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Participation aux connaissances relatives a la traj ectoire de la
corrosion localisée et susceptibilité a la corrosio n feuilletante dans
le cadre du contrat du nom de
« Simulation de la Corrosion Structurale des Alliag es
d'Aluminium ».
Mémoire d'ingénieur C.N.A.M - 2011 Saint-Etienne.

Le sujet du mémoire ciblant la caractérisation de la corrosion feuilletante et la
compréhension des parametres morphologiques de la microstructure dans la
sensibilité a la corrosion dans des alliages d'aluminium s’inscrit dans le cadre du
projet SICORAL (Simulation de la Corrosion Structurale des Alliages d'Aluminium).

Financé par I'ANR (Agence Nationale de la Recherche), ce projet vise I'élaboration
d’'une approche prédictive sur la corrosion structurale des alliages d'aluminium
récemment développés, a savoir : AlLi et 7xxx a haute teneur en Zn.

L'objectif est de mettre au point une modélisation de la corrosion structurale des
alliages pour disposer d'outils capables de prédire les modes de corrosion et leurs
cinétiques de propagation en service. Les recherches consistent a établir les effets
couplés du milieu environnant de la microstructure des alliages sur le mode
d'amorcage et de la propagation de la corrosion intergranulaire et feuilletante.

L’objet principal de cette étude est d'acquérir des connaissances sur la trajectoire de
la corrosion - localisée dans trois alliages d'aluminium - par la méthode de la
microscopie optique. Les trois alliages ont été produits par I'entreprise ALCAN et
exposes pendant des durées moyennes a longues sur des sites d'exposition marine.

L'approche macroscopique et microscopique nous a permis d’instaurer une méthode
de caractérisation innovante propre a décrire les différents défauts exfoliants dans
les alliages susmentionnés, et de les reconstituer en 3D suivant les parametres
requis.

Par la mise au point d'un outil d'abrasion contrélé, nous sommes parvenus a suivre la
propagation et I'évolution des "blisters” et la corrosion intergranulaire dans un alliage
modéle "2198 FSW", apres exposition marine. La reconstitution en 3D nous a permis
d'envisager I'endommagement de l'alliage pour une certaine durée d'exposition
marine. Par I'étude métallographique, nous avons pu confirmer I'hypothese de
I'influence du rapport d'élancement de la microstructure sur le développement de la
corrosion feuilletante d'un alliage 2198 FSW.

Mots clés :

Corrosion feuilletante - Exposition Marine - Parameétres morphologiques - Cinétique -
Sensibilité.

Keywords:

Exfoliation corrosion - navy exposure - morphological parameters - kinetics -
susceptibility.
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|. PRESENTATION CONTEXTE

L'exposition répétée des structures aéronautiques a des environnements agressifs
génere une altération des systémes de protection, laquelle conduit progressivement
a un endommagement en corrosion de la structure des avions. Cette dégradation
peut venir affecter la tenue mécanique de la structure et menacer son intégrité.

Sans la maitrise de I'évolution et de la nocivité du défaut de corrosion, la structure
fait I'objet d’'une maintenance d’envergure en vertu du principe de précaution. Les
défauts alors détectés doivent étre impérativement éliminés.

Mais cette approche est particulierement onéreuse. Dans le secteur aéronautique, la
corrosion représente encore plus de 20 % des charges de maintenance, et 60 % des
colts de réparation et remplacement des pieces, et ce en deépit des travaux
d'optimisation des alliages, des gammes de protection de conception des
assemblages visant a combattre la corrosion.

L'incapacité a anticiper la corrosion impligue des opérations d’entretien non
planifiées susceptibles d’atteindre jusqu'a 50 % des charges totales de maintenance.
La mise au point d’'une approche inédite de la corrosion - suivant un concept de
tolérance aux dommages de corrosion par la maitrise des défauts, via la
surveillance, l'anticipation, la prévision, le mode et la vitesse de propagation, la
prédiction de la nocivité et la caractérisation des deéfauts - peut optimiser
efficacement cette problématique.

Ce type de corrosion s’initiant en corrosion intergranulaire et se propageant en
corrosion “intergranulaire " ou en corrosion " feuilletante" est extrémement redouté
en service. Difficilement détectable et réparable, une telle corrosion a fait I'objet de
nombre d’études phénoménologiques. Cependant, la quantification et la modélisation
cinétigue de cet endommagement restent a faire en raison de la complexité des
microstructures concernées et, probablement, d'effets de synergie entre plusieurs
mécanismes élémentaires. C'est la forme de corrosion la plus répandue en service.
Deux thématiques distinctes sont mises en ceuvre.

La premiere est l'allegement des structures aéronautiques par le truchement
d'alliages Al Cu Li pour la peau du fuselage, et d’alliages 7xxx a forte teneur en zinc

pour certains composants de la voilure.



La malitrise des mécanismes de corrosion permet de valider les modifications
envisagées aujourd’hui dans l'usage de ces alliages. On prévoit en effet d'exploiter
les alliages AICuLi sans protection cathodique par placage. De méme, ['utilisation
d'alliages 7xxx plus résistants en corrosion doit pouvoir s‘accompagner d'un
assouplissement des degrés d'exigence concernant le niveau de protection du
traitement de surface - ce qui impliquerait un alléegement des mesures protectrices.
La seconde thématique du projet est la simulation numérique des matériaux pour
aboutir a une approche rationnelle des phénoménes de corrosion par le
développement d'outils numériques. Ceux-ci seraient capables de « prédire » le
comportement d'alliages d'aluminium au regard des modes d'amorcage et de
propagation, comme de la cinétique de propagation.

Dans le cadre de l'étude suivante, nous nous sommes efforcés d’analyser et
d'acquérir des connaissances relatives a I'amorcage, la trajectoire et la morphologie
de la corrosion feuilletante.

Nous avons donc travaillé sur trois alliages daluminium fournis par la société
ALCAN : primo un alliage Al-Li nouvelle génération, secundo un alliage 7xxx a haute
teneur en Zn, et tertio l'alliage 2024, matériau de référence largement présent depuis
30 ans dans les structures aéronautiques en raison de son appréciable résistance en
fatigue.

Ces alliages ont été testés sur plusieurs sites d'exposition marine. Il s’agissait de
visualiser macroscopiquement et microscopiquement leur sensibilité aux corrosions
feuilletante et intergranulaire. Nous avons complété notre étude par des essais sur
des éprouvettes soumises a lI'immersion dans une solution aqueuse selon la norme
ASTM G34.

La méthode d'évaluation de la susceptibilité a la ¢ orrosion feuilletante passe
par des photographies suivant la norme G34 - c'est-  a-dire une cotation visuelle
dépendante de l'opérateur. Il nous a alors paru int  éressant d’'implémenter une
procédure de caractérisation pour extrapoler le déf  aut en 2D puis en 3D, cette
procédure étant moins fortement soumise a la subjec  tivité de I'opérateur : une

alternative a la quantification de la corrosion feu illetante.



On trouvera dans ce mémoire une synthése bibliographique permettant d'introduire
des notions générales sur les alliages d'aluminium et la corrosion feuilletante.

Un chapitre sera dédié a l'aspect métallurgigue et métallographique des alliages
concernés en évoquant différents types de traitement thermique et les analyses
relatives a l'aspect morphologique.

Nous entrerons dans le vif du sujet en décrivant une méthode de caractérisation des
défauts de type " blister " : méthode locale a extrapoler en méthode générale " les
caractéristiques et le développement de I'abrasion 3D et reconstruction d'images ".
Un chapitre sera enfin dédié aux résultats, conclusions et perspectives.

ll. Synthése bibliographique

Il s’agit d'introduire en l'occurrence un certain nombre de notions générales
nécessaires a la compréhension du manuscrit, et de résumer I'étal actuel des

connaissances sur les alliages d’aluminium et de leur corrosion feuilletante.
[1.1 Généralités

L'aluminium est un élément chimique de symbole Al et de numéro 13 dans le tableau
de la classification périodique des éléments. C'est le troisieme élément le plus
abondant de la crodte terrestre (8 % de la masse), aprés l'oxygéne et le silicium. Il
est léger, sa masse volumique étant égale & 2700 kg.m™ (fer = 7874 kg.m™))

Sa température de fusion étant égale a 660,3 C, ce ci lui conféere une aptitude non
négligeable au recyclage. L'aluminium est présent sous forme d'oxyde dans un
minerai (la bauxite) qui contient de I'alumine - Al,O3 -.Son extraction est réalisée par
électrolyse.

La production d'une tonne d'aluminium requiert quatre a cing tonnes de bauxite. Elle
nécessite entre 13 000 et 17 000 kWh. Le recyclage d'une (1) tonne d'aluminium
permet d'économiser quatre (4) tonnes de bauxite. La production mondiale
d'aluminium secondaire a partir du recyclage a atteint 7,6 Mt en 2005, soit 20 % de
sa production totale. En 2006, les producteurs leaders du marché étaient Rio Tinto

Alcan, Rusal, Alcoa, Hydro Al, Chalco.
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Les principales applications de I'aluminium sont le transport (25 %), le batiment (21
%), I'emballage (21 %), I'équipement électrique (9 %) et mécanique (7 %). Le choix
des matériaux résulte habituellement d'un compromis de propriétés.

La résistance a la corrosion est une propriété prépondérante dans le cas des
aluminiums. Pour les alliages aéronautiques, d'autres parametres interviennent tels
la densité, le module de Young et la tenue en fatigue.

Il N'en demeure pas moins que la bonne résistance a la corrosion de l'aluminium est

un parametre apprécié dans la plupart des applications.

[1.2 Corrosion feuilletante ou exfoliante des allia  ges
d'aluminium
S'il ne s'agit pas pour nous de décrire 'ensemble des mécanismes variés des types
de corrosion de l'aluminium, il s’agit bien plutdét de synthétiser les caractéristiques
majeures du matériau face a des milieux supposés agressifs.

L'aluminium est un métal trés oxydable. Le potentiel du couple AI**

/Al par rapport a
I'Electrode Normale a Hydrogene (ENH) est de -1,66V. Le diagramme d'Ellingham
nous révele la forte réactivité de l'aluminium au contact de I'oxygene au travers de
son enthalpie libre de réaction (cf. Fig. 1). Dans un milieu oxydant, un film passif

recouvre instantanément la surface du métal.

AGo;=AT.IhPo;

ENTHALPIE LIBRE
_ 950 DE FORMATION -
DE CERTAINS OXYDES

| | T
0 500 1000 1500

TEMPERATURE * C)

Figure 1 - Enthalpie libre de formation de certains oxydes. [15]
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Figure 2 - Diagramme de Pourbaix du systeme Al - H,O a 25<. [16]

Ce film est composé de types d'oxydes trés divers, suivant le pH et la nature de
I'électrolyte. La couche interne est composée d'oxyde anhydre Al,O3 trées compact,
elle est peu conductrice. L'épaisseur est de l'ordre du nanometre et dépend de la
température.

La couche externe est composée d'oxydes hydratés AlI(OH)3, Al,Oza, Boehmite
Al,0O3.H,0, Bayérite, Hydrargillite, Al,03.H,0O. Cette couche poreuse se développant
en milieu humide, elle permet de réaliser un "colmatage".

La Figure 2 présente le diagramme d'équilibre potentiel pH de I'aluminium en milieu
humide (eau) a 25<.

Le diagramme potentiel pH nous montre que le film passif est stable en solution
aqueuse dans une fourchette de pH entre 4 et 9, domaine de passivation et
d'immunité de l'aluminium. Par contre, elle se dissout en milieu acide pH<4 pour
donner des ions AP**, et dans les milieux alcalins ph>9 pour donner des ions
aluminates AlO?. La description du mécanisme de corrosion par piqlre est trés
complexe. Cependant, il est généralement admis que le mécanisme comprend deux
étapes. Le déclenchement de la corrosion par pigQre est souvent lié a la présence de
défauts locaux sur la surface du métal, comme des fissures dans l'oxyde ou des
chlorures présents dans l'environnement. |l s'agit d'une destruction locale de la
couche passive apres attaque par les CI. En solution aqueuse chlorurée, les ions

métalliques d'aluminium AI** réagissent comme indiqué ci-dessous.
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La formule globale de la réaction est :
1: 2Al + 3H,0 + 3/20, - 2AI(OH);3

I** en solution (oxydation) suivant la réaction :

Le passage des ions A
2:Al - AP+ 3%

La réduction de I'hydrogéne :
3:3H"+3% - 32 H;

La réaction 1 est la somme des deux demi-réactions 2 & 3.

Dans le cas d'un pH acide inférieur a 4, le film d'hydroxydes amphotéres se dissout
selon la réaction générale :

Al,O3 +6H30" - 2AP* + 9H,0

Le matériau est mis a nu, il est sensible a la corrosion. La présence d'ions chlorures
dans le milieu favorise la destruction du film passif et facilite la corrosion de
I'aluminium pour des pH entre 4 et 9. Ce phénomeéne est caractérisé par la réaction

(3-n)+

Al,03+2nCl" + 6H" - 2AICI, + 3H,0.

n étant un parametre dépendant de la concentration en chlorures et du pH.

Les cations AP** et CI' forment généralement une espéce chimique intermédiaire
AICI*. La dissolution locale du film passif peut entrainer I'amorgage d'une pigaration
(cf. Fig. 3) pres des sites ou le film est le plus fragile et le moins épais. L'état de
surface du matériau et la présence dimpuretés jouent en l'occurrence un role
fondamental. C’est ainsi que la présence d'un précipité intermétallique plus noble
gue l'aluminium génére une discontinuité du film passif. Celle-ci est propice a la mise
a nu de la matrice, et peut activer un mécanisme de corrosion ou le précipité joue le

réle de site cathodique (cf. Fig. 4).

d) neutralisation des H*

B | o>
) dissolution Al I s
anodique du métal ¢

Figure 3 - Formation et propagation d'une piqQre dans un milieu CI". [7]

13



: \.\ lu:xde \ \\J T‘ /\\ doxvue

Interface
métal{oxyde  oxyde solution
,d_//r
o
3
w',"

Interface

‘ 1
j3e- e ‘
™~ Précipite
| ~ lmemlelalllque
Al (métal) | ‘
I ¢

Surface non
recouverte d'oxyde

Figure 4 - Phénomene de corrosion localisée de I'aluminium en milieu chloruré en
présence d'un précipité. [2]

La corrosion structurale est un mode de corrosion qui se propage dans le métal en
consommant les joints de grains ou leurs zones adjacentes. Cette forme de corrosion
découle de la présence aux joints de grains d'une zone anodique par rapport a la
matrice en continu, généralement des précipités AlsMg, dans des alliages Al-Mg
5000. La corrosion intergranulaire  résulte d’'un couplage galvanique entre le coeur
du grain et la zone anodique. Elle apparait lorsque la différence de potentiel entre les
deux phases est supérieure a 100 mV. Si le potentiel de I'échantillon est supérieur a
celui de la phase la plus noble, il y a coexistence des phénoménes de corrosion

intergranulaire et pigdrante (cf. Fig. 5).

AlsMay
E=-1,15Veces

Mg (%)
a
T(e)

Solution solide
E£=-08Vgcs

Zone appauvrie en précipilés
de part et d'autre du joint

(B) 2xxx T4 état sensible

(@) 5xxx sensible. Précipité
continu aux joints

PFZ precipitate free zones

Figure 5 - Corrosion intergranulaire. [3]
La corrosion feuilletante , objet de notre étude, est une forme de corrosion qui

envahit une multitude de plans paralleles a la surface de la piece, ces plans

d'attaque étant séparés par des feuillets de métal.
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Les feuillets sont poussés hors du métal par le gonflement des produits de corrosion.
Le mode de propagation de la corrosion selon ces plans paralleles a la surface
séparés par des fins feuillets meétalliques est intergranulaire. Les produits de
corrosion formés sont plus volumineux que le métal initialement corrodé. En effet, ils
déforment les feuillets et font apparaitre des cloques en surface (cf. Fig. 6). Le
mécanisme est généralement décrit comme une corrosion intergranulaire dirigée
préférentiellement par les contraintes dues aux produits de corrosion. Nous veérifions
qgue le phénoméne se propage sous une forme intergranulaire, suivant des grains

morphologiquement trés allongés (cf. Fig. 7 & 9).

[
200 ym

Figure 6 - Alliage 2024T3 avec un début de feuilletage - 1 mois d’exposition marine.

Figure 7 - Alliage 2024T3 - 1 mois d'exposition marine - structure de base en lumiere
polarisée.
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Figure 8 - Alliage 2024T3 - 6 mois d’exposition marine.

Figure 9 - Alliage 2198T3 - 1 mois d’exposition marine.

L'influence de la morphologie sur le développement de la corrosion feuilletante a été
démontrée par J. Robinson [1]. Ce dernier a notamment montré que le rapport de la
longueur des grains sur leur épaisseur est une composante déterminante. En effet,
plus ce ratio (cf. Fig. 10) est élevé, plus les forces de pression exercées par les

produits de corrosion sont aptes a déformer l'alliage en surface.

025

TER OF BLISTERS mm

. Grain aspect
S ratio
— 10

DIAME

of

Figure 10 - Influence de la morphologie (ratio d’élancement des grains) sur la
sensibilité a I'exfoliation. [1]

16



L'influence de la morphologie des grains de l'alliage 2198T8 (soudé par "Friction Stir
Welding") sur le caractére feuilletant du métal de base par rapport au noyau soudé
recristallisé est trés significative (cf. Fig. 11). La structure équiaxe présente un
rapport d’élancement de 1,5, celle du métal de base étant de 5. Les résultats vont

dans le sens des travaux de Robinson [1].

Noyau soudé ZAT Métal de base
< > +—>

A
v

Corrosion exfoliante

Grains équiaxes — Aspect ratio : 1,5 Grains allongés — Aspect ratio : 5

Figure 11 - Influence de la morphologie (ratio des grains) sur la sensibilité a
I'exfoliation. Alliage 2198FSW 12 mois EM - EADS "Friction Stir Welding"

Selon F. Bellanger [2] et M. Reboul [3], il existe dans les alliages - a un certain
stade de la cristallisation - une zone de "déplétion" en Cu proche du joint de grain (cf.
Fig. 12). La déplétion provient de la précipitation conséquente de Cu. La zone
appauvrie constitue une zone moins noble que la matrice, qui, en corrosion libre, se
trouve polarisée anodiquement par la matrice. Ceci entraine une corrosion accélérée
de ces zones continues appauvries voisines des joints de grains, phénoméne se
manifestant donc comme une corrosion intergranulaire. La sensibilité a la corrosion
feuilletante des alliages Al-Li-Cu-Mg et de ceux appartenant a la série 2XXX est

attribuée a 'existence de cet appauvrissement en Cu.
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Le modele de propagation de la corrosion feuilletante par la présence d'une phase
anodique est repris par d'autres auteurs, tels Posada [11]. Le réle de la fragilisation

de I'hydrogene par la formation d'hydrures de magnésium pourrait étre également un
facteur déterminant dans

la propagation de ce type de corrosion d'aprés
E.Charitidou [14].

Limite des grains
coeur du grain

-690 mv

Zones appauvries en
Cu dont le potentiel
tend vers 750 mV

Les potentiels sont donnés par rapport a ECS.

Figure 12 - Zone anodique due a une déplétion en cuivre dans une zone joint triple
d'un alliage 2024. [2]

La composition des alliages et la séquence des traitements thermomécaniques

permettent d’obtenir une large gamme de résistance mécanique (cf. Fig. 13)

Cependant, les traitements thermiques appligués pour améliorer les propriétés

meécaniques réduisent en général la résistance a la corrosion, et notamment a la
corrosion structurale d'aprés Kuntz-Laguerre [6].

Laminage &
chaud Mise en
| AA/ solution
\Coutée | ¥ V|
A1 ( 5
g1l |
e | I|
al ! | ‘I
i \
gl | ‘
% ‘ll | \ ;@
" / [ Maturation
| | " Revenu
g I| | Lammnaged | Déension-
'l‘ { ‘ Froid | nement
| | A AN | A AN ‘ s
vV vV temps

Figure 13 - Exemple de séquence de traitement thermomécanique. [5]
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Suivant les états métallurgiques, désignés par la lettre T suivie d’'un nombre
indiquant le temps et les températures de revenu, la résistance a la corrosion
structurale en sera affectée. Pendant le revenu, la dureté passe par un pic pour |'état
T6 qui correspond au maximum des caractéristiques mécaniques. Les états T7 et T8
sont dénommés "sur-revenu”, T3 et TAF correspondant a un état "sous-revenu".

En regle générale, les alliages 2198T3, T8 - 2024T3 - 7449TAF, T7 objets de notre
étude, se comportent en termes de sensibilit¢ a la corrosion structurale, comme

représenté par T. Marlaud [5] (cf. Fig. 14).

T6 [ T79 | T76 | T73
Résistance
TAF | Limite 3
[TAF] A T76 s \;
¢lastique la rupture

T74
" ¢ a .t' /
= Ténacité
: — Tenue a la
Sous Sur

: : corrosion
revenu revenu

Figure 14 - Evolution classique de quelques propriétés dalliage a durcissement
structural au cours des différents traitements thermiques. [5]

[1.3 Mesure de la sensibilité des alliages aéronaut iques par le
test EXCO - norme ASTM-G34

Pour déterminer la sensibilité des alliages d'aluminium aéronautiques a la corrosion
exfoliante, des tests sont réalisés en milieu naturel (exposition marine) ou en
situation artificielle accélérée en laboratoire. Les expositions en atmosphere marine
constituent le test le plus proche des conditions de service, mais la durée de ces
expositions doit étre de plusieurs mois. Un chapitre du présent mémoire est consacré
a la description des infrastructures des sites utilisées dans cette étude, et de
I'instrumentation nécessaire.

En raison du colt et de la durée de ces expositions, la caractérisation de la
sensibilité des matériaux se fait frequemment par les tests accélérés en laboratoire -

dont les plus usités sont les suivants :
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-  MASTMAASIS (Modified Acetic Salt Intermittent Spray, ASTM G85)
- Test EXCO (Exfoliation Corrosion Suceptibility in 2XXX and 7XXX Serie
Aluminium Alloys, ASTM G34)

La norme G34 est la méthode standard généralisée pour tester la susceptibilité des
alliages de la série 2000 et 7000 a la corrosion feuilletante. On peut I'appliquer sur
un échantillon de forme quelconque susceptible d’étre immergé dans la solution test,
'essai ayant lieu en paillasse sous sorbonne. Les échantillons peuvent étre de
formes et de tailles variées. Des dimensions de 50 par 100 mm sont néanmoins
conseillées.
Cette procédure génére une corrosion exfoliante accélérée sur les échantillons
d'alliage d'aluminium des séries 2000 et 7000. Elle consiste en une immersion des
échantillons dans une solution contenant 4 M de chlorure de sodium, 0,5 M de nitrate
de potassium et 0,1 M dacide nitrique a 25TC. Avec les masses molaires
correspondantes, ceci correspond a: 234 g de NaCl, 50 g de KNO3 et 6,3 ml de
HNO3 (70 % en poids) dans un litre d'eau. Le pH de la solution est de 0,4.

La susceptibilité a I'exfoliation est déterminée pa r un examen visuel, avec une
notation de la performance établie par comparaison avec des références
photographiques données par la norme montrant la pi garation (cf. Fig. 15) et

les quatre degrés de séverité dans le sens exfoliant L, TL (cf. Fig. 16).

Figure 15 - Exemple de corrosion par piqare. [5]

20



EA EB EC ED Exfoliation

Figure 16 - Quatre degrés de sevérité de la corrosion exfoliante en surface. [5]

Figure 17 — Macrographies montrant les quatre degrés de sévérité dans I'épaisseur.

[5]

La solution du test est trés corrosive et représente les types d'environnement les plus
séveres susceptibles d'étre rencontrés en service, dans les zones confinées par
exemple, a I'exclusion des produits inhabituels impossibles a rencontrer en milieu
naturel.
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On se sert de codes et classifications donnés par le tableau 1 pour la notation

visuelle des spécimens corrodés (cf. Tab. 1).

Classification Code

Pas d'attaque N

PigQre P

Exfoliation EA jusqu'a ED

Tableau 1 - Tableau des codes pour classification des alliages. [5]

On peut déclarer en conclusion de ce chapitre que le test EXCO - réalisé par
observations visuelles et comparaisons avec des images tests de qualité moyenne -
demeure une méthode subjective. Une alternative plus quantitative et non basée sur
'appréciation de I'opérateur est souhaitable : elle fournirait des éléments chiffrés

mesurables sur I'étendue et la sévérité de la corrosion exfoliante.
11.5 Microscopie quantitative

[1.5.1 Introduction

Notre caractérisation paramétrique pour le suivi de la corrosion exfoliante repose sur
des outils mathématiques de description morphologique de cette corrosion. Dans ce
chapitre, nous allons passer en revue ces éléements et en faire la description. Celle-ci
permettra d'introduire les éléments de compréhension d'un chapitre consécutif intitulé

"Principe de la méthode de caractérisation”.

11.5.2 La méthode des intercepts

La méthode des intercepts en analyse d'image est une technique fondée sur la
numérisation d'une image par un dispositif numérique dont les pixels sont répartis
frequemment en trame carrée suivant un axe orthonormé N;. Les objets,
préalablement binarisés (couleur jaune - cf. Fig. 18), sont traversés par des lignes
horizontales, verticales ou inclinées suivant un angle d'orientation. Chaque ligne se
trouve a une distance identique de la suivante pour intercepter de maniére réguliére
les objets considéreés.

Les intercepts sont comptés le long des lignes d'analyse qui explorent I'image de 0 a

180° chaque fois qu'une ligne sort de la phase ana lysée (cf. Fig. 18).
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Selon le nombre d'intercepts et la longueur des lignes, on parvient a définir le
nombre d'objets et leur taille moyenne. Cette technique est frequemment utilisée
pour la détermination de la taille de grains. Dans le cadre de notre étude, nous avons
employé un module algorithmique d'intercept avec lequel nous sommes parvenus a
récupérer les coordonnées des points d'intersection (intercepts) et les nombres de
feuillets interceptés. Les défauts ont fait I'objet d'un seuillage visant a favoriser la
détection. C'est avec ces coordonnées que nous pouvons représenter sous forme de

courbe le défaut exfoliant mono-feuillet (cf. Fig. 19) et multi-feuillets (cf. Fig. 20).

scan [ng —— =

@ in o out yellow phase [ Jintercept _
o= 145°
- b %
Ni(7.90%) : AR Xy

oL =90°
Do—o—%cw%ofckmh-
o] o-o~o—¢
') ]

oo oNelfol oo o0 o=

N1(90°) = 9 intercepts
Ni(145°) = 7 intercepts

TL

Figure 19 - Alliage 2198T8 6 mois exposition marine EADS - lle du Pilier.
Intercept sur mono-feuillet

TL

Figure 20 - Alliage 2198T3 6 mois exposition marine EADS - lle du Pilier.
Intercept sur multi-feuillets.
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[1.5.3 Loi normale et courbe de Gauss

La loi normale est I'une des principales distributions de probabilité. Introduite en 1733
par le mathématicien Abraham de Moivre, elle fut appliguée pour approcher des
probabilités liees a des variables aléatoires binomiales présentant un parametre n
tres grand. Gauss la mit en évidence au XIXéme siecle, la loi normale permettant de
modéliser quantité d'études biométriques. La courbe décrivant sa densité de
probabilité est dite "courbe en cloche" ou encore "courbe de Gauss" (cf. Fig. 21). La
fonction gaussienne est une fonction en exponentielle de l'opposé du carré de

I'abscisse. La fonction dont nous userons est définie par la formule suivante :

(x-w?
f(X)=—r—@a

Equation (1)

Ou: u = espérance ou parametre de positionnement

O = écart -type

La largeur a mi-hauteur H est égale :

H =(22In(2))o = 2,3548

Equation (2)

La demi-largeur a mi-hauteur vaut :

H
—=1170
2

Equation (3)

U=2F U= n U+ U+2G

Figure 21 - Forme caractéristique de la courbe de Gauss.
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Figure 22 - Alliage 2198T8 1 mois exposition marine Brest - Institut de la corrosion.

La loi normale de distribution ne nous intéresse pas ici en tant que loi de probabilité.
En revanche, sa forme en cloche rappelle les blisters exfoliants que nous
exploiterons (cf. Fig. 22). Comme nous le constatons dans son expression

analytique, cette fonction est définie par deux parametres constants: (4 et 0. La

variation du parametre sigma influe sur le profil de la courbe et contribue a
caractériser la forme du défaut. Le parametre | sert a centrer la courbe sur des
coordonnées préalablement fixées par analyse d'image : elles correspondront au
siege des points d'amorcage de la corrosion feuilletante. Ces deux parametres vont
jouer un réle crucial dans la suite de nos travaux. L'évolution de ces paramétres va
permettre d’'une part de suivre I'évolution de la corrosion feuilletante en fonction des
alliages, d’autre part de reconstruire des profils de "blisters" selon des valeurs
expérimentales fixées a partir des expositions marines.

Un troisiéme parametre capital sera le facteur d'aj  ustement "s", permettant de

s'affranchir de la limite posée par la valeur de I'  intégrale égale a 1.

11.5.4 Ajustement d'une courbe

Dans le paragraphe précédent, nous avons examiné l'expression de la courbe
gaussienne "en forme de cloche". Nous avons évoqué également sa ressemblance
avec des défauts "blistériens”. L'idée générale vise a ajuster la courbe du défaut
feuilletant définie par la méthode des intercepts par une loi normale de distribution

(courbe évoquée au chapitre 11.5.3).
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La régression de courbe est une technigue d'analyse d'une courbe expérimentale
visant a sélectionner une fonction mathématique de forme a priori similaire a
I'expérience, et d'ajuster les parametres de cette fonction pour se rapprocher de la
courbe mesurée. L'aspect morphologiqgue des défauts initiaux sur [l'alliage
d'aluminium 2198T8 approchant la forme en cloche, nous avons adopté l'idée du
"fitting". Nous nous sommes servis de la méthode classique, ce qui veut dire que

n

nous avons une fonction f avec n paramétre p*, p? ... , P" reliant I'abscisse x a
I'ordonnée y, comme suit :

y = f(p1,p2,....,Pn,x) que I'on compare aux points m expérimentaux [(x1,y1 ®), (x2,y2
#®), ..., (xm,ym ®P)]. L'écart entre les points de la fonction théorique et les points
expérimentaux est réduit par la méthode des moindres carrés et optimisé par la

fonction solveur d'Excel Microsoft.

11.5.5 Méthode des moindres carrés
La méthode des moindres carrés a laquelle nous aurons recours permet de
comparer des données expérimentales avec un modéle mathématique, lequel doit
décrire ces données. Dans notre étude, il s’agira de la courbe de Gauss.
Le but est de minimiser I'écart des mesures expéerimentales et des points
caractérisant la courbe de Gauss. Cette procédure consiste en une prescription
selon laquelle la fonction f(x,08) - qui décrit les données de fagon optimale - est celle

qui minimise la somme quadratique des déviations des mesures aux prédictions de
f(x,8). Si nous disposons de N mesures (y,) i = 1,N, les parametres 6 optimaux, au

sens de la méthode des moindres carrés, sont ceux qui minimisent la quantité.

S(6)=3.(x~(x:6)) =3:1°(6)

Equation (4)

ou les T, (9) sont les résidus du modele, a savoir les écarts entre les points de

mesures Y; le modéle f(x,0). 8(9) pouvant étre considéré comme une mesure de la

norme entre les données expérimentales et le modéle théorique prédisant ces

données.
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11.5.6 Fonction solveur

Pour optimiser les écarts entre les points de mesures Y; et le modele f(x,0), c'est-a-

dire entre la courbe représentant les blisters et la gaussienne, nous emploierons la
fonction Solveur du logiciel Excel de Microsoft. Cette fonction est un outil
d'optimisation algorithmique qui réduit I'écart entre les ordonnées de la courbe et la
fonction d'ajustement, en lui prétant des contraintes sur des cellules variables, a

I'image de celles qui somment les valeurs des moindres carrés. En agissant par
itération sur g, caractérisant la forme de la courbe et u son positionnement, pour

minimiser la somme des moindres carrés, elle réduit I'écart entre le profil des
"blisters" et la gaussienne. Cette fonction trés puissante est I'action finale de notre

optimisation.

[1.5.7 Visualisation périodique par la corrélation du signal

Pour décrire la méthode de caractérisation des défauts suivant TL/TC, nous
montrons la possibilité de déterminer un pas d'abrasion suivant le sens de laminage,
a partir d'un balayage surfacique de la tble au moyen d'un cadre d'analyse dans la
direction L/TL - sens de la fleche - (cf. Fig. 24).

L'acquisition surfacique et la détermination des coordonnées des défauts s'effectuent
par seuillage. On peut tracer la courbe "pourcentage surfacique=f(distance du bord)".
Afin d'accentuer l'amplitude du pourcentage surfacique, nous avons usé de la
technigue de "superposition de signaux”. La position est caractérisée par le cadre
fictif se déplacant sur I'échantillon. Le parameétre "valeur" incarne le pourcentage
surfacique de la corrosion définie par seuillage (cf. Tab. 2).

Figure 24 - Tole d'aluminium 2198T8 1 mois Exposition Marine - Tle du Pilier.
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Un exemple sous forme de tableau est présenté a la fin de ce paragraphe. La cellule
"position” donne la position de la valeur, tandis que la cellule valeur décalée prend la
valeur de la position (X+1). On reéalise le produit de la valeur et de la valeur décalée
pour tous les N, en vue de sommer subséquemment la valeur des points suivant

I'expression :

= ()= ) Y00 xy(x+D

Equation (5)

N

ou
X = position
y(x) = valeur

y(x+1) = valeur décalée

On constate une amplification de I'altitude de la période (cf. Fig. 23).

Position | Valeur |  Valeur décalée Produit
0 2 2
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Tableau 2 - Valeurs corrélation du signal. Figure 23 - Courbe 1=f(d).

Cette technique nous permettra de maximiser les zones de défauts afin de nous
autoriser a fixer un pas d'abrasion du sens L/TL.

11.5.8 Microscopie optique et analyse d'images
La microscopie optique a été retenue pour l'observation et I'acquisition des défauts,
I'analyse d'image pour la caractérisation de la corrosion intergranulaire et feuilletante.
Le champ d'observation d'un microscope est défini par :
IC

D=—
G
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ou IC = indice de champ
G = grossissement,

ce qui correspond a des champs d'observation dans I'oculaire (cf. Tab. 3).

Grossissement des O du champ d'observation Profondeur de champ
objectifs en mm en um
X5 5,3 12,22
X10 2,7 3,06
X20 1,3 1,30
X50 0,53 0,43
X100 0,27 0,30

Tableau 3 - Caractéristiques du microscope.

Le pouvoir séparateur est donné par :

£=0,61x 4
N.A

Equation (6)

Avec

N.A=nxsind

ou

N.A = ouverture numérique
n= indice du milieu

6= demi-angle au sommet du céne d'observation

Pour un objectif x100, une ouverture numérique N.A = 0.95 et une longueur d'onde
A= 0,55 um, le pouvoir séparateur vaut 0,35 pum.

Sur un alliage 2198T3, le défaut moyen est de 190 um? en surface et 300 pm de
diametre moyen apres un mois d'exposition marine. La taille de ces défauts est
compatible avec le dispositif d'observation. De méme pour la corrosion
intergranulaire ou la profondeur maximale atteint 300 um. Pour des stades de
corrosion feuilletante plus avancés, présentant des défauts millimétriques, nous
avons procédé a des reconstitutions d'images au moyen d'une platine motorisée -

comme nous I'étudierons dans un chapitre ultérieur.
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Toute la quantification surfaciqgue des parameétres peut ainsi étre réalisée sur des
surfaces d’envergure, de l'ordre de 300 mm?. L'intérét est de pouvoir récolter des
informations surfaciques (densité, position des piqlres d’amorcage de la corrosion,
pourcentages surfaciques), ainsi que des mesures interactives en général via la
technique d'analyse d'images.

La métallographie est un moyen de visualiser de maniere optimale les défauts de la
corrosion feuilletante, la plupart des travaux cités dans ce mémoire se référant a des
acquisitions métallographiques par microscopie. Si certaines études sur la corrosion
se sont servies de coupes métallographiques et de la microscopie optique pour
tenter de caractériser la profondeur des défauts exfoliants, il n‘a jamais été proposé
de passer de la 2D a la 3D a partir des micrographies. La tomographie X a haute
résolution permet une caractérisation 3D "directe ". Cette technique combine un trés
grand nombre de radiographies, chacune étant réalisée pour un angle différent de
I'échantillon par rapport aux rayons X et a un détecteur fixe. Sa résolution spatiale
est de l'ordre de 1 um. Pour une seule image 3D, il faut acquérir un nombre de
radioscopies de l'ordre du millier, ce qui implique l'observation d’'un nombre réduit
d'échantillons. L'infrastructure du dispositif est lourde et colteuse, a la différence
d'un microscope optique. Le volume d’observation reste faible et le temps
d'acquisition standard n’excede pas 30 minutes pour une taille de faisceau de 1x1,5
mm. Il est tres difficile de dissocier la matrice des joints de grains.

Des méthodes d'analyses d'images réalisées par I'équipe J.W.J Silva [12] ont
démontré le caractére morphologique des piqgdrations sur le 2024T3 en milieu CI.
Ces défauts ont fait l'objet d'une procédure de traitements morphologiques
spécifiques avec des filtres de convolutions et binaires, mais ladite équipe n'a pas
employé cette procédure pour décrire la corrosion feuilletante. E. Charidou [14]
identifie quatre types de piége a hydrogene dans l'alliage 2024, dans la solution de
type EXCO. Cette hydrogénation dépend de la durée d'exposition dans la solution
corrodante. Selon lauteur, la présence d'hydrogene peut faciliter la corrosion
intergranulaire et la corrosion exfoliante par formation d'hydrures de magnésium. |
n'évoque pourtant pas l'influence sur la morphologie de I'exfoliation. L'équipe de J.
W. M. Spicer [13] montre les possibilités obtenues a partir de la technique

d'évaluation non destructive thermographique.
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Elle présente les résultats atteints "en termes de zones de chaleur " sur un alliage
202473 exposé a la solution de la norme G34, pour un alliage corrodé "avec et sans
produits de corrosion” et un alliage jamais corrodé. La technique parait attractive
pour détecter les zones suspectes en surface, bien que la variation des flux de
chaleur ne permette pas de reconstituer la morphologie du défaut en 3D.

Chez Alcan-Rio Tinto, une technique de mesure de la corrosion par piqare repose
sur le rayonnement X et I'analyse d’'image. Une cale-étalon a gradins placée pres de
I'échantillon piqQré est photographiée par rayonnement X. On calibre le niveau de
gris de la couleur des taches en épaisseur équivalente de métal pour mesurer la
profondeur des piglres. On procéde ensuite a un calibrage préliminaire de la couleur
des taches avec une cale a gradins du méme alliage et de la méme épaisseur que
I'échantillon. L'image de la cale a gradins sert a réaliser une courbe d’étalonnage en
niveaux de gris et en épaisseur équivalente, les profondeurs de piglres étant
mesurées a l'aide de cette courbe d’étalonnage. Cette technique se limite cependant
aux mesures sur feuilles minces de 0,3 a 5 mm. Pour les produits plus épais ou des
formes d’échantillons plus complexes, on a toujours recours a la microscopie
optique. D’autres techniqgues sont mises en ceuvre, telles la spectroscopie
d’'impédance électrochimique et la mesure du bruit électrochimique - chacune ayant
ses limites. Si la spectroscopie d'impédance ne permet pas de différencier la
corrosion intergranulaire de la corrosion feuilletante, la mesure du bruit
électrochimique parvient a caractériser les processus de corrosion sans fournir de

cartographie du phénomene.

I1.7 Discussion

Nous pouvons constater dans ce chapitre bibliographique qu’il existe peu de travaux
traitant de la caractérisation de la seule corrosion feuilletante. Des procédures de
détermination de la profondeur de corrosion par pigire ont été développées par
ALCAN. Elles donnent des résultats probants sur des tbles de faible épaisseur, mais
ne caractérisent pas la corrosion feuilletante. Des méthodes d'analyses d'images [12]
ont révélé le caractere morphologique de la pigQration sur le 2024T3 en milieu CI.
La procédure de traitements morphologiques [13] spécifiques avec des filtres de
convolutions et des filtres binaires n'a pas été employée pour décrire la corrosion

feuilletante.
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Des techniques d'évaluation thermographique permettent de détecter des zones
suspectes, mais on ne peut pas les reconstituer en 3D. Des processus
électrochimiques ou par rayonnement X impliquent des techniques relativement
lourdes, avec des résultats moins visuels que la microscopie optique. Seules les
coupes micrographigues permettent de décrire avec fiabilité le mode de corrosion
développé. Cependant, cette méthode ne fixe pas la profondeur maximale de
corrosion et ne rend pas compte de la surface entiére du matériau [6]. Il serait donc
intéressant de mettre au point une méthode de quantification a la fois moins
subjective que I'observation visuelle (test G34) et moins locale gqu’'un examen

micrographique. Tel est I'objet de ce travail.

A partir d’échantillons d’alliages d’aluminium exposés en atmosphere marine, nous
nous sommes efforcés de perfectionner la technique d’observation optique. Nous
avons développé une méthode qui s’applique a la surface globale, la tranche des
échantillons et leur densité de piqQration (stade initial de la corrosion feuilletante).
Puis, de la représentation locale, nous sommes passés a la représentation générale.
Avant de décrire cette méthode et les résultats obtenus, nous décrivons dans le

chapitre suivant les caractéristiques des alliages examinés.

lll. Caractéristigues métallurgigues des alliages

[11.1 La composition des alliages

Les alliages de notre étude ont été fournis par ALCAN, trois références spécifiques
étant mises a notre disposition :

e 2024 T351 (brut de trempe et détensionné), considéré comme alliage de
référence dans cette étude en raison de sa sensibilité bien connue a la
corrosion feuilletante.

* un alliage nouvelle génération enrichi en Li, le 2198 dans les états T3 (sous-
revenu) et T8 (sur-revenu).

* un alliage fortement chargé en Zn, le 7449 dans deux états de revenu : T6151
et T7X.
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Les trois alliages sont & durcissement structural. Le tableau 4 donne la composition

des alliages fournis par ALCAN. Le tableau 5 détaille les séquences de traitements

thermiques pour chaque nuance.

Alliages Si Fe Cu Mn Mg Cr Ni Zn Ti Zr Pb Li | Ag
2024 0,087 020 |41 0488 |13 0,019 | 0,009 | 0,242 | 0,028 | 0,009 | 0,006
2198 0,030 |0,04 |34 |0,010 |0,310 |0,010|001 |0,02 |0,02 |0,107 0,94 | 0,33
7449 0,049 | 0,07 | 1,86 |0,004 |2125 |0,001 0,001 |8,375|0,023|0,111 | 0,000
Tableau 4 — Composition des alliages.
1.2 Etat rhéologique des alliages
Alliage |Désignation Traitement thermique Details du traitement thermique
2024 T351 industriel
2198 T3 Etat sous revenu laboratoire Retrempé en laboratoire : mise en
solution a 505 pendant 1h = trempe a
l'eau
Pas de détensionnement
Revenu 4h a 155T (montée 30C/h)
2198 T3 Etat sous revenu industriel Retrempe en laboratoire : mise en
tractionné solution & 505 pendant 1h (entréee
four chaud), suivie d'une trempe a I'eau
Détensionnement : 3%
Revenu : 4h a 155t (montée 30C/h
2198 T851 industriel Trempe horizontale
Traction : 2% Revenu 14h155C
7449 Etat sous revenu industriel Etat sous revenu : 24h ou 6h & 120C
(T6151)
7449 T7X laboratoire Poursuite du revenu a partir de I'état
Sous revenu

Tableau 5 — Etats des traitements thermiques.
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Figure 25 - Texture morphologique de l'alliage 2024T3 dans les trois directions L,
TL, TC.

Figure 26 - Texture morphologique des alliages 2198T3 (gauche) et 2198T8 (droite),
dans les trois directions L, TL, TC.

Figure 27 - Texture morphologique des alliages 7449 T7 (gauche) et 7449TAF
(droite), dans les trois directions L, TL, TC.
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[11.3 La morphologie des alliages

hY

Aprés coulée et homogénéisation, les plagues sont laminées a chaud puis
éventuellement a froid (écrouissage), pour obtenir les caractéristiques
dimensionnelles nécessaires a notre étude. Cette opération permet de fragmenter
les particules intermétalliques grossiéres et de les distribuer dans la direction de
laminage. Les alliages se caractérisent alors par une structure fibrée fortement
anisotrope, composée de gros grains aplatis et étirés dans la direction du laminage
(sens L). Ces échantillons ont été observés au microscope optique inversé, par
I'intermédiaire d'une polarisation croisée (polariseur, analyseur) a lame d'onde
intégrée a 45° dans le plan de polarisation. Les micrographies reconstituées en 3
dimensions ont été examinées pour visualiser les 3 directions L (travers long), TL
(travers court), TC (épaisseur) - (cf. Fig. 25, 26 & 27).

Les alliages ont préalablement subi une préparation mécanique jusqu'au quart de
micron diamanté, suivie d'une supra-finition a la silice colloidale 0,06 micron pH 9.
Les échantillons ont ensuite fait I'objet d'une oxydation anodique dans une solution a
base d'eau (99 %) et de HBF (1 %). Le potentiel appliqué entre I'échantillon en
position anodique et la cathode est de 20V pendant 180 secondes. Ce traitement
permet d'accroitre, de maniére épitaxique, la couche dalumine (biréfringente) en
surface, pour mettre ainsi en évidence l'orientation cristallographique des grains en

lumiére polarisée.

[1l.4 Caractérisation microstructurale des alliages

L’influence de la morphologie des grains sur la sensibilité a la corrosion feuilletante
des alliages d'aluminium a été démontrée par M. J. Robinson [1]. Ce dernier révele
que le rapport de la longueur sur I'épaisseur des grains ("aspect ratio") est 'une des
composantes essentielles du phénomene feuilletant. Nous avons pu le constater
dans cette étude par l'observation d'une éprouvette en alliage d'aluminium-lithium
2198T8 soudée par FSW ou "Friction Stir Welding" (cf. 8 11.11.2, Fig. 11). Nous avons
donc réalisé une étude quantitative systématique de ce parametre microstructural.
Nous avons mis en évidence les structures métallographiques de chaque alliage et
réalisé une reconstruction microstructurale par analyse d'image - le but étant de
déterminer plusieurs parameétres fondamentaux. Seuls les sens L et TL sont

représentes.
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Figure 29 - Micro 2024T3 sens TL.

Figure 30 -Micro 2198T3 sens L. Figure 31 - Micro 2198T3 sens TL.

Figure 33 - Micro 2198T8 sens TL.

Figure 34 - Micro 7449TAF sens L. Figure 35 - Micro 7449TAF sens TL.
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Figure 36 - Micro 7449 bis sens L. Figure 37 - Micro 7449 bis sens TL.

La techniqgue de caractérisation de la microstructure est basée sur l'analyse
d'images. Nous avons recours a un programme spécifique de reconstruction visant a
obtenir une cartographie de la microstructure (cf. Fig. 39). Nous détaillons ici les
différentes phases du traitement pour un alliage. Elles s'appliquent & tous les autres :

1 - image de base en 3 x 28 pits - image couleur

2 - modification en 2% bits — image noir & blanc

3 - filtre morphologique "séparateur" — détermination des lignes de séparation des
joints de grains

4 - binarisation

5 - seuillage de la matrice

6 - analyse avec un critere de classification

7 - quantification des parameétres.

I11.4.1 Processus de quantification surfacique des parametres

Nous présentons, aux figures 38, 39 et 40, une cartographie de la microstructure de
l'alliage 2024T3 visant a entreprendre une quantification surfacique des parameétres
(cf. Fig. 41 & Tab. 6).

37



‘-'. >Av
e

o
=

=5 =R
I

e — U

>~ t.hl h =
je= 3 -—-:’..- -“:gk A
=

S —

250

200 -

150 4

100

Quantité

50 4

Distribution taille de grains moyens
ALLIAGE 2024T3TL

Classes

10

" m9

o1
B2
o3
o4
|5
o6
a7
o8

@10

Figure 40 - Classification.

|

Figure 41 - Distribution.

Classes en micron(s) caractérisant la distribution de population de taille de grains.

classes pum um guantité
1 0 60 109
2 60 120 227
3 120 180 85
4 180 240 39
5 240 300 13
6 300 360 5
7 360 420 2
8 420 480 0
9 480 540 1
10 540 600 0

Tableau 6 — Résultats classification grains.
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Statistiques pm
Minimum 50
Maximum 538
Moyenne 106
Variance 4096
Ecart-type 64




l11.4.2 Résultats sur tous les alliages référentiel s de brut

Les parametres (cf. 8XIV, Tab. 7) nous renseignent sur les caractéristiques
dimensionnelles des microstructures des alliages. Le facteur de forme caractérisant
la "rondeur" de la "particule” nous indique que les grains sont tres "perturbés" en
termes morphologiques (absence de caractére équiaxe), ce qui ne favorise pas la
mesure.

Le rapport d’élancement (aspect ratio) maxi de la particule confirme que les alliages
présentent une anisotropie forte dans le sens L : "morphologie tres allongée" (cf. Fig.
42).

Le rapport d’élancement étant important, nous pouvons dégager une tendance
dimensionnelle via des parameétres plus significatifs de la structure, le diamétre "maxi
moyen” et "mini moyen". Ces informations fournissent une tendance des
caractéristiques dimensionnelles morphologiques des alliages, pour que les
éléments comparatifs soient exempts de disparités dimensionnelles excessives.
Nous pouvons constater la tendance des alliages 2198T3 et 219T8 a former des
structures tres fibrées, caractérisées par des rapports d’élancement et facteur de
forme élevés. Les structures des autres alliages sont fibrées, les rapports
d’élancement et facteurs de forme inférieurs restant néanmoins tres conséquents. Le
sens TL présente lui aussi une morphologie fibrée trés significative. Plus le facteur
de forme et le rapport d’élancement tendent vers 0, plus la structure est anisotrope
dans le sens du laminage. Les courbes de tendance reflétent assez bien I'analogie

entre ces deux parameétres et la morphologie des alliages.

Morphologie des alliages
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Figure 42 - Morphologie moyenne des alliages caractérisée par le rapport
d’élancement.
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Figure 43 — Intervalles moyens min. — max. des tailles de grains des alliages dans le
sens L, TL.

Le graphique en Figure 43 montre les intervalles dimensionnels de structure en
termes d'épaisseur, caractérisés par le diamétre minimum moyen. Le diamétre
maximum moyen caractérise la longueur du grain dans le sens L, la largeur dans le
sens TL. Tous les alliages possedent des structures allongées dans le sens L (cf.
Fig. 42). Si I'épaisseur est de l'ordre de 50 um pour les alliages 2024 et 7449, nous
constatons que les alliages 2198 présentent des épaisseurs de grains plus faibles,
de I'ordre de 30 um (cf. Fig. 43).

Au vu des micrographies, il est clair que la description des morphologies a I'aide de
parametres moyens est délicate. Les mesures affichent des écarts types importants.
Les alliages présentent une recristallisation localisée, et des sous-joints de grains qui
entravent la mesure. Nous avons cependant dégagé certaines tendances concernant
la morphologie microstructurale. Nous pouvons établir que tous les alliages
possedent une anisotropie suivant le sens L, confirmée par le rapport d’élancement
et le facteur de forme. Avec des rapports importants d’élancement et de facteur de
forme, nous avons choisi le diametre mini et maxi moyen pour caractériser
correctement I'épaisseur et la longueur des grains.

Les résultats avec les parameétres « OMini » et « [DMaxi » confirment les valeurs des

parametres de forme des alliages.
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I nous est possible de déclarer en conclusion que, d'un seul point de vue
morphologique, tous ces alliages sont des candidats potentiels a la corrosion
feuilletante, en référence a la publication de ROBINSON [1] stipulant l'influence du

facteur de forme sur la sensibilité a la corrosion.

[11.4.3 L'exposition et les caractéristiques dimens  ionnelles des
échantillons en exposition marine

Figure 44 - Site d'exposition des alliages d'aluminium de notre étude "Tle du Pilier".

Les sites d'exposition sont situés en pleine mer, comme sur I'lle de Noirmoutier ou au
"Site Institut de la corrosion" en bordure d’océan. Le cercle rouge représenté sur la
photographie aérienne indigue I'emplacement des supports (cf. Fig. 44). Les piéces
sont exposées a 45°face aux vents dominants.

Suivant la norme ISO 9225, les chlorures sont collectés sur une gaze chirurgicale
recouvrant un cylindre en plexiglas d’'une surface définie (100 cm?). Celle-ci est
imbibée d'une solution de glycérol et d'eau (cf. Fig. 45).
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Figure 46 - Plan des éprouvettes d'exposition marine.

Les pieces sont fraisées et mises aux dimensions requises. Les deux cotés
présentent des faces usinées pour exposer une face ciel usinée / non usinée, et une
face terre usinée / non usinée. Des trous de fixation maintiennent fermement la piece
sur le support durant les longues expositions ventées (cf. Fig. 46). Le support est
ajouré afin que les faces soient exposées coté terre.

Les échantillons des différents alliages exposés sont découpés suivant les zones
repérées en rouge (cf. Fig. 47), ce qui nous permet de disposer, coté ciel et coté
terre, d'une face usinée et d'une face brute de laminage. Si tous les échantillons ont
été observés suivant les sens L et TL, nous avons retenu pour la suite de 'étude le
sens TL comme sens d’observation privilégié, dans la mesure ou le développement
des blisters suit le sens de laminage. De plus, durant les premiers stades, les
profondeurs de corrosion intergranulaire sont identiques dans les sens L et TL.
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Ce choix permet en outre de ne pas multiplier le nombre de coupes transverses
nécessaires, déja important du fait du nombre de nuances, des états de surface et
des sites et conditions d’exposition.
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Figure 47 - Sens de découpe des échantillons.

I11.4.4 Résultats des observations

L'examen des toles correspondant aux alliages fut d’abord visuel. Il nous a paru
judicieux de mettre en exergue, par macrographie, les défauts initiaux de la corrosion
localisée de ces alliages lorsqu'ils sont soumis & une ambiance marine, c'est-a-dire
en présence de CI'. L’étude de I'amorgage de la corrosion est fondamentale pour la
compréhension de I'évolution du phénomene. Au stade de l'amorcage, I'examen
visuel sous un éclairage rasant révele que les faces usinées des alliages présentent
des petits défauts de surface s’apparentant a de la piqgQration. Les défauts sont
difficilement visibles sur une photographie (cf. Fig. 48 & 48'). L'observation a la
binoculaire en lumiere annulaire permet de faire ressortir parfaitement les défauts (cf.
Fig. 49 & 49").

Figures 48 & 48' - Photos des alliages 2024T3 et 2198T3 exposés 1 mois EM.
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Figures 49 & 49' - Photos des alliages 2024T3 et 2198T3 exposés 1 mois EM
sens L/TL.

Les défauts de surface ont un diamétre moyen compris entre 200 et 1000 um. Nous
constatons que I'amorcage s’établit par piqQration, les sites étant ensuite quantifiés
par analyse d'image. La détection de la corrosion feuilletante selon les orientations
de coupes TL/TC - visualisant la peau de l'alliage - s'impose cependant pour

associer la morphologie de la structure a la trajectoire de la corrosion.

Figures 50 & 50" - Coupes de l'alliage 2024T3 exposé 1 mois EM sens TL.
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Figures 51 & 51' - Coupes des alliages 2198T3 et 2198T3 exposés 1 mois EM sens
L.

Figures 52 & 52' - Coupes de l'alliage 2198T8 exposé 1 mois EM sens TL et L.

Figures 53 & 53' - Coupes des alliages 7449TAF et 7449 BIS1 exposés 1 mois EM
sens L.).

Les coupes observées en lumiére polarisée suivant le sens TL/TC montrent une

corrosion intergranulaire tres nette en surface, progressant dans le sens TL. Nous

avons constaté que cette corrosion intergranulaire est identique dans le sens L.
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L'alliage 2198T3 présente une structure morphologique trés allongée dans le sens du
laminage. Nous constatons en surface une corrosion intergranulaire stoppée par de
gros grains recristallisés, une corrosion qui fait apparaitre des "lignes de corrosion
intragranulaire” (cf. Fig. 50 & 51).

Dans ces deux alliages, nous observons une corrosion intergranulaire parallele a la
surface de la téle. Suivant nos mesures de profondeurs affectées, nous pouvons voir
que les alliages 2024T3 et 2198T3 affichent une sensibilité a I'attaque intergranulaire
quasi identique (cf. Fig. 50 & 51). Une nette exfoliation est visualisée a partir de 6
mois, une nette exfoliation et une forte amplification jusqu'a 18 mois, suivies d’'une
aggravation marquée avec délamellation a 24 mois (cf. Fig. 55' & 58'). Au bout d'un
mois, le 2198T8 affiche une corrosion intergranulaire et une corrosion feuilletante
superficielle évoluant peu jusqu’a 24 mois. La profondeur est faible (cf. Fig. 60 & 61").
Les alliages 7449T7 & TAF montrent une pigQration évoluant en une corrosion

intergranulaire (pseudo feuilletante a 12 mois), d'une profondeur faible jusqu'a 18

mois. Macrographiquement, des défauts feuilletants émergent en surface a 24 mois
(cf. Fig. 65 & 68").

Figures 54 & 54' - Coupes de l'alliage 2024T3 exposé 6 -12 mois EM sens TL.

Figures 55 & 55' - Coupes de l'alliage 2024T3 exposé 18 - 24 mois EM sens TL.
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Figures 56, 56' & 56" — Surface de l'alliage 2024T3 exposé 1 a 24 mois EM sens L.
TL

9000 yw

Figures 59, 59' & 59" - Surface de l'alliage 2198T3 exposé 1 - 24 mois EM sens L
TL.
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Figures 60 & 60" - Coupes de l'alliage 2198T8 exposé 6 -12 mois EM sens TL.

200 ym

Figures 61 & 61' - Coupes de l'alliage 2198T8 exposé 18 - 24 mois EM sens TL.

Figures 62, 62' & 62" - Surface de l'alliage 2198T8 exposé 1 - 24 mois EM sens L,

TL.

80 i

Figures 63 & 63' - Coupes de l'alliage 7449 T7 exposé 1 - 6 mois EM sens TL.
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Figures 64 & 64'- Coupes de l'alliage 7449 T7 exposé 12-18 mois EM sens TL.

Figures 66 & 66" — Surface de l'alliage 7449 TAF exposé 1 - 24 mois EM sens L TL.

-i] Mm- -1] Lqm-

Figures 67 & 67' - Coupes de l'alliage 7449 TAF exposé 1 - 6 mois EM sens TL.
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Figures 68, 68' & 68" - Coupes de l'alliage 7449 TAF exposé 12 - 18 - 24 mois EM
sens TL.

Figures 69, 69' - Surface de l'alliage 7449 T7 exposé 1 - 24 mois EM sens L TL.

[11.5 Discussion

Les résultats de I'analyse micrographigue nous montrent les divers aspects qu’est
susceptible de prendre la corrosion sur les alliages, et surtout son intensité sur les
202473 / 2198T3 au terme de 24 mois d'exposition marine (cf. Fig. 55' & 58"). Les
alliages 2198T8 (cf. Fig. 60" & 61), et ceux de la famille 7449 (cf. Fig. 63' & 69),
présentent une faible corrosion. Toutes les morphologies des alliages de base se
distinguent par une texture dans le sens L (sens de laminage), avec des grains
allongés. Les tailles de grains peuvent atteindre le millimetre dans le sens de
laminage L, bien que quelques dizaines de microns dans le sens de I'épaisseur TC.
lls affichent des rapports d’élancement élevés. Pour l'alliage 2198T3 ou 2024T3, les
défauts L/TL se situent entre 200 et 1000 um de diametre (valeurs moyennes) en
surface aprés un mois d’exposition marine.

D'apres C. Kuntz—Laguerre [6] citant les travaux de M.J Robinson , la corrosion
structurale des alliages d'aluminium est liée a la microstructure des matériaux, la
formation de cloques sur la surface du matériau provient des forces de pression

exercées par les produits de corrosion.
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Nous constatons ce phénomene sur la plupart des alliages présentant une corrosion
sévere, a I'image du 2024 T3 (cf. Fig. 56").

Nous visons dans le chapitre suivant a démontrer I intensité du dommage que
peut provoquer ce processus, indépendamment de la n ature des alliages. Il
varie par ailleurs selon les familles d'alliages, e n fonction du traitement

thermique sur - ou sous - revenu.

V. Caractérisation de la corrosion feuilletante

IV.1 Le développement général de la technique : ana lyse
d'images

Evaluer la corrosion feuilletante par une méthode quantitative est un réel défi eu
égard a la détérioration de l'alliage pour les longues durées d'exposition en milieu CI
(cf. Fig. 55'). Comme nous avons pu le voir précédemment, certains alliages
présentent une délaméllisation d’envergure. La sensibilité de l'alliage est fixée par la
norme G34 (cf. 8I.3). Quelques images types permettent de déterminer par
comparaison sa sensibilité, faible ou forte.
Ces images nous renseignent peu sur la cinétique du phénoméne, le classement des
différents alliages et encore moins sur une représentation locale de la situation a un
instant "t". Seule une représentation en 2D surfacique L/TL est photographiée, bien
gu’'aucun défaut ne soit caractérisé par un ensemble de parameétres susceptibles de
créer des conditions limites pour classer (autrement que visuellement) I'évolution du
défaut : & savoir d'un état piqQré a un état feuilletant.
D'apres C. Kung Laguerre [6], la coupe micrographique permet de déterminer avec
fiabilité le type de corrosion. La profondeur de corrosion ne nous aide guere, parce
gue sa mesure est trop locale. Le principal inconvénient de la coupe est de ne pas
rendre compte de I'ensemble du défaut.
La méthode qui va étre détaillée dans ce chapitre repose sur un suivi morphologique
du blister feuilletant des alliages, exposés sur les sites d'expositions du Pilier (EADS)
et de Brest (Institut de la Corrosion). L'approche consiste a passer de la coupe locale
en 2D puis 3D, puis de la généraliser sur l'intégralité de I'échantillon. On procédera
sur paillasse a des essais complémentaires sur un alliage 2024 en milieu "G34 " - ce

dernier faisant figure de référence en fabrication aéronautique.
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V.2 Approche de la méthode

La méthode consiste - a partir d'une tole en alliage d’aluminium décrite ci-avant et
exposée en ambiance marine ou en test EXCO susceptible de présenter une
pigration (c'est-a-dire aux premiers stades d'amorgage de la corrosion quantifiable
par méthode optique) - a réaliser un balayage de la surface usinée via un cadre
généré par un programme d'analyse d'image (cf. § XV.3). L'image est acquise au
moyen d’une binoculaire ou d’'un microscope équipé(e) d'une platine motorisée
reconstituant l'image. Le programme fait circuler un cadre dans le sens de la fleche
La piqQration ou le "blister”, "seuillable” par une bande spectrale de niveaux de gris
en vue de dissocier le défaut et la matrice, peut étre situé(e) par rapport a une
position de référence en utilisant un critere de classification. Il s’agira en I'occurrence
de l'angle haut, a gauche de I'image, ou les taches représentent les défauts repérés
(cf. Fig. 70).

Nous tragons le graphique pourcentage surfacique en fonction de la distance en
bordure, ce qui nous aide a distinguer visuellement une répétabilité, en sachant que
la distance entre deux crétes représente la probabilité de rencontrer un défaut
maximum (cf. Fig. 71).

Une autre méthode issue du mode de superposition du signal permet d'affiner cette
répétabilité. Dans le chapitre 11.5.7, nous avons donné I'exemple simple d'une suite
de valeurs (cf. Tab. 2). Dans ledit tableau, la cellule "position" indique le pas de
déplacement (x) du cadre d'analyse, la cellule valeur correspondant a la valeur du
parametre de caractérisation y(x) et la valeur décalée correspondant a la valeur
(x+1). Cette technigue crée un déphasage du signal de 0 a N-1 et fixe l'intensité

amplifiée suivant I'expression analytique ci-dessous :

= £(d) =Yy xy(x-+D)

Equation (5)

ou : x=position, y(x)=valeur, y(x+1)= valeur décalée, d=distance du bord.
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Cette étape fondamentale est un moyen pour nous de visualiser sur un graphique les
amplitudes maximales du pourcentage surfacique correspondant aux défauts (cf. Fig.
70). On peut ainsi estimer la valeur optimale du pas d'abrasion et procéder au
polissage en atteignant le centre des défauts pour les caractériser suivant le sens
TL/TC.

TL

Cadre de détection des

° > particules, circulant d'une
maniére jointive sur la
I'image suivant le sens de
la fleche rouge

> Défaut détecté

Figure 70 - Surface de l'alliage 2198T3 - EADS lle du Pilier, 1 mois d’exposition
marine sens L/TL.

Nous pouvons voir sur la micrographie que tous les défauts ne sont pas détectés.
Ceci est imputable a un état de surface usiné par fraisage propice a la dérive du
seuillage, celui-ci conduisant a ne pas considérer la totalité des pixels des défauts. Il
serait donc souhaitable de disposer d'échantillons polis miroir pour obtenir une

détection parfaite.
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Répétabilité de la corrosion alliage 2198T3
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Figure 71 — Détermination de la courbe de répétabilité par analyse d'image.
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Figure 72 — Courbe de répétabilité obtenue par amplification du signal

La courbe de répétabilité par amplification des valeurs (cf. Fig. 72) nous permet
d’estimer un pic maximum tous les deux millimétres. Ceci signifie qu'a partir de la
cote 2000 um de I'échantillon, il y aura une forte probabilité de détecter par polissage
des défauts visualisables tous les deux millimétres : c'est ce que nous avons fait sur
nos échantillons. Cette technique est trés intéressante pour les états initiaux de la
corrosion feuilletante. Pour des alliages particulierement sensibles, avec des états

tres lamellaires, le positionnement de la coupe et de I'abrasion est moins décisif.
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Nous sommes en présence de micrographies variées d'alliages comprenant des
défauts caractérisant la corrosion feuilletante a différents stades. Nous enchainons
ensuite avec la reconnaissance de la courbe via la méthode des intercepts. Comme
décrit au paragraphe 11.5.2, cette méthode consiste a tracer sur I'image des lignes
verticales espacées d'une distance constante. Le défaut préalablement seuillé
favorise la détection.

Une intervention manuelle est quelquefois nécessaire pour retirer les points
aberrants. Le logiciel autorise une intervention rapide. Plusieurs cas peuvent se
présenter, comme le montrent les micrographies. Pour les échantillons
particulierement feuilletants, le défaut est fortement déstructuré et il faut donc
parfaire manuellement la détection des feuillets en augmentant la largeur des lignes
d'intercepts. Il convient de souligner que la détection est tres rapide.

Les points d'intercepts de couleur rouge sur les micrographies (cf. Fig. 73)
aboutissent a une série de coordonnées (X;,Yj), 1< i =n, 1= j < nbfeuillets dont
I'ordonnée est en ‘ordre inverse”. Une série unique de points pour mono-feuillet sera
caractérisée par (X, Yj) , 1<isn, j=1 avec i, j valeurs entieres (cf. Fig. 73).

Si un défaut affiche un multi-feuillets (cf. Fig. 75), une transposition de la matrice de
ligne (X;,Yj) a la matrice de ligne (Xi, Yi, Yiz; ..., Yi nombre de feuillets) est
nécessaire. Un programme en langage "C" (cf. 8XV.1) a été élaboré pour ceci. Le
fonctionnement du programme nécessite I'existence du méme nombre de Y; pour

chaque X;.

TL Xi

TC Yj

Figure 73 - Blister intercepté sans ligne de base - alliage 2198T8 EM - 6 mois EADS.
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TCYj

TL Xi
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Figure 74 - Blister intercepté avec ligne de base - alliage 2198T8 EM — 6 mois
EADS.

TL Xi

Figure 75 - Blister multi-feuillets alliage 2198T3 EM — 6 mois EADS.

Une fois les coordonnées déterminées, il suffit de tracer la courbe pour les mono-
feuillets ou les multi-feuillets. L'origine des coordonnées est I'angle haut gauche de
I'image (cf. Fig. 76). En conclusion, la méthode des intercepts est un moyen
d’obtention d’un fichier de données nous permettant de tracer assez fidelement le
défaut en deux dimensions. Le probleme est que nous ne disposons pas de
parametres propres a caractériser rapidement le défaut. Pour réussir a montrer son
évolution, un paramétre mesurable par une méthode reproductible et fiable est
indispensable. Nous avons choisi la méthode d'ajustement (cf. Il. 5. 4) par la courbe
d'une "Loi Normale" dite de "Gauss". Nous allons décrire cette méthode.

Dans la mesure ou la limite posée par la valeur de l'intégrale de la courbe de Gauss
est égale a 1, il est nécessaire de positionner la courbe rouge (cf. Fig. 76 & ss) a la

cote O sur l'axe des ordonnées.
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Pour ce faire, nous effectuons a l'aide d'une macro-commande d'Excel un
changement d'origine sur les coordonnées du fichier de la courbe du défaut.

La courbe violette (cf. Fig. 77), dont le changement de I'ordonnée Yn a l'origine, est
caractérisée par la courbe bleu ciel. La courbe jaune (cf. Fig. 77) est la gaussienne
de la loi normale intégrée de X a Xn (points d'abscisse), d'une amplitude de 0 a 1. La
courbe rouge (cf. Fig. 77) est la gaussienne amplifiée d'un facteur de mise a I'échelle
(cf. Tab. 8). Elle n'est pas centrée sur la courbe illustrant le défaut. Nous allons
devoir optimiser les valeurs des écarts entre les points de mesures expérimentaux et
le modele théorique, a savoir entre la courbe représentant le blister et la courbe
gaussienne par la fonction "Solveur" (cf. Fig. 78). Nous rappelons que la fonction
"Solveur" est un outil d'optimisation algorithmique qui réduit I'écart entre les
ordonnées de la courbe du défaut et la fonction d'ajustement, en lui affectant des
contraintes sur des cellules variables (cf. 8l1.5.6).

Nous constatons que cette technique nous permet d’ajuster finement le ou les
défauts "blistériens” (cf. Fig. 79), de les illustrer par une série de parameétres avec
lesquels nous retracons ce ou ces défauts en les associant & une autre fonction
paramétrée — le but étant d'exploiter la courbe Gaussienne en 2D. Pour bien
appréhender le processus et le mode d’obtention des paramétres, nous indiquons les

valeurs de ces parameétres obtenues grace au logiciel Excel (cf. Tab. 8).

Alliage 2198T8x20L6 mois vendée EADS

Largeur du blister en pm
0 50 100 150 200 250 300

10

20 1 —+— Blister Feuilletant

30

. P
I E—— <

80

Altitude en pm

Figure 76 — Courbe tracée d'apres les coordonnées des intercepts.
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Alliage 2198T8x20L6 mois vendée EADS

Largeur du blister en um

\
/

-20 P = —8— gaussienne
3 43 63 83 193193 143 163 203 223 243 263 283 303 —+— Sériel
0 o T . . . . ) T gausssienne
E Courbe feuilletante scale
< —*— courbe feuilletante
@ 20 —8— Gaussienne reconstituée
< 40

///\,\,\\
.

(

80

Figure 77 — Courbe projetée (bleu) du défaut (violet), tracée avec la fonction
Gaussienne en rouge.

Alliage 2198T8x20L6 mois vendée EADS
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Figure 78 - Courbe projetée du défaut (bleu), tracée avec la fonction Gaussienne
ajustée apres la fonction "Solveur” (rouge).
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Figure 79 — Reconstitution de multi-feuillets.
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J K L M N '] P Q R
104 X X0 Y Courbe ligne de base |Gaussienne Gaussienne scale Moindres carrés
105 3 0 72 -1 1.J8418E-05 -0,064417802 087531405,
106 23 20 71 -2 4 A0529E-05 -0,20501605 322196730
107 43 40 72 -1 0,000124434 -0,57909664 0177155639
108 63 60 70 -3 0,000311245 145176208 2397040656
109 g3 a0 63 -4 0,00062407 7 -3,2301375972 0592607542
110 103 100 66 -7 0001370612 -5,370637457 0,36602141
111 123 120 62 -1 0002402163 -11,17933533 0,032161152
112 143 140 56 17 0,0037 36559 -17 38942706 0,151653437
113 163 160 a1 -2 0,005158486 -24 00683335 4 027580766
114 183 180 43 -30 0,005320538 -29.41450919 0342331252
115 203 200 41 -32 0006873327 -31,98751208 0,000155945
116 223 220 44 -29 0,006633751 -30 87270157 3507011179
117 243 240 47 -26 0,005652462 -26 44539315 0,19537506,
118 263 260 a0 -23 0,004320094 -20,10511872 8,380337633
119 283 280 56 17 0,002914243 -13 56577086 11,79392951
120 303 300 73 0 0,001745621 -5.,123880625 65 99743641
121
122 Somme ligne de base Somme G Somme g scale  |Somme moindres carrés
123|Positionnement "p” [ 207 -225 0,045346944 -225 102
124|Ecart Type o™ 53 Facteur multip.”s™ 4554

Tableau 8 - Mesures relatives a l'alliage 2198T8 - 6 mois d’exposition marine.

Le tableau 8 comprend sept colonnes :

Colonne L

Colonne M

Colonne N

Colonne O :

Colonne P

X303 (L106 & L120)

= (L106-3) & (L120-3)

: Changement d'origine de x3=x des cellules

. Altitude du defaut de y72 a y-3 des cellules N106 a N120

Altitude du défaut sur la ligne de base Y=0 de y7, a y73

= N105 - MAX ($N$105:3N$120)

: Intégration d'une loi Normale

: Coordonnées de la courbe définie par la méthode des intercepts de x3 a

Loi Normale (L105 ; $K$123 ; $K$124 ; FAUX) de L105 a L120 (de x3 a

x303)

Colonne Q :

Colonne R

Mise a I'échelle de la loi Normale

= P105/$P$123*$0%$123 de P105 a P120 avec P123 = (constante)

égale a la somme (intégrale) de toutes les valeurs gaussiennes de x3 a

x303 et 0123 = (constante), égale a la somme de toutes les valeurs

d'altitude de la ligne de base de x3 a x303

. Intégration des moindres carrés

= (0105 - Q105)"2 de 0105 & P120 et Q105 & Q120 (x3 & x303)

Cellule K123 : Cellule positionnement de la courbe gaussienne - parametre u
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Cellule K124 : Cellule écart - type — parameétre o
Cellule O124 : Facteur multiplicateur "s"  pour pallier la limite posée par la valeur
de l'intégrale de la gaussienne égale a 1.
=0123/P123
Cellule 0128 : Somme des valeurs de la ligne de base (peut s'assimiler a l'intégrale
de la courbe)
= SOMME (0105 : 0120)
Cellule P123 : Somme des valeurs de la loi normale de x3 a x303
= SOMME (P105 : P120)
Cellule Q123 : Somme des valeurs de la courbe gaussienne a I'échelle de x3 a x303
= SOMME (Q105 : Q120)
Cellule R123 : Somme des valeurs des moindres carrés

= SOMME (R105 : R120)

Le facteur d'ajustement "s" est défini par le rapport analytique suivant :

Sy, (x)lignedebasd

— x=0

nZ_l\ Y, (X)gaussiennd

Equation (7)
ou
"Vo (X) ligne de base" ordonnées de la ligne de base.

"Vo (X) gaussienne" ordonnées de la courbe de "Gauss" entre 0 et 1.
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La fonction Solveur agit sur la cellule cible R123, laquelle est la sommation des
valeurs des moindres carrés. C’est par itération que l'algorithme agit sur les variables
K123, K124 jusqu'a réduire I'écart entre les ordonnées de la courbe (0105 a 0120)
et la fonction d'ajustement (Q105 a Q120), c'est-a-dire en minimisant la somme des
moindres carrés. Au final, nous disposons de deux parametres p et o, qui
caractériseront la courbe gaussienne illustrant le défaut.

Le troisieme parametre est le facteur "s" propre a obtenir l'altitude du défaut. Il est
défini par le rapport "0123/P123" de la cellule "0124" (cf. Tab. 8). Nous l'intégrerons

dans la fonction analytique de nos programmes futurs.

En substance :

La méthode que nous venons de décrire est intéressante, car elle offre la possibilité
de caractériser des défauts de morphologie complexe a l'aide de trois parametres

scalaires: y, o, et un facteur "s" . Nous pouvons ainsi reconstruire un défaut
"blistérien” en deux dimensions. Le parametre p va définir le positionnement du
défaut, o sa forme et le facteur d'ajustement "s", son altitude. Ce constat est
intéressant car la corrosion revét des formes différentes, qui peuvent évoluer dans le
temps : stade d'amorcage, piqQration jusqu'a des feuillets pratiqguement horizontaux,
et corrosion feuilletante (cf. 8111.4.4). 1l serait intéressant d’évaluer si ¢ peut constituer
un parametre de caractérisation révélant l'apparition et I'évolution de la corrosion
feuilletante. Nous avons réalisé a cet effet un essai conforme a la norme G34
pendant 96 heures sur un alliage 2198T8. Toutes les 24 heures, I'échantillon a été
retiré de son milieu corrosif et analysé sur la face perpendiculaire au sens de
laminage (sens TL). Nous avons réalisé quatre micrographies (cf. Fig. 80, 81, 82, 83)
suivant le processus établi en début de chapitre, en extrayant les parametres ol, 02,
03, 04, et les facteurs d'ajustement connexes "s1, s2, s3, s4" (cf. Equation 7). Aprés

quoi nous avons tracé les courbes qui s’y rapportent avec o constant (cf. Fig. 84).
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Figure 83 - Essai 96 heures en EXCO.
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Figure 84 - Blisters reconstitués apres test EXCO.

62



Evolution d'un paramétre Gaussien
Sigma=f(t) Test EXCO

180 —e— Evolution de sigma|

170
160

150

Ecart type

140

130

120
0 20 40 60 80 100 120

Temps en heures

Figure 85 - Evolution du paramétre o=f(t).

Nous montrons qu’on peut quantifier I'évolution de la corrosion feuilletante via la
construction des défauts caractérisés par trois parametres. Le parametre o revét une
importance fondamentale dans la mesure ou il détermine le caractére morphologique
du défaut. Nous pouvons comprendre que les feuillets seront morphologiquement
plans (cf. Fig. 85), avec un sigma élevé (ce sera le cas des alliages particulierement
sensibles a I'exfoliation) ; les sigmas seront faibles au stade de I'amorgage.
Cependant, si ce parametre nous indique effectivement la morphologie du blister et
son évolution, il est insuffisant pour caractériser a lui seul la sensibilité a I'exfoliation.
Au vu de l'essai sur l'alliage 2198T8, il est évident que la corrosion est plus sévére
au terme d’'une durée d'exposition prolongée, alors que le sigma correspondant est
plus faible. 1l faut prendre en compte le nombre de feuillets. La morphologie évolutive
de sigma (révélée par cet essai) et I'évolution du nombre de feuillets permettront de
mettre clairement en exergue le caractére exfoliant de chaque alliage (en surface,
par exemple) suivant le temps d'exposition marine ou EXCO. Sigma fixera la
morphologie du feuillet, et le nombre, la sévérité de I'exfoliation.

On note et on admet que les alliages d'aluminium sont sensibles a la corrosion par
pigare [3,7]. Cette corrosion précede en général la corrosion structurale. La norme
G34 prévoit d’ailleurs une image type pour coter cette corrosion [4]. Nous avons
considéré que tout défaut en deca de la ligne de base serait associé a un sigma

négatif, afin de dissocier la pigQration de la corrosion feuilletante (cf. Fig. 86).
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Figure 86 - Alliage 2198T8 - 1 mois d’exposition marine, fle du Pilier - vue
macrographique.
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Figure 87 — Evolution de l'alliage 2198T8 entre 1 et 24 mois d’exposition marine.

Il est possible de déterminer trés simplement le nombre de feuillets. Pour un alliage
peu exfoliant, le comptage sera fixé de maniére simplement visuelle. Concernant des
exfoliations plus fortes - comme sur les 2024T3 et 2198T3 avec exposition marine a
partir de six (6) mois - nous nous servons du comptage par la méthode des
intercepts. Il est évident que pour les exfoliations trés fortes (ex. 2024T3 24 mois
EM), le comptage sera entaché d’incertitude. En considérant cette mesure relative
comme une tendance, nous avons pu établir malgré tout la correspondance entre le

résultat expérimental et la représentation schématique.
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La méthode des intercepts a été décrite dans notre premier chapitre (cf. 811.5.2), et
nous l'utilisons principalement pour définir les coordonnées des blisters. Pour le
comptage des feuillets, une opération de convolution s’'impose pour augmenter le
contraste de l'image. La détection est réalisée sur une image seuillée. Le seuillage

conditionne la fiabilité du comptage.

points d'intercepts

Hauteur

Feuillets

Lignes d'intercepts

Figure 88 — Une partie de I'image de l'alliage 2198T3, 24 mois d’exposition marine,
avec des lignes d'intercepts.

Le nombre de feuillets moyen est égal a :

H N

LXi
Avec :

HIi xnpll X2 _ L

nbi

Hli = Hauteur de la ligne des intercepts
LXi = Longueur moyenne des intercepts
nbli = Nombre de lignes d’intercepts

nbi = Nombre d'intercepts

Nf = Nombre de feuillets
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Pour l'alliage 2198T3 (cf. Fig. 88), extrémement exfolié, nous avons déterminé un

nombre de feuillets a I'aide de la méthode décrite ci- dessus.

Application numérique :

HIi =7306 pm

nbli = 24 lignes d'intercepts espacées de 1000 um sur une image
de 7306 x 23640 pum.

nbi =1392
1392
_ 7306

Nf =———=29feuillets
252

En doublant le nombre de lignes par la réduction de I'espacement entre intercepts,
nous avons constaté que le résultat est identique pour ce qui concerne le nombre de
feuillets. En-deca de dix lignes, les résultats different et nous aboutissons a un
nombre de feuillets inférieur. Il apparait qu'un nombre minimum de lignes d’intercept
s’impose pour obtenir un nombre réaliste de feuillets, en fonction de la longueur du

segment du feuillet.

V.3 Discussion

Si nous avons développé une méthode capable de décrire I'évolution de la corrosion
feuilletante en 2D, le test EXCO nous a révélé que le paramétre sigma pouvait
évoluer. La méthode des intercepts nous aide a déterminer les coordonnées des
feuillets et a procéder a leur comptage. La technique est utilisable pour la pigQration :
elle sera utile pour visualiser le passage de la pigUration a la corrosion feuilletante. A
l'aide du parametre o, qui représente la morphologie du défaut, nous pourrons

recréer un défaut tridimensionnel localisé.
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IV.3.1 Résumé du cheminement 1

1. Détermination du défaut maximal sur la téle - progr. (cf. XV.3).

2. Détermination des coordonnées par la méthode des in  tercepts.

3. Reconstitution du défaut en 2D a l'aide de courb  es de Gauss - progr. (cf.
XV.1).

4. Ajustement des courbes par une gaussienne - 3 parametres.

5. Détermination du nombre de feuillets.

V. Application et résultats

Nous avons procédé a une série complete de mesures interactives sur tous les
alliages des divers sites d'exposition pour les 24 mois d'exposition marine (cf. § XIV
Tab. 9 & 10). Le paramétre sigma a été calculé sur tous les alliages selon la
méthode décrite (cf. 8IV.2), et nous avons dénombré les feuillets. Nous avons
constaté que la hauteur sous blisters, laquelle est communément mesurée pour
caractériser la corrosion feuilletante, était correctement représentée par une fonction
o=f(nb.feuillets).

Au regard des trois courbes représentées a la Figure 89, suivre I'évolution de ¢ nous
apparait comme une meéthode intéressante pour caractériser I'évolution de la
corrosion.

Sur une seule figure, il est possible d'avoir un apergu de la sévérité de la corrosion
feuilletante des différents alliages, ainsi que du passage de la piqgQration a la
corrosion feuilletante (cf. Fig. 90). La difféerence de sensibilité entre les alliages
202473, 2198T3 et 2198T8 est manifeste. L‘ajustement d'une courbe de tendance
sur les courbes présentant une forte exfoliation nous montre une évolution
asymptotique de sigma. C'est une situation a laquelle nous nous attendions pour une
exfoliation tres forte. A champ d'observation constant, ceci caractérise une
morphologie plane du défaut en présence d’'un nombre élevé de feuillets. Nous
notons également que le passage de la piqgQration a la corrosion feuilletante est
visualisable sur un graphique. Nous avions énoncé (cf. 8IV.2) que tout défaut en
deca de la ligne de base serait associé a un sigma négatif : tel est le résultat que

nous visualisons pour les alliages 7449T7 et TAF (cf. Fig. 90).
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Nous constatons une exfoliation proche entre les deux sites d'exposition par la
représentation "Sigma= f(nombre de feuillets)" des alliages 2023T3/2198T3/2198T8.
Les pentes des courbes caractérisant I'exfoliation entres les alliages des deux sites

sont proches, ce qui conforte notre approche avec cette méthode.

V.1 Sensibilité : courbes "Sigma=f(nombre feuillets )"

EVOLUTION DE LA CORROSION DES ALLIAGE D'ALUMINIUM
APRES EXPOSITION MARINE

9000 ——2198T3
8000 ~ 24 moj 202473
7000 - —=2198T8
6000 - 18 moi 24 mois —— Polynomial (2198T3)
5000 ~ —— Polynomial (2024T3)

12 mois

Sigma ou largeur du défaut (um)
N
o
o
o

'1000 T T T 1
0 10 20 30 40

Nombre de feuillets

G J
Evolution de la largeur du défaut/feuilletage
250
mois
% 200 }%émms
o}
T 150
3 ——2198T8
= 100
é‘) /O—Mmols
3 50
-
0 : : : : ;
0 0,5 1 15 2 2,5 3 3,5
Nombre de feuillets

Figure 89 - Evolution de la corrosion des alliages 2024T3 - 2198T8 - 2198T3 - Brest.
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Evolution de la largeur du défaut/feuilletage

—— 7449TAF

04‘499&3/“4 !
-50

¥724 mois

~ Largeur du défaut

Nombre de feuillets

Largeur du defaut

150

100

50

-50

-100

Evolution de la largeur du défaut/feuilletage

{J’e—mo_ls 05 1 15 2 25
12 mois

24mois

18 mois

Nombre de feuillets

——7449T7

Figure 90 — Evolution de la corrosion des alliages 7449 TAF-T7-Brest.

2900
2700 ~
2500 ~
2300 ~
2100 ~
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100 ~

Largeur du défaut (um)
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.

-1012 3456 78 9101112
Nombre de feuillets

EVOLUTION DE LA CORROSION DES ALLIAGE D'ALUMINIUM
APRES EXPOSITION MARINE

——2198T3
—-2024T3
2198T8
—*— 7449 TAF4
——7449bisT7

J

Figure 91 - Evolution de la corrosion des alliages 2024T3 -2198T8 - 2198T3 - EADS.

En conclusion : Il est possible de caractériser la corrosion et son évolution par un

parametre décrivant la morphologie du défaut. La démarche est intéressante car elle

nous permet de souligner la sensibilité des alliages au phénoméne de feuilletage,

d’illustrer le passage de la pigUration a la corrosion feuilletante et - comme nous le

verrons subségquemment - d’envisager une représentation du défaut en 3D.
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VI. Passage 2D local en 3D

V1.1 Visualisation des défauts de type "blister”

A ce stade de notre étude, nous avons observé |'étendue des défauts blistants en
deux dimensions (sens TL/TC), les paramétres o et p illustrant respectivement la
forme de la courbe gaussienne approchant au mieux le défaut, ainsi que sa position
centrale par le paramétre p.

Nos premiéres observations macroscopiques révelent que les défauts au stade de
I'amorcage peuvent en surface (sens L/TL) s'apparenter a des cercles dont l'aire est
mesurable par analyse d'image (cf. Fig. 92).

Notre idée est d’obtenir le produit analytique de la fonction "loi Normale" suivant les
axes x et y dans le plan de la surface, puis de tracer dans un repére cartésien f(x) x
f(y) = z afin de représenter un défaut a symétrie circulaire par rapport a I'axe z (cf.
Fig. 929.

TL(X)

— I

TL(X) g

L(y)

Figures 92 & 92' — Défaut feuilletant 2198T8 1 mois EM "circulaire".

Comme déja vu au chapitre 11.5.3, la courbe de Gauss est caractérisée par la
fonction ci-dessous :

Equation (1)
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En réalisant le produit de la fonction, on peut exprimer la variable z en fonction de x

ety.

NTEYRI S S S S S S P S

Z= X)X =S————QA 2% X—F—@A - 264 X@ 20y

" A o2’ ay\/gre o 0,027 € = 7e e
Donc :

2 2 (X—Ux)z (Y‘Ily)

fLOXF (y)=— b [y 1 22 )| 20,
z=f (Yxf (Y)=———| @ 22 X@ 2,2 |=———X
Y oo, € € 2 0,0,2T

Equation (8)

Grace au produit de la fonction gaussienne, nous obtenons l'altitude z caractérisant
la hauteur du défaut en tous points. La fonction ainsi définie permet de quantifier la
forme et la position des défauts, au travers des parametres o et 4 suivant x et y. Ces
expressions analytiques sont implémentées dans le logiciel GNUPLOT qui permet un
tracage direct en langage Postscript.

Si nous reprenons le défaut correspondant a l'alliage 2198T8 apres 6 mois en
exposition marine, ainsi que les 3 mesures effectuées en deux dimensions dans le
sens TL/TC et caractérisant le défaut (o,u, facteur), nous parvenons a exprimer ce

défaut en 3D avec l'expression analytique intégrée dans un script programmeé :

A : Script d'approche analytique mono-feuillet perf oré (cf. Fig. 93 & 93")
# limites en x et y (environ 3 fois écart-type)

set xrange[0:300]

set yrange[-150:150]

set zrange[-30:30]

# légendes
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set xlabel "x um"

set ylabel "y um"

set zlabel "z um”

set title "Extrapolation symétrique du défaut exfoliant feuilletant Al2198 T8 6 mois "
# mappage de la surface

# set hidden3d

set isosamples 30,30

# écart-type et positionnement

facteur=4654

sig1=58

mu=207

# tracé en 3D expression analytique

set hidden3d

splot (facteur*(1/(sigl*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(X-mu)**2/(2*sig1**2))*exp(-y**2/(2*sig1**2)))
with lines title "sigma 58, p 207"

set term png

set output "2198T8 6mois.png"

replot

set terminal windows

Nous pouvons voir dans le script que nous intégrons un sigma identique sur les deux
axes "X" et "y" avec un centrage de la courbe sur yu=0, qui correspond exactement
a la moitié de la cote y. Nous considérons donc que le défaut est isotrope. Si
I'hypothese est incertaine, en l'occurrence dans les phases intermédiaires de
I'amorcage visualisables sur la macrographie (cf. Fig. 92 & 92", elle nous semble
satisfaisante pour concrétiser la morphologie initiale du défaut avec son altitude en

3D (cf. Fig. 93 & 93). Nous étudierons ensuite des défauts anisotropes, modélisés

par des valeurs distinctes de oy et oy.
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Extrapolation synétrique du défaut exfoliant feuilletante Al2198 T8 Bnois

signa 58, nl 207 ——

Figures 93 & 93' — Reconstitution du défaut feuilletant 2198T8 6 mois EM.

Nous avons pu développer des scripts caractérisant la morphologie des multi-
feuillets correspondant a une forte sensibilisation de I'alliage. En visualisant le défaut
dans le sens TL/TC, et en extrapolant localement cette représentation dans le sens
L/TL, il sera possible grace aux parametres mesurés de généraliser cette
représentation de la corrosion dans le sens L/TL, mais sur une surface beaucoup
plus large. Nous allons répertorier les différents défauts rencontrés sur les alliages,
avec leur morphologie, et évaluer la possibilité de nous rapprocher progressivement
d'une caractérisation chiffrée dans la perspective de la norme G34.

Comme montré au paragraphe précédent, les alliages 2024T3 et 2198T3 présentent
une exfoliation d’envergure dés 6 mois d'exposition marine.

Avec les parameétres mesurés et intégrés au script, nous aboutissons a ce qui suit :

B : Script d'approche analytique multi-feuillets ex foliant (cf. Fig. 94 & 96)

(" # limites en x et y (environ 3 fois écart-type)

set xrange[0:3000]

set yrange[-1500:1500]

set zrange[0:600]
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# légendes
set xlabel "x um"
set ylabel "y um"

set zlabel "z um"

set title "Extrapolation symétrique du défaut exfoliant feuilletant Al2198 T3 6mois Brest "

# mappage de la surface
set hidden3d

set isosamples 30,30

# ecart-type et espérance
#facteurl=

#facteur2=
facteur=609018
sig1=933

sig2=933

sig3=1500

mu=1687

# tracé en 3D

Splot (facteur*(1/(sigl*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(x-mu)**2/(2*sig1**2))*exp(-y**2/(2*sig1**2))) +100 with

lines title "sigma 933"

replot (facteur*(1/(sig2*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(x-mu)**2/(2*sig2**2))*exp(-y**2/(2*sig2**2)))

"sigma 933"

replot (facteur*(1/(sig3*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(x-mu)**2/(2*sig3**2))*exp(-y**2/(2*sig3**2)))

50 title "sigma 1500"

-
| 500 pm

+50title

v

Extrapolation

synBtrique du défaut exfoliant feuilletante AL2198 T3 6nois Brest

Figures 94 & 94' — Reconstitution du défaut feuilletant - 2198T3 6 mois EM.
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Alliage 2024T3 Gnois En

202413 ——
2024732 ——
2024733
2024734
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1608
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G e g,
7]

Figures 95 & 95" — Reconstitution du défaut feuilletant - 2024T3 6 mois EM.

Extrapolation synétrique du défaut exfoliant feuilletant 282413 12nois Brest

feuillet 1 ——
feuillet 2 ——
feuillet 3
feuillet 4

6008

5008

4008
un

3008

»
[ ] > 2000
1000

Figures 96 & 96" — Reconstitution du défaut feuilletant - 2024T312 mois EM.

B : Script de représentation d’'un défaut piqdrant (  cf. Fig. 97 & 97")

/ # limites en x ety (environ 3 fois écart-type)
set xrange[0:140]
set yrange[-70:70]

# légendes

set xlabel "x um"

set ylabel "y um"

set zlabel "z um"

#set title "Evolution fictive de la corrosion feuilletante Al2198 T8 6mois”
set title "PigQration sur alliage aluminium 744977 EM 18 mois"
# mappage de la surface

set hidden3d

set isosamples 30,30

# écart-type et espérance

#facteurl=

#facteur2=

facteur=4654

\
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(sig1=30
#sig2=60
#sig3=50
mu=70

#Tracer en 3D

A

title "exposition marine 18 mois"

#set term png

#set output "2198T8 6mois.png”
#unset term

#replot

\

v

splot-(facteur*(1/(sigl*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(x-mu)**2/(2*sig1**2))*exp(-y**2/(2*sig1**2)))

Pigiiration sur alliage Aluniniun 7448 T7

Exposition marine 18 mois

”"’;,lllllll il IIIII;
) -=a;ga‘€5ifgyf?v‘£!!!‘Jﬁgézzgz. "3;;
_\\\\\\\\\\?\\\“\“’
\\\\3\\\“

Figures 97 & 97' — Reconstitution du défaut, 7449 T7 18 mois EM.

Extrapolation asynétrique du défaut esfoliant feuilletante A12198 T8 FSH Gnois

signa7ex2g

Extrapolation grande asynétrie du défaut exfoliant feuilletant Al2198 T8 FSH Gnois

signa 806x380
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Figures 98, 98' & 98" — Reconstitution du défaut 2198T8 soudé par FSW — 6 mois

EM.




C : Script de représentation d’'un défaut mono-feuil let anisotrope perforé (cf.

Fig. 98"

set xrange[0:300]
set yrange[-150:150]
set zrange[-50:25]

/# limitesen x ety

# légendes

set xlabel "x um"

set ylabel "y um"

set zlabel "z um"

set title "Extrapolation asymétrie du défaut exfoliant feuilletante Al2198 T8 FSW 6mois "

# mappage de la surface
set hidden3d

set isosamples 30,30
set view 66,53, 1,1

# écart-type et espérance
facteur=4654

sig1=70
sig2=25
sig3=58
mu=150

# tracé en 3D

Splot  (facteur*(1/(sigl*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(x-mu)**2/(2*sig1**2))*exp(-y**2/(2*sig2**2)))
with lines title "sigma70x25"

#replot (facteur*(1/(sig2*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(x-mu)**2/(2*sig2**2))*exp(-
y**2/(2*sig2**2)))+10 title "sigma 60"

#replot (facteur*(1/(sig3*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(x-mu)**2/(2*sig3**2))*exp(-
y**2/(2*sig3**2)))+5 title "sigma 58"
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D : Script de représentation d’'un défaut long de ty  pe "blister", mono-feuillet,

tres forte anisotropie (cf. Fig. 98")

# limites en x ety

set xrange[0:3000]

set yrange[-1500:1500]
set zrange[-50:500]

# légendes

set xlabel "x um"

set ylabel "y um"

set zlabel "z um"

set title "Extrapolation grande anisotropie du défaut exfoliant feuilletant AI2198 T8 FSW
6mois "

# mappage de la surface
set hidden3d

set isosamples 30,30
set view 74,109, 1,1

# écart-type et espérance

#facteurl=
#facteur2=
facteur=465400

sig1=800
sig2=300
sig3=58

mu=1500

# tracé en 3D

splot (facteur*(1/(sigl*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(X-mu)**2/(2*sig1**2))*exp(-y**2/(2*sig2**2)))
with lines title "sigma 800x300"

Ces deux scripts caractérisent des défauts anisotropes, tels qu'observés sur l'alliage
2198T8 FSW. Nous attribuons deux valeurs différentes aux constantes sigma. La
valeur supérieure correspond au sens de laminage L, et la valeur inférieure au sens
TL. C'est ce qui différencie les défauts locaux symétriques des asymeétriques. En
résumé, la représentation de la morphologie feuilletante par un profil gaussien
permet de représenter un défaut de corrosion en 2D et de I'extrapoler en 3D. Si
I'extrapolation ne rend pas compte de toutes les caractéristigues dimensionnelles,
elle nous fournit une représentation simplifiee du défaut avec des grandeurs chiffrées

de facon localisée : la perspective est séduisante.
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VI.1.1 Résumé du cheminement 2

1. Représentation évolution de la corrosion.
2. Méthode analytique "produit Gaussien".
3. Parameétres.

4. Script.

5. Passage de 2D en 3D localement.

VI.2 Etude cinétique de la corrosion exfoliante

A partir des données recueillies pour des temps d’exposition successifs, il est
possible d’ajuster des produits de fonctions de Gauss, tels que décrits
précédemment, pour représenter I'évolution de la corrosion feuilletante. Nous avons
mesuré sur les alliages I'évolution de sigma en fonction du temps. Lors de l'essai en
milieu "ASTM G34" sur le 2198T8, nous avons tracé une courbe en ajustant une
courbe de tendance sur I'évolution o=f(t) (cf. Fig. 100).

En définissant un script spécifique, nous avons fait évoluer graphiquement la fonction
analytique selon le temps et I'évolution des deux parametres mesures (cf. Fig. 99).
Les figures 101 a 104 représentent graphiquement en 3D |'évolution avec le temps

du "blister" mesuré puis modélisé géométriquement.
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Facteur

1036x - 18601

y=

— Linéaire (facteur)

~ facteur

20

g & 8
g 0§ 0§

apnufe,p Jnajes

Heures

f(©).

Figure 99 - Facteur

adA ueo3

Lo
&
—
e
Lo
N~
1
5
£
7
H
o g
E o
23
2g
:
S o 5]
0 33 =
S a
—
+ g
M g
5 R
2 3
88 s g
ol 1
B 7 > 2
& g 5
i T
=]
S§ <
S0
E]
S
i ]
P R
8 2 8 8 8 8 §

f(t)

Figure 100 - O
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Figure 102 - Evolution 60 hs.

Figure 101 - Evolution 40 hs.
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Figure 104 - Evolution 96 hs.

Figure 103 - Evolution 78 hs.
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D : Script de représentation de I'évolution d'un bl ister en milieu G34
Boucle

facteur= 1036*t - 24601
sigl=(-0.6375*t + 182.5)
sig2=(-0.6375*t + 182.5)
mu=450

a2=450

b2=0

#splot (facteur*(1/(sigma*sqrt(2*3.1416)))*exp(-(x-mu)**2/(2*sigma**2))*exp(-
y**2/(2*sigma**2)))title "Test EXCO 2198T8 "

splot (facteur*sqgrt((1/(sigl*sqrt(2*3.1416)))*(1/(sig2*sqrt(2*3.1416))))*exp(-(x-
a2)**2/(2*sig1**2))*exp(-(y-b2)**2/(2*sig2**2))) title "Test EXCO 2198T8"
pause 0.05

t=t+0.09

if(t<tmax) reread

Programme principal

set xrange [0:900]
set yrange [-450:450]
set zrange [0:600]

# légendes

set xlabel "x um"

set ylabel "y um"

set zlabel "z um"

set title "Evolution du blister en fonction du temps Aluminium 2198T8 TEST EXCO"

# mappage de la surface
set hidden3d
set isosamples 40,10

t=24

tmax=96

load "boucle2198T8 test exco.txt"
pause -3

Cette méthode n'est pas prédictive, mais elle permet de représenter a l'aide de
parametres simples (sigma et le facteur d'altitude) I'évolution dans le temps de
défauts de géomeétrie tridimensionnelle complexe. Nous avons réalisé les mémes
opérations a partir des observations sur les alliages 2024T3 et 2198T3. Le principe

d'ajustement des parametres reste le méme que celui évoqué au chapitre VI.1.
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VII. Passage de 2D en 3D surfaciqgue généralisée

VII.1 Approche

Dans les chapitres précédents, nous avons fait apparaitre la possibilité de
représentation des défauts feuilletants par une méthode de caractérisation et par
I'ajustement d’'une courbe gaussienne de distribution de Loi Normale. Nous avons
montré en outre l'intérét de cette courbe, qui peut étre ajustée a l'aide de deux
parametres. Nous avons travaillé sur les défauts locaux en surface de différents
alliages d'aluminium a durcissement structural pour des traitements thermiques et
compositions différents, qui peuvent sensibiliser l'alliage a la corrosion feuilletante.
Notre travail nous a permis de représenter les défauts suivant la face TL/TC, a partir
de coupe L/TL. L'objectif est de représenter une combinaison de défauts locaux a
partir des points d'amorcage de la corrosion pour les expositions de courte durée.
Nous avons mis au point un programme d'analyse d'image (cf. 8XV.4) capable de
cartographier un échantillon de dimensions conséquentes dans le sens L/TL. Un
carré d'analyse de dimensions finies (cf. Fig. 105) se déplace a partir de l'angle
gauche supérieur de l'image. Le balayage de l'image suit une trajectoire ondulante,

ce qui permet l'analyse de tout le cadre.

TLx
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2198TIEHIN

2 9 2
g & &8 & &8 8 & g 8 8 & & & =&
g
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1060 1508 2000 2560 300
s @ g

508

Figure 105 - 2198T3 1 mois EM. Figures 106 & 107 — Cartographie.

A chaque déplacement, une analyse de la surface est effectuée suivant un critére

morphologique (ex. : la fraction d'aire) de I'amorgage de la corrosion.
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Aprés analyse compléte, nous reconstituons une cartographie de la surface en
visualisant l'amplitude des défauts grace au fichier des coordonnées de
positionnement du cadre (cf. Fig. 106 & 107). On peut obtenir cette image en 3D.
Une analyse complémentaire nous permet d'obtenir le centre de gravité suivant TL/L
des défauts détectés dans le cadre d'analyse. Ce fichier des centres de gravité est
d'une importance capitale. C'est a partir de ces coordonnées que nous allons
positionner les défauts locaux dont les parametres ont fait I'objet de mesures
préalables (cf. 8VI). Notre but est de nous rapprocher des figures de la norme G34
[4] (cf. Fig. 16). Si nous essayons de reconstituer « manuellement » une figure de
cette norme par superposition de défauts locaux, la difficulté reste majeure et le
résultat ne représente pas correctement la morphologie de la surface corrodée (cf.
Fig. 109).

L'idée de base était de parvenir a positionner des défauts suivant les parameétres
déterminés localement et obtenus grace au processus (cf. 8IV.2) sur les centres de
gravités des défauts mesurés en surface. On y parvient au moyen d’un algorithme
programmé en langage C** (cf. §XV.5 & 6). La formulation analytique gaussienne est
introduite dans le programme et permet de tracer des courbes correspondantes sur
les centres de gravités des défauts en pOx et pOy de leur courbe. Le tracé desdites
courbes étant discrétisé. La forme des gaussiennes est définie par les écarts types
selon x et y. Le facteur d'altitude est intégré, tout comme la hauteur h de la feuille du
feuilletage. Deux méthodes sont comparées: soit un positionnement des
gaussiennes de maniére réguliere sur un ensemble de positions (X, y) réparties
uniformément sur la région tracée, soit un positionnement sur un fichier des centres
de gravité.

En résumé le cheminement du programme est le suivant (cf. 8XV.5 & 6) :
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\

Dimension de la région tracée
Nombre de gaussiennes
Discrétisation x et y
Fichier feuillets numérotés
Ecart type x ety
Facteur
Hauteur
Numéro du feuillet
Défauts ordonnés /Fichier de points des défauts x ety

Fichier par feuillets

A l'aide du programme avec des défauts ordonnés, il est possible de visualiser une
surface avec une densité de défauts relatifs au nombre de gaussiennes réparties
uniformément selon x et y. (cf. Fig. 111). Cette image présente de l'intérét dans la
mesure ou elle nous révéle la faculté du programme a définir une morphologie
ordonnée d'une surface de 1208 x 2533 pixels. Cette surface représente une tole
exposée en atmosphere marine de dimensions : 12,7 mm x 26,7 mm.

En conservant les mémes dimensions de tble, nous reconstruisons une surface (cf.
Fig. 112) au stade de la pigUration, susceptible d’étre comparée a la figure de la
norme G34 (cf. Fig. 15 8l1.3).

En reprenant les valeurs déterminées sur l'alliage 2198T3 exposition marine 1 mois
EADS, nous représentons I'évolution progressive de la surface (cf. Fig. 113, 114,
115) jusqu'a I'obtention d'un feuillet (cf. Fig. 116) - situation représentative d'une forte

délamination de l'alliage
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Figure 112 - 7449T7, 1 mois EM simulée piqQrée.
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Figure 113 - 2198T3 EM simulée écart type 25.
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Figure 114 - 2198T3 EM simulée écart type 50.
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Nous avons postulé I'apparition et le développement de la corrosion feuilletante a
partir d’'une surface pigdrée. La simulation géométrique de cette piqaration (cf. Fig.
112) est tres représentative de cet état. Le passage d'une telle piqQration au stade
d’apparition de "blisters" perforés, poussés par les produits de corrosion sous-jacents
(cf. Fig. 114) conforte la simulation analytique de la représentation morphologique de

ce phénomene a densité constante.

<type10@.tut’}

Figure 115 - 2198T3 EM (exposition marine simulée écart type 100).

¢’ typeses. tut’}

Figure 116 - 2198T3 EM simulée écart type 500.

Il est possible d'établir une représentation en 3 dimensions de I'évolution en
corrosion feuilletante de cette surface pour l'alliage 2198T3 exposé sur le site de I'lle

du Pilier pendant des durées d’'un (1), de six (6) et douze (12) mois.
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Figure 117 - 2198T3 1 mois EM.

219873 Ewposition marine 6 nois site EADS

Figure 118 - 2198T3 6 mois EM reconstituée.

219873 Exposition marine 12 nois site EADS
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Figure 119 - 2198T3 12 mois EM reconstituée.

En effet, le programme prend en considération le nombre de feuillets & chaque stade
de I'évolution, de méme que la densité des blisters et leurs parameétres. En
négligeant une possible interaction entre défauts proches, nous pouvons considérer

que la reconstruction de l'alliage exfolié est réaliste tant au niveau de la morphologie

que de lI'amplitude (cf. Fig. 117, 118, 119).

87



Cette représentation 3D est tres séduisante. Elle nous permet de visualiser la
surface et I'épaisseur feuilletante de l'alliage, ¢ 'est-a-dire sa dégradation, et ce
pour tous les alliages de I'étude. Le programme permet de bien distinguer
visuellement la pigare du blister (cf. Fig. 112 & 113). Elle s'associe parfaitement a
I'image de la norme G34 [4] (cf. Fig. 15).

Le probléme reste néanmoins complexe pour I'exfoliation en milieu ASTM-G34. En
voulant associer aux images de la surface une épaisseur feuilletante en 3
dimensions, nous devons nous assurer que la dégradation de surface correspond
réellement a un feuilletage dans le sens TL/TC. Les images types nous dévoilent une
perturbation de la surface. Mais rien n'indigue I'étendue de I'épaisseur affectée.
L’expérimentation en exposition marine de cette étude nous révéle que, en cas de
dégradation de la surface, il existe de grandes probabilités de développer sur les
alliages une sensibilité a I'exfoliation (cf. 8V.1, Fig. 89). En nous basant sur un
alliage de référence (le 2024T3), nous découvrons une trés forte exfoliation a partir
du sixieme mois d'exposition quel que soit le site d'exposition. Ce constat est valable
pour le 2198T3 et se trouve confirmé par I'analyse des cotations effectuée par la
societé ALCAN. Des valeurs tendent en effet vers des exfoliations maximales a 18
mois d'exposition marine cotant ED [4] ainsi que par la méthode de caractérisation
développée par nos soins (cf. 8V.1, Fig. 91).

Face a l'exfoliation substantielle de l'alliage 2024T3 coté ED [4] aprés 18 mois
d'exposition et cotée EC pour 96 heures en solution G34 [4], nous pouvons associer

ces deux cotations.

2024 TH- Wrough suelas (T}

B -

B B

EXCO rating
~ H g

' m ¥ [ " I
Seacoasst exposurs duration (month)

2024 T351 = Wrought surface

Figure 120 - Cotation ALCAN 2024T3, EM 6 a 18 mois. [8]
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Une exposition de douze (12) mois se caractérise par une cotation visuelle ED [4].
EC et ED étant décrits, il est nécessaire de procéder a des essais en milieu G34
pour les durées plus courtes, afin d’identifier les paramétres géomeétriques
correspondant aux cotes EA et EB. Pour ce faire, nous tentons a l'aide de notre

programme de simuler les images correspondant & ces cotations.
VII.2 Approche quantitative des cotations delano rme G34

Nous avons montré qu'il était possible de caractériser l'exfoliation des échantillons
exposés en milieu marin au moyen d’une représentation graphique en 3D
généralisée. Toutes les informations relatives a la réalisation de la représentation ont
été mesurées sur les échantillons exposés en milieu marin. Il est souhaitable
d’identifier les parametres représentatifs des cotations de la norme G34, ce qui
permettrait d’attribuer ces cotations de maniére plus objective que par l'interprétation
visuelle d’'un opérateur. Par une simulation avec le programme de I'évolution de
I'écart type et de la densité, nous avons tenté de nous rapprocher des images types
et de déterminer les valeurs les plus proches de leur morphologie. Les images types
représentent I'évolution d'un endommagement exfoliant en surface.

Deux hypothéses peuvent étre avanceées : 1/ soit les défauts s'initient a partir de sites
donnés et la production de produits de corrosion accentue I'amplitude (étendue et
altitude) de ces défaut en surface, 2/ soit la densité de défauts croit au fil du temps -
hypothése probable dans la mesure ou il y a propagation intergranulaire.
L’augmentation de la densité en surface peut étre simulée par une fonction aléatoire
de probabilité.

Au moyen de la densité initiale déterminée sur un alliage 2198T3 a titre de référence,
nous allons définir trois densités supplémentaires et envisager I'évolution d'écarts
types isotropes et anisotropes afin de faire correspondre les images obtenues avec
celles de la norme. Au paragraphe précédent, nous avons montré I'évolution d'une

surface avec cette densité.

Pour une surface de 1208 x 2533 pixels, nous avions déterminé par analyse d'image
147 défauts correspondant a la densité pl. Sur la base des positions de ces défauts,
nous avons réalisé un tirage aléatoire de coordonnées de défauts pour obtenir les
densités 2p1, 4p1 et 8pl correspondant a 294, 588 et 1176 défauts.
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Un rectangle jaune sur les figures de la norme correspond a la surface simulée par le

programme. Nous avons fait évoluer le ox et oy d'une maniére isotrope et

anisotrope.

Le tableau fait apparaitre les différents fichiers déterminés par nos soins, une courbe

2D et 3D correspondant a chaque fichier.

l
I-:\..Ilh
,--,-.-5 0 mm

Figure 121 - Images de la norme EA, EB, EC, ED. [4]

.l : i I'
] S rﬂﬂﬁ i

147=p1

294=2p1

588=4p1

random 147et5 5

random 147et 10_10
random 147et 15 15
random 147et 20_20
random 147et 25 25
random 147et 30_30
random 147et 35 35
random 147et 40_40
random 147et 45 45
random 147et 50 50

random 294et 5 5

random 294et 10 10
random 294et 15 15
random 294et 20 20
random 294et 25 25
random 294et 30 _30
random 294et 35 35
random 294et 40 _40
random 294et 45 45
random 294et 50 50

random 588et 5 5

random 588et 10 10
random 588et 15 15
random 588et 20 20
random 588et 25 25
random 588et 30 30
random 588et 35 35
random 588et 40 40
random 588et 45 45
random 588et 50 50

random 147et 100 _100 random 294et 100 100 | random 588et 100 100

Tableau 11 : Quelques réeférences des fichiers a densités et écarts types variables.
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L'évolution de la densité livre un apercu visuel et quantitatif des possibles
morphologies modélisées de I'exfoliation. La représentation des trois fichiers
"random"”, "p"et "ox_oy " (cf. Tab. 8), permet de mettre graphiqguement en évidence
I'influence sur celle-ci de la densité et de I'écart type suivant x et y. L’évolution de la
densité est I'expression d'une hypothése sur I'évolution de la corrosion (cf. 8.VII.2).
Nous constatons que, si I'écart type augmente d'une maniére isotrope avec la
densité, nous formons un profil courbe tel que nous le retrouvons sur des
échantillons trés exfoliés, c'est-a-dire sous forme d’'une couche dont les défauts
tendent a constituer un feuillet (cf. Fig. 116).

L'augmentation de I'écart type dans une direction livre une représentation anisotrope
de I'exfoliation, ce qui nous fait nous rapprocher des images de la norme G34. Nous
constatons que les faibles écarts types illustrent parfaitement la morphologie de
'amorcage de la corrosion, et que l'augmentation de la densité préfigure les états
suivants.

Nous montrons qu’il y a évolution de I'amplitude globale des défauts exfoliants a
partir de la densité. Nous avons optimisé les paramétres ox_oy a partir d'une densité
(p1) en vue de générer une image comparable a I'image type de la norme G34. Nous
avons travaillé sur le caractere anisotrope des défauts exfoliants en modifiant le
rapport ox/oy (proche de 1/5). Nous constatons une ressemblance évidente avec la
morphologie des images de la norme G34. L'évolution de l'altitude des défauts va
dans le sens de la norme, mais elle ne nous indique pas le caractere exfoliant dans
le sens de I'épaisseur de la téle (TL/TC).

Nous avons réalisé une multitude d'essais sur paillasse avec l'alliage de référence
202473, pour constater une forte délamination a partir de la cotation ED. D'apres les
cotations opérées par Alcan [8] des expositions marines, le 2024T3 est exfoliant a
partir de la cotation EC. Il semble donc raisonnable de supposer gu'’il est associé a
une délamination a partir d'une image cotée EC. En couplant les indications
caractérisant la morphologie de surface et les résultats des cotations issues des
expositions marines avec celles des essais de laboratoire en milieu ASTM G34, nous

avons établi une approche quantitative - comme indiqué a la figure 128 bis.
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Nous considérons qu'a partir de la morphologie de surface caractérisée par (ox, ay)
= (30, 100), jusqu'a (ox, ay) = (40, 200) et au-dela, nous pouvons associer des multi-
feuillets a des altitudes mesurées sur les échantillons des alliages 2024T3 soumis
aux essais en milieu G34.

Nous pourrions envisager, a partir d'une mesure interactive, de mesurer le "blister"
suivant L et TL en surface (cf. Fig. 128) pour l'intégrer ensuite dans le programme a
facteur constant de ce rapport - le but étant de connaitre la hauteur moyenne du

"blister" de la couche, au moins pour les stades d'amorcgage.

VIl.2.1 Résumé du cheminement 3

1. Description cinétique de la corrosion feuilletan te.
2. Programme multi-feuillets.
3. Passage du 2D local en 3D généralisé.

4. Association avec les images types de la norme G3 4.
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VI1.3 Discussion

bY

Suite a l'observation de tous les échantillons provenant des différents sites
d'exposition, nous avons défini un outil morphologique de caractérisation de la
pigdration et de la corrosion feuilletante. Les scripts permettent de caractériser et de
représenter un large éventail de morphologies. L'outil n’est cependant pas un modele
numérique prédictif.

Comme nous l'avons exposé, une approche morphologique de la cinétigue est
proposeée sur la base des données récupérées des alliages exposés. Ce modele est
utilisable dans une gamme de temps définie par les observations. On peut interpoler
I'évolution par exemple a l'aide d'un polynédme, en gardant a 'esprit que ce type
d’outil ne permet pas d’extrapoler les données. C'est la raison pour laquelle nous
avons choisi une droite caractérisant la loi de régression linéaire. Cette approche de
la cinétique, toujours a partir des défauts de I'expérimentation (cf. 8VI.2) peut étre
appliguée pour la "piglration”, bien que nous ne soyons pas encore capables de
modéliser le passage "pigUration / corrosion feuilletante".

La généralisation du défaut local du sens TL/TC a la surface L/TL par l'intermédiaire
d'un algorithme multi feuillet en C++ permet la représentation en 3D de la plupart des
morphologies rencontrées durant cette étude.

A partir d'une densité de défauts, de deux écarts types et d'un facteur d'altitude, nous
visualisons graphiquement la sensibilité d'un alliage d'aluminium en surface. Cette
possibilité nous a conduits a une approche des images types de la norme G34. Nous
avons choisi un sens d'abrasion pour I'acquisition des images, en posant toutefois un
postulat de départ sur lisotropie des défauts. Il s'avere que, pour de grandes
sensibilités et méme si nous sommes anisotropes a lI'amorgage aprés un feuilletage
d’envergure, tous les feuillets deviennent isotropes. Notre simulation confirme cet
état (cf. Fig. 128 bis).

Il n’en demeure pas moins que, pour des morphologies anisotropes avec des valeurs
diversifiées sur les écarts types de l'expression mathématique, nous obtenons la
forme désirée. L'association avec les images types via des parametres chiffrables
nous permettrait de faire une dissociation moins aléatoire des types de morphologie,
d’autant plus que nous avons réussi a associer l'aspect de surface avec une

épaisseur de feuillets.
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Certes, il nous reste a affiner les conditions limites par des essais complémentaires
en G34 [4] relatifs a des durées d'immersion courtes, pour définir leurs contours en
confrontant les essais avec des simulations de densités variables et aléatoires des
stades d'amorcgage des défauts.

Afin d'affiner le contour morphologique des blisters et leur amorcage, il serait
judicieux de réaliser des coupes successives de la surface TL/TC dans le sens L de
laminage, et de procéder a une reconstruction 3D de la morphologie d'un "blister"
feuilletant ainsi que de la morphologie intergranulaire, stade précurseur de la
corrosion feuilletante. C'est ce que nous allons examiner au dernier chapitre de cette

étude.
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VIIIl. Abrasion contrblée et reconstitution en 3D de la
corrosion intergranulaire et "blistante”

VIII.1 Objectifs

Dans le cadre du projet SICORAL, également cadre de notre étude, EADS a exposé
en milieu marin un cordon de soudure de l'alliage 2198T8 soudé par "Friction Stir
Welding Bobbin Tool" (ou FSW).

Le "Friction Stir Welding" ou procédé de soudage par friction malaxage est un
procédé de soudage en phase solide. Découvert et breveté en 1991 par "The
Welding Institute”, il permet d'assembler une large gamme de matériaux sans usage
de métal d'apport. La soudabilité métallurgique par FSW des alliages d'aluminium a
été démontrée méme pour les alliages réputés non soudables par les techniques
classiques. Il s'agit d'un procédé de soudage entierement mécanique (cf. Fig. 129). Il
consiste a faire se déplacer le long du joint a souder un outil en rotation, équipé d'un
épaulement et d'un pion central. Par friction, I'épaulement crée un apport de chaleur
pour ramollir la matiére. Le malaxage de la matiére ramollie est assuré par le pion
dans un volume délimité par la surface inférieure de la tble et de I'épaulement.

L'arriere du joint est consolidé par I'effort vertical exercé sur I'outil.

Advandng side )
Epaulement Trailing Edge

Leading Edge Retreating Side

Figure 129 — Principe de la technique "Friction Stir Welding".

Les joints soudés des soudures "FSW" présentent des caractéristiques spéciales car
le FSW est un procédé dissymétrique. Le coté ou la vitesse de rotation de I'outil se

cumule avec sa vitesse d'avance est dénommé "advancing side".
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Le coté ou la rotation de I'outil va dans le sens opposé a lI'avance de l'outil est appelé

“retreating side".

La conséquence de cette dissymétrie est un profil de noyau soudé différent du coté

"advancing" et du coté "retreating" (cf. Fig. 130).

Figure 130 — Schéma en coupe de la structure d'une soudure par friction malaxage.

Zone A : Zone non affectée

Zone B : ZAT zone affectée thermiquement

Zone C : ZATM zone affectée thermomécaniquement
Zone D : NS noyau soudeé

Dans la zone A, le matériau est éloigné du noyau soudé et ne subit aucune
déformation ni influence thermique due a l'apport de chaleur. Le matériau subit un
cycle thermique dans la zone B, ce cycle modifiant sa microstructure et ses
propriétés mécaniques. Le matériau n’est absolument pas déformé. La zone C est
soumise a une déformation plastique et & un cycle thermique, mais I'énergie est
insuffisante pour initier les phénoménes de recristallisation. Le noyau soudé est
entierement recristallisé et présente une structure a grains fins équiaxes. Dans cette
zone D, on atteint les plus hautes températures et déformations. Une éprouvette
soudée par cette technique a été exposée 6 mois en atmosphére marine a Ille du
Pilier (cf. Fig. 131). On y distingue en surface des traces de corrosion variées suivant
les zones. Dans le noyau soudé, nous ne constatons pas de défaut de corrosion.

Dans les zones de transition et le métal de base, la corrosion est nettement visible.
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Figure 131 — Alliage 2198T8 soudé FSW, EM 6 mois.

En caractérisant la corrosion marine naturelle du cordon de soudure d'alliage
d’aluminium 2198T8 FSW (cf. Fig. 131), nous souhaitons caractériser - par
reconstruction 3D de la morphologie - les défauts de corrosion selon les durées
d'exposition en milieu marin. Par ailleurs, nous essaierons de quantifier les
profondeurs maximales de la corrosion intergranulaire dans le noyau soudé. Cette
phase de l'étude est axée sur I'examen micrographique des surfaces des zones
diverses suivant le sens TL/TC, alignées et reconstruites en 3D, pour obtenir une
représentation réaliste et les comparer a notre simulation morphologique (cf. 8VII).
Les résultats exposés ici concernent l'analyse micrographique de surfaces de
l'alliage 2198T8 soudé par Friction Stir Welding et exposé pendant des durées d'un
(1) & dix-huit (18) mois. Les moyens et méthodes employés pour la caractérisation et
la reconstruction 3D sont décrits au paragraphe suivant.

VIII.2 Description de la technique de caractérisati  on 3D

L'examen micrographique des blisters en 3D nécessite la réalisation de polissages
successifs permettant de prendre des clichés qu’on pourra ensuite assembler pour
recréer le volume initial. Le pas de polissage doit donc étre en relation avec la taille
des défauts de corrosion observés, c'est-a-dire de I'ordre de 20 a 100 pum suivant les

zones a reconstruire.
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En cas de petits défauts dans le sens de I'abrasion (TL/TC), un faible pas s'impose.
Nous avons utilisé un robot de polissage (cf. Fig. 132) capable d'effectuer les

abrasions successives suivant une gamme de polissage ajustable et entierement

automatisée.

Figure 132 — Robot de polissage (Struers PREPAMATIC).

L'enlevement de matiere est contrdlé par des jauges de déformation qui mesurent la
déformation du bras sur lequel est positionné le porte-échantillon. L'enlévement
maximum de matiére atteint 1000 pum, le minimum 5 pm. La répétabilité annoncée
par le constructeur est + 5 um. Le contréle de I'abrasion automatique programmé
n'‘est pas fiable pour les petits enlévements. Seuls des essais préalables a partir
d'une base de temps et d'une gamme de polissage tres précise nous ont permis
d’effectuer des enlévements minimaux de 50 um avec une répétabilité de I'ordre de
110 %. On acquiert les micrographies par un microscope de mesure équipé d'une
caméra associée au logiciel d'acquisition et d'analyse d'image "NIS" de la société
NIKON (cf. Fig. 133). La difficulté technique réside dans la conservation d'un
alignement suivant les deux axes perpendiculaires sans déplacement angulaire. I
est a noter que le porte-échantillon est démonté apres chaque phase de polissage,

ce qui complique énormément la précision du repositionnement sur le microscope.
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Nous avons donc développé des adaptations mécaniques sur la platine

micrométrique du microscope et sur le porte-échantillon de la machine (cf. Fig. 134,
135 & 137).

Figure 136 - Plot de centrage &
échantillon

Figure 137 - Ensemble porte-échantillon et adaptation mécanique.
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Le positionnement est amélioré par linsertion, dans l'enrobage de I'échantillon
préparé par imprégnation sous vide, d'un plot métallique de dimensions précises
devant servir de référence pour le repérage et le suivi précis des défauts a l'aide d'un
calculateur géométrique (cf. Fig. 136). Tous les ajustements mécaniques ont des

tolérances de £ 5 um.
VIII.3 Description de la méthode

L'assemblage des images pour une reconstruction 3D requiert des logiciels
spécifiques. Nous en avons utilisé deux comme suit : 1/ "Nis" de la société NIKON,
logiciel d'analyse d'image et son module 3D dédié ; 2/ "AVISO" fonctionnant sous le
systeme d'exploitation LINUX, ce dernier étant un logiciel dédié 3D axé sur les
sciences de la matiere. Tous deux comprennent des fonctions de visualisation 3D
évoluées (segmentation par exemple). Les reconstitutions 3D sont fortement
consommatrices de ressources informatiques. Il fallut exploiter un PC haute
performance car le nombre de voxels (volumetric pixel) est extrémement lourd
lorsque l'on traite des images a forte résolution. La méthode consiste a réaliser un
assemblage des images micrographiques issues des coupes successives du défaut
de corrosion. Ces images représentent des plans de coupe différenciés
d'enlevements paralléles équidistants de 20 a 100 um (cf. Fig. 138).

Figure 138 - Assemblage de différents plans de coupe métallographique.

Le repérage et l'alignement des clichés sont d'une importance capitale pour la

reconstruction. Nos premiers essais ont montré un alignement insuffisant.
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Par ailleurs, un décalage vertical de plusieurs dizaines de pixels de l'image par
rapport a une position de référence s'impose pour un rendu plus réaliste.

Des résultats satisfaisants ont été obtenus avec le logiciel NIS qui dispose d'un
alignement automatique pour des transitions élevées de niveaux de gris de pixels.
Ces écarts n'auraient pas pu étre corrigés sans le systeme mécanique d'adaptation
de la platine sur le microscope.

En complément, des opérations de redimensionnement des images s’imposent. La
résolution d'acquisition est de 2560 x 1930 pixels, codés sur 3 x 8 bits. Une opération
de "retaillage" en 800 x 600 pixels permet de réaliser des séquences vidéo de taille
raisonnable. Malgré la puissance de linformatique, nous devons diminuer la
résolution de l'image pour traiter un volume 3D acceptable.

Aprées que la série d'images est chargée, le logiciel procede a un empilement suivant
un ordre spécifique défini par l'opérateur. Nous obtenons ainsi un fichier ordonné
susceptible d'étre enregistré en video numérique (format.avi). Un traitement par filtre
de convolution, destiné a améliorer le contraste, est réalisé - sans oublier un niveau

de seuillage applicable a I'ensemble des images du fichier (cf. Fig. 139 & 140).

= 1000pm

Figure 139 - Image en niveaux de gris.

= 1000pm

Figure 140 - Image seuillée.

La reconstruction est opérée par empilement des images apres seuillage, ce dernier
définissant la bande spectrale de niveaux de gris des pixels qui représentent la

matiere subsistante de l'alliage.
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Cette opération permet d'obtenir la zone d'intérét (region of Interest). Une fois la

fonction 3D exécutée, I'objet est reconstruit dans un cadre en trois dimensions et le

défaut de corrosion apparait sous forme d'absence de matiére (cf. Fig. 141, 142 &
143).

Figure 141 - Alliage 2198T8 FSW, zone ZATM.

Figure 142 - Alliage 2198T8 FSW, zone feuilletante dans le métal de base.

Figure 143 - Alliage 2198T8 FSW, zone feuilletante dans le métal de base vue sous
un angle différent.
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VIIl.4 Résultats 2D & 3D

La morphologie de la corrosion (cf. 811.2, Fig. 11) du cordon 2198T8 FSW a un (1)
mois d'exposition marine est de nature intergranulaire dans le noyau soudé, lequel
est completement recristallisé et présente une structure équiaxe. Nous avons
caractérisé sa structure suivant la méthode de I'abrasion contrdlée.

Les photos (la - 5a) représentent des coupes successives d'un défaut, apres
abrasion d'une épaisseur de 50 pm jusqu'a sa disparition complete dans le noyau
soudé (cf. Fig. 144).

la 4a 5a
Figure 144 - Corrosion intergranulaire 2198T8 FSW, zone noyau soudé.

250 -

¢ Profondeur Maxi
—— Puissance (Profondeur Maxi)

50 -

Profondeur maxi en pm

0 T T T
0 6 12 18

Durée d'exposition marine en mois

Figure 145 - Alliage 2198T8 FSW, zone ZATM noyau soudeé.

Cette technique nous permet de caractériser en volume un défaut intergranulaire (cf.
Fig. 145). Le métal de base se distingue par une corrosion feuilletante s'amorcant a
partir d'une corrosion intergranulaire. Nous avons vu que la structure morphologique
présente des grains trés allongés (cf. 8l1.2, Fig. 11) favorisant l'aspect feuilletant, que
nous avons pu reproduire avec moins de difficultés dans la mesure ou la taille du

défaut était millimétrique.
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La technique est compatible avec des enlevements de matiére de l'ordre de 100
microns. Cette reconstruction représente une partie d’'un défaut de corrosion (un
échantillon exposé 12 mois) localisée dans la zone proche du métal de base. Elle

est réalisée par assemblage de 67 photos. La distance entre les micrographies est

de l'ordre de 100 microns. L'objet reconstruit s’inscrit dans un volume de
4147 x 1270 x 5816 pum (cf. Fig. 146).

Figure 146 - Alliage 2198T8 FSW 12 EM, reconstruction d’'un défaut feuilletant dans
le métal de base.

Nous avons procédé a l'optimisation de la technique jusqu'a un enlevement de
matiére de l'ordre de 50 microns sur un défaut feuilletant. La reconstruction se fait a
partir d'une éprouvette d'alliage 2198T8 FSW exposé 12 mois, et 21 micrographies
ont été assemblées. L'objet reconstruit s'inscrit dans un volume de 640 x 330 x 1151
um (cf. Fig. 147).

200 pm

Figure 147 - Alliage 2198T8 FSW, reconstruction défaut feuilletant intergranulaire
ZAT.
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Nous avons fait de méme pour vérifier la viabilité de la technique d'abrasion sur un
défaut intergranulaire apparu dans les échantillons FSW 2198T8 exposés 6, 12, et
18 mois. Cette technique nous a permis de mesurer I'évolution de la profondeur de la
corrosion intergranulaire dans le noyau soudé (cf. Fig. 145) : nous avons suivi 25
défauts et réalisé 345 micrographies.

Nous avons reconstruit en 3D, a partir d'une dizaine de micrographies, un volume de
256 x 192 x 486 um (cf. Fig. 148). La distance entre clichés est de 20 +3 um : la
reconstruction est probante. La représentation de I'objet parait pourtant moins bien
définie, ce qui est da a la difficulté de détection des joints de grains par seuillage, et
des opérations morphologiques sont donc indispensables. Néanmoins, nous
montrons pour la premiére fois la forme 3D que peut prendre la corrosion
intergranulaire dans un alliage d'aluminium, sur la base d'observations optiques (cf.
Fig. 149). La précision de mesure de notre microscope est de 1 um sur les 3 axes, a
laquelle il faut ajouter les intervalles dus a la profondeur de champ des obijectifs,
ainsi gu’une reproductibilité évaluée a 25 +10 um provenant des différents jeux et
élasticité des supports de préparation. Dans le cadre de la représentation de la
corrosion intergranulaire avec une taille de grains de l'ordre de 4 um, nous enlevons
une quantité de grains d'un ordre de 4 a 5 ; en conséquence, la représentation de la

trajectoire est moins précise que celle des défauts feuilletants.

Figures 148 & 149 - Alliage 2198T8 FSW 6 &12 EM - reconstruction de la zone IG
du noyau soudé.
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VIII.5 Discussion

La mise au point du dispositif d'abrasion contr6lée nous a permis de mesurer la
profondeur des défauts et de les représenter en 3D. L'avantage de cette technique
est le champ d'observation important du microscope de mesure lié a l'indice de
champ et a l'ouverture numeérique des objectifs, le tout permettant de suivre des
défauts de taille millimétrique. Grace aux logiciels dédiés, nous avons pu reconstituer
des morphologies de défauts en 3D par la juxtaposition d'images a partir des images
2D. Nous avons pu mettre en ceuvre une gamme de préparation spécifique sur le
robot de polissage. Cette gamme a dailleurs permis d'optimiser I'enlevement de
matiére jusqu'a obtenir une reproductibilité de l'ordre de 20 + 3 pum.

Un plateau a matrice composite avec une solution diamantée de 9 um permet un
enlévement de matiere reproductible avec une grande planéité pour ce type d'alliage.
La mise en place d'un dispositif mécanique sur le microscope de mesure, en liaison
avec le porte-échantillons du robot de polissage, nous a permis de limiter les
décalages entre micrographies a quelques microns, a la différence d'une centaine de
microns sans ce systeme. La qualité de la reconstruction dépend essentiellement de
I'alignement entre chaque micrographie.

Le dispositif étudié et implémenté fut le moyen pour nous d'optimiser le systéeme
entre le microscope de mesure, le calculateur nécessaire pour définir des points de
référence et la précision initiale de l'extensométre du bras supportant le porte-
échantillon. Nous avons constaté qu'une figure de corrosion millimétrique, telle que la
zone de la corrosion feuilletante, est plus facile a reconstituer (cf. Fig. 146) et sa
représentation est trés réaliste. Dans la zone du noyau soudé, structure définie
comme recristallisée, nous avons di faire face a la taille minimale de grains trop
faible par rapport aux possibilités appliqguées par la chaine du dispositif.

Cependant, cette technique a permis d’évaluer I'étendue et la trajectoire d'un défaut
intergranulaire dans la zone du noyau soudé. La méthode et I'appareillage
permettront la reconstruction des blisters en 3D, bien que les défauts ne doivent pas

étre inférieurs a quelques dizaines de micrometres.
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VIII.5.1 Résumé du cheminement 4

1. Mise en place d'un robot de polissage.
2. Gamme de polissage spécifique pour enlevement de matiere contrblée.
4. Mise au point d'un dispositif mécanique sur micr oscope de mesure.

5. Reconstruction de défauts feuilletants et interg ranulaires en 3D.

IX. Conclusions générales

Afin de déterminer la sensibilité a la corrosion feuilletante de matériaux
aéronautiques fournis par la société Alcan-Rio-Tinto (projet ANR SICORAL), des
alliages d'aluminium chargés en Li et Zn ont été exposés sur des sites en milieux
marins pendant vingt - quatre (24) mois. Comme nous l'avons vu dans le cadre de
ces travaux, les alliages d'aluminium sont sensibles a la corrosion dans des milieux
contenant des chlorures. La corrosion est habituellement caractérisée par un
examen visuel de la surface du matériau et une comparaison avec des photos
normalisées correspondant a différents niveaux de corrosion, ainsi que par des
coupes micrographiques des échantillons. La premiére méthode est subjective tandis
que la seconde est locale et ne rend pas vraiment compte de l'ensemble de
I'échantillon. Nous avons mis tout en ceuvre pour caractériser morphologiquement
les défauts de lI'amorcage jusqu'aux stades les plus exfoliés de la corrosion. Notre
démarche est complémentaire des approches métallurgiques et électrochimiques de
modélisation de la corrosion structurale. Elle permet de décrire et de quantifier le
type et I'étendue des défauts de corrosion pour différentes microstructures mises en
ceuvre dans les composants aéronautiques. De par sa sensibilité bien connue a
différents types de corrosion structurale, I'alliage 2024T3 a servi de référence dans
cette étude. A partir des échantillons exposés, nous avons mis en place une
procédure visant a déterminer le défaut maximum a la surface des tbles, par
l'intermédiaire de deux programmes informatigues dont un en analyse d'image.
Apres découpe, la méthode des intercepts nous a permis d’affecter des coordonnées
aux profils de défauts pour une reconstitution en 2D associ€e a un algorithme adapté

au cas de l'exfoliation multi-feuillets.
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L'idée principale du présent travail est d’ajuster le profil du défaut par une courbe de
loi normale (courbe de Gauss) qui présente l'avantage d'étre caractérisée par deux
(2) parametres seulement, tout en décrivant fidélement les profils des défauts
observés en coupe.

Par I'étude de I'évolution de ces parametres, nous avons réussi a rendre compte en
2D, sur un méme graphique, de I'évolution de I'exfoliation de tous les alliages
étudiés. Il est a noter que I'évolution de I'exfoliation, mesurée par nos collegues de
'ONERA sur la moitié des échantillons par la technique classique de la mesure de la
hauteur du défaut, montre une tendance identigue a la noétre. Nous avons pu
visualiser le passage de I'état piqiré a I'état exfolié. Une méthode analytique nous a
permis de réaliser le produit Gaussien, d’intégrer les parameétres mesurés sur
échantillons et d’envisager le passage du 2D en 3D localement, sur un défaut isolé.
Les différents scripts rendent compte de la pigUration, des blisters feuilletants
isotropes et anisotropes locaux. A partir d'un essai en milieu ASTM G34 sur un
alliage 2198T8, nous avons tenté la simulation de I'évolution d'un "blister" par
intégration d’un script incluant la représentation analytique déja évoquée. Il convient
d’observer que cette simulation n'est pas un modele prédictif, méme si elle repose
sur des essais propres a définir des parametres morphologiques évoluant dans le
temps avec le milieu: elle rend compte de I'évolution morphologique d'un défaut
dans le temps. Nous avons pu établir le méme scénario pour l'alliage 2024T3 &
2198T3, pour les expositions marines.

Nous avons développé un programme multi-feuillets nous permettant de passer du
3D local au 3D généralisé. A partir d'une densité de défauts, de deux écarts types,
d'un facteur d'altitude, d’'un nombre de feuillets, nous sommes capables de
représenter graphiquement en 2D et 3D 'endommagement de surface d'un alliage
d'aluminium. Si les images des figures 122 a 126 n'ont certes pas fait l'objet
d'analyses chiffrées montrant les tendances précises de I'évolution de la surface en
fonction des paramétres "densités, €carts types”, ce programme nous a permis
d’associer des tendances aux images types de la norme G34. Il reste a présent a
affiner les conditions limites par des essais complémentaires en milieu EXCO étant
donné que le programme susdit offre de vastes possibilités de représentation de

I'exfoliation en 3D.
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Grace a la méthode mise en ceuvre, une représentation généralisée en surface a
partir de parametres mesurés a pu étre obtenue, ce qui n’est pas a ce jour rapporté
dans la littérature.

Par ce travail, nous avons mis au point un outil d’abrasion contrdlé original qui
permet de caractériser la morphologie tridimensionnelle de la corrosion, que ce soit
pour la reconstitution d’un "blister " ou de la trajectoire de la corrosion intergranulaire.
Les différents éléments constitutifs imaginés et réalisés nous ont permis d'acquérir
des caractéristiques dimensionnelles avec une reproductibilité intéressante pour la
majorité de nos défauts. Ces outils nous permettent d’envisager des perspectives

séduisantes que nous nous proposons de développer dans le chapitre suivant.
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X. Perspectives

Ce travail nous permet d’envisager deux (2) types de perspectives. Les premieres
sont directement liées aux observations et modélisations géomeétriques réalisées.

D’autres concernent la généralisation de la méthode développée.

A : Nous avons procédé a des essais in situ sur l'alliage de référence 2024T3
suivant la norme ASTM G34. La cinétique dans ce milieu étant initialement tres
rapide, il est difficile de transposer les observations a I'amorcage des défauts en
milieux marins (cinétique plus lente). Il serait donc judicieux de mettre en place une
procédure plus lente en milieu G34, pour déterminer les paramétres morphologiques
pour le modele et réaliser une association paramétrique plus précise avec les essais

en milieux marins.

B : Générer des blisters avec l'alliage de référence 2024T3 et confirmer leur
morphologie sur les 3 axes via la nouvelle technique d’abrasion controlée 3D. Les

confronter aux blisters reconstitués par la méthode analytique.

C : Vérifier la simulation de la cinétique de la corrosion exfoliante du 2198T8 in situ
sur un défaut, par la mesure en temps réel des parametres " facteur d'altitude,
sigma" par I'acquisition "time lapse". Implémenter cette procédure sous microscope
dans le milieu G34, en s’affranchissant de la réaction cathodique (H.).

Vérifier avec la simulation multi-défauts.

D : Procéder avec le nouvel outil d’abrasion 3D a des abrasions contrblées lors de
'amorcage de la corrosion dans le sens TC, afin de mettre en évidence les
ramifications possibles entre les différents sites d’amorcages.

E . Déterminer en 3D le pourcentage surfacique des "blisters" et de la corrosion

intergranulaire pour définir la dégradation volumique.
F : Avec le modele analytique pour support et sans découper I'échantillon, mettre en

place des mesures interactives en surface (L/TL) des "blisters"”, pour fixer le facteur

d’altitude et caractériser la sensibilité a I'exfoliation. Impliquer I'analyse in situ.
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XIl. Index Figures

Figure 1 -

Figure 2 -

Figure 3 -

Enthalpie libre de formation de certains oxydes.

(Source : Les aciers inoxydables aux Editions de la physique d'aprés
H.J.T Ellingham, J.Soc. Chem. Ind. 63 (1944) p.125 -133)

Diagramme de Pourbaix du systeme Al - H,O a 25<.

[Source : Métallurgie du minerai au matériau aux Editions Masson
d'aprées Pourbaix fig. V.2.9 p. 917]

Formation et propagation d'une piqdre dans un milieu CI.

(Source : N.Pauze "Fatigue corrosion dans le sens travers court de
tbles d'aluminium 2024-T321 présentant des défauts de corrosion
localisée" [7])

Figure 4 - Phénomene de corrosion localisée de I'aluminium en milieu chloruré en

Figure 5 -

Figure 6 -

Figure 7 -

Figure 8 -

Figure 9 -

Figure 10

Figure 11

Figure 12

Figure 13

Figure 14

présence d'un précipité.

(Source : F. Bellenger " Etude et controle de la corrosion feuilletante
des alliages d'aluminium 2024 et 7449 par bruit électrochimique et
émission acoustique.)

Analyse microstructurale et caractérisation de 'endommagement " [2]
Corrosion intergranulaire

(Source : Techniques de IIngénieur - Corrosion des alliages
d'aluminium)
Alliage 2024T3 avec un début de feuilletage - 1 mois d’exposition
marine.

(Source : Exposition marine "Alcan Les Salins de Giraud")

Alliage 2024T3 - 1 mois d'exposition marine - structure de base en
lumiere polarisée.

(Source : Exposition marine "Alcan Les Salins de Giraud")
Alliage 2024T3 - 6 mois d’exposition marine.

(Source : Exposition marine "Institut de la corrosion Brest")
Alliage 2198T3 — 1 mois d’exposition marine.

(Source : Exposition marine "Alcan - Les Salins de Giraud")

Influence de la morphologie (ratio des grains) sur la sensibilité a
I'exfoliation.

(Source : M.J. Robinson "Mathematical modeling of exfoliation
corrosion in high strength aluminium alloy)

Influence de la morphologie (ratio des grains) sur la sensibilité a
I'exfoliation.

(Source : Alliage 2198FSW - EADS Friction Stir Welding, Service
métallographie ENSMSE)

Zone anodique due & une déplétion en cuivre dans une zone joint triple
d'un alliage 2024.

(Source : M.J. Robinson - "Mathematical modeling of exfoliation
corrosion in high strength aluminium alloy)

Séquence de traitement thermomécanique.

(Source : T. Marlaud [5])

Evolution classique de quelques propriétés d'alliage a durcissement
structural au cours des différents traitements thermiques.

(Source : T. Marlaud [5])
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Figure 15 -

Figure 16 -

Figure 17 -

Figure 18 -

Figure 19 -

Figure 20 -

Figure 21 -

Figure 22

Figure 23 -
Figure 24 -
Figure 25 -

Figure 26 -

Figure 27

Figure 28 -
Figure 29 -
Figure 30 -
Figure 31 -
Figure 32 -
Figure 33 -
Figure 34 -
Figure 35 -
Figure 36 -
Figure 37 -
Figure 38 -

Figure 39 -

Exemple de corrosion par piqgdre.

(Source : Standard Test Method for Exfoliation Corrosion Susceptibility
in 2XXX and 7XXX Series Aluminum Alloys (EXCO Test) ASTM G34
Standard)

Quatre degrés de sévérité en surface.

(Source : Standard Test Method for Exfoliation Corrosion Susceptibility
in 2XXX and 7XXX Series Aluminum Alloys (EXCO Test) ASTM G34
Standard)

Macrographies montrant les quatre degrés de séveérité dans I'épaisseur.
(Source : Standard Test Method for Exfoliation Corrosion Susceptibility
in 2XXX and 7XXX Series Aluminum Alloys (EXCO Test) ASTM G34
Standard)

La méthode des intercepts.
(Source :
http://www.sciences.unnantes.fr/geol/UMR6112/Info/Imagerie/intercpt.h
tml)

Alliage 2198T8, 6 mois exposition marine EADS - Tle du Pilier

Intercept sur mono-feuillet.
(Source : Exposition marine, Tle du Pilier)

Alliage 2198T3 6 mois exposition marine EADS - Tle du Pilier

Intercept sur multi-feuillets.
(Source : Exposition marine 1le du Pilier)

Forme caractéristique de la courbe de Gauss.
(Source : http://www.mathcurve.com)

Alliage 2198T8 1 mois exposition marine Brest - Institut de la corrosion

Courbe 1=f(d).

(Source : Programme Excel)

Téle d'aluminium 2198T8 1mois EM - lle du Pilier.

(Source : Programme Analysis - Société Olympus)

Texture morphologique de l'alliage 2024T3 dans les trois directions L,
TL, TC.%)

Texture morphologique des alliages 2198T3 et 2198T8, dans les trois
directions L, TL, TC.%)

Texture morphologique des alliages 7449 T7 et 7449TAF, dans les trois
directions L, TL, TC.%)

Micrographie structurale 2024T3 sens L. *)

Micrographie structurale 2024T3 sens TL.*)

Micrographie structurale 2198T3 sens L.*)

Micrographie structurale 2198T3 sens TL.*)

Micrographie structurale 2198T8 sens L.*)

Micrographie structurale 2198T8 sens TL.*)

Micrographie structurale 7449TAF sens L.*)

Micrographie structurale 7449TAF sens TL.*)

Micrographie structurale 7449 bis sens L.*)

Micrographie structurale 7449 bis sens TL.*)

Structure 2024T3 sens TL.*)

Image binaire 2024T3 structure reconstruite.*)
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Figure 40 - Classification.*)

Figure 41 - Distribution.*)

Figure 42 - Morphologie moyenne des alliages caractérisée par le rapport
d’élancement. *)

Figure 43 - Intervalles moyens min. — max. des tailles de grains des alliages dans
le sens L, TL.*)

Figure 44 - Site d'exposition des alliages d'aluminium de notre étude "Tle du Pilier".
(Source : Sté EADS)

Figure 45 - Support échantillons et chandelle humide.
(Source : Sté EADS)

Figure 46 - Caractéristiques des éprouvettes d'exposition marine.
(Source : Sté EADS)

Figure 47 - Sens de découpe des échantillons. *)

Figures 48 & 48'
Photos des alliages 2024T3 et 2198T3 exposés 1 mois EM.
(Source : Appareil photo numérique zoom 3X-)
Figures 49 & 49'
Photos des alliages 2024T3 et 2198T3 exposés 1 mois EM.
sens L TL (Source : Observation binoculaire en lumiére annulaire)
Figures 50 & 50
Photos de l'alliage 2024T3 exposé 1 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiere polarisée lame
d'onde)
Figures 51 & 51"
Photos des alliages 2198T3 et 2198T3 exposés 1 mois EM sens L.
(Source : Observation microscope optique lumiéere polarisée lame
d'onde)
Figures 52 & 52
Photos de l'alliage 2198T8 exposé 1 mois EM sens TL et L.
(Source : Observation microscope optique lumiere polarisée lame
d'onde)
Figures 53 & 53'
Photos des alliages 7449TAF4L et 7449 BIS1 exposés 1 mois EM sens
L. (Source : Observation microscope optique lumiére polarisée lame
d'onde)
Figures 54 & 54'
Photos de l'alliage 2024T3 exposé 6 -12 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 55 & 55'
Photos de l'alliage 2024T3 exposé 18 - 24 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 56, 56' & 56"
Photos de l'alliage 2024T3 exposé 1 - 24 mois EM sens L/TL.
(Source : Observation appareil photo numérique)

Figures 57 & 57"

Photos de l'alliage 2198T3 exposé 6 -12 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
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Figures 58 & 58"
Photos de l'alliage 2198T3 exposé 18 -24 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 59, 59' & 59"
Photos de l'alliage 2198T3 exposé 1 - 24 mois EM sens L/TL.
(Source : Observation appareil photo numérique)
Figures 60 & 60’
Photos de l'alliage 2198T8 exposé 6 -12 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 61 & 61'
Photos de l'alliage 2198T8 exposé 18 -24 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 62, 62' & 62"
Photos de l'alliage 2198T8 exposé 1 - 24 mois EM sens L/TL.
(Source : Observation appareil photo numérique)
Figures 63 & 63’
Photos de l'alliage 7449 T7 exposé 1- 6 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 64 & 64'
Photos de l'alliage 7449 T7 exposé 12-18 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 65 - Photos de l'alliage 7449 T7 exposé 24 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 66 & 66'
Photos de l'alliage 7449 TAF exposé 1 - 24 mois EM sens L/TL.
(Source : Observation appareil photo numérique)
Figures 67 & 67"
Photos de l'alliage 7449 TAF exposé 1-6 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 68, 68' & 68"
Photos de l'alliage 7449 TAF exposé 12-18-24 mois EM sens TL.
(Source : Observation microscope optique lumiére blanche)
Figures 69, 69'
Photos de l'alliage 7449 T7 exposé 1 mois - 24 mois EM sens L/TL.
(Source : Observation appareil photo numérique)

Figure 70 - Photo de l'alliage 2198T3 — EADS file du Pilier 1 mois exposition marine
sens L /TL.
(Source : Observation microscope et reconstruction des champs avec
platine motorisée)

Figure 71 - Détermination de la courbe de répétabilité par analyse d'image.
(Source : Programme analyse d'image "AnalySIS")

Figure 72 - Courbe de répétabilité par amplification du signal.
(Source : programme Visual basic cf. Annexe 2)

Figure 73 - Blister intercepté alliage 2198T8 EM — 6 mois EADS sans ligne de
base.*)

Figure 74 - Blister intercepté alliage 2198T8 EM — 6 mois EADS avec ligne de
base.*)

Figure 75 - Blister multi feuillets alliage 2198T3 EM — 6 mois EADS.*)
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Figure 76 - Courbe tracée d'apres les coordonnées des intercepts.*)

Figure 77 - Courbe projetée (bleu) du défaut (violet), tracée avec la fonction
Gaussienne en rouge.*)

Figure 78 - Courbe projetée du défaut (bleu), tracée avec la fonction Gaussienne
ajustée apres la fonction "Solveur” (rouge). *)

Figure 79 - Reconstitution de multi-feuillets. *)

Figure 80 - Essai 24 heures en EXCO. *)

Figure 81 - Essai 48 heures en EXCO. *)

Figure 82 - Essai 72 heures en EXCO. *)

Figure 83 - Essai 96 heures en EXCO. *)

Figure 84 - Blisters reconstitués apres test EXCO. *)

Figure 85 - Evolution du parametre o=f(t) *)

Figure 86 - Alliage 2198T8 1 mois d'exposition marine ile du Pilier - vue
macrographique. *)

Figure 87-  Evolution de l'alliage 2198T8 24 mois d’exposition marine. *)

Figure 88 - Une partie de limage de l'alliage 2198T3, 24 mois d’exposition marine,
avec des lignes d'intercepts. *)

Figure 89 - Evolution de la corrosion des alliages 2024T3 - 2198T8 — 2198T3. *)

Figure 90 - Evolution de la corrosion des alliages 7449 TAF-T7. *)

Figure 91 - Evolution de la corrosion des alliages 2024T3 - 2198T8 - 2198T3. *)

Figures 92 & 92
Défaut feuilletant 2198T8 6 mois EM “circulaire”.*)

Figures 93 & 93
Reconstitution du défaut feuilletant 2198T8 6 mois EM.*)

Figures 94 & 94’
Reconstitution du défaut feuilletant - 2198T3 6 mois EM.*)

Figures 95 & 95'
Reconstitution du défaut feuilletant - 2024T3 6 mois EM.*)

Figures 96 & 96'
Reconstitution du défaut feuilletant - 20247312 mois EM.*)

Figures 97 & 97"
Reconstitution du défaut — 7449 T7 18 mois EM.*)

Figures 98, 98' & 98"
Reconstitution FSW du défaut 2198T8 — 6 mois EM. *)

Figure 99 - Facteur=f(t). *)

Figure 100 - o=f(t). *)

Figure 101 - Evolution 40 hs. *)

Figure 102 - Evolution 60 hs. *)

Figure 103 - Evolution 78 hs. *)

Figure 104 - Evolution 96 hs. *)

Figure 105 - 2198T3 1 mois EM. *)

Figure 106 & 107 — Cartographie. *)

Figure 108 - Défaut local. *)

Figure 109 - Ajout manuel. *)

Figure 110 - G34. (Source : Norme G34)

Figure 111 - Simulation de défauts blistants ordonnés. *)

Figure 112 - 7449T7 1 mois EM simulée pigarée. *)

Figure 113 - 2198T3 EM simulée écart type 25. *)

Figure 114 - 2198T3 EM simulée écart type 50.%)
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Figure 115 - 2198T3 EM (exposition marine) simulée écart type 100. *)

Figure 116 - 2198T3 EM simulée écart type 500. *)

Figure 117 - 2198T3 1 mois EM. *)

Figure 118 - 2198T3 6 mois EM reconstituée. *)

Figure 119 - 2198T3 12 mois EM reconstituée. *)

Figure 120 - Cotation ALCAN 2024T3 exposition marine 6 a 18 maois.
(Source : Sté ALCAN)

Figure 121 - Images de la norme EA, EB, EC, ED.
(Source : Norme G34)

Figure 122 - Evolution de la surface corrodée 0=f(p) en 3D avec sigma isotrope. *)
Figure 123 - Evolution de la surface corrodée 0=f(p) en 3D avec sigma isotrope. *)
Figure 126 - Evolution de la surface corrodée 0=f(p) en 2D avec sigma isotrope. *)
Figure 127 - Evolution de la surface corrodée 0=f(p) en 2D avec sigma anisotrope.*)
Figure 124 - Evolution de la surface corrodée 0=f(p) en 3D avec sigma anisotrope.*)

Figure 125 - Evolution de la surface corrodée 0=f(p) en 2D avec sigma isotrope.*)

Figure 128 - Association des images type G34 avec des images simulées.*)

Figure 128bis - Association des images type G34 avec des images simulées apres

essais G34.%)

Figure 129 - Principe de la technique "Friction Stir Welding".
(Source : Sté EADS)

Figure 130 - Schéma en coupe de la structure d'une soudure par friction malaxage.
(Source : Sté EADS)

Figure 131 - Alliage 2198T8 soudé FSW - 6 mois EM. *)

Figure 132 - Robot de polissage.*)

Figure 133 - Microscope de mesures avec calculateur et logiciel d'analyse
d'images.*)

Figure 134 - Adaptation mécanique.*)

Figure 135 - Goupille de position.*)

Figure 136 - Plot de centrage et échantillon. *)

Figure 137 - Ensemble porte-échantillon et adaptation mécanique.*)

Figure 138 - Assemblage de différents plans de coupe métallographique.*)

Figure 139 - Image en niveaux de gris.*)

Figure 140 - Image seuillée.*)

Figure 141 - Alliage 2198T8 FSW - zone ZATM. *)

Figure 142 - Alliage 2198T8 FSW - zone feuilletante métal de base. *)

Figure 143 - Alliage 2198T8 FSW - zone feuilletante métal de base angle différent.*)

Figure 144 - Corrosion Inter granulaire 2198T8 FSW - zone noyau soudé -*)

Figure 145 - Alliage 2198T8 FSW - zone ZATM noyau soudé.*)

Figure 146 - Alliage 2198T8 FSW reconstruction défaut feuilletant métal de base*)

Figure 147 - Alliage 2198T8 FSW - reconstruction défaut feuilletant intergranulaire
ZAT.%)

Figures 148 & 149
Alliage 2198T8 FSW - reconstruction de la zone IG du noyau soudé. *)

*) Travaux réalisés au laboratoire de métallographie de I'Ecole Nationale Supérieure
des Mines de Saint Etienne.
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XIll. Index tableaux

Tableau 1 - Tableau des codes pour classification des alliages.
Tableau 2 - Valeurs corrélation du signal.
(Source : Programme Excel)
Tableau 3 - Caractéristiques du microscope.
(Source : Microscope inversé GX51 - Société Olympus)
Tableau 4 - Composition des alliages.
Tableau 5 - Etats des traitements thermiques.
Tableau 6 - Résultats classification grains.
Raramétr Féret | Féret Féret 0 0 0 Facteur | Aspect
Alliage Max. | moyen | min. moyen mini max de ratio
forme
Moy. | 323 215 37 306 77 323 0,27 8,5
2024713 Min. 9 7 2 7 2,5 9 0,05 1,4
Sens L Max. |1103 | 708 116 107 556 1103 0,8 28
Et. 249 161 22 241 71 249 0,16 5
Moy. | 120 87 39 107 45 120 0,28 3
2024713 Min. 55 38 7 50 9 55 0,06 1
sens TL | Max. |599 399 142 538 233 598 0,6 17
Et. 72 50 22 65 27 72 0,09 1
Moy. | 270 127 15 267 112 270 0,1 24
2198T3 Min. 34 0,37 15 33 12 34 0,02 4,5
sens L Max. | 350 594 62 346 319 350 0,29 92
Et. 135 215 13 134 98 135 0,08 20
Moy. | 124 84 22 116 33 124 0,18 6
2198T3 Min. 27 24 5 25 8 26 0,03 1
sensTL | Max. |614 402 88 594 614 614 0,56 22
Et. 94 62 12 90 94 94 0,10 3,5
Moy. |77 50 4,5 76 24 77 0,6 9
2198T8 Min. 047 |04 0,3 0,5 0,3 0,5 0,01 1
sens L Max. |873 600 108 767 873 873 1,72 83
Et. 191 124 10 76 191 191 0,56 11
Moy. |56 42 20 50 23 56 0,34 2,7
219878 Min. 22 20 8 20 9 22 0,11 1
sensTL | Max. |84 171 84 209 128 231 0,72 8
Et. 9 20 9 26 10 28 0,09 1
Moy. | 189 138 0,5 184 75 189 0,56 3,5
7T449TAF | Min. 0,7 0,6 0,002 0,75 0,5 0,8 0,002 1
sens L Max. |1094 |975 798 1093 875 1094 1,25 26
Et. 287 229 6,5 284 184 286 0,46 2,6
Moy. |27 20 27 24 20 27 0,6 2,3
7T449TAF | Min. 0,5 0,4 0,5 0,5 0,4 0,5 0,05 1
sens TL | Max. |580 95 580 550 393 580 1,72 27
Et. 46 32 46 41 32 45 0,36 1,5
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Moy. |43 30 9,5 40 13 43 0,5 3,6
7449bis | Min. 0,5 0,4 0,3 0,5 0,5 0,5 0,03 1
sens L Max. |877 585 142 861 877 877 1,72 26
Et. 79 52 11 75 79 79 0,36 2,6
Moy. |32 24 11 30 12 32 0,6 2,5
7449bis | Min. 0,5 0,5 0,3 0,5 0,3 0,5 0,03 1
sens TL | Max. | 769 519 176 736 203 769 1,72 13
Et. 58 40 14 53 18 58 0,37 15

Tableau 7 - Tableau de mesures interactives sur défaut exfoliant alliages - Brest EM

- par analyse d'images.

J K L M N 0 P 0 R
104 X0 Y Courbe ligne de base |Gaussienne Gaussienne scale Moindres carrés
105 3 a 72 -1 1,38415E-05 -0.054417802 087531405
106 23 20 71 -2 4 A0529E-05 -0,20501605 322196738
107 43 40 72 -1 0,000124434 -0,57509664 0177159632
108 63 G0 70 -3 0,000311545 -1.45175208 2 397040656
109 g3 a0 55 -4 0,000594077 -3.230137972 0592687542
110 103 100 =i -7 0,0013706512 -5,378637457 038609141
111 123 120 52 -11 0,002402163 -11,17933539 0032161182
112 143 140 56 -17 0,003736552 -17 38942706 0151653437
113 163 160 a1 =22 0,005158486 -24 00685335 4 027580766
114 183 180 43 -30 0006320535 2941490915 0342331252
115 203 200 41 -3 0006573327 -31,857512058 0,000155543
116 243 220 44 =28 0006533781 -30,87270157 3507011179
117 243 240 47 =26 00056582462 -26, 44535315 0,19537506
118 263 260 50 =23 0,004320094 -20,10511872 8380337633
119 253 280 56 -7 0,002514543 -13 56577086 11, 79352351
120 303 300 73 a 0,0017 45621 -8,123880625 55,997 43641
121
122 Somme ligne de hase Somme Gaussienne [Somme gaussienne scale  [Somme moindres carrés
123|Positionnement "p" | 207 -225 0,048346944 -225 102
124|Ecart Type "o” a8 Facteur multip.”s” 4554

Tableau 8 - Mesures relatives a l'alliage 2198T8 - 6 mois d’exposition marine.
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A Dute | drefedl. | Are | écart Fact t;Iingr ,rgg;m feua'lrkgtl:rt b de
S| EM | comert 12 |pigirée e |typepm | PP dattitude ke T fevillets
um um degré
219813 1mas 05 33 11 421 21 4 3 1
219813 6mas 724000 B33 1637 600018 251 2% 16 6
219813 12 nois 4810598 3937 8695 11493928 1980 8 14
219813 18 nois 9608124 5800 9800 338624 46001 180 18
219813 24 mois 153274073 8154 11500 56568643 6321 29
219878 1 mos 768 53 116 1297 101 12 1
219818 6nois 962 77 150 2646 16| 12 14 15
219818 12 nois 1269 78 115 164 8 5 7 2
219818 18 nmois 2290 208 501 20534 12 20 5 3
219818 24 mois 451 20 177 3615 23 43 2 3
202473 1 mos 5013 140 313 BH 501 46 6 2
202473 6 mos 2429103 1000 1505 55694 42| 180 8
202413 12 nois 5740714 2500 2067 252872 2850 180 16
202413 18 nois 4811 8321 8633666 6600 18, 180 25
2024713 24 nmois 5677 8278 10667239 8148, 35
TA0T7 1mas 30 -14 -5 1290 2 0
7449717 6mas 10 25 -0 2153 B 0
T4 T7 12 nois 20021 -79 -196 15539 7% 0
T4 T7 18 nois -14 -26 1531 50 0
TA09T7 24 nmois 4078 110 24 5437 14 2 9 2
7449 TAF 1nmos 600 -29 -88 o2 16 0
7449 TAF 6 s 1945 -28 -85 3% 37 0
TA9 TAF 12 nois 10010 A 07 3840 50 1
TAOTAF 18 nois 17634 202 429 25448 40 47 5 2
TAOTAF 24 nois *BH12 -79 178 12387 0

Tableau 9 - Tableau de mesures interactives sur défaut exfoliant alliages - Brest E.

(EM = Exposition Marine)

. Durée o L T I R Hdibiseren | TO-® | age ) monte
Aliages fellletarte . porée | ypeen | Eq perétraionen | feilletart o2]
BV . dtitce K . :
anvete 2 e ] M endege | fallles

21813 1nos 978 13147 148 39 o2 &l 9 1
21813 6nois 20148 16057224 47 82 ise] 9 5
219813 12mas 5657032 339 1685 50 11
219818 1nos 1 298 24% -3L -115 0 3L 57 0
2198718 6nos 6 13447 464 58 07 % 5 8 1
2198718 Rmos| 12 2467 69 27 21 3B 2
2198718 1Bnds| 18 661 482 63 173 53 875 10 2
219818 2Amos| 24 18540 8 149 76 4 1 3
04713 1nos 45 1048 1% 283 62 2 4 1
04713 6nos 20225 S4B 2B yeis 58] 100 180 5
202413 12nmds 130412 144 1%67 170 8
7A49Bs 1nos 439 280 -10 =4 0 z 0
740Hs 6os
TMOTAH 1nos (o2 633 -12 2 0 20 0 0
TAQTAR 6nos

219818 L.24G340 24 A3l 174 433 9] b 10 1

219878 LABG3I0 48 6309 156 Bl D [<9) 5 1

219818 L72HG3#20 14 46200 130 356 21 103 2 2

219818 LBE30 B 126490 1% 2% 57 273 3B 3

Tableau 10 - Tableau de mesures interactives sur défaut exfoliant alliages - EADS
EM.
Tableau 11 - Référence des fichiers a densités et écarts types variables.
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XIV. Programmes Informatiques

XIV. 1 Transposition des données en C++

#include <stdio.h>
#include <stdlib.h>

int
main (void)
{ . .
int j;
int nbfeuillet;
float x;
float donneesy[100];

FILE * fichier;
FILE * fichier2;

printf ("Entrez le nombre de feuillets :\n");
scanf ("%d", &nbfeuillet);

fichier = fopen ("donnees.txt", "r"); /* ouvrir en lecture */
fichier2 = fopen ("sortie.txt", "w"); /* ouvrir en ecriture */

while (fscanf (fichier, "%f", &x) == 1)
{

/* Lecture des donnees d'entree */
for (j = 1; j <= nbfeuillet; j++)
{
if(j!'=1)
fscanf (fichier, "%f", &x);

fscanf (fichier, "%f", &donneesylj]);

}

/* Ecriture des donnees de sortie */
fprintf (fichier2, "%f\t", x);

for (j = 1; j <= nbfeuillet; j++)
fprintf (fichier2, "%f\t", donneesyl[j);

fprintf (fichier2, "\n");

}

fclose (fichier);
fclose (fichier2);

return O;
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XIV. 2 Amplification du signal par translation des données

Sub Macrol()

' Macrol Macro
" Macro enregistrée le 06/07/2009

Dim j As Integer

Dim i As Integer

Dim nom As String

Dim nom2 As String

Dim lim As Integer

‘Nombre de lignes scannées

lim = Cells.Find("*", , , , , xIPrevious).Row - 1

Forj=0Tolim-2

Fori=2Tolim-]
nom="B" &I
Worksheets("Donnees").Range(nom).Select
Selection.Copy
nom="C" & (i +j)
Worksheets("Donnees").Range(nom).Select
ActiveSheet.Paste
Application.CutCopyMode = False

Next
Fori=Ilim-j+1Tolim
nom="B" &I

Worksheets("Donnees").Range(nom).Select
Selection.Copy
nom="C"& (i-lim+j+1)
Worksheets("Donnees").Range(nom).Select
ActiveSheet.Paste
Application.CutCopyMode = False
Next
nom2 ="D" & (lim + 1)
nom="B" & (j + 2)
Sheets("Bilan").Range(nom).Value = Worksheets("Données").Range(nom?2).Value
nom ="A"& (j + 2)
Sheets("Bilan").Range(nom).Value = Sheets("Données").Range(nom).Value -
Sheets("Données").Range("A2").Value
Next

End Sub
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XIV. 3 Déplacement du cadre d'analyse d'image en C+ +

/*************************************************************************************/

I* Analyse par cadre glissant vertical "centres de gravité des piqQrations”

/***************************************************************************************/

[*Déclaration des variables int=entier, char=text, HWND=handle, double=réel*/
int i, nMax, nTailleX, nTailleY;

int nRow;

RECT rcRect;

char szRoi[17];

HWND hwWndSheet;

HWND hwndDiagram;

double dMag, dScX, dScY, dScZ;

[*Création de la feuille résultats*/

hWndSheet = shCreateWindow("Résultats");
shSetHeader (hWndSheet, 3, "Bande");
shSetHeader (hWndSheet, 4, "Dist. au bord");

[*récupération des infos de taille et de calibration de I'image*/
dMag=imgGetScaleY(Op.Display);
nTailleY=imgGetHeight(Op.Display);
nTailleX=imgGetWidth(Op.Display);

nRow=1;

/* Boite de dialogue pour entrer la largeur de la bande de mesure*/
if (dlginput(szRoi, sizeof(szRoi), "Entrez le pas (en pixels):") == IDOK)
{

nMax = atof(szRoi);

/* Boucle sur lI'image*/

for (i=nMax;i<nTailleY;i=i+nMax)
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{

FixerCadre(Gauche:=0, Haut:=i-nMax, Droit:=nTailleX, Bas:=i);

AnalyseDePhases(Sheet:=hWndSheet, Seuils:=NULL);
CodageDesPhasesEnCouleur(Seuils:=NULL);
Op.Display=Op.Display-1;

shSetint(hWwndSheet, nRow, 3, nRow);
shSetDbl(hWndSheet, nRow, 4, i*dMag);

NRow++;

[*Fin de Boucle*/

}

/*Création de I'histogramme*/
docActivate("Résultats");
shSetSelection (0, SH_SEL_COL, 0);
NouveauDiagramme();
dgmSetTitle("Résultats");
dgmSetType(DGM_TYPE_BAR);

[*Fin de la Macro, si utilisateur répond "annuler" alors on continue aprés*/

}
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XIV. 4 Fenétre glissante d'analyse d'image en C++

/**********************************************************************************************/

/* Analyse %surfacique (locale) par fenétre glissante & représentation surfacique de
la tole*/

/**********************************************************************************************/

[*Déclaration des variables int=entier, char=text, HWND=handle, double=réel*/

inti,j; [*Variables pour les deux boucles imbriquées*/

int nMax; /*Dimensions de la fenétre (carrée)*/

int nTailleX, nTailleY; /*Dimensions en x et y de l'image
d'origine*/

int nRow, nCaol; /*Numéro de ligne (resp colonne) balayée*/
int pas; [*Pas du balayage*/

int nbfen; /*Numéro de la fenétre balayée*/

RECT rcRect;

char szRoi[17]; /*Chaine de caractere pour entrer la
taille de la fenétre*/

char szRoi2[17]; /*Chaine de caractere pour entrer le pas de
balayage*/

HWND hwWndSheet;

HWND hwndDiagram;

double dMag, dScX, dScY, dScZ;

[*Création de la feuille résultats*/

hWndSheet = shCreateWindow("Résultats");

shSetHeader (hWndSheet, 2, "Coordonnée centre fenétre - x");
shSetHeader (hWndSheet, 3, "Coordonnée centre fenétre - y");

[*récupération des infos de taille et de calibration de I'image*/
dMag=imgGetScaleY(Op.Display);
nTailleY=imgGetHeight(Op.Display);
nTailleX=imgGetWidth(Op.Display);
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[*Initialisation des numéros de colonne,de ligne et de fenétre*/
nRow=1;

nCol=1,

nbfen=1;

/* Boite de dialogue pour entrer les dimensions de la fenétre*/
if (dlglnput(szRoi, sizeof(szRoi), "Dimensions fenétre carrée (en pixels):") == IDOK)

{

nMax = atof(szRoi);

[* Boite de dialogue pour entrer le pas de déplacement de la fenétre*/

if (diginput(szRoi2, sizeof(szRoi2), "Entrez le pas de glissement de la fenétre (en
pixels):") == IDOK)

{

pas = atof(szRoi2);

/* Boucle sur l'image (scanne l'image en ligne) - faire attention a I'échelle intégrée*/

for (i=nMax;i<nTailleY;i=i+pas)

{

for (j=nMax;j<nTailleX;j=j+pas)

{

FixerCadre(Gauche:=j-nMax, Haut:=i-nMax, Droit:=j, Bas:=i);
AnalyseDePhases(Sheet:=hWndSheet, Seuils:=NULL);
CodageDesPhasesEnCouleur(Seuils:=NULL);
Op.Display=Op.Display-1;

shSetDbl(hWndSheet, nbfen, 3, i*dMag-nMax/2);
shSetDbl(hWndSheet, nbfen, 2, j*dMag-nMax/2);
nCol++;

nbfen++;

[*Fin de Boucle*/

}
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nRow++;
nCol=1;

[*Fin de la Macro, si utilisateur répond "annuler" alors on continue aprées*/

}
}

XIV. 5 Généralisation des défauts en 3D en C++

#include <stdio.h>
#include <stdlib.h>

#include <math.h>

/[* prototype (= declaration) des fonctions du bas du fichier */
double **ut_alloc_2d (int, int);

void ut_free_2d (double **, int);

int

main (void)

{

inti, j, K, id; [* indices muets */

double x, y, valeurz, valeurtotalez; /* variables muettes */

double longueurx, longueury;  /* longueur de la plage en x ety */

int nombrex, nombrey; [* taille de la grille en x et y */

int nombregaussiennes, nombregaussiennesx, nombregaussiennesy;,
double **centres; /* positions des centres des gaussiennes */

double sigmax, sigmay; /* écart-types x ety */

FILE *fichier, *fichierin;

int répartition; /* nature de la répartition des centres */

char entree[1000], sortie[1000]; /* noms des fichiers d'entree et sortie */

int facteur , h ;/*facteur d'altitude?*/
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/*************** paramétres réglon du traCé **************/
printf ("dimensions x et y de la région du tracé ?\n");
scanf ("%lf%If", &longueurx, &longueury);

/* nombres de points selon x ety */

printf ("discrétisation : nombre de lignes selon x ety 2\n");

scanf ("%d%d", &nombrex, &nombrey);

/*************** paramétres des gaussiennes ***************/

printf ("nombres de gaussiennes ?\n");

scanf ("%d", &nombregaussiennes);

centres = ut_alloc_2d (nombregaussiennes, 2);

printf ("écart-types des gaussiennes selon x ety 2\n");
scanf ("%lf%If", &sigmax, &sigmay);

printf (“facteur et h :\n");
scanf ("%d%d", &facteur , &h);

printf ("Répartition réguliere (1) ou quelconque (2) ?\n");

scanf ("%d", &répartition);

if (répartition == 1)

{

printf ("nombre de gaussiennes selon x ety 2\n");

scanf ("%d%d", &nombregaussiennesx, &nombregaussiennesy);
id =-1;

for (i = 0; i < nombregaussiennesx; i++)

for (j = 0; j < nombregaussiennesy; j++)

{

id++;
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centres[id][0] = (i + 0.5) * longueurx / (double) nombregaussienneskx;

centres[id][1] = (j + 0.5) * longueury / (double) nombregaussiennesy;

}
}
else
{
printf
("nom du fichier contenant les centres de gaussienne (liste de x y) 2\n");
scanf ("%s", entree);
fichierin = fopen (entree, "r");
for (i = 0; i < nombregaussiennes; i++)
fscanf (fichierin, "%lf%lIf", &(centres[i][0]), &(centres[i][1]));
fclose (fichierin);

}

/*************** eCI’ItUI'e données ***************/

printf ("nom du fichier de sortie ?\n");
scanf ("%s", sortie);

fichier = fopen (sortie, "w");

/* balayage en y */
for (j = 0; j < nombrey; j++)

{
y = longueury * (double) j / (double) (nombrey - 1);

/* balayage en x */
for (i = 0; i < nombrex; i++)

{
X = longueurx * (double) i / (double) (nombrex - 1);

/[* calcul de z en faisant la somme des gaussiennes */

valeurtotalez = 0;
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for (k = 0; k < nombregaussiennes; k++)

{

[* valeur locale de la gaussienne k */

valeurz =

(facteur*sqgrt(1 / (sigmax * sqrt (2 * 3.14159))) * exp (-pow (X - centres[k][0], 2)
/ (2 * pow (sigmax, 2)))

* sqrt(1 / (sigmay * sqgrt (2 * 3.14159))) * exp (-pow (y - centres[k][1], 2) / (2 *
pow (sigmay, 2))));

valeurtotalez = valeurtotalez + valeurz;

valeurtotalez = valeurtotalez - h;

[* impression de z dans le fichier de sortie */

fprintf (fichier, "%f %f %f\n", X, y, valeurtotalez);

}

fprintf (fichier, "\n"); /* AJOUT */
}

fclose (fichier);

printf ("données écrites dans %s.\n", sortie);

return EXIT_SUCCESS;
}

[* utilitaires */

double **
ut_alloc_2d (int line, int column)

{
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inti;

double **res = (double **) calloc (line, sizeof (double *));

if (Ires)

{

printf ("memory allocation failed! (%dx%d)\n", line, column);
abort ();

}

for (i=0;i<line; i++)

{

res[i] = (double *) calloc (column, sizeof (double));

if ('resi])

{

printf ("memory allocation failed! (%dx%d)\n", line, column);
abort ();

}

}

return res;

}

void
ut_free_2d (double **board, int line)
{
inti;
if (lboard)
{
return;
}
for (i=line-1;i>=0;i-)
free (boardl[i]);

free (board);

return;
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XIV. 6 Généralisation des défauts pigQrants en 3D e

#include <stdio.h>
#include <stdlib.h>

#include <math.h>

/* prototype (= declaration) des fonctions du bas du fichier */
double **ut_alloc_2d (int, int);

void ut_free_2d (double **, int);

int

main (void)

{

inti, j, K, id; [* indices muets */

double X, y, valeurz, valeurtotalez; /* variables muettes */

double longueurx, longueury; /* longueur de la plage en x ety */

int nombrex, nombrey; /* taille de la grille en x ety */

int nombregaussiennes, nombregaussiennesx, nombregaussiennesy;

double **centres; /* positions des centres des gaussiennes */
double sigmax, sigmay; /* ecart-types x ety */
FILE *fichier, *fichierin;

int repartition; /* nature de la repartition des centres */

n C++

char entree[1000], sortie[1000]; /* noms des fichiers d'entree et sortie */

int facteur , h ; /*facteur d'altitude*/

/*************** parametres réglon du tracé **************/
printf ("dimensions x et y de la région du tracé ?\n");
scanf ("%lIf%If", &longueurx, &longueury);

/* nombres de points selon x ety */

printf ("discrétisation : nombre de lignes selon x ety 2\n");

scanf ("%dd", &nombrex, &nombrey);
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/*************** paramétres des gaUSSienneS ***************/
printf ("nombres de gaussiennes ?\n");

scanf ("%d", &nombregaussiennes);

centres = ut_alloc_2d (hombregaussiennes, 2);

printf ("écart-types des gaussiennes selon x ety 2\n");
scanf ("%lf%If", &sigmax, &sigmay);

printf (“facteur et h :\n");
scanf ("%dd", &facteur , &h);

printf ("Répartition réguliere (1) ou quelconque (2) ?\n");

scanf ("%d", &répartition);

if (répartition == 1)

{

printf ("nombre de gaussiennes selon x ety ?\n");

scanf ("%d%d", &nombregaussiennesx, &nombregaussiennesy);
id =-1;

for (i = 0; i < nombregaussiennesx; i++)

for (j = 0; j < nombregaussiennesy; j++)

{

id++;

centres|[id][0] = (i + 0.5) * longueurx / (double) nombregaussiennesx;
centres[id][1] = (j + 0.5) * longueury / (double) nombregaussiennesy;
}

}

else
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printf

("nom du fichier contenant les centres de gaussienne (liste de x y) ?\n");
scanf ("%s", entree);

fichierin = fopen (entree, "r");

for (i = O0; i < nombregaussiennes; i++)

fscanf (fichierin, "%lf%lIf", &(centres[i][0]), &(centres[i][1]));

fclose (fichierin);

}

/*************** é Cc rItU re d onn é es ***************/

printf ("nom du fichier de sortie ?\n");
scanf ("%s", sortie);

fichier = fopen (sortie, "w");

/* balayage en y */
for (j = 0; j < nombrey; j++)

{
y = longueury * (double) j / (double) (nombrey - 1);

/* balayage en x */
for (i = 0; i < nombrex; i++)

{

x = longueurx * (double) i / (double) (hombrex - 1);

/* calcul de z en faisant la somme des gaussiennes */

valeurtotalez = O;
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for (k = 0; k < nombregaussiennes; k++)

{

[* valeur locale de la gaussienne k */

valeurz =

-facteur*sqrt(1 / (sigmax * sqgrt (2 * 3.14159))) * exp (-pow (x - centres[K][0], 2) / (2
* pow (sigmax, 2)))

* sgrt(1 / (sigmay * sqrt (2 * 3.14159))) * exp (-pow (y - centres[Kk][1], 2) / (2 * pow
(sigmay, 2)));

valeurtotalez = valeurtotalez + valeurz;

valeurtotalez = valeurtotalez - h;

[* impression de z dans le fichier de sortie */

fprintf (fichier, "%f %f %f\n", X, y, valeurtotalez);

}

fprintf (fichier, "\n"); /* AJOUT */

fclose (fichier);

printf ("donnees écrites dans %s.\n", sortie);
return EXIT_SUCCESS;

}
[* utilitaires */

double **

ut_alloc_2d (int line, int column)
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int i;
double **res = (double **) calloc (line, sizeof (double *));
if ('res)

{

printf ("memory allocation failed! (%dx%d)\n", line, column);
abort ();

}

XIV. 7 Scripts Gnuplot 2D 3D "approche de la norme  G34"

#cd "C:/documents and settings/gilles/bureau/"

cd "D:/copie Bureau du 29 octobre 2009/Ce qui fonctionne/multi+random/Debug”
#cd "D:/Ce qui fonctionne/Ce qui fonctionne/Ce qui fonctionne/multi+random/Debug”
unset label

#set pm3d

#set pm3d map

set surface

#set xrange [2500:0]

set xrange [1250:0]

#set yrange [0:2500]

set yrange [0:2500]

set ytics 0,500

#set zrange [-2000:2500]

#set zrange [0:2000]

set size ratio -1

set colorbox vertical user origin 0.7,.4 size .02,.4

set key top

set xtic 0,400

unset ztics

unset zlabel

set label "microns" offset 19.5, 14
set label "y pixel" offset -28,10
set title "Simulation Norme G34"
set xlabel'x pixel'

#set palette defined (0000, 0.200.251 1)
#set isosamples 200

#set view 0, 359.9999

#set view 180,0, 1, 1

set view 0,0

#set view 63, 136, 1, 1

#unset ylabel'y pixel
set hidden3d

#splot (‘random147et5_5.txt") with pm3d
#splot (‘random147et10_10.txt") with pm3d
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#splot (‘random147etl5_15.txt") with pm3d
#splot (‘random147et20_20.txt") with pm3d
#splot (‘random147et25_25.txt") with pm3d
#splot (‘random147et30_30.txt") with pm3d
#splot (‘random147et35_35.txt") with pm3d
#splot (‘random147et40_40.txt") with pm3d
#splot (‘random147et45_45.txt") with pm3d
#splot (‘random147et50_50.txt") with pm3d
#splot (‘random147et100_100.txt") with pm3d
#splot (‘random147et10_100.txt") with pm3d
#splot (‘random147et10_50.txt") with pm3d
#splot (‘random147et10_30.txt") with pm3d
#splot (‘random147et40_100.txt") with pm3d
#splot (‘random147et20_80.txt") with pm3d
#splot (‘random147et30_100.txt") with pm3d
splot (‘random147et40_200.txt") with pm3d

#splot (‘random?294et5_5.txt")with pm3d
#splot (‘random294et10_10.txt") with pm3d
#splot (‘random294etl5_ 15.txt")with pm3d
#splot (‘random294et20_20.txt")with pm3d
#splot (‘random294et30_30.txt")with pm3d
#splot (‘random?294et35_35.txt")with pm3d
#splot (‘random294et40_40.txt")with pm3d
#splot (‘random?294et45_45.txt")with pm3d
#splot (‘random294et50_50.txt")with pm3d
#splot (‘random294et100_100.txt")with pm3d
#splot (‘random294et10_30.txt")with pm3d
#splot (‘random294et10_50.txt")with pm3d
#splot (‘random294et10_100.txt")with pm3d
#splot (‘random?294et10_200.txt")with pm3d

#splot (‘random588et5_5.txt") with pm3d
#splot (‘random588et10_10.txt") with pm3d
#splot (‘random588et15_ 15.txt") with pm3d
#splot (‘random588et20_20.txt") with pm3d
#splot (‘random588et25_25.txt") with pm3d
#splot (‘'random588et30_30.txt") with pm3d
#splot (‘random588et35_35.txt") with pm3d
#splot (‘'random588et40_40.txt") with pm3d
#splot (‘random588et45_45.txt") with pm3d
#splot (‘'random588et50 50.txt") with pm3d
#splot (‘random588et100_100.txt") with pm3d
#splot (‘'random588et10_30.txt") with pm3d
#splot (‘random588et10_50.txt") with pm3d
#splot (‘random588et10_100.txt") with pm3d
#splot (‘random588et10_200.txt") with pm3d
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#splot (‘random1176et5_5.txt") with pm3d

#splot (‘random1176et10_10.txt") with pm3d
#splot (‘random1176etl5_15.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et20_20.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et25_25.txt") with pm3d

#splot (‘random1176et30_30.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et35_35.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et40_40.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et45_45.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et50_50.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et100_100.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et200_200.txt") with pm3d

#splot (‘random1176et50_5.txt") with pm3d

#splot (‘random1176et20_20.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et10_15.txt") with pm3d
#splot (‘random1176etl5_ 15.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et50_10.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et40_60.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et30_50.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et20_40.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et5_15.txt") with pm3d

#splot (‘random1176et50_50.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et100_10.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et10_20.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et10_30.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et10_50.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et10_100.txt") with pm3d
#splot (‘random1176et10_200.txt") with pm3d

#splot (‘'random588.txt") with pm3d
#splot (‘'random?294.txt") with pm3d
#splot (‘random147.txt") with pm3d

#set key 0,500,-200

#set dgrid3d

set term png

#set output "random147et40_200S.png"
replot

set terminal windows
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XV. Annexes

A1l : Equations

(xw?

f(x)—a\/_e 5

(1) - Expression de la courbe de Gauss.

H =(2y2In(2))o = 2,3548

(2) - Largeur mi-hauteur H de la courbe de Gauss.

H
— =1,1780
2

(3) - Demi-largeur a mi-hauteur de la courbe de Gauss.

S(6)=3,(v -1 (:6)) =3r°(8

(4) - Norme entre les données expérimentales et le modele théorique prédisant ces
données. Méthode des moindres carrés.

= 1(d) =X 0O x y(x+1)

(5) - Intensité maximale du signal décalé.

&=0,61x 4
N.A

(6) - Pouvoir séparateur du microscope optique.
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(7) - Expression analytique du facteur d'ajustement.

2] yw,)°

fL0xt () =— S A [2"*2 H 20,
Z= X) X =@ 22 X@ 20, =X
g W 0,0, €= "¢ 2 00,21

(8) - Expression analytique du produit de la courbe de Gauss.

A2 : Parametres de mesures en analyses d'images

0.8

(2]

J\ILP
4

max({bfa)

)

P |9 S

Aspect ratio : rapport maximum de hauteur et de largeur d'un rectangle
enveloppant la particule.

Le facteur de forme : délivre linformation sur la "rondeur" de la
particule. Pour une particule en forme de cercle, le facteur est 1 ; pour
toutes les autres particules, il est inférieur a 1.

Féret maximum : distance maximale de deux tangentes paralleéles aux
frontiéres opposées de la particule.

Féret minimum : distance minimale de deux tangentes paralléles aux
frontieres opposées de la particule.

Féret moyen : distance moyenne de deux tangentes paralleles aux
frontiéres opposées de la particule.
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Orientation de la distance Féret maximale : & savoir la distance maxi
des tangentes paralleles aux frontieres opposées de la particule.

Diametre maxi d'une particule : il faudra fixer le diametre applicable a
des axes d'évaluation différents. L'axe d'évaluation varie suivant un pas
de 1°et on calcule le diametre maximum a chaque an gle.

Diametre minimum d'une particule : (pour des angles de 0°a 179°
avec pas de 19.

Moyenne arithmétique de tous les diametres d'une pa  rticule : (pour
des angles de 0°a 179°avec pas de 19.

P |V DB

A3 : Synthése matériels, programmes et logiciels

Dans ce travail, nous avons eu recours a trois logiciels d’analyse d’'images. Pour la
partie "acquisition meétallographique, quantification surfacique de parametres et

++¢

déplacement des cadres d'analyses en programme Script SYS C™* (cf. programme
XV.3, XV.4)", nous avons utilisé le logiciel "SYS" de la société "Olympus" avec son
microscope inversé métallographiqgue GX 51 équipé d'une caméra numérique
"COLOR VIEW III", avec capteur cing millions de pixels refroidi par effet Pelletier.
Concernant la reconstruction métallographiqgue 3D, un microscope de mesure
diascopique et épiscopique trois axes indexés XYZ au micron, associé a un
calculateur "Quadra Check 200" permettant le contrble des déplacements, la
réalisation de références et des mesures interactives a été employée (microscope de
la société Nikon MM400 avec table 100 x 100 mm de déplacement).

On procéde aux acquisitions avec une caméra numérique Nikon 5 millions de pixels
associée au logiciel NIS 2D, capable de faire de la reconstruction 3D, de l'analyse
d'image et du "time laps".

Nous avons utilisé le logiciel de visualisation 3D "AVIZO" spécialisé dans la
visualisation scientifigue. Son interface ultra performante associée a un puissant

ordinateur nous a servi a reconstruire des profils 3D avec un grand nombre d'images.
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C'est un logiciel extrémement vaste qui fonctionne sous "Linux" et aborde tous les
aspects de la visualisation 3D de données scientifiques, traitements, analyse,
communication et présentation. Le produit est distribué par la société VSG,
Visualization Science Group, Inc. située a Burlington Ma O1803 USA : Visualisation
Sciences Group ( "VSG"), est le principal fournisseur de boites a outils 3D de haute
performance de visualisation et de logiciels pour les ingénieurs et les scientifiques, la
livraison 3D évoluée des solutions logicielles pour la visualisation de données
scientifiques, d'ingénierie et de simulation, la science des matériaux et les
géosciences. Au stade de notre étude, nous n‘avons usé que de quelques éléments
du logiciel, toute la partie quantification 3D étant a exploiter.

Le tableur "Excel de Microsoft” nous a permis de développer la technique de
« fittage » par courbe "Gaussienne de la loi normale avec la technique des moindres
carrés". Toute la simulation 3D tracée "locale ainsi que généralisée" a été réalisée
par le logiciel "Gnuplot” .

Gnuplot est un programme souple capable de produire des représentations
graphiques, en deux ou trois dimensions, de fonctions numériques ou de données.
Le programme fonctionne sur tous les ordinateurs et systémes d'exploitation majeurs
et peut envoyer les graphiques a I'écran ou vers des fichiers dans une kyrielle de
formats. Gnuplot utilise également "l'Algorithme de Levenberg-Marquardt” pour
ajuster les parametres d'une fonction numérique sur des données expérimentales.

Le programme est distribué sous une licence de logiciel libre autorisant a copier et
modifier le code source du programme. Le programme peut étre exploité de maniere
interactive, et il s’accompagne d'une aide en ligne (online tutorial) - l'utilisateur
entrant en ligne de commande des instructions ayant pour effet de produire un tracé.
De méme, on peut écrire des scripts gnuplot qui, lors de leur exécution, génerent un
graphique (cf. http://www.gnuplot.info/). Plus de 150 scripts ont été réalisés avec
gnuplot dans le cadre de ce travall, et principalement pour des simulations 3D.
L'écriture et la compilation des programmes informatiques ont été realisées avec le

++n

logiciel " Microsoft Visual C de Microsoft.
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XVI. LEXIQUE

Alliages binaires : Alliages composés de deux €léments majeurs.

Alliages ternaires : Alliages composés de trois éléments majeurs.

Anisotrope : Milieu dont les propriétés varient suivant la direction. Dans le présent
mémoire : blister isotrope se rapprochant d'une morphologie circulaire a la différence
de l'anisotropie du blister proche d'une morphologie elliptique.

Chlorures : CI en grande quantité dans I'eau de mer. La concentration est de l'ordre
de 19 g/l.

Coefficient de diffusion :

D:Doexp(—%)

Contraintes : Rapport force en Newton sur la section en mm?.

Corrosion structurale : Les corrosions structurales sont plus particulierement
concernées par le mode de pénétration de la corrosion dans le métal. Leur qualificatif
‘structural” fait référence a leur liaison directe avec la structure meétallurgique du
métal. La distribution hétérogéne des éléments d’addition et/ou des précipités est a
I'origine de ces formes particulieres de propagation de la corrosion. Sont concernés
les aluminiums avec des propriétés mécaniques élevées (précipitation).

Corrosion intergranulaire :  La corrosion intergranulaire résulte de la présence, aux
joints des grains, d’un passage anodique continu (anodique par rapport a la matrice).
Deux types de zones anodiques différenciées peuvent étre rencontrés suivant les
familles d’alliages d’aluminium étudiés. La propagation de la corrosion se fait le long
des joints de grains.

Pour les alliages de la série 5xxx (Al-Mg) , la susceptibilité a la corrosion
intergranulaire résulte de la formation aux joints des grains d'un précipité AlsMga,
avec un potentiel de corrosion égal a —1,15 V/ECS (électrode calomel saturée). Ce
précipité est anodique par rapport a l'intérieur des grains (- 0,8 V/ECS) et forme un
précipité continu aux joints des grains. Dans un milieu corrosif, la corrosion se
propagera par dissolution préférentielle et sélective de cette zone anodique,
générant une corrosion intergranulaire le long des joints de grains.

Corrosion sous contraintes (CSC) :  La corrosion sous contrainte (CSC)  est un
autre type de corrosion structurale que I'on peut trouver sur les alliages d’aluminium.
Quand un alliage sensible a la corrosion sous contrainte est soumis simultanément a
I'action d’une contrainte mécanique et d’'un milieu corrosif, des fissures s’amorcent
dans la direction perpendiculaire a la contrainte appliquée et se propagent jusqu’a la
rupture de la piéce. Deux mécanismes peuvent intervenir pour la propagation des
fissures de CSC : la propagation électrochimique et la fragilisation par I'hydrogene
(FPH).
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Courbe anodique : Courbe définie par une variation de potentiel, dont le courant
entre le métal et I'électrode de référence est positif.
Courbe cathodique : Courbe définie par une variation de potentiel, dont le courant
entre le métal et I'électrode de référence est négatif.

Couche passive : Couche superficielle trés adhérente et peu épaisse, de l'ordre de
quelgues nanometres de trés faible perméabilité ionique.

Degré d'oxydation : Nombre de charge formelle notée en chiffres romains. Dans la
molécule H,O, I'atome d'oxygéne recevrait les 2 doublets des 2 liaisons O-H et |l
porterait une charge négative double. Chacun des atomes d'hydrogéne porterait une
charge positive, le degré d'oxydation de I'oxygene est donc - I, celui de I'hydrogéene
+ 1.

Désaéré : Sans oxygéene en solution.

Degré d'oxydation : Nombre de charge formelle notée en chiffres romains. Dans la
molécule H,O, I'atome d'oxygéne recevrait les 2 doublets des 2 liaisons O-H et |l
porterait une charge négative double. Chacun des atomes d'hydrogéne porterait une
charge positive, le degré d'oxydation de I'oxygene est donc - I, celui de I'hydrogéene
+ 1.

Diagramme de Pourbaix (Marcel Pourbaix) : Diagrammes potentiel — [pH] indiquant
sur un plan E=f(pH) les domaines d'existence ou de prédominance d'un élément. lls
sont construits a partir de données thermodynamiques et ne donnent aucune
informations sur la vitesse de corrosion, méme lorsque que le métal se situe dans le
domaine de dissolution.

Diffraction X : La diffraction des rayons X est une méthode de caractérisation non-
destructive des cristaux. Nous l'utilisons pour obtenir des informations sur les
parameéetres de maille des grains, ce qui détermine les phases en présence dans le
métal.

Diffusion interstitielle  : Les atomes en solution solide d'insertion se déplacent en
sautant dans une position interstitielle, par exemple en position octaédrique dans une
structure cubique a face centrée.

Durcissement structural :  Procédé permettant de durcir un alliage. Il nécessite un
alliage métastable, dont la forme stable a température ambiante est un
intermétallique constitué de deux phases différentes. Un recuit a l'intérieur du nez du
diagramme TTT entraine la germination de précipités de différentes nouvelles
phases plus ou moins stables. Ces précipités, qu'ils soient cohérents ou incohérents
avec la phase principale constituent des obstacles sur la voie des dislocations, ce qui
accroit la dureté du matériau.
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Enthalpie : L’enthalpie est une fonction d'état de la thermodynamique, dont la
variation permet d'exprimer la quantité de chaleur mise en jeu pendant la
transformation d'un systeme, au cours duquel celui-ci recoit ou fournit un travail
meécanique. L'enthalpie H d'un systeme est définie par : H=U+PV

Avec U, I'énergie interne, et PV, I'énergie élastique, produit de la pression par le
volume. Elle a la dimension d'une énergie et s'exprime en Joules.

Enthalpie et enthalpie libre et entropie :  AG = AH-TAS

Les fonctions H et G s’expriment en unités d’énergie (travail ou chaleur).
AG s'exprime en J.mole™

AS - en J.K* mole™

AH - en J.mole™

Exfoliation : La corrosion feuilletante est une forme de corrosion qui se propage
dans une multitude de plans paralleles a la surface de la piéce.

Ces plans d’attaque sont séparés par des feuillets de métal pratiguement intacts, ces
feuillets sont poussés hors du métal par le gonflement des produits de corrosion, a
I'image des feuillets d’un livre - d’ou le nom de corrosion feuilletante.

La corrosion feuilletante peut apparaitre sur des échantillons sensibles a la corrosion
intergranulaire (2xxx, 5xxx, 7xxx) lorsque les grains sont tres aplatis et allongés par
la transformation (profilés minces, téles minces).

Fatigue : Contraintes alternatives de traction et de compression.

Fitter une courbe : Ajustement d'un profil de courbe expérimentale par une loi
analytique.

Fonction Solveur : Le "Solveur d'Excel Microsoft” permet de rechercher la valeur
optimale d'une formule dans une cellule, appelée cellule cible ou fonction objectif
de la feuille de calcul.

Il fonctionne avec un groupe de cellules associées (directement ou indirectement) a
la formule de la cellule cible. Il adapte les valeurs des cellules qu'on souhaite
modifier, appelées cellules variables , pour fournir le résultat spécifié a partir de la
formule de la cellule cible. On peut spécifier des contraintes pour limiter les valeurs
susceptibles d'étre utilisées par le Solveur, et ces contraintes peuvent faire référence
a d'autres cellules qui ont une incidence sur la formule de la cellule cible. Le solveur
détermine la valeur minimale ou maximale d'une cellule en modifiant d'autres
cellules.

Le solveur agit par itérations successives sur une ou plusieurs variables, jusqu'a
obtenir une valeur définie pour la valeur cible, en tenant compte des contraintes
imposeées. Algorithme d'optimisation de plusieurs variables en minimisant la valeur
des moindres carrés dans la méthode de caractérisation de ce mémoire.

Isotrope : Invariance des propriétés en fonction de la direction
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Les moindres carrés

Méthode mathématique qui permet de comparer des données expérimentales a un
modéle mathématique. Le but est de minimiser I'écart des mesures expérimentales
et des points caractérisant la courbe de Gauss.

Loi d'action de masse :

AG°=-RTLogK

K = constante d'équilibre

T(K)=T(C)+273,15

R = constante des gaz parfaits

La constante R des gaz parfaits est telle que le produit RT a les dimensions d’'une
énergie molaire. Suivant le choix d’unité que I'on fait pour I'énergie, on a :
R=8,314J - K* - mol™

pH :

pH :—Iogw[aH 10]

Loi d'Arrhénius : Permet de décrire en cinétiqgue chimique la vitesse d'une réaction
chimique en fonction de la température.

—-Ea
K=AeR
k, le coefficient de vitesse
R, la constante des gaz parfaits (valeur usuelle R = 8,314J.mol™*.K™)
E., I'énergie d'activation d'Arrhenius donnée en kJ.mol™ (ou kilo Joule par mole)
Ten K

La forme de la loi d'Arrhenius montre que la valeur de I'énergie d'activation a
l'importance prépondérante sur la vitesse des réactions. On peut dire que les
réactions ayant les énergies d'activation les plus faibles sont les plus rapides et
inversement celles qui ont les énergies d'activation les plus élevées sont les plus
lentes.

Loi Normale :

La loi Normale est I'une des principales distributions de probabilité. Introduite en
1733 par le mathématicien Abraham de Moivre, elle fut appliquée pour approcher
des probabilités liees & des variables aléatoires binomiales présentant un parameétre
n tres grand. Gauss la mit en évidence au XIXéme siécle, la loi normale permettant
de modéliser quantité d'études biométriques. La courbe décrivant sa densité de
probabilité est dénommeée "courbe en cloche", voire "courbe de Gauss".

La loi normale est une loi de distribution de probabilité utilisée en statistique. Son
graphe est la courbe de "Gauss", courbe en forme de cloche.
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La courbe de Gauss est caractérisée par la fonction gaussienne qui est une fonction
en exponentielle de I'opposé du carré de I'abscisse.

TP
X) = " 26
U\/Zﬂe i

ou: W =espérance ou parametre de positionnement

0 = écart-type ou parametre dispersif
X =variable

Loi de Fick :
Les deux lois permettent de quantifier les phénomenes de diffusion.

A un instant t, le flux d'atomes traversant un plan F est proportionnel a I'écart des
concentrations des deux est représentée par la formule suivante :
cotés de ce plan, c'est-a-dire au gradient de concentration au niveau de F, soit :

__ndCa
Ja=-D dx

avec .

Ja le flux d'atomes de A en atomes/m?.s,

D le coefficient de diffusion en en m?/s

Ca la concentration en atomes A

dx la variation de distance entre les plans réticulaires

Loi de Fick (deuxiéme) :

dCA_DdZCA

dt d2x@
Cette seconde loi de Fick permet, en intégrant I'équation différentielle, de calculer les
concentrations en tout point et a tout instant : C=f(x, t, T).

u
—2
C=B[e""du+A
0
soit
C=BE(u)+A
B et A : constantes dépendant des conditions limites.

Macle : On appelle macle (non pas comme en cristallographie) I'ensemble de deux
cristaux liés par des relations simples d'orientation, mais une partie de métal ayant
cette relation d'orientation par rapport au cristal parent.
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Mélange stoechiométrique : Une réaction est dite stoechiométrique lorsque les
quantités de réactifs se situent dans des proportions molaires identiques a celles de
I'équation chimique. Alliage de structure ordonnée idéale.

Méthode des intercepts : technique consistant a détecter des pixels (point image)
par intersection de lignes verticales, horizontales ou obliques elles-mémes
constituées de pixels.

Oxydant : Molécule acceptant un ou plusieurs électrons et qui devient ainsi une
substance réduite.

Oxydes hydratés Al(OH)3, Al ,0sa, Baehmite Al ,03.H,O, Bayérite, Hydrargillite,
Al;,03.H,0. Couche poreuse se développant en milieu humide sur l'aluminium. Sa
porosité permet de réaliser un "colmatage”.

PFZ : precipitate free zones (zones exemptes de précipités)

Pigdration : la corrosion par piglre est une dissolution localisée tres rapide qui
provoque la formation de trous distribués de facon aléatoire. Dans le cadre d'un pH
acide inférieur a 4, le film d'hydroxydes amphotéres se dissout selon la réaction
générale : Al,O3 +6H30" - 2AIP* + 9H,0. Le matériau est mis a nu, il est sensible a
la corrosion.

La présence d'ions chlorures dans le milieu favorise la destruction du film passif et
facilite la corrosion de l'aluminium pour des pH entre 4 et 9. Ce phénomeéne est
caractérisé par I'équation suivante :

Al,03+2nCl + 6H* —2AICI, &™* + 3H,0,
ou "n" est un parametre dépendant de la concentration en chlorure et du pH.

Les cations AP** et CI' forment généralement une espéce chimique intermédiaire
AICI*. La présence d'un précipité intermétallique plus noble que l'aluminium peu
générer une discontinuité du film passif, laquelle est propice a la mise a nu de la
matrice et a l'activation d’'un mécanisme de corrosion ou le précipité joue le role de
site cathodique.

Polarisation de I'aluminium Intensité/Potentiel :

La courbe de polarisation anodique est tres différente pour I'aluminium de celle des
aciers inoxydables :

* pas de passage actif/passif, ni de maximum correspondant a la formation d’'une
couche passive sur le métal. L’aluminium ne peut pas exister sans couche d’oxyde
dans un milieu oxydant comme l'air ou I'eau (méme s’il est acide). Des essais
d’abrasion avec une électrode tournante frottant contre une pointe en carbure
(Hagyard and Williams) ont montré que, lorsqu’on stoppe l'abrasion, la couche
d’oxyde se reforme dans le millieme de seconde qui suit - 'aluminium n’étant ainsi
jamais nu.
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On n’observe pas non plus de région transpassive sur I'aluminium (correspondant au
dégagement d’oxygene sur I'acier inoxydable). Il est en effet impossible de dégager
de l'oxygéne sur I'aluminium parce que la couche d’oxyde n’est pas conductrice
électronique. Si on pousse la polarisation anodique dans la solution d’acide
sulfurique, on va oxyder I'aluminium et épaissir la couche d’oxyde (dans les solutions
sans chlorures) ; on fait de l'anodisation, sans pouvoir dégager de I'oxygene sur
aluminium.

Le courant résiduel dans la région passive est plus élevé sur I'aluminium que sur les
aciers inoxydables en particulier en milieu acide, mais on sait que I'aluminium ne doit
pas étre utilisé en milieu acide.

Potentiostat : Le réle d'un potentiostat est de polariser I'échantillon (ou électrode de
travail) & une valeur programmée par rapport a une électrode de référence. La valeur
du potentiel peut étre fixe, variable selon un programme établi ou sous forme
d'impulsions. Le courant d'électrolyse dépend du potentiel et du couple électrolyte-
échantillon impliqué.

Potentiel de corrosion : Différence de potentiel que prennent les métaux par
rapport a une solution.

Pression :

L'unité légale Sl de pression est le pascal :

1Pa=1N-m>

mais on utilise aussi couramment :

le bar (1 bar = 10° Pa) ;

le torr ou millimétre de mercure, (1 torr = 1 mm Hg = 1,333 x 10? Pa);
I'atmosphére (1 atm = 1,013 x 10° Pa).

1 millibar (mbar) = 1 hectopascal (hPa) 1 Torr = 1 millimétre de mercure (mm Hg)

Réaction anodique (oxydation) : Me — Me?" + 2e~

Réaction cathodique en solution acide désaérée (réd  uction) : 2H" + 2e” — H,
réduction des protons.

Et, en présence d'oxygene :

0, (en solution) 4" + 2 H, O — 4 OH"

Regle des phases

Le nombre de variables intensives indépendantes
V=c+2-¢

avec :

V = variance

C = nombre de constituants indépendants

¢ = nombre de phases

Test EXCO : (Exfoliation Corrosion Suceptibility in 2XXX and 7XXX Serie Aluminium
Alloys, ASTM G34). Teste la résistance des alliages d'aluminiums 2xxx -7Xxx a
I'exfoliation.
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Test MASTMAASIS : (Modified Acetic Salt Intermittent Spray, ASTM G85)
test brouillard salin

Vitesse de diffusion :

V:Aexp(%)

avec Gp enthalpie libre de diffusion.
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XVII. RESUME BILINGUE

a) Francais

Etude des effets et caractérisation de I'exfoliatio  n sur des alliages d'aluminium
pour aéronautique en vue de la caractérisation 3D.

Les différents alliages d'aluminium aéronautiques chargés en Cu, Li et Zn, fournis par la
société Alcan Tinto, ont été exposés sur des sites marins en milieux CI chez EADS, Alcan et
I'Institut de la Corrosion. Grace a cette exposition, nous avons pu implémenter une approche
de la caractérisation morphologique de la corrosion feuilletante. Les méthodes de
guantification de I'exfoliation sont appliqguées au moyen d’'un examen visuel de surface et de
coupes micrographiques "Norme G34". La premiere méthode est subjective, la seconde
(locale) ne rendant pas vraiment compte de I'ensemble de I'échantillon.

A partir de I'étude des échantillons exposés, nous avons mis en place une procédure de
représentation en 2D et 3D de la corrosion feuilletante par :

1: Détermination du défaut maximal en surface avec deux programmes informatiques,
dont un algorithme en analyse d'images.

2 : Mise en place des coordonnées des profils de "blisters" de I'exfoliation, par la méthode
des "intercepts". Leur "fittage" : par une courbe de la loi normale dite "courbe de Gauss".

3 : Gréace a I'évolution des parametres de la courbe de Gauss : rendu compte de I'évolution
de I'exfoliation de tous les alliages sur un méme graphique.

4 . Par une méthode analytique : passage de 2D en 3D locale associée a un algorithme.

5: Un programme en C++ multi feuillets assure le passage de la 3D locale en 3D
généralisée isotrope et anisotrope a partir de 4 paramétres.

6 : L'étude et la mise en ceuvre de cet outil de simulation ont permis une approche chiffrée
des images types de la "norme G34".

A partir d'essai G34, nous avons reproduit une simu lation d'une cinétique d'un
"blister" sur un alliage 2198T8 par un script intég rant la représentation analytique

évoquée.

Dans la continuité de ce travail, nous avons dévelo  ppé un outil d'abrasion contrdlé qui
permet de rendre compte de la véritable morphologie 3D, tant au niveau de la
reconstruction d'un "blister" que de la trajectoire de la corrosion intergranulaire.

Mots clés : Intercepts, fittage, exfoliation, blisters, courbe de Gauss, programmes C++,
simulation, corrosion intergranulaire, norme.
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b) English

Study of exfoliation effects and characterisation o n aluminium alloys dedicated
to aeronautical applications for the purpose of 3D characterisation

The various aeronautics Cu, Li and Zn-aluminium alloys provided by company Alcan Tinto
have been exposed to Cl environments within ocean sites at EADS, Alcan and Institut de la
Corrosion. This exposure made it possible for us to implement an approach of layer
corrosion’s morphological characterisation. Quantification exfoliation methods are applied by
using a visual examination of “G34 Norm™ surfaces and micrographic cross sectional areas.
First method is subjective whilst the second (local) one doesn't really reproduce the whole
sample.

From the analysis of exposed samples, we have introduced some 2D and 3D representation
procedure of layer corrosion by:

1: Defining the maximum surface defect through two different computer programmes, one of
them being an image analysis algorithm.

2. Coordinates setup of "blisters™ profiles related to exfoliation by using the intercepts
method. The related curve fitting is defined by a standard rule curve, the so-called
"Gauss curve".

3: Thanks to Gauss curve parameters development: reporting of the exfoliation
development of all alloys in a same chatrt.

4: By using the method of analysis: changeover from 2D to local 3D combined with an
algorithm.

5. By using the method of analysis: changeover from 2-D to local 3-D combined with an
algorithm.

6: Studying and implementing this simulation tool have enabled some figured approach of
typical images of G34 standard.

From the G34 test, we reproduced a blister kinetic simulation on a 2198T8 alloy by
using a script including the mentioned analysis met hod. As a continuation of this
work, we developed a controlled abrasion tool enabl ing to account for the real 3D
morphology, both regarding the blister reconstructi on as well as the intergranular
corrosion trajectory.

Key words: intercepts, curve fitting, exfoliation, blisters, Gauss curve, C++ programmes,
simulation, intergranular corrosion, standard.
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Etude des effets et caractérisation de I'exfoliatio  n sur des alliages d'aluminium
pour aéronautique en vue de la caractérisation 3D.

Mémoire d'Ingénieur C.N.A.M ; Centre Régional Associé de Saint-Etienne — 24, rue
Robinson - F-42100 Saint-Etienne.

Les différents alliages d'aluminium aéronautiques chargés en Cu, Li et Zn, fournis par la
société Alcan Tinto, ont été exposés sur des sites marins en milieux ClI' chez EADS, Alcan et
I'Institut de la Corrosion. Grace a cette exposition, nous avons pu implémenter une approche
de la caractérisation morphologique de la corrosion feuilletante. Les méthodes de
guantification de I'exfoliation sont appliquées au moyen d’'un examen visuel de surface et de
coupes micrographiques "Norme G34". La premiere méthode est subjective, la seconde
(locale) ne rendant pas vraiment compte de I'ensemble de I'échantillon.

A partir d'essai G34, nous avons reproduit une simulation d’une cinétique d'un "blister" sur un
alliage 2198T8 par un script intégrant la représentation analytique évoquée.

Dans la continuité de ce travail, nous avons développé un outil d'abrasion contrblé qui
permet de rendre compte de la véritable morphologie 3D, tant au niveau de la reconstruction
d'un "blister" que de la trajectoire de la corrosion intergranulaire.

Mots clés : Intercepts, fittage, exfoliation, blisters, courbe de Gauss, programmes C++,
simulation, corrosion intergranulaire, norme.

Study of exfoliation effects and characterisation o n aluminium alloys dedicated
to aeronautical applications for the purpose of 3D characterisation

The various aeronautics Cu, Li and Zn-aluminium alloys provided by company Alcan Tinto
have been exposed to Cl environments within ocean sites at EADS, Alcan and Institut de la
Corrosion. This exposure made it possible for us to implement an approach of layer
corrosion’s morphological characterisation. Quantification exfoliation methods are applied by
using a visual examination of “G34 Norm™ surfaces and micrographic cross sectional areas.
First method is subjective whilst the second (local) one doesn't really reproduce the whole
sample.

From the G34 test, we reproduced a blister kinetic simulation on a 2198T8 alloy by using a
script including the mentioned analysis method.

As a continuation of this work, we developed a controlled abrasion tool enabling to account
for the real 3D morphology, both regarding the blister reconstruction as well as the
intergranular corrosion trajectory.

Key words: intercepts, curve fitting, exfoliation, blisters, Gauss curve, C++ programmes,
simulation, intergranular corrosion, standard.
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