01 | 7.69 | 66.55 | 0.33
Ecart type 432 | 12.16 | 1.66 | 13.89 | 0.35

Les constatations qu’on peut tirer, nous pouvons conclure que pour la méme
température, le temps de diffusion a un effet considérable sur la cinétique de transformation des
couches cémentées. Pour chaque échantillon, et au niveau de la matrice, nous pouvons
distinguer,deux différentes phases dont I'une claire et I’autre une plus sombre.Ces phases
correspondent a la phase béta (claire) et alpha (plus sombre car elle est moins riche en éléments
lourds). Le cceur des substrats présents des joints de grains bien visibles et des particules
sombres.

En plus dapres le rapport de la microanalyse EDAX, nous constatons que la
participation de I'élément Ti est importante par rapport aux autres éléments vu sa capacité de sa
mise en solution pour la formation des phases dures comme le TiC.

Le fer, présent en faible quantité, n’est pas détecté ici. Les pics de détection du fer et
dutitane entre 0 et 1 keV sont proches, la faible présence du fer ainsi que le quasi-
recouvrementdes raies K du titane et du fer justifient ’absence de détection de cet élément.
Afin de détecterle fer, il aurait fallu aller entre 6 et 7 keV. Les autres éléments chimiques sont
présents et dansdes quantités proches de la composition chimique « commerciale ». La
composition détectéepour le Ti6AI4V est donc considérée comme correcte.

111.2.3.1dentification par diffraction des rayons X des phases constituantes les couches
cementées

La diffraction des rayons X en condition normale nous a permis de déceler les
différentes phases possibles constituant les couches cementées. Pour cela, nous avons analysé
les échantillons cémentés a 930°C durant 2h et 6h. La figure 111.11 (a,b,c) montre les spectres
de diffraction des RX. Pour un temps de 2h , nous constatons principalement la phase mére
a(Ti) a différents plans et angles de diffraction et les oxydes de titane a différents indices
steechiométriques (TiO2, TigO17, TiaO17), TigAl2s, Al Ti4Co, TisAl2N2, et TiC. Il en est de méme
pour le spectre de diffraction réalisé sur I’échantillon cémenté a 930°C/6h.
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Figure 111 11: Spectres de diffraction des rayons X des échantillons cémentés
(Etat brut et Etat Cémentés (2h, 4h, 6h).

Il est important de signaler que dans la figure 111.11., nous montrons la superposition
des spectres de diffraction correspondant a tous les états, et que le spectre de diffraction des
rayons X correspondant a 1’échantillon de référence a été réalisé selon des conditions
specifiques qui sont différentes par rapport aux conditions des échantillons cémentes.

Pour plus de détails et afin de montrer clairement les phases situées en extréme surface
et dans les couches sous jacentes, nous avons examiné par la microscopie électronique a
balayage les échantillons cémentés a 930°C/ 2h-4h-6h (Figs.111.12(a-b-c). 11 est important de
souligner, que I’alliage Ti6%Al présente pour chaque temps de diffusion la méme architecture
de microstructure. Nous observons trois différentes régions correspondantes a la formation
d’une couche d’oxyde de titane; suivie de la formation d’une couche de combinaison et de
diffusion. La couche mince de TiOz est d’une épaisseur de quelques micrométres. Les oxydes
de titane existent dans une grande variété de compositions correspondant aux différents états
possibles d'oxydation de titane. Ces oxydes offrent un éventail de propriétés électriques,
optiques, chimiques et mécaniques [156-157].

L'oxygene, au méme titre que l'azote, est alpha gene et le domaine de solubilité est
important (jusqu'a 34% atomique) comme l'indique la figure 1-6 du diagramme Ti - O. La
présence d’oxygene, entrainera un renforcement significatif du matériau. Rappelons que le
titane laissé a l'air se recouvre spontanément d'un film constitué d'une couche externe de Ti02
(10-20 prn) et d'une couche intermédiaire TiO, en contact avec la matrice métallique [158], ce
qui lui confére une excellente résistance a la corrosion. L’analyse par EDS en surface de
I’échantillon a confirmé I’existence de 1’oxygeéne et du carbone. De ce fait la présence de
I’oxygeéne et du carbone forment respectivement les couches d’oxydes de titane et les carbures
de titane (Fig. 111.13).
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| P VOIIAA TwmiTISL.  Pnmitniti. e |
a)Echantillon cémenté a 930°C/2h

WD = 9.0 mm Grand. = 507X Largeur= 603.3 tim

20 4rrrs EHT = 20.00 K\ Sigrai A= SET Date ;12 Avr 2017 m

c)Echantillon cémenté a 930°C/6h

Figure 111 12: Micrographie électronique & balayagedes échantillons en TI6AI4V cémentés
4930°C.(a =2h b=4h - c= 6h).
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Figure 111 13: Spectre de 1’énergie dispersive de ’alliage Ti6 Al4V cémenté 930°C/6h.

111.2.4.Dureté des couches cémentées

Pour étudier I’effet de la cémentation sur les propriétés mecaniques des échantillons,
nous avons utilisé la micro dureté Vickers avec une charge de 50 gr, c’est une technique simple
et pouvant apporter des informations sur le comportement mécanique des échantillons et leurs
profondeurs.

Les couches cémentées ont une dureté de surface élevée, proche de 1500 HV pour
I'échantillon cémenté a 6 h, alors que la dureté de I'échantillon sans traitement est de 335
HV(Fig. 111.14). Une augmentation de la dureté de surface implique une haute résistance a
I’usure, aufrottement, a 1’abrasion et au grippage. La présence des phases complexes dans les
couches cémentées permet d’améliorer la résistanceen fatigue de 1’alliage de titane traité.Donc
il est souvent nécessaire de réaliser un traitement de surface sur les alliages de titane defacon a
améliorer leur comportement en frottement[159].

Il a été déduit que le réle joué par la dureté peut étre important dans des cas spécifiques
mais, d'autres facteurs tels que les caractéristiques mécaniques, microstructurales et de la
surface du contact (matériau / bille) ont un réle influent. Par conséquent la loi ne peut donner
qu'une estimation premiere concernant la cause du phénomeéne abrasif [160]. Hadke et all [161],
Feng et Khan [162] ont signalé un comportement similaire dans des conditions distinctes dans
le contexte des surfaces Ti64.
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1200 - Microhardness profile Ti6AI4V- 930°C
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Figure 111 14.Profil de Micro dureté en fonction de la profondeur de I'Alliage Ti6AI4V
cémenté a 930°C a des temps de 2h,4h et 6h.

La figure I11.15 montre quel’effet du temps de cémentationa un effet considérable sur
I’épaisseur de la couche cémentée ce qui conduit & une augmentation systématique du niveau
de la durete superficielle en extréme surface.
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Figure 111 15 :Evolution de la dureté superficielle des différents états (Brut ,2h,4h, 6h).
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111.2.5. Comportement tribologique du substrat et des couches cémentées de I'alliage
Ti6Al4V

111.2.5.1 Rugosité des surfaces

Le tableau III.4 montre I’effet du temps de diffusion sur la rugosité. En effet,
I’augmentation du temps de cémentation de 2 a 6h a provoqué une diminution de la rugosité de
0.751um jusqu’a 0.32pm. Nous pouvons expliquer que ce changement est du probablement a
I’effet de recouvrement des surfaces.

Tableau I11 4: Variation de la rugosité Ra,Rp,Rz et Rv (Ti6AlI4V).

Echantillons| Ra(um) Rp(um) Rz(um) Rv(um)
Brut 0,874 2,16 0,769 1,386
2h 0,751 2,078 1,601 2,277
4h 0,622 1,875 1,82 1,16
6h 0,32 1,097 2,403 1,305

Ra: hauteur moyenne arithmétique , Rp: hauteur maximale des pics
Rz hauteur maximale du profil, Ry: profondeur maximale des vallées

La figure 111.16 montre la variation de la rugosité en fonction du temps de traitement
pour I’alliage Ti6Al4V cémenté a 930°C durant 2h jusqu’a 6h. D’une maniere générale,
I’augmentation du temps de diffusion fait diminuer systématiquement la rugosité Ra et Rp. La
rugosité Ra varie de 0.874um jusqu’a 0,32 pum, tandis que Rp varie de 2.16 pum jusqu’a
1.097um. Cette variation est linéaire et cette allure concorde avec celle de A. LISIECKI et Al
[163] ainsi I’étude microstructurale et topographique de 1’acier AISI 4140 faiblement allié
nitruré sous plasma.

3
2,5
2
M Brut
1,5 m2h
1 4h
M 6h
0,5 -
O .
Ra Rp Rz Rv

Figure 111 16: Histogramme de fréquence montrant la variation de la Rugosité de l'alliage
Ti6AI4V cémenté 930°C.

86



Chapitre 111 : Résultats Expérimentaux et Discussions

111.2.5.2.Mécanismes d’usure par Abrasion du substrat et des couches cémentées
de P’allaigeTi6 Al4V

Zbigniew Gawronski a montré que la résistance a 1’usure dépend principalement, de
ladureté de la couche de diffusion[164]. D’aprés L.Barralier [165], I’augmentation de la
duretéconduit parfois a des fragilités de couches qui altérent la tenue a I’usure. Comme il est
indiqué, le traitement de cémentation gazeuse a haute température appliqué a I’alliage Ti6Al4V
a provoqué la formation en surface des couches d’oxydes TiO> tres dures et descouches de
carbures et nitrures (TiC et Ti2N) en présence desprécipités trés fins.

Pour mieux élucider le comportement de la résistance a 1’usure de ce matériau cémente,
nous avons choisi le test d’usure par abrasion. La figure I11.17 montre les courbes d’usure par
abrasion (perte de masse en fonctionde la distance des échantillons cémentés a 930°C pendant
2h ,4h, 6 h et de 1’état brut.

Pour chaque échantillon, nous mesurons sa masse avant et apres le test tribologique a
’aide d’une balance de précision dont la mesure allant jusqu’a 10-3gr. Nous remarquons que la
perte de masse par dégradation des surfaces par frottement de I'échantillon traité de 6h est
constante sur une distance de 300 m. Par contre, pour 4h, I’augmentation entre 0 et 300m, la
perte de masse est sensible, de méme pour I’échantillon cémenté a 2h, nous observons une
augmentation de perte de masse a partir de 120m.

Nous pouvons remarquer que 1’allure générale des courbes de forme linéaire est
presqueidentique d’un échantillon a un autre. Nous constatons que 1’échantillon cémenté a
930°C/6h présente par rapport aux autres échantillons moins de perte en masse, cela veut dire,
qu’il offreune meilleure résistance a 'usure. Cette amélioration est due a notre avis au temps
demaintien qui favorise la formation des couches cémentées, plus de précipités en surface
etdans les couches sous jacentes.

D’aprés J. Ramkumar et al [166], la précipitation en petite quantité de la phase de type
Ti2AlIC(dans notre cas TisAl2C2) dans les alliages Ti6AI4V pourra améliorer les propriétés

mécaniques telles que la résistance a I'usure [167] et la résistance a 1’oxydation a haute
température [168].

En plus G.Jaeger et al [169] ont montré aussi 1’incorporation des phases de type

TiCxN1-y et Til-x AIxN de dureté variable (2500-4190) HV 0.02 (Tab.Ill.5) , améliore
considérablementla résistance a ’usure.
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Figure 111 17: Variation de la perte de masse de l'alliage Ti6Al4V (Brut, 2h, 4h, 6h).

Conditions d’usure: Vitesse angulaire (w=65tours/min, cycle 1min, Fn=5N, Pion: papier abrasif
en SiC grade 800).
Tableau I11 5: Dureté des composés complexes (alliage de titane). D’aprées G. Jaeger et

al[169].

Film Film composition hmill:a;a Younz's | Residual
Film | Thickness [0 onrenr | | gy | Modulus | stress | Texture
i at % X [0.02] GPa GPa
TiC. N, il 26 0 3120 452 -1.1 (100}
TiC. N, 6.8 24 021 | 3930 417 -34 (100)
TiC. Ny, 39 23 034 | 419 436 64 | undefined
TiC. N, 47 27 053 | 319 i 36 (100)
Tiig AN f.4 29 0 3340 34 -1.2 (100)
Tiig AN 35 104 021 | 2500 313 mm’ few (100)
Tiyq ALN 6.7 49 036 | 2500 29 m’ fewr (100)
Tijq AN 6.6 33 063 | 3420 388 m’ fewr (100)
Tijq AN 3.0 24 076 | 3330 367 mr' | undefined

Nous constatons que les courbes d’usure (perte de masse en fonction de la distance de
glissement) ont presque la méme allure de variation. La différence entre elles réside dans le
degré d’usure et le domaine d’existence d’une ou plusieurs phases ainsi que I’épaisseur de la
couche cémentée dans chaque échantillon. L’allure générale et les résultats obtenus se
concordent d’ailleurs bien avec la littérature.

Selon I’existence des différentes couches et leurs différents comportements a I’usure,
nous avons divisé chaque courbe en 4 domaines.

Le premier domaine correspond probablement a I’existence en surface des couches
d’oxydes adhérentes de type TiO2 qui sont trés minces identifiés par diffraction RX. L’existence
de l'oxygeéne dans l'atmosphére du four génere en surface la diffusion de I’oxygéne et par
conséquent, on & la formation en extréme surface des oxydes de titane.
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Nous remarquons que la perte de masse par dégradation des surfaces par frottement de
I'échantillon traité de 6h a une constante de perte de masse sur une distance de 300 m ,pour 4h
uneaugmentation de perte aprésles 200m de distance .de méme pour les 2h nous observons une
augmentation de perte de masse a partir de 120m , de méme pour I'état brut a une dégradation
linéaire et remarquable .par apport aux autres échantillons ,un gain de masse a été observé pour
les échantillons cémentées contrairement & I’ état brut .

La perte de masse est importante, ceci est due probablement a la couche située en
extréme surface qui est formée d’oxyde de titane qui est dure, mais caractérisées par une grande
fragilité qui lors de I’abrasion cette couche s’effrite ou « s’écaille rapidement ».

La micrographie de la figure 111.18 (a)montre les traces d’usure de la surface de
I’échantillon parcourant une distance de glissement de 120 et 300 metres, ce qui correspondent
d’apres la courbe d’usure a la zone d’existence de la couche d’oxyde de titane et probablement
les sous couches « couches de diffusion ».

Nous pouvons dire que ces phases sont présentes pratiquement dans tous les échantillons
cémentés. Ces couches minces d’oxydes de dureté élevée et de faible adhérence, a partir des
premiéres distances de parcours (0-150 m) s’écaillent trés rapidement a cause de leur fragilité.

Le deuxiéme domaine est attribué a la présence de la couche cémentée qui est formée
de a (Tic) et B (TisAl), cette couche est extrémement dure et trés fragile. L’enlévement des
phases a et B s’effectue dans un parcours de glissement qui varie entre 150 et 300 metres et
plus. Par conséquent, ces couches accusent moins de perte en masse relativement aux couches
d’oxydes.

Pour mieux élucider le mécanisme d’usure, nous avons analysé par microscopie optique
la surface usée des échantillons parcourant une distance de 300 m sous un effort normal de 5N.

La Figure 111.18 (b) montre la micrographie de la surface usée des échantillons parcourus
une distance de 300 métres. Nous pouvons remarquer que le mécanisme d’usure de la surface
est presque similaire au premier domaine.

La troisiéme zone correspond a I’existence de la couche de diffusion qui est trés épaisse
(300 a 700 m) comparativement aux autres domaines, elle résiste mieux a I’usure.

Cette amélioration dans la résistance a 1’'usure (moins de perte de masse) est due a une
fine précipitation de carbures et nitrures disperses dans la matrice.

D’apreés la littérature et les résultats de plusieurs auteurs [169] la présence de la couche
de diffusion dans un matériautraité thermo chimiquement et qui est formeée de fins précipités
(carbures et les oxydes) favorise la résistance a 1’usure par abrasion (Fig.111.18(c,d).

La solution solide a-Ti(C) est tres susceptible a 1’écrouissage durant le test d’abrasion.
La création et I’interaction des dislocations génent la déformation plastique et il en résulte des
contraintes internes. Il est probable aussi que les débris détachés s’incrustent dans la matrice
et provoque ainsi un durcissement structural (Fig. 111.18 (e, f).Enfin le dernier domaine est
attribué a I'usure abrasive de la matrice.

La meilleure résistance a I’usure par abrasion est obtenue dans le cas de 1’échantillon
cémenté a 930°C/6h. Ce gain en masse est expliqué par la présence d’une couche de diffusion
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biphasée en céramique avec une dureté de I’ordre 1400 HV et une profondeur de diffusion plus

te mieux a 1’abrasion.

J4

épaisse qui résis

I3

usure de la face de

b

f)

e)

Figure 111 18: Microscopie Optique et électronique montrant les traces d
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©

c)

°C /6h.
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l'alliage Ti6Al4V cémenté a

b) 300m ¢) 600m, d) 800m e et f) 1000m

Distances de glissement : a) 150m
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111.2.5.3. Evaluation du coefficient de frottement

Afin d’avoir une idée du comportement tribologique a savoir 1’évolution du coefficient
de frottement de 1’état brut et des couches cémentées, nous avons effectué des tests de
frottement avec les mémes conditions telles que 1’effort normal,la vitesse de rotation, la méme
distance de parcours.

—— Ti6AI4V Brut

Ti6AI4V 930°C/ 2h
Ti6AlI4V 930)C/6h

0.8 ——— Ti6Al4V 930°C/4h

Coefficient de Friction (i)

-0,1 T T T T
(o] 10 20 30 40

Distance (m)

Figure 111 19: Evolution du coefficient de friction de Ti6Al4V brut et Cémenté (930°C - 2h-
4h-6h).

La figure I11.19montre 1’évolution du coefficient de frottement en fonction de la distance
de parcours. En effet, il augmente dés les premiers cycles de frottement ; il s'agit de la période
de transition ou de rodage observée lors de 1’essai.

Le comportement du coefficient du frottement peut étre classé en trois stades
caractéristiques de I'évolution du frottement en fonction du temps. Pour ce qui est de la
premiére, elle représente le temps d'incubation, qui correspond a I'adaptation des deux surfaces
par élimination des oxydes de surface pour donner lieu a l'interaction céramique - métal d'ou
une augmentation rapide du coefficient de frottement , la deuxiéme est une période de
modification des propriétés de frottement des surfaces , qui correspond a une transition
caractéristiques du passage au frottement de I'état stabilisé avec formation du 3®™ corps , la
derniere correspond a la condition stabilisée du frottement .

Tous ces résultats nous ont permis de conclure que I’amélioration du coefficient de
friction est corrélée avec I’état de surface et aux débris détachés lors du parcours qui constituent
le troisieme corps. Nous constatons que les performances tribologiques pour (6h) sont
supérieures a celles des autreséchantillons(Fig. 111.20). Nous pouvons donc supposer que
I’oxygene nuit au bon comportement tribologique en provoquant plus rapidement un régime
d’usure a trois corps(Figure Il1.21).La diffusion du carbone dans l'alliage de titane par
cementation gazeuse permet d’améliorer significativement a la fois la dureté et les
performances tribologiques du Ti-6Al-4V.Des conclusions identiques ont été trouvés par J.C.
Sanchez-Lopez &AI[170].L'observation par microscope électronique a balayage (Fig. 111.20 -
21) montre la présence de sillons de labourage correspondant a un méme mécanisme d'usure
abrasive. La largeur du passage de la bille pour I'etat brut est plus importante par rapport aux
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autres echantillons cémentés , ( les valeurs sont respectivement : L'état brut = 762.3 um, 2h=
652.9 um, 4h = 529.7um , 6h=410um) .

,\\\ Distance: d=6529 ym

e S = ¥ 3 ¥ 5
Wos asam _ omaiiloox:  eesneayn i ol el R sl 8
a)Etat Brut b)Cémentation 930°C - 2h

e
REaeC A

Distance : d=529.7 um

EHT = 2000 &V Signal A= SE1 Date 3 Maj 2017

WD= 65mm Godn 20K LD::Q:::‘:"’:‘:;,MM A WD = 6.5mm Grand. = 300X Lampeur= 1.007 mm
¢) Cémentation 930°C / 4h d) Cémentation 930°C/6h

Figure 111 20:Etat morphologique des échantillons aprés essai tribologique vue par
microscopie électronique a balayage de I’alliage Ti6Al4V a) Brut et Cémenté 930°C, b) 2h,
c) 4h ,d)6h.

20 jurre EMHT = 2000 &V Signel A= SET Dete 3 Mai 2017

— WD = 6.5 mm Grand = 700 X Largeus = <3¢ 4
Figure 111 21: Apparition des aspérités du troisieme corps (en blanc).
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En fonction du nombre de cycle, les particules détachées de la surface participent au mécanisme
d'usure.

En effet le type de contacte passe a chaque fois d'un contact a deux corps ; Al2O3 -Ti
6Al 4V a celui & trois corps ; Débris - AlOs - Ti 6Al 4V ; (Fig.I11.21),ce qui nous emmeéne

d'avoir le méme phénomeéne qui sont en accord avec celles de [171- 173].

111.2.6.Comportements a la corrosion des couches Cémenteées de Ti6AIV
111.2.6.1. Etude de la résistance a la corrosion

La courbe de polarisation log I=f (E) nous a permis de déterminer le potentiel de
corrosion E (1=0) par I'exploration des droites de Tafel et la détermination du courant de
corrosion. Cette grandeur revét une importance capitale pour évaluer la vitesse de corrosion a
partir de la loi de Faraday. Les valeurs obtenues sont fournies automatiquement par le logiciel
utilisé (Soft Corr. 111) qui est fondé précisément sur cette loi. Pour des raisons pratiques, les
vitesses de corrosion seront donc exprimées par une unité usuelle, um/an, par application de la
loi de Faraday et en faisant I’hypothése que la corrosion observée est uniforme :

Mit  Mion
nF Y T T aF

m=

M : Masse molaire [g/mole]

i: Courant [A]

t: Temps (1 an) [s]

icor: Densité de courant de corrosion [pLA /cm?]
n: Nombre d’électrons échangés

F : Nombre de Faraday

Sur un large domaine de potentiel [-600 a +3000 mV] et a une vitesse de balayage de
1mVI/s et apres avoir atteint I'équilibre au bout d'une demi-heure, la courbe de polarisation
potentiodynamique montre la variation d'intensité du courant en fonction du potentiel appliqué
en mode semi-logarithmique. Les Alliages a base de titane, tels que Ti-Al-V et de Ti-Al-Nb,
sont les matériaux qui offrent d’excellentes propriétés mécaniques et électrochimiques.

Fondamentalement, la résistance a la corrosion provient de son comportement passif.
Les métaux passifs présentent une couche dense mince d'oxyde a leur surface qui empéche le
contact du métal avec I'électrolyte mené a la dissolution rapide.

Sergio Luiz de Assis et al[174] ont effectué des essais potentiodynamiques avec un taux
de balayage de 1mV/s dans la gamme de -800mV a 3000 mV au systéme (SCE) employant un
potentiostat d'EGG27A, qui sont les mémes paramétres utilisés pour notre travail, couplé a un
potentiostat/galvanostat et commandé par un logiciel électrochimique 352 softcorr 111. Ce
dernier a précédemment proposé que la résistance de corrosion de ’alliage du Ti — 6Al —7Nb
est attribuée a la couche barriere, les capacités devraient étre attribuées a la présence de la
couche poreuse [175].
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Dans un premier temps, l'alliage subit une dissolution rapide qui se traduit par une pente
accrue a partir du potentiel de corrosion qui est égale a -290.02 mV jusqu'au palier de
passivation dont le potentiel est de -140 mV et une densité de courant inférieure & 1puA/cm?.
Cette zone représente la partie active. Ensuite, nous observons que la densité de courant est
presque constante et varie peu. Ce phénoméne s’apparente au processus de passivation observé
pourcertains alliages et métaux. Au potentiel de 1300 mV, on remarque une augmentation de
la densité de courant. Ceci est di a un phénomeéne de piqgdre liée a la forte polarisation.

——BRUT 930°C/2H
-4 930°C/4H 930°C/6 H
“=
&) -5
o
<C
= -6 -
©
=
bt
<5} 7]
=)
Pt
‘0 -8
[ e
D
[
-9 —
-10 S —
-1,5 -1,0 -0,5 0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0

Potentiel E(V/ECS)

Figure 111 22: Courbe de Polarisation Potentiodynamique de l'alliage Ti6Al4V brut et
cémenté 930°C -2h -4h -6h dans la solution NaCl 3%.

Tableau I11 6: Résultats de I’Essai Potentiodynamique.

Ti6AI4V [ brut .
ot cémenté E C(mv) I C (A/lcm?) V ( um/year) Rp (Ohm)
brut - 290,02 7,1987 10”7 0,74232 8, 5759 10°
2H -159,7 6,3883 10”7 0, 35558 8,0769 10°
4H -157,41 3,317 107 0, 83648 3,9429 10°
6H -142,69 3,0601 10”7 0, 38543 1,3702 10°

Afin de mieux comprendre le comportement de I’alliage Ti6Al4V cémenté, nous avons
tracé la courbe de polarisation potentiodynamique dans les mémes conditions, sur un large
domaine de potentiels, et apres une demi-heure d’immersion dans la solution chlorurée a 3%
NaCl, avec une vitesse de balayage de 1 mV/s (Fig.l11 22). On note 1’anoblissement du potentiel
de corrosion dans le sens anodique, de 1’ordre de -142.69 mV, avec une densité de courant de

corrosion, de I’ordre de 3,0601 10”"uA/cm?. Dans la zone de passivation, la densité de courant
est de ’ordre de 0,5 mA/cm?.Cette augmentation est vraisemblablement liée & la dégradation
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des couches cémentées lors de la polarisation et la pénétration du fluide agressif dans les pores
provoquant ainsi une corrosion localisée.

La différence du comportement en corrosion est probablement due a la constitution du
film d'oxyde protecteur formé sur la surface des alliages. L'alliage Ti6AIV4 présente un
processus cathodique inférieur a celui des alliages de titane dans différents milieux, ce qui
facilite sa passivation. L'alliage Ti6Al4V est moins sensible & la corrosion par rapport aux
alliages de titane, suggérant que les ¢léments d’alliages Al et V sont bénéfique pour améliorer
les propriétés de passivation (résistance a la dissolution active) de 1’alliage. La contribution
combinée d’Al et V, se traduit par la formation de fortes liaisons covalentes entre le T i, Al et
V.

D’aprés les valeurs des paramétres de corrosion données dans le Tableau I11.6, ’alliage
Ti6AI4V présente la valeur la plus élevée de la résistance de polarisation (Rp) et la plus faible
vitesse de corrosion dans le milieu NaCl3% et donc moins d’ions métalliques libérés [176].
D’aprés ces valeurs,on montre un comportement meilleur vis-a-vis du domaine anodique, avec
un potentiel de corrosion positif et une faible densité du courant de corrosion, ceci est

probablement di a la stabilité du film d’oxyde qui est formé principalement d’oxyde de titane
[177-178].

Le Tableau Ill.6résume les différents parameétres de corrosion obtenus a savoir, le
potentiel de corrosion Ecorr (MV), la densité du courant de corrosion lcorr (A/cm?), la vitesse de
corrosion Veorr (MM/an) et la résistance de polarisation (Rp).

111.2.6.2.Diagrammes D'Impédance

L'établissement des diagrammes d'impédance dans le plan de Nyquist, a différents temps
imposés de l'alliage Ti-6Al-4V immergé dans la solution NaCl 3%, présente une allure
capacitive quiest classiquement observée sur les alliages passivables, caractéristique de la
présence d’une mincecouche d’oxyde de titane a la surface de I’alliage (Fig.111.23).Nous
révélons laprésence d’une seuleconstante de temps. Rappelons que la différence entre ces quatre
boucles est liée uniquement auxtemps imposés.

o 2 4 =1 =] 10

250000 4 - Brut

1| —=—2H

200000 —| —a— 4h
i —v— 6h
-
= 150000
<
E i
S 100000
I J
50000
U_

2, remm ™
T T T T T T T T
o 100000 200000 200000 400000

Z  (ohm.cm 2]
Figure 111 23: Diagrammes de Nyquist du systéme Ti6Al4V/ NaCl 3%.Brut et Cémenté
930°C /2h-4h-6h.
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- Il est clair qu’a 1'état brut sans traitement, il y a une diminution de la boucle capacitive
ce qui suggere que 1’alliage subit toujours une dégradation (corrosion) en fond des pores.

- Aprés 2 heures de traitement, le systéme a subi une attaque corrosive. Il présente un
comportement capacitif qui se traduit par un seul demi-cercle. La résistance de transfert de
charge(Rct) est de I’ordre de 0.24 10° ohm.cm2,

- Aprés 6 heures de traitement, un 2¢™ demi-cercle apparait témoignant d’un phénoméne
d’absorption. Il peut s’agir d’absorption de réactifs, de produits de corrosion ou de complexes
chimiques qui se forment sur la surface de 1’alliage, ce qui explique I’augmentation de la
résistance de transfert de charge (diametre du demi-cercle).

- L’existence de la boucle inductive aux basses fréquences (aprés le 2¢™ demi-cercle)
signifie que le processus d’absorption est limité par la diffusion.

La Figure 111.24 (a,b,c,d) montre I’état de surface de I’alliage Ti6AI4V brut et les
échantillons cémentés a 930°C apreés le test électrochimique dans une solution d’attaque a 3%
NaCl. Nous remarquons a fort grossissement des pigdres de corrosion de forme circulaire et de
taille trés fine. Cela explique que cet alliage malgré la sévérité du milieu et aprés un long temps
d’exposition le matériau résiste mieux et montre une certaine noblesse vis-a-vis de la résistance
a la corrosion. Cette résistance est montrée par la courbe de polarisation sur la branche
cathodique ou on observe une stabilité structurale assurée a notre avis a la composition

chimique de la solution solide Ti et Al et aux précipités de type Ti3Al.

a)Etat Brut b) Cémentation 930°C/ 2h

c) Cémentation 930°C/ 4hd) Cémentation 930°C/6h

Figure 111 24.Microstructure apreés essais d'électrochimie: Etat Brut et Cémenté (a-b-c-d)
930°C /2h-4h-6h.
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La couche protectrice principale se compose de carbure avec une quantité significative
d'oxygéne qui indique que les échantillons ont subi une oxydation en surface. Il ressort
clairement de la littérature que lorsque le titane et ses alliages sont exposés a lI'oxygeéne , il se
traduit par la formation d'une couche d'oxyde sur sa surface avec une zone de diffusion
d'oxygéne en dessous validé par Guleryuz et Cimenglu, [179] .

Cette formation est plus prononcée lorsque l'alliage est traité thermiquement au -dessus
de la tempeérature de transformation. Cette formation joue en outre un réle important dans le
développement d'une couche protectrice qui favorise un avantage remarquable de I'alliage qui
travaille dans un environnement corrosif.

De ce fait, nous avons observé au microscope optique, les surfaces des échantillons
bruts et cémentés apres l'essai de corrosion. L'apparition de quelques piqures duesa la
concentration de la solution ou les ions de chlore qui attaquent la surface dans les endroits ayant
des irrégularités. Dés qu’on augmente le temps, on observe 1’évolution des piqlres mais pas
d’une maniére prononcée comme avec 1’état brut. Ce résultat peut étre expliqué par I’apparition
en surface des couches passives (Oxydes de titane) et les couches cutanées (carbures de titane)
qui ont une résistance élevee.

Nous pouvons dire que le traitement thermochimique (Cémentation) a contribué dans
I’amélioration de la résistance a la corrosion de notre alliage.

I111.2.7 Grenaillage de précontraintes des couches cémentées

Nous avons exposé les surfaces correspondant aux échantillons bruts et cémentés
(930°C/2h-4h et 6h) a des temps de grenaillage 30', 1h et 2h. Nous avons constaté,que le
grenaillage effectué aux temps plus élevésfait augmenter la rugosité ainsi que la dureté
d’environ 35% par rapport a 1I’état non grenaillé. L'observation visuelle macroscopique des
surfaces donne une morphologie endommagée par les billes lors du grenaillage. En
conséquence, la surface prend une couleur sombre par rapport a l'état de surface avant
I'opération comme il est indiqué par les figures 111.25 (a-b-c-d). La déformation plastique de la
couche nous donne une forme de pic lors du contact entre surface dure et les grains durs
entrainant un choc provoquant des contraintes de compression qui menent a des arrachements
de certains endroits(Figll1.26 3D). Pour un temps de 2h d'exposition, la surface a révélé une
brillance dorée claire correspondante aux couches céramiques trés dures de types carbures de
titane et vanadium qui résistent au bombardement des billes a la haute puissance de jet de grain;
cela nous conduit que la profondeur de cémentation a joué un réle de protection de la surface,
ce qui nous rameéne a une amélioration de la durée de vie du matériau et ainsi que I'amélioration
de la résistance a la fatigue.

De plus, méme une légere dégradation de la surface del’alliage par contact peut
déclencher des mécanismes de défaillance.Le grenaillage a éte largement utilisé pour ameliorer
le comportement a la fatigue des matériaux en retardantla formation et la croissance de fissures
[180,181] modifiant la structure cristalline [182-183],diminuant lagranulométrie [184-187],
augmentation de la densité des dislocations[182-183], amélioration de la dureté [188-190],et
induire une contrainte résiduelle de compression bénéfique [188,189].Plus précisément,le
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grenaillage est untraitement de surfacemécanique principalement effectué par I'impact répété
de tirs de billes a forte vitesse d'impact sur les surfaces des matériaux [190,191].11 a été
couramment utilisé dans divers applications industrielles(Industries biomédicale [192],
aérospatiale [193]et automobile [194]) en raison de safacilité d'application et faible colt de
traitement [190,195].C'est un traitement de surface efficace qui améliorela durée de vie des
composants soumis a la fatigue générale ainsi qu'a la fatigue par fretting en évitantl’amorcage
et la propagation de fissures par l'amélioration des propriétés mécaniques et physiques
[186,190].

Aussi, les effets du grenaillage sur le comportement de fatigue simple ont été
précédemment étudiés en détail[196,197].En revanche, la modification des propriétés de
surface et les sous couches telles que la rugosité, la morphologie, la topographie, la dureté et le
comportement tribologique des matériaux grenaillésn'a pas encore été completement clarifiée
[198,199].

L'impact est bien illustré sur les figures des surfaces grenaillées avec I'effet de la dureté
et les profondeurs de cémentation des différents échantillons, et nous remarquons que
I'échantillon cémenté 2h n'a pas bien résisté au jet des grains. Pour les temps de 1h et 2h, nous
enregistrons des enlevements sur une grande partie de la surface montrée en topographie 3D,
montrant une grande déformation plastique superficielle(Figure 111.27-28-29 (b-c). En
revanche, I'échantillon cémenté pendant 6h ou le temps de grenaillage est identique, il présente
une grande dureté superficielle environ 1500 HV et une profondeur de 160,40 um. Ce traitement
appliqué a entrainé une grande densification de contrainte résiduelle remarquable sur la figure
111.29( a,b,c) .

111.2.7.1. Etats des surfaces grenaillées vues par microscopie optique:

Brut Gre

5' N.-'_'g e

Brut Grenaillé 2h

Figure 111 25/ a: Microstructures de I'état Brut Grenaillé ( 30". 1h .2h).
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Cémenté 2h Gr/2h

Figure 111 25 b: Microstructures de I'état Cémenté 2h Grenaillé ( 30". 1h.2h).

Cémenté 4h Gr/2h

Figure 111 25/ ¢ : Microstructures de I'état Cémenté 4h Grenaillé ( 30'. 1h .2h).

99



Chapitre 111 : Résultats Expérimentaux et Discussions

Cémenté 6h Gr/2h
Figure 111 25/ d : Microstructure de I'état Cémenté 6h Grenaillé ( 30". 1h .2h).

111.2.7.2  Surfaces Grenaillées 3D et Profils de Rugosité :

L L L L L R AR
0 1 A

Figure 111 26/ a : Topographies de I'état Brut Grenaillé 30" .
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Figure 111 26/ ¢ : Topographies de I'état Brut Grenaillé 2h.
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Figure 111 27/ b : Topographies de I'état Cémenté 2h Grenaillé 1h .
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Figure 111 28/ a : Topographies de I'état Cémenté 4h Grenaillé 30'.
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Figure 111 28/ ¢ :Topographies de I'état Cémenté 4h Grenaillé 2h.
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Figure 111 29/ b : Topographies de I'état Cémenté 6h Grenaillé 1h.
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Figure 111 29/ C : Topographies de I'état Cémenté 6h Grenaillé 2h.

Il a été montré que le temps de grenaillage augmente le taux de recouvrement
[202].Ainsi, la déformation plastigue maximale se produit sur la surface, ce qui affecte la
rugosité de la surface.Zhang et al [203] et Bagherifard et al [204] ont rapporté que la rugosité
augmente rapidement a la premiére étape du processus, puis elle se stabilise.lls ont expliqué ce
phénomeéne en deux étapes. La premicre, c’est que la rugosité augmente avec le temps de
grenaillage avec formation des creux et des pics sur la surface relativement plate dus a lI'impact
initial du short; et en deuxiéme étape le rapport de I'augmentation de la rugosité devient presque
nulle puisque les coups suivants par la suite d’impact sur les pics et les vallées précédemment
crées, ce qui ne conduit qu'a la remodification de la surface [204].

111.2.7.3 Rugosité apres grenaillage de précontraintes

La microstructure proche de la surface a une profondeur allant jusqu'a 25-50 um a été
modifiée par tir de grenaillage di a une déformation plastique sévere (severe plastic
déformation "SPD") (Tableau I11.7 et Figure 111.30).

La topographie et la morphologie de surface sont des caractéristiques importantes qui
ont un effet sur le comportement tribologique des matériaux [205-207]. Il est indiqué que la
rugosité de surface des matériaux grenaillés dépend de nombreux facteurs, par exemple, la
pression d'impact et l'angle d'impact[203,208,209],la taille de la grenaille et la durée du
grenaillage durée[204,208]. La présente étude a porteé sur les effets de la durée du grenaillage
(30',1h et 2h) et du tir du bille tout en maintenant I'angle d'impact et la pression stables.

La figure 111.30 montre que I'effet du grenaillage sur les échantillons a entrainé une
augmentation de rugosité de surface remarquable de I'échantillon cémenté 2h et grenaillé 2h
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pour Ra=1.69 um , ayant un effet majeur sur la taille du cratére enlevé ou formé a la surface
lors du grenaillage , mais par contre I'échantillon cémenté a 6h et grenaillé pendant 2h a une
rugosité moins de l'ordre de Ra = 1.33/ 0.96 um avec des vallées et des pics plus petits a la
surface .

m 30 Min
m 1h
m 2h

BRUT CEMENTATION CEMENTATION CEMENTATION
2h 4h 6h

Figure 111 30: Rugosite arithmeétique (Ra) aprés Grenaillage de I'état brut et cémenté 930°C
(2h,4h,6h) .

Tableau I11 7: Résultats de la Rugosité Ra (um) :

Grenaillage 30 Min 1h 2h
BRUT 0,89 1,09 1,22
CEMENTATION 2h 0,82 1,31 1,69
CEMENTATION 4h 0,68 1,18 1,48
CEMENTATION 6h 0,51 0,83 0,96

111.2.7.4. Détermination des contraintes résiduelles par diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X est une technique tres utilisée pour analyser les contraintes
dans les matériaux cristallins, elle présente lI'avantage d'étre non destructive et de permettre la
mesure de toutes les composantes du tenseur des déformations elastique et plastique.

La détermination des contraintes résiduelles et de I'état de déformation plastique défini
par la taille du grain D et la distorsion <¢?> de domaine cohérent dans I'épaisseur d'une couche
grenaillée
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Figure 111 31: Spectre de diffraction des rayons X de I’alliage Ti6 Al4V Cémenté 6h grenaillé
pendant 2h .

Des points vont été élimines car il y a interférence du pic principal avec pics satellites
d'une autre phase.

HPsi==0 Slope: 4077.32 + 1403.20 (ppm) Phi = 90.00°
O psi< 0

0.893 1

08921
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Figure 111 32:Régression linéaire 20 versus sin?(y) effectué pour I’échantillon Ti6Al4V
Cément¢ 6h grenaillé¢ pendant 2h .(A psi>0,0psi<0 , / courbe de lissage ).

Il est important de noter que les incertitudes inclues dans cette figure représentent
I’erreur commise lors de la régression lin€aire effectuée pour identifier les contraintes (20
versussin?y, Figure 111.32 , mais ne donnent pas d’indications sur les incertitudes de mesures.
Toutes les contraintes mesurées sont négatives, indiquant que le matériau est en compression,
ce qui était attendu.

La valeur des contraintes résiduelles en surface pour I’échantillon de référence est non
nulle, cela traduit I’effet du polissage qui tend a écrouir le matériau en surface (échantillon
poli mirair).
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L'extréme surface présentant des conditions de déformation particulierement séveres
(vitesseet taux de déformation les plus élevés). Considérons quela déformation sévére dégrade
énormément la qualité des surfaces, lacomposition des phases en surface a été caractérisee par
diffraction des rayons X. Lesmesures ont toutes été réalisées dans les mémes conditions,
directement sur les surfacestraitées et les différents diffractogrammes sont présentés en Figure
I11.33. Les lignes pointilléesverticales représentent la position des pics théoriques pour un
rayonnement de chrome Ko .

Les pics de la phase € ont volontairement été tracés afin de matérialiser I'absence de

cettephase. Les valeurs annotées a gauche des diffractogrammes représentent les intensités
dubruit de fond mesurées pour les différentes conditions de grenaillage.

—— Cementation_6h_grenaillage_2h
1600 -| = Cementation_6h_grenaillage_1h
Cementation_6h_grenaillage_30min
- Cementation_4h_grenaillage_2h
Cementation_4h_grenaillage_1h
Cementation_4h_grenaillage_30min
Cementation_2h_grenaillage_2h
900 Cementation_2h_grenaillage_1h
Cementation_2h_grenaillage_30min
——— brut_grenaillage_2h
| =——brut_grenaillage_1h
brut_grenaillage_30min

Intensity (counts)

400 —

100

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
117.0 117.5 118.0 1185 119.0 1195 120.0 120.5 121.0 1215 122.0 122.5 123.0 1235
2Theta-Omega (°)

Figure 111 33: Spectres de diffraction des rayons X de I’alliage Ti6 Al4V Brut et Cémenté
930°C 6h-4h-2h , grenaillésdurant 30'- 60" -120'".

Le spectre de I'analyse 20est a 120° pour voir la déformation qui se passe au niveau du
spectre pour les quatre échantillons brut et cémentés (6h-4h-2h )durant les temps d'exposition
de 30" -60'-120' ; afin de permettre de voir I'effet du temps sur les couches cémentées .La
comparaison entre analyses DRX et MEB pourrait laisser supposer que le fort élargissement
des différents pics DRX correspond soit a une perte et/ou a un raffinement de la cristallinité en
surface des échantillons traités, soit a I’augmentation du taux de défauts résultant du traitement.

Le traitement de grenaillage de précontraintes est un procédé englobant un nombre
important deparametres de traitement (nature, géométrie et nombre de billes, géométrie et
nature de lachambre et de 1'échantillon, paramétres acoustiques de vibration, ...). D'un point de
vuepurement physique, I'énergie de déformation transmise au matériau durant le
traitementdépend de l'interaction des billes et de la surface du matériau. Afin de permettre
unedéformation la plus efficace possible, il est nécessaire de pouvoir maximiser la vitesse
desbilles au sein de la chambre de traitement.
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Conclusions

Les conclusions qu’on peut tirer a partir de ce travail sont les suivantes :

La cémentation gazeuse appliquée sur 1’alliage Ti6Al4V a la température 930°C a des
temps de diffusion allant de 2h jusqu’a 6h a permis la formation en surface des composés
céramique de types carbures de titane TiC ou (Ti(C,N), (Ti2(C,N), d’aluminiumAl (C, O),de
vanadium V (C) et des couches d’oxydes de types TiO2, TigO17, Ti4O17. En sous couches, nous
avons la formation d’une couche de diffusion formée de carbures ou des carbonitrures sous
forme de batonnets.

Ainsi, les résultats de diffraction des rayons X ont révélé notamment la présence en sous
couche des carbures durcissant de types TxCy (TiC, Ti.C, TiC 0.3), TisAl2sC, AlTisCo,
TizAloN2. Ces composés ainsi que leurs compositions exactes sont directement liés a la teneur
en carbone, oxygeéne et azote issus de la réaction de décomposition des gaz ( CHa- NH3z)soit le
gaz porteur ou le gaz de protection et de la diffusion de ces éléments

Toutes ces couches se caractérisent par un bon comportement vis-a-vis de l'usure
abrasive. La dureté mesurée en surface sous faibles charges a confirmé que ces phases sont ont
des duretés allant de 1000 a 1500HV. La microstructure demeure globalement semblable pour
tous les échantillons carburés, tandis que 1’épaisseur des couches varie avec le temps de
diffusion.

Le temps de diffusion de 2 a 6h a provoqué une diminution de la rugosité. Cette propriété
essentielle est en corrélation directe avec le coefficient de frottement. L’échantillon cémenté a
930°C/6h présente par rapport aux autres échantillons moins de perte de masse et par
conséquent un bas coefficient de frottement.

L’alliage Ti6Al4Va un comportement électrochimique passivables dans la solution
NaCl 3% due a la formation d’une couche d’oxyde généralement TiO2, TiO qui freine la
dissolution du film et leur donne une bonne résistance a la corrosion.

Les tests électrochimiques ont montré que les couches cémentées offrent une meilleure

résistance a la corrosion par rapport a celle de l'alliage non traité.

Il a été confirmé que le grenaillage de précontraintes appliquée sur les couches
cémentées de 1’alliage a modifié considérablement la morphologie des couches superficielles
et les sous couches ainsi que leurs comportements mécaniques de tous les échantillons traités..

Il a été observé que le grenaillage de 1’échantillon cémenté a 930°C/6h a provoqué de
grandes déformation et en conséquence une élévation systématique de la dureté et des
contraintes de compression.

Les résultats de la diffraction des rayons X ont montré que le grenaillage de
précontraintes appliqué sur ’alliage Ti6Al4V cémenté a provoqué un grand déplacement de
pics 20, preuve que ces couches ont été déformées plastiquement provoquant ainsi I’apparition
des contraintes résiduelles de compression et I’amélioration de la résistance a la fatigue.
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