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Effet des traitements mécaniques de surface (TMS) sur la tenue a la corrosion et
I'adhérence des revétements - Etude expérimentale et simulation par surfaces de
réponses (MSR)

Résumé

La dégradation causée par la corrosion est un probléeme majeur de I'acier S235JR
responsable de nombreuses défaillances. Le brunissage a bille est un traitement mécanique
superficiel de finition qui améliore 1’état de la surface ainsi que les propriétés mecaniques.
L’objectif de ce travail expérimental est d’étudier l'influence de ce procédé¢ sur I’état de
surface, le comportement a la corrosion de 1’acier S235JR ainsi que 1’adhérence du dépot
de chrome.

La méthode de surface de réponse (RSM), basée sur le plan d’expérience de Box
Behnken, a été utilisée pour minimiser la rugosité de surface qui a une influence
significative sur la résistance a la corrosion. Des mesures de rugosité "Ra" et "Rz" ainsi
que des observations de topographie de surface 3D ont été réalisées. Par ailleurs, la
distribution de la microdureté en subsurface a été examinée et une analyse par diffraction
des rayons X (XRD) a été effectuée. Le suivie du potentiel a circuit ouvert (OCP), la
spectroscopie d'impédance électrochimique (EIS) et la polarisation potentiodynamique ont
été utilisées pour évaluer la résistance a la corrosion. Une analyse par microscopie
électronique a balayage (MEB) et spectroscopie a dispersion d'énergie (EDS) a été réalisée
avant et apres les tests de corrosion. Enfin, ’adhérence du dépot de chrome au substrat a
été évaluée par la méthode du test de rayure (scratch test).

Les résultats ont montré que la force de brunissage et le diametre de la bille sont
les principaux parametres influents sur la rugosité, alors que lI'avance et la fréquence de
rotation ne présentent pas d'effet significatif. Le régime optimal a permis de diminuer la
rugosité "Ra" et "Rz" de plus de 96% et 97% respectivement, en produisant une
topographie lisse et uniforme. L'analyse DRX a réveélé un affinement des grains en surface
sans changement de phase. La microdureté en subsurface a augmenté jusqu'a une
profondeur de 40 um, suggérant une couche brunie d'épaisseur équivalente. Les tests de
corrosion électrochimique et 1’observation au MEB, ont montré que la résistance a la
corrosion de la surface brunie a été nettement améliorée, ceci est attribuée principalement
a l'affinement des grains. Le test de rayure (scratch test) a revélé une meilleure adhérence
du dép6t de chrome sur la surface brunie.

Mots clés : Brunissage a bille — Acier S235JR — Rugosité de surface — Résistance a la
corrosion — Adhérence du dépot de chrome — Plan d’expérience (DOE).



Effect of mechanical surface treatments (MST) on the corrosion resistance and
adhesion of coatings - Experimental study and simulation using response surfaces
methodology (MSR)

Abstract

Degradation caused by corrosion is a major problem for S235JR steel, responsible
for many failures. Ball burnishing is a mechanical surface finishing treatment that improves
surface condition and mechanical properties. The aim of this experimental work is to study
the influence of this process on the surface condition and corrosion behavior of S235JR
steel, as well as the adhesion of the chromium deposit.

The Response Surface Methodology (RSM), based on Box Behnken's experimental
design, was used to minimize surface roughness, which has a significant influence on
corrosion resistance. "Ra" and "Rz" roughness measurements and 3D surface topography
observations were carried out. Furthermore, the subsurface microhardness distribution was
examined and X-ray diffraction (XRD) analysis was performed. Open circuit potential
(OCP), electrochemical impedance spectroscopy (EIS) and potentiodynamic polarization
were used to evaluate the corrosion resistance. Scanning electron microscopy (SEM) and
energy dispersive spectroscopy (EDS) analysis was carried out before and after the
corrosion tests. Finally, the adhesion of the chromium deposit to the substrate was
evaluated by the scratch test method.

The results showed that burnishing force and ball diameter are the main parameters
influencing on the roughness, while feed and rotation frequency do not show significant
effect. The optimal regime reduced roughness "Ra" and "Rz" by more than 96% and 97%
respectively, producing a smooth, uniform topography. XRD analysis revealed a surface
grain refinement without phase change. Subsurface microhardness increased to a depth of
40 um, suggesting a burnished layer of equivalent thickness. Electrochemical corrosion
tests and SEM observation showed that the corrosion resistance of the burnished surface
was significantly improved, mainly due to grain refinement. The scratch test revealed a
better adhesion of the chromium deposit on the burnished surface.

Keywords: Ball burnishing - S235JR steel - Surface roughness - Corrosion resistance -
Chromium deposit adhesion - Design of experiment (DOE).

Vi
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Introduction générale



Les aciers au carbone sont parmi les métaux les plus utilisés dans diverses
industries, en raison de leurs excellentes propriétés mécaniques et de leur codt relativement
faible. Leur large éventail d'applications s'étend de la construction automobile a la
fabrication de pieces mécaniques de précision, telles que les roulements, les arbres de
transmission et les engrenages. Leur robustesse, leur ductilité et leur facilité de mise en
forme en font des matériaux indispensables pour les ingénieurs et les concepteurs.

Cependant, une des principales problématiques des aciers au carbone est leur
vulnérabilité a la corrosion. La corrosion est un processus électrochimique par lequel le
métal se détériore en raison de réactions avec son environnement. Ce phénomene est
particulierement préoccupant, car il réduit la durée de vie des piéces, entrainant de
nombreuses défaillances et ruptures. Ces défaillances nécessitent souvent des réparations
coditeuses et provoquent des interruptions prolongeées de la production.

Ainsi, la lutte contre la corrosion des aciers au carbone est un enjeu crucial pour de
nombreux chercheurs et industriels. Parmi les aciers au carbone couramment utilisés dans
la fabrication des piéces mecaniques, l'acier S235JR qui fait l'objet de notre étude. Ses
bonnes propriétés mécaniques en font un matériau de choix pour la fabrication d’arbres, de
supports et de composants de machines. Toutefois, comme tous les aciers au carbone, il est
vulnérable a la corrosion, ce qui limite son utilisation.

L'intégrité de surface a une influence significative sur la résistance a la corrosion
des aciers. Cette intégrité inclut les caractéristiques topographiques, mécaniques et
métallurgiques de la couche superficielle. Ainsi, la durée de vie des composants
mécaniques est conditionnée par les propriétés des couches superficielles exposées aux
sollicitations et aux environnements corrosifs.

Pour améliorer la résistance a la corrosion, plusieurs méthodes existent, parmi
lesquelles l'utilisation de revétements protecteurs en chrome, réputés pour former une
barriere physique contre les agents corrosifs, et I'application de traitements mécaniques de
surface. Cette étude envisage notamment le brunissage a bille, un procédé économique et
facile a mettre en ceuvre, qui opere par déformation plastique de la surface du métal. Bien
que de nombreuses études aient montré I’effet bénéfique du brunissage sur la résistance a
la corrosion des métaux, la tenue a la corrosion de I'acier S235JR apres un brunissage a
bille n'a pas encore été rapportée dans la littérature. Ainsi, I'objectif de ce travail est
d'évaluer la réponse de l'acier S235JR a ce traitement en termes de qualité de surface, de
résistance a la corrosion, et d'adhérence du revétement de chrome.

Ce manuscrit est structuré en trois chapitres.

Le premier chapitre présente une étude bibliographique sur l'acier S235JR, ainsi
gu'une revue des travaux de recherche et des approches visant a améliorer sa résistance a
la corrosion. Il inclut également une étude bibliographique sur la corrosion en genéral, les



dépbts de chrome et l'intégrité de surface, suivie d'une explication du principe de
brunissage. La fin du chapitre, comprend une présentation des recherches étudiant
I'influence du brunissage sur la rugosité, la dureté, les contraintes résiduelles, la corrosion
et I'adhérence des revétements.

Le deuxiéme chapitre présente la caractérisation du matériau utilisé et la
méthodologie expérimentale appliquée. 1l détaille la procédure expérimentale, y compris
la préparation des échantillons par tournage et leur traitement par brunissage. Ce chapitre
fournit également une description des machines, des outils, du matériel de caractérisation
et des instruments de mesure utilisés.

Le troisiéme chapitre présente et interpréte I'ensemble des résultats obtenus. La
premiére partie expose les résultats du brunissage concernant la rugosité de surface, tandis
que la seconde partie regroupe les résultats relatifs a la résistance a la corrosion du S235JR
et a I'adhérence du dépot de chrome.

Pour terminer, nous mettons en évidence les principales conclusions,
accompagnées de quelques perspectives a envisager pour la continuité de ce travail, basées
sur les résultats obtenus.



Chapitre |
Etude bibliographique & état de I'art



1.1 Introduction

Dans le domaine de l'ingénierie, I'acier S235JR est largement utilisé en raison de
ses propriétés mécaniques adéquates et de son codt relativement bas. Cependant, une de
ses principales limitations est sa susceptibilité a la corrosion, pouvant entrainer diverses
défaillances et ruptures des composants fabriqués.

Ce chapitre commence par une présentation détaillée de I'acier S235JR, en mettant
en évidence ses propriétés et applications. Nous présentons également les travaux
antérieurs en relation avec cet acier et les solutions suivies pour pallier son probleme de
dégradation par corrosion.

Nous détaillons ensuite le phénomene de corrosion. Les concepts fondamentaux de
la corrosion permettent d’établir les bases nécessaires pour développer des techniques de
protection efficaces.

La troisiéme partie du chapitre est consacrée aux revétements de chrome. Ces
revétements sont largement utilisés pour protéger les aciers contre la corrosion. Nous
détaillons les méthodes d'application, les propriétés de ces revétements et leur
désagrément.

Par ailleurs, les performances des composants mécaniques, en termes de résistance
a la corrosion et d'adhérence des revétements, sont étroitement liées a I'intégrité de surface.
C'est pourquoi nous avons détaillé cette notion qui englobe les aspects topographiques,
mécaniques et métallurgiques de la surface.

Enfin, nous nous concentrons sur le brunissage, une technique de traitement
mécanique de surface (TMS) qui améliore l'intégrité de surface. Bien que cette technique
soit tres efficace, son application dépend de la maitrise des différents parametres du
procédé. Une synthése des résultats de la littérature sur I'effet des parameétres de brunissage
sur les propriétés de surface est présentée.

En explorant ces aspects, ce chapitre vise a fournir une compréhension approfondie
des mécanismes par lesquels le brunissage peut améliorer les performances de l'acier
S235JR, avec pour objectif daugmenter la durabilité et la fiabilité des composants
mécaniques dans des environnements corrosifs.



1.2 Les aciers

1.2.1 Définition

Les aciers sont des alliages métalliques constitues principalement de fer avec une
teneur en carbone inférieure a 2% [1]. L'usage répandu de ces derniers réside dans leurs
propriétés mécaniques combinant haute résistance, ductilité et facilité de mise en forme, ce
qui en fait des matériaux polyvalents indispensables & de nombreux secteurs industriels tels
que la construction, l'automobile et I'aérospatiale [2]. Ces propriétés sont souvent
améliorées par des traitements thermiques, mécaniques ou chimiques, qui agissent sur leurs
propriétés mécaniques, dureté, résilience, résistance a l'usure et a la corrosion.

1.2.2 L’acier S235JR

Le S235JR est un acier de construction non allié a faible teneur en carbone,
largement utilisé dans le domaine du génie mécanique en raison de sa résistance mécanique
suffisante pour de nombreuses applications [3]. Sa bonne usinabilité en fait un matériau
couramment adopté pour la fabrication des piéces mécaniques telles que les arbres, les
supports et les composants de machines qui ne sont pas soumis a des contraintes élevées.

Le S235JR est une nuance d’acier de construction définie par la norme européenne
EN 10025-2, le terme "S" signifie aciers de construction a un usage général ; le chiffre
"235" représente la limite minimale d'élasticité en mégapascals (MPa) ; "JR" fait référence
a la température de 20°C a laquelle s’est déroulé le test Charpy (test de résilience) [4]. La
composition chimique et les propriétés mécaniques de cette nuance sont données dans le
Tableau 1.1 et 2.

Tableau 1.1. Composition chimique de I'acier S235JR selon EN 10025-2 [4]

C Mn Cu S P N
max max max max max max
0,19 1,50 0,45 0,045 0,045 0,014

Tableau 1.2. Propriétés mécaniques de I'acier S235JR selon EN 10025-2 [4]

Minimum Minimum Minimum Minimum
Rm Re A% HB
[N/mm?] [N/mm?]
360 235 26 104

Le S235JR, comme pour tous les aciers au carbone, présente une résistance limitee
a la corrosion [5], [6], [7]. Ceci peut entrainer diverses défaillances et ruptures, entrainant
ainsi des pertes de productivité et necessitant des réparations colteuses [8]. Cette
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problématique persiste jusqu'a présent et demeure un sujet de recherche visant a découvrir
des solutions de plus en plus efficaces.

Bogatu et al. [9] ont étudié l'influence de différents matériaux de sablage (quartz,
alumine et grenat rouge) sur la résistance a la corrosion de ’acier S235JR dans une solution
de NaCl a 3,5 %. Les résultats ont montré que le sablage a un effet négatif sur la résistance
a la corrosion. En effet, la surface non sablée a présenté la meilleure résistance a la
corrosion, ce qui a pu étre attribué a sa faible rugosité. Le sablage au quartz, qui a présenté
une rugosité six fois supérieure a la surface non sablée, a affiché la plus faible résistance a
la corrosion en raison des rainures de rugosité qui captent les produits de corrosion formés
dans la partie supérieure de la surface. En revanche, le sablage a I’alumine a présenté des
résultats proches de ceux de la surface non sablée, suggérant son utilisation comme
méthode de préparation de I'acier en vue d'une application de revétements ultérieure.

Une étude de Tsonev et al. [3] se concentre sur la comparaison du comportement a
la corrosion de deux nuances d'acier similaires dans leur composition chimique, mais
différentes dans la maniere dont le métal a été travaillé. Le S235JR laminé a chaud, qui se
caractérise par des propriétés plastiques supérieures, et le S235JRC étiré a froid, qui affiche
une limite élastique supérieure. Aprés avoir été pesés avant et apres une immersion de 5
semaines dans une solution aqueuse a 3,5% de NaCl, les deux nuances d’acier ont montré
un comportement a la corrosion similaire, avec une tendance pour le S235JRC a avoir une
corrosion plus uniforme. Les auteurs ont ainsi conclu que des tests d'immersion prolongée
sur plusieurs mois seraient nécessaires pour arriver a une différence significative entre les
échantillons.

Différentes approches ont été étudiées en vue d'améliorer la résistance a la
corrosion de 1’acier S235JR. Toutefois, aucune étude n'a encore été rapportée dans la
littérature concernant la résistance a la corrosion de cet acier apres traitement par
brunissage a bille.

1.3 Corrosion

1.3.1 Définition

La corrosion se définit comme un phénomeéne d’interaction physico-chimique entre
un matériau métallique et son milieu environnant entrainant des modifications dans les
propriétés du métal et pouvant conduire a une dégradation significative de la fonction du
métal, du milieu environnant ou du systéme technique dont ils font partie [10]. Les
exemples les plus connus sont I'oxydation des métaux a l'air ou dans I'eau, telle que la
rouille du fer et de I'acier, ainsi que la formation de vert-de-gris sur le cuivre et ses alliages.
Ce phénomene est responsable de problémes importants dans I'industrie, engendrant des



colts consequents liés a la mise en place de mesures de prévention contre la corrosion,
ainsi qu'au remplacement des pieces ou ouvrages corrodés.

1.3.2 Types de corrosion

La corrosion peut se produire de difféerentes manieres, en fonction de
I’environnement et des conditions :

e Corrosion chimique :

Elle se produit lorsque le metal réagit directement avec des substances chimiques
présentes dans I’environnement (des acides, des bases ou des sels). Par exemple, le métal
peut réagir avec des gaz corrosifs présents dans I'air ou avec des produits chimiques dans
I'environnement. Ce processus nécessite la présence d’humidité et n’est pas producteur
d’électricité [11].

e Corrosion électrochimique :

Elle se produit en présence d’une solution aqueuse et implique des réactions
électrochimiques entre le métal, I'eau et des ions présents dans I'environnement. Dans ce
processus, le métal agit comme une anode et subit une oxydation, tandis que I’oxygéne ou

d’autres espéces réduites agissent comme une cathode. Ce type de corrosion est le plus
répandu [12].

e Corrosion séche :

Elle se produit lorsque le métal réagit avec des gaz a température élevée, en
I’absence totale d’eau [13].

1.3.3 Description de la corrosion électrochimique

La corrosion électrochimique est un phénomene résultant de la combinaison de
deux réactions chimiques : la réduction du milieu (réaction cathodique) et I’oxydation du
matériau (réaction anodique) [14].

L'oxydation des métaux survient suite a une réaction chimique avec un agent
oxydant, principalement le dioxygene et généralement les protons H.

La réaction d'oxydation, également appelée réaction anodique, peut étre décrite
comme suit [15]:

M — M"™ + ne”



Par ailleurs, la réaction de réduction, ou réaction cathodique, varie selon les
conditions de la solution, les plus courantes sont [15]:

e En présence d’une solution acide :
2H" + 2e" — H>
e En présence d’une solution basique/neutre :
2H,0 + 2" — H + 2(OH)
e En présence d'oxygéene dissous dans une solution acide :
02 + 4H" + 4e" — 2H0

e En présence d'oxygéne dissous dans une solution basique/neutre :
02 + 2H,0 + 4e"— 4(OH)

La Figure 1.1 illustre I’oxydation d’un métal dans un électrolyte.

Electrolyte @ e
1+
M % MII+ + n e- M MII+
MII+

Figure I.1. Oxydation d’un métal dans un électrolyte [16]
1.3.4 Oxydation des aciers au carbone

Le diagramme potentiel/Ph du fer (Figure 1.2), aussi appelé diagramme de
Pourbaix, est un graphique qui montre les formes stables du fer (Fe) en fonction du
potentiel électrochimique (E) et du pH de la solution. Il permet de déterminer les conditions
de corrosion, de passivation ou d’immunité du fer dans un milieu aqueux. Il est trés utilisé
en chimie et en ingénierie pour comprendre la corrosion et la protection des métaux [17].
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Figure 1.2. Diagramme Pourbaix du fer dans 1’eau [18]

En milieu acide, la vitesse de dissolution du fer est accrue en raison de la formation
des ions Fe?* et Fe*, ce qui conduit & une augmentation du taux de corrosion. En revanche,
dans des milieux basiques, ces ions se présentent sous forme d'hydroxydes Fe(OH). et
Fe(OH)s, entrainant la passivation de la surface de I’acier en établissant une barriére
protectrice a I’interface, ce qui limite I'avancement de la corrosion.

Toutefois, en présence de chlorures, 1’adsorption des ions Cl™ a la surface des
hydroxydes passifs conduit a la formation d’espéce soluble, le FeCls, et a la dissolution
ainsi de la couche protectrice. Par conséquent, I'oxydation du fer peut se poursuivre [16].

1.3.5 Aspect morphologique

Les dommages dus a la corrosion présentent deux morphologies principales par
rapport a la surface exposée a l'environnement : sur toute la surface, corrosion dite
généralisée ; seulement sur une petite partie de celle-ci, corrosion dite localisée.

a. Corrosion uniforme ou genéralisé

Il s'agit de la forme de corrosion la plus répandue, elle affecte toute la surface du
matériau métallique en contact avec l'environnement corrosif. Si I’attaque est répartie
uniformément, on parle de corrosion uniforme (Figure 1.3), sinon la corrosion est
inégalement généralisée [19], [20].
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L’amincissement du matériau, ¢galement appelé perte d’épaisseur, est généré a un
rythme généralement preévisible tant que les conditions environnementales soient connues.
Par exemple, la corrosion de l'acier au carbone exposé a I'atmospheére se produit a une
vitesse variant de quelques dizaines & quelques centaines de pum/an en fonction de
I'numidité, de la température, de la présence de chlorures et d'autres polluants.

Corrosion uniforme

Figure 1.3. Aspect morphologique de la corrosion uniforme se produisant sur les métaux

[21]

b. Corrosion localisé

La corrosion localisée se produit sur des sections spécifiques d'une surface exposée
en raison de deux conditions générales : soit une condition non homogene pour le matériau
ou l'environnement, soit une attaque spécifique localisée due a la présence d'espéces
agressives [19].

Des conditions non homogenes entrainent :

Une corrosion galvanique : qui est un phénomeéne électrochimique qui se
produit lorsqu'il y a un contact direct entre deux métaux différents dans un
environnement conducteur (Figure 1.4). Cela entraine la corrosion accélérée
du métal le moins noble, principalement localisée dans la zone de contact
[22].

Une corrosion intergranulaire : elle se caractérise par son développement au
niveau des joints de grains d’un métal ou alliage (Figure 1.4). Ce phénomeéne
est attribuable a la formation de précipités au niveau des joints de grains, ce
qui entraine un appauvrissement de certains éléments, dont le role est de
renforcer la resistance a la corrosion [23]. Par exemple, dans le cas des
aciers inoxydables, les carbures de chrome peuvent se précipiter au niveau
des joints de grains, induisant ainsi une diminution de la teneur en chrome
dans les zones proches des joints.

Une corrosion caverneuse : qui, comme son nom l'indique, se produit dans
les crevasses telles que les surfaces de contact des métaux ou les
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assemblages metalliques (Figure 1.4). Dans cette situation, la solution
électrolytique stagne et est difficilement renouvelée, ce qui entraine un
appauvrissement en oxygene. Ce phénomene conduit a une acidification
locale, initiant ainsi une corrosion a un rythme acceléré [24].

Des attaques localisées ont lieu lorsque des especes agressives détruisent
localement le film passif présent sur une surface métallique, comme dans le cas des aciers
inoxydables et de nombreux autres alliages passifs. La morphologie d'une attaque varie de
grandes cavités (cratéres) a de petits trous d'épingle, appelés piqares (Figure 1.4), présentant
souvent des taux de pénétration allant jusqu'a plus de 1 mm/an [19].

Corrosion galvanique Corrosion intergranulaire

Corrosion Corrosion par piqires
caverneuse

"ﬁq....‘-)

=

Figure 1.4. Aspect morphologique des différentes formes de corrosion localisé se
produisant sur les métaux [25], [26]

1.3.6 Protection contre la corrosion

La protection contre la corrosion peut se faire de différentes maniéres, en agissant
sur la nature du matériau (choix judicieux, etc.), sur la surface du matériau (revétement,
peinture, traitement de surface, etc.) ou encore sur le milieu environnant (inhibiteurs de
corrosion).

a. Choix du matériau

La premiere idée pour contrer la corrosion est simplement de choisir un matériau
qui ne se corrode pas, ou trés peu, dans I'environnement considére. Ce choix peut se faire
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en se basant sur les diagrammes d’équilibre ¢lectrochimique (diagramme de Pourbaix) qui
permettent de déterminer les conditions de corrosion, de passivation ou d’immunité du
métal dans un milieu considéré. Le choix doit aussi prendre en compte les contraintes de
I'application (la chaleur, capacité a conduire I'électricité, etc.) [27].

b. Conception de la piéce

Dans la conception méme de la piéce, il faut s'attacher a éviter les zones de
confinement, les contacts entre matériaux différents, et plus généralement, les
hétérogéneites [27].

c. Maitrise de lI'environnement

Dans un environnement fermé (circuit d'eau fermé, etc.), il est possible de contréler
de nombreux parametres ayant une influence sur la corrosion : composition chimique
(notamment le pH), température, caractere abrasif, vitesse ou pression du fluide, etc.

Il existe également des produits dits « inhibiteurs de corrosion » pour ces contextes.
Ce type d'approche est de fait inapplicable en milieu ouvert.

d. Les inhibiteurs

Les inhibiteurs de corrosion sont des composés chimiques qui, ajoutés a faible
concentration au milieu corrosif, ralentissent ou stoppent le processus de corrosion d’un
métal placé au contact de ce milieu [28].

Ces derniéres peuvent agir en formant une barriére protectrice a la surface du métal
ou en modifiant les conditions chimiques du milieu pour réduire la vitesse de corrosion
[28], [29].

e. Traitements thermiques ou mécaniques

Ces méthodes visent a modifier les propriétés superficielles des piéces finies, telles
que la dureté, la rugosité, la structure cristalline et les contraintes résiduelles, afin de rendre
le matériau moins susceptible a la corrosion.

f. Protection cathodique

Cette technique consiste a réduire le potentiel de corrosion du métal a protéger, ce qui
le place en position de cathode et ralentit ou empéche ainsi sa dégradation. Deux approches
peuvent étre utilisées :
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e Par courant imposé : une source externe de courant électrique est utilisée pour
polariser la surface du métal & protéger, abaissant ainsi son potentiel et le
positionnant en cathode [30].

e Par anode sacrificielle : il suffit de fixer une anode sacrificielle (Figure 1.5), moins
noble, sur la piece a protéger. Généralement en zinc ou magnésium, cette derniére
abaisse le potentiel électrochimique de la piéce a protéger et subit une oxydation
préférentielle a sa place [30], [31], [32].

Figure 1.5. Protection cathodique des navires par anode sacrificiel de zinc
g. Protection anodique

Une source externe de courant électrique est utilisée pour polariser la surface du
métal a protéger, le positionnant ainsi en anode et dans son domaine de passivité. Cela
entraine une oxydation rapide du meétal, conduisant a la formation d’une couche d’oxyde
protectrice a sa surface qui le préserve de la corrosion (Figure 1.6).

+/(';\..
A

sol

Couche
d'oxvde

profecirice

Canalisation a protéger Electrode

Figure 1.6. Protection anodique par courant imposé
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h. Les revétements

La protection contre la corrosion par revétements consiste a appliquer une barriere

physique entre un substrat meétallique et un environnement corrosif. Ces revétements
peuvent se présenter sous forme de peintures ou de matiéres plastiques, céramique ou
métalliques.

Les revétements métalliques sont largement utilisés en raison de leurs nombreuses
propriétés mécaniques et physiques. Selon le mode de protection contre la corrosion, ces
revétements se divisent en deux catégories :

Ean Ny e\ ]

Protection par anode sacrificielle (revétement anodique) : le métal du revétement
est moins noble que le métal de base. L’exemple le plus répandu est la galvanisation
de I’acier, ou le zinc agit comme une anode sacrificielle (Figure 1.7). Ce processus
offre une protection qui associe barriere physique et protection cathodique du métal
de base [32].

Carbonates de zinc

(a) (b) e

Acier au carbone Acier au carbone

Figure 1.7. Effet d’'un endommagement sur un revétement anodique : a. endommagement

; b. étanchéité par les produits de corrosion [33]

Protection par barriére physique (revétement cathodique) : le métal du revétement
est plus noble que le métal de base. L’exemple le plus répandu est le chromage de
I’acier, ou le chrome, étant lui-méme non corrosif, assure la protection du substrat
en formant une barriere physique contre les agents corrosifs. Cependant, la moindre
rayure peut avoir des conséquences catastrophiques, car le substrat devient
vulnérable et constituera alors une anode sacrificielle pour le chrome, accélérant
considérablement la corrosion localisée du substrat a cet endroit (Figure 1.8) [33].
Ce type de revétement est généralement choisi pour sa capacité a associer une
protection contre la corrosion avec d'autres propriétés, telles que la résistance
élevée a l'usure offerte par le chrome.
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(a) (b)

=\ / z

Acier au carbone Acier au carbone

Figure 1.8. Effet d’un endommagement dans un revétement cathodique : a.
endommagement ; b. corrosion localisée du substrat [33]

1.4 Chromage

1.4.1 Généralité

Le chromage est un procéde de revétement par électrolyse permettant de déposer du
chrome métallique (Cr) sur les surfaces a traiter pour leur conférer les propriétés de ce
métal. On distingue deux applications importantes : le chromage décoratif et le chromage
dur, pour lesquelles la couche déposée ne differe essentiellement que par son épaisseur.

e Le chromage décoratif, caractérisé par une épaisseur inférieure a 8 um, a pour but
d’améliorer I'aspect esthétique des piéces en leur conférant un fini brillant qui peut
étre entretenu pendant de longues années. Les chromes brillants des automobiles et
motos d’antan (Figure 1.9.a), toujours visibles a 1’heure actuelle, en sont un
témoignage [34], [35].

e Lechromage dur, caractérisé par une épaisseur supérieure a 8 um, trouve son utilité
dans les applications mécaniques ou les conditions sont sévéres, comme revétement
anti-usure et anti-corrosion. Il permet ainsi d’augmenter la durée de vie et la
fiabilité des composants. Il est trés utilisé pour les piéces en rotation ou translation
(Figure 1.9.b), telles que les vérins des appareillages mécaniques (appareils de
levage ou engins de travaux publics...) [34], [35].

De nombreux secteurs industriels, tels que l'aéronautique, l'automobile et la
construction, recourent au chromage afin d'améliorer les performances de leurs pieces.

16



Figure 1.9. Revétement de chrome : a. décoratif sur une moto ; b. dur sur un verin
hydraulique [36]

1.4.2 Propriéte du chrome

Electrochimique : le chrome se passive tres facilement en milieu oxydant
par création a la surface d’une couche d’oxydes ou d’hydroxydes
insolubles. Cette faculté explique le comportement du chrome qui est a la
fois attaquable en milieu acide (considéré comme réducteur pour le
chrome), et qui résiste bien a la corrosion en milieu neutre, basique
(considéré comme oxydant pour le chrome). Ce métal est connu pour son
comportement noble par rapport & de nombreux autres métaux [37], [38].

Meécanique : la caractéristique essentielle de ce matériau est sa dureté
élevée et son coefficient de frottement bas (qui dépend des conditions de
température, force appliquée, nature du lubrifiant et ’antagoniste dans
lequel il est mesuré), comparativement a d’autres métaux [37], [39].

1.4.3 Applications

Le chromage est principalement utilisé pour bénéficier de plusieurs de ses

propriétés. Le Tableau 1.3 regroupe la répartition de ses usages, mettant en évidence les
principales applications pour lesquelles il est sollicité.

Tableau I.3. Répartition de 1’utilisation du chromage [34]

Fonction Pourcentage du total
Anti usure (frottement, abrasion, 53
érosion)
Anti corrosion 22
Amélioration des caractéristiques 1

de glissement
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Amélioration de I’aspect 8
Autres (isolation, propriétés
optiques, ...)

1.4.4 L’électrodéposition du chrome

a. Principe

L’électrodéposition, également appelée galvanoplastie, est un procéde d'obtention
d’un dépdt metallique sur une surface conductrice par électrolyse. Dans ce processus, le
métal a déposer est présent sous forme de cations en solution dans un solvant (généralement
I'eau), en présence d’additifs jouant un role important dans 1’efficacité du procédé. Ce
milieu est communément appelé bain électrolytique.

L’électrodéposition se produit lorsqu'on fait circuler un courant électrique entre
deux électrodes, a savoir la cathode et I'anode, immergées dans un bain électrolytique d’une
cellule d'électrolyse (Figure 1.10). Dans ce contexte, la piece a revétir constitue la cathode
qui est le siege des réactions de réduction métallique entrainant le dépét du métal, ainsi que
la réduction des ions H+ générant un dégagement d’hydrogéne [34], [40], [41]. De l'autre
coté, I'anode, généralement en matériaux inertes comme le graphite ou le platine, est le
siége de réactions d'oxydation.

Les réactions globales aux électrodes peuvent étre schématisées comme suit :
e A lacathode [34], [40]:
M™ + ne— M
2H" + 2" — H»
e A T’anode [34], [40]:

2H,0 — O2 + 4H* + 4
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Figure 1.10. Schéma du principe de 1I’électrodéposition [40], [41]

Avant de procéder a 1’électrodéposition, il est nécessaire de nettoyer les surfaces
des piéces a revétir pour qu’elles soient aptes a recevoir le dépot.

La vitesse de dépot est directement liée a la densité du courant et a la composition
du bain, qui ont une influence importante sur la microstructure et la composition des dépots
obtenus [42].

b. Bain de chromage

La nature du dépét dépend principalement de la composition du bain électrolytique
nécessaire pour sa stabilité et son bon fonctionnement. L’électrodéposition du chrome peut
étre réalisée a partir de solutions dans lesquelles le chrome est au degré d’oxydation six
(Cr®"), dit hexavalent, ou trois (Cr®"), dit trivalent.

e Chrome hexavalent

De maniére génerale, industriellement, le chromage des pieces est réalisé au moyen
de solutions dans lesquelles le chrome est au degré d’oxydation six. A ce degré
d’oxydation, le chrome est toxique et cancérogene [43], [44]. Cependant, il est plus efficace
pour I’obtention de dépdts épais ou pour traiter des formes complexes.

Les ions de chrome hexavalent sont générés a partir du trioxyde de chrome CrO3
[45]. La réduction a 1’état métallique du chrome hexavalent par électrolyse ne se réalise
qu’en présence d’ions catalyseurs tels que SO4?” généré a partir d’acide sulfurique (H2SOa).
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e Chrome trivalent

L'électrodéposition du chrome & partir des bains de chrome trivalent a été
développée principalement dans le but de substituer les bains de chrome hexavalent, en
raison de la toxicité de ce dernier pour I'environnement et la santé humaine. Par ailleurs,
plusieurs inconvénients liés au chromage avec des solutions de chrome trivalent ont limité
son déploiement a grande échelle, notamment :

> La limitation de I’épaisseur de dépot qui ne dépasse pas 20 pum et
qui ne peut pas, en consequence, étre employée pour la plupart des
applications de chromage dur [46], [47] ;

> Larésistance a la corrosion est inférieure, a épaisseur égale, a celle
des dépdts obtenus en chrome hexavalent ;

» La vitesse d’usure du dépdt est trois a quatre fois supérieure a celle
des dépdts obtenus en chrome hexavalent ;

> Le fort dégagement d'hydrogéne gazeux a la surface de la cathode
qui peut fragiliser le substrat et diminuer sa résistance a la fatigue ;

> La forte présence de microfissures dans le dép6t [48] ;

» L’aspect en tant que couleur des dépdts est plus sombre et moins
bleuté que ’aspect habituel du chrome hexavalent ;

> Sensibilité a la présence d’ions Cr®* obtenus lors de l'oxydation du
Cr3* auprés de I'anode [49], [50].

Les ions de chrome trivalent sont générés principalement a partir de chlorures de
chrome trivalent CrCls ou de sulfate de chrome trivalent Cr2(SOa)s [51], [52]. Les bains
électrolytiques de chrome trivalent sont genéralement additionnés de sels conducteurs
(NaCl, KCI), d’agents tampons (généralement l'acide borique), d’agents complexant
(généralement les formiates) et éventuellement d’additifs organiques [51].

c. Influence des paramétres de I’électrolyse

L’obtention d’un dép6t uniforme et de bonne qualité dépend de plusieurs
parameétres de I'électrolyse, y compris la concentration des composants de la solution
électrolytique. Par conséquent, il est essentiel d'étudier I’effet de chaque parameétre sur la
qualité du dép6t et de faire le choix des conditions optimales pour garantir des résultats
satisfaisants.

e Température du bain

La température est un parameétre essentiel pour le bon fonctionnement du bain
électrolytique, elle porte une influence considérable sur la nature et la qualité du dép6t. Un
contréle continu de ce parametre est essentiel pour garantir la performance du processus.
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Le principal avantage d'une élévation de la température réside dans lI'accroissement
de la mobilité et de la diffusion des ions, provoqué par la réduction de la viscosité. De plus,
elle contribue a réduire les contraintes internes dans le revétement [53]. Toutefois, un exces
de température conduit inévitablement a une microstructure grossiére non souhaitée [54].
Un écart de plus de 5 °C par rapport a la température optimale peut altérer la qualité du
dépot et d'autres propriétés [55].

Yang et al. [56] ont montré que I'augmentation de la température du bain au-dela
de 35 °C diminue la dureté du dépdt de Cr-Ni, principalement en raison de la baisse de la
teneur en chrome et de I'augmentation de la taille des grains du dépét.

e Densité de courant

La densit¢ de courant est un parametre essentiel dans [’électrolyse, elle est
directement liée a la vitesse de formation des dépdts. Son augmentation entraine un
accroissement dans la réduction des ions métalliques par unité de surface a la cathode.
Toutefois, une augmentation excessive de ce paramétre favorise davantage le dégagement
d'hydrogene a la cathode, entrainant une fragilisation du substrat et la formation de déepots
pulvérulents moins adhérents, ainsi que 1’apparition de contraintes internes dans le dépot
[53], [57], [58].

Le choix de la densité de courant est aussi fonction de la température du bain et des
propriétés du dépot souhaité (Figure 1.11). Par conséquent, il est essentiel de travailler dans
des conditions optimales pour garantir la qualité des dépots.

e Vitesse de dépdt théorique (pum/h)
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Figure 1.11. Variation des caractéristiques des dépdts en fonction des parameétres de
chromage pour un bain standard (2509/1 CrOs et 2,5g/1 H2SO4) [59]
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e Agitation du bain

Au cours de I’électrodéposition, la concentration de I'électrolyte au niveau de la
cathode diminue. Afin d’homogeénéiser les concentrations et d’assurer ainsi un dépot
continu et uniforme, il est indispensable de maintenir une agitation constante du bain.

Cette agitation a également pour effet d'éliminer les bulles de gaz formees a la
surface de 1’¢lectrode, lesquelles sont responsables d’une mauvaise adhérence et de
I'apparition de piqdres sur le dépot.

1.4.5 Méthodes de mesure de I’épaisseur du dépot

a. Méthode basée sur la différence de poids

La méthode de différence de masse est trés répondue et permet une précision
suffisante pour calculer I’épaisseur de la couche de chrome déposée.

G. Qiuetal. [60] ont adopté cette formule dans leur étude sur I'électrodéposition de
chrome nanocristallin a partir d'un bain de chrome trivalent.

Am=mz—-mM

Ou:
Am : différence de masse de la piece avant et apres dépot en (g) ;
e : épaisseur de dépdt, en micrometre (um) ;
S : surface a revétir en (cm?) ;
p : masse volumique du métal & déposer ; p(Cr)=7,2 g/cm®.
b. Méthode par induction magnétique

La méthode par induction magnétique est employée pour mesurer I'épaisseur des
revétements non magnétiques sur des substrats ferromagnétiques. Ces revétements peuvent
étre des isolants électriques tels que la peinture ou le plastique, ainsi que des métaux non
magnétiques comme le zinc, le chrome, le cuivre, le laiton, le bronze, I'aluminium et le
titane, appliqués sur du fer ou de l'acier.
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Cette méthode est souvent utilisée pour des mesures rapides d'épaisseurs de
revétements. Elle implique simplement I'application de la sonde sur la surface du
revétement a mesurer, comme illustré dans la Figure 1.12. Il est essentiel que le point de
mesure soit propre et sec, étant donné qu'il s'agit d'une méthode a contact. La plage de
mesure s'étend du micromeétre a quelques millimétres. Un étalonnage doit étre réalisé si
une bonne précision (jusqu'a 1 %) est souhaitée.

Figure 1.12. Controle de I’épaisseur du revétement de chrome dur sur un rouleau de
laminage en acier [61]

1.4.6 Problématique

Malgreé les multiples atouts associés aux dépots de chrome, quelques désagréments
viennent diminuer cette panoplie d’avantages. En effet, de maniére générale, tous les
dépots de chrome présentent des microfissures [34], [61]. La Figure 1.13 montre un dép6t
d’une épaisseur de 70 pm obtenu avec des solutions standards de chrome hexavalent. La
Figure 1.13.a présente I'aspect de la surface ou I'on distingue nettement les fissurations. Le
taux de fissuration doit étre quantifié sur une coupe polie (Figure 1.13.b) et est exprimé en
nombre de fissures par unité de longueur [34].
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Figure 1.13. Mise en évidence des fissurations sur un dépots de chrome dur et épais
obtenus a partir de chrome hexavalent : a. aspect de surface ; b. section [34]

Un autre point a prendre en compte est le dégagement d’hydrogene a la cathode
pendant le chromage, phénoméne responsable de la fragilisation du substrat et de la
diminution de sa résistance a la fatigue. Ainsi, il est souvent indispensable d'appliquer un
traitement mécanique de surface préalable au chromage, tel que le grenaillage de
précontrainte ou le brunissage, pour remédier a cette problématique [62], [63].

Un aspect supplémentaire a prendre en considération est la nécessité pour le
substrat de ne pas présenter une trop faible dureté par rapport au revétement de chrome.
Dans le cas contraire, les pieces revétues pourraient rencontrer des difficultés a résister aux
chocs ou aux fortes pressions. Cette problématique est particulierement observable lors du
chromage de I’aluminium, une opération souvent réalisée dans le but de réduire la friction.

Il est toutefois utile de préciser que depuis de nombreuses années, 1’utilisation de
chrome hexavalent pour le chromage, produit réputé toxique, est mis sous haute
surveillance en raison de son impact environnemental [44].

1.5 Intégriteé de surface

Les performances des composants mécaniques, en termes de corrosion et
d'adhérence des revétements, sont étroitement liées a l'intégrité de surface.

L'intégrité de surface se definit par les caractéristiques intrinséques d'une surface
obtenue par un procedé d'usinage ou de mise en forme. Elle comporte plusieurs aspects
[64]:

e (aractéristiques topographiques (rugosité, géométrie, ...).

e Caractéristiques mécaniques de la couche superficielle (dureté, contraintes
résiduelles, ...).
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e Caractéristiqgues metallurgiques de la couche superficielle (structure
cristalline, phases, taille de grains, ...).

1.5.1 Caractéristiques topographiques

La topographie de surface désigne I'ensemble des irrégularités présentes sur la
surface. Ces irrégularités sont le résultat des procédés de fabrication et influencent
directement les propriétés fonctionnelles de la piéce.

Sur la surface, les irrégularités peuvent étre classées en 3 types, illustrés sur la
Figure 1.14 [65]:

e Irrégularités de forme (défauts macroscopiques) : ce sont des écarts par
rapport a la forme idéale de la piece, souvent visibles a I’ceil nu. Ils peuvent
inclure des défauts tels que la planéité, la cylindricité, le parallélisme ou la
perpendicularité. Ces défauts sont généralement introduits lors des
processus de fabrication.

e Irrégularité d’ondulation (défauts microscopiques) : les ondulations sont des
variations de la surface qui sont plus grandes que la rugosité. Elles sont
souvent dues aux vibrations des machines d’usinage ou aux processus de
fabrication comme le laminage. Les ondulations sont caractérisées par des
longueurs d’onde intermédiaires entre celles des défauts de forme et de
rugosité.

e Irrégularité de rugosité (défauts microscopiques) : la rugosité fait reférence
aux petites imperfections de la surface dues a 1’usinage ou a la finition de la
piéce. Elle est caractérisée par des irrégularités de petite échelle, souvent de
I’ordre du micrometre.

Defaut de forme

Rugosite

Ondulation

Figure 1.14. Differents défauts de surface [65]

Les irrégularités de rugosité sont définies par rapport a une ligne "moyenne" et se
divisent en deux catégories : les aspérités ou "pics" et les cavités ou "creux", illustrées sur
la Figure 1.15. L'ensemble de ces aspérités et cavités constitue la rugosité de surface.
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Figure 1.15. Schéma représentatif du profil de rugosité [66]

P

Ligne moyenne

La rugosité d'une surface donnée peut étre déterminée par la mesure d'un certain
nombre de parameétres correspondant soit a des profils "2D" ou a une topographie de
surface "3D" [67].

Dans cette étude, nous avons choisi certains parameétres qui, selon la littérature,
permettent de bien décrire la rugosité.

a. Hauteur moyenne arithmétique du profil "Ra"’

C'est la moyenne arithmétique des valeurs absolues des écarts du profil par rapport a la
ligne moyenne, comme illustrée sur la Figure 1.16 [67]. Ce parametre est largement utilisé
dans l'industrie pour évaluer I'état de surface, car il fournit des résultats stables, peu affectés
par les rayures et le bruit de mesure.

l
1
Ra = lez(x)ldx
0

Toutefois, il n'est pas toujours le plus approprié. En effet, les surfaces peuvent présenter
des aspects tres différents tout en ayant une valeur "Ra" identique.

Ra

¥

Y ™ Wy Y YTT N

Figure 1.16 Hauteur moyenne arithmétique du profil "Ra"
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b. Hauteur maximale du profil "'Rz""

Le parametre Rz se réfere a la rugosité maximale d'une surface. Il est défini comme la
somme de la valeur absolue de la hauteur maximale d'une créte "Pi" et de la profondeur
maximale d'une cavité "Vi" par rapport a la ligne moyenne, comme illustré sur la Figure
1.17.

Bien que cette mesure soit couramment utilisée, il convient de noter que la hauteur
maximale peut étre significativement influencée par les rayures et les bruits de mesure.

P+ 1ViD + (P + VD) + - + (1B + WD)
n

Rz

A noter que "n" représente le nombre de divisions du profil d’évaluation en
composantes, basées sur la longueur de 1I’échantillonnage.

8

Y
i Rz

Figure 1.17. Hauteur maximale du profil "Rz"
1.5.2 Caractéristiques mécaniques

a. Dureté

La dureté d'un matériau est sa capacité a résister a la pénétration et a la déformation
permanente, généralement causées par pénétration ou rayure [66]. Cette propriété est
mesurée au moyen de divers essais, adaptés selon le matériau considéré, tels que les essais
de dureté Brinell, Vickers ou Rockwell, chacun utilisant des méthodes et des échelles
différentes pour quantifier la résistance du matériau.

Le principe est toujours identique : un pénétrateur (cone ou sphére) est enfoncé a la
surface du matériau a tester avec une force connue pendant un temps donné. Les
dimensions de I'empreinte ainsi créée sont mesurées pour en déduire la dureté du matériau
[66]. Une empreinte plus petite indique un matériau plus dur.
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En pratique, les essais de dureté sont catégorisés en macro et micro dureté. La
macro-dureté concerne les essais avec des charges supérieures a 1 kg, tandis que la micro-
dureté implique des charges de 1 kg ou moins. Cette derniere est souvent utilisée pour
évaluer la dureté des couches superficielles ou des revétements.

Le domaine de la nano-dureté est apparu dans les années 80, impliquant des charges
appliquées inférieures a 1 gf. Cette technique est particulierement intéressante dans le
contexte des films minces [68].

L'objectif de la mesure de dureté est d'évaluer l'efficacité d'un traitement ou de
déterminer I'adéquation d'un matériau a une application donnée. De plus, la mesure de la
dureté peut fournir des informations sur d'autres propriétés du matériau.

En raison de sa facilité d'utilisation, le test de dureté est devenu la méthode
d'inspection la plus couramment utilisée pour les métaux et alliages destinés a des
applications mécaniques.

b. Contraintes résiduelles

Les contraintes résiduelles sont des tensions internes qui subsistent dans un
matériau apres le retrait d'une contrainte externe. Elles résultent généralement d'une
hétérogénéité de déformation introduite dans la structure [69].

Les traitements de mise en précontrainte visent a introduire des contraintes de
compression dans une couche superficielle d’épaisseur plus ou moins importante. La mise
en compression des couches superficielles a toujours pour origine un allongement
irréversible de ces couches, incompatible avec le reste de la piéce qui demeure soit non
déformée, soit peu déformée (Figure 1.18) [70].

Compression

A) B)

e .
~ Traction

Figure 1.18. a. Allongement plastique de la surface non liée au cceur ; b. Allongement
plastique de la surface liée au cceur [70]

L'objectif de I’introduction d’un champ de contraintes résiduelles est d’améliorer
essentiellement la tenue a la fatigue des pieces et des structures, tant dans le domaine de la
construction mécanique que dans celui de la construction métallique. De plus, ces
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contraintes sont également exploitées pour augmenter la résistance a la corrosion et a
I'usure, elles contribuent aussi a prévenir les phenomenes d'écaillage et de fissuration.

Le Tableau 1.4 regroupe les traitements de précontrainte selon le type de traitement.

Tableau I.4. Traitements de précontraintes [70]

Origines principales des

Type de traitement . Noms des traitements
contraintes
. Déformation plastique Sablage, grenaillage,
Mécanique plasti ge. 9 g
locale galetage, etc.
. . . el Trempe et trempe
Thermique Dilatation différentielle P . P
superficielle

Cémentation,
carbonitruration,
nitruration, etc.

Diffusion et dilatation

Thermochimique différentielle

1.6 Traitements mécaniques de surface

1.6.1 Introduction

Pour améliorer les performances d'une surface, sans affecter les propriétés du coeur
du matériau, deux techniques sont généralement utilisées : les traitements de surface et
I'application des revétements. Le choix du traitement de surface approprié n'est pas un sujet
assez évident. En effet, la pertinence d'un traitement de surface doit prendre en compte
divers aspects, notamment les propriétés et la composition du matériau.

Les traitements mécaniques de surface sont largement utilisés dans l'industrie en
raison de leur colt d'utilisation généralement bas. Ils consistent en des procédés basés sur
la déformation plastique hétérogene de la surface, entrainant ainsi un durcissement
superficiel et la génération de contraintes résiduelles de compression le long de la
profondeur de la zone affectée [71]. Ces changements conférent au matériau un avantage
significatif, renforcant ainsi ses propriétés face aux sollicitations telles que la fatigue,
I'usure et la corrosion.

1.6.2 Brunissage

Le brunissage est un procédé de finition tres utilisé en raison de sa forte productivité
et de sa facilité de mise en ceuvre (Figure 1.19). Comparé aux procédées conventionnels de
finition par abrasion, il permet une économie de matiére significative [67].
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Figure 1.19. Procéde de brunissage a bille [72]

Le principe de ce procédé repose sur l'application d'une pression sur les crétes de
rugosité a l'aide d'une bille, comme illustré dans la Figure 1.20. Cette action induit une
déformation plastique du matériau et bouche les creux au fur et & mesure de la progression
de l'outil. Par conséquent, en plus d'améliorer la dureté superficielle et d'introduire des
contraintes résiduelles de compression, le brunissage se distingue des autres procédés de
traitements mécaniques de surface par sa capacité a améliorer I'état de surface des piéces
traitées.

Force normal

Avance

surface tournée

Surface brunie

Figure 1.20. Schéma du principe du brunissage a bille

Cependant, 1’efficacité de ce traitement est conditionnée par deux points a prendre
en compte :
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e La capacité du matériau a subir une deformation plastique : il est
généralement recommandé que I'allongement du matériau soit d'au moins 5
% [73]. D'autres recommandations spécifient que la résistance a la rupture
et la dureté du matériau doivent respectivement étre inférieures a 1400 MPa
et 45 HRC pour que le matériau soit déformable par brunissage [73];

e L'optimisation des parametres de brunissage : la charge appliquée, le
diametre de la bille, I'avance, la vitesse de rotation et le nombre de passes
doivent étre ajustés en fonction des caractéristiques du matériau a traiter et
des résultats recherchés.

a. Effet du brunissage sur la rugosité

La rugosité est le premier facteur fortement affecté par le brunissage. Différents
travaux ont montré cet effet.

Cagan et al. [74] ont utilisé la méthode de Taguchi afin d'évaluer I'effet des
paramétres de brunissage a bille et du milieu utilisé sur la rugosité de l'alliage de
magnésium AZ91D. L'analyse de la variance (ANOVA) a indiqué que la force est le
parametre le plus influent sur la rugosité de surface. Une force plus élevée (400 N), associée
a une faible vitesse d'avance (0.05 mm/min) et trois passes, permet une diminution
maximale de la rugosité. Les meilleures valeurs de rugosité ont été générées en utilisant
I'nuile de bore comme environnement.

Attabi et al. [75] ont mené une étude portant sur le procédé de brunissage a bille
appliqué a l'acier inoxydable AISI 316L en utilisant la méthode de Box Bhenken. Leurs
travaux ont montré une amélioration de la rugosité de surface "Ra" de plus de 90% en
utilisant une bille de taille moyenne, une faible avance et une charge de brunissage élevée,
avec trois passes.

Laouar et al. [76] ont expérimenté le brunissage sur I'acier XC48 afin d’améliorer
I’état de surface. Les résultats obtenus ont montré une amélioration de 50% a 83% de la
rugosité Ra. Les auteurs ont souligné l'importance du choix des variables pour chaque
paramétre. En effet, l'utilisation du plan d'expérience de Box-Behenken a permis de
déterminer que des valeurs moyennes de I'avance (f = 0,091mml/tr) et de la force (Py = 120
N), ainsi qu'une bille de grand rayon (r = 3 mm), sont recommandées pour une réduction
maximale de la rugosité Ra.

Une étude de Hassan [77] a montré que le brunissage de lI'aluminium entraine une
diminution de la rugosité Ra lorsque la force de brunissage et le nombre de passes sont
augmentés. De méme, il a également étudié le laiton [78] et a confirmé ce résultat.
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Gharbi et al. [79] ont utilisé la méthode de Taguchi pour étudier I'effet de la vitesse
de rotation, de la force et de I'avance de brunissage sur la rugosité Ra d'une surface plane
en acier AISI 1010. Les résultats ont montré qu'une force de brunissage excédant les 400
N entraine un écaillage de la surface. Les parametres de brunissage optimaux pour les
plaques d'acier étaient une combinaison d'une vitesse de rotation de 235 tr/min, d'une force
de 400 N et d'une avance de 0,18 mm/tr. En appliquant ces paramétres, la rugosité de
surface Ra a été améliorée de 49%, passant de Ra=2,48 a Ra= 1,75 pm.

L'étude menée par Li et al. [80] a porté sur le brunissage des alliages AISI 5140 et
AA 7075, en prenant en compte divers parametres. Leur analyse a mis en eévidence que la
force de brunissage constitue le paramétre le plus déterminant dans la réduction de la
rugosité. Cette derniére, évaluée par l'indicateur Rz (hauteur maximale du profil), a
enregistré une baisse de 25 %. En outre, les auteurs ont proposé une expression décrivant
la relation entre la rugosité Rz et la force appliquée.

Bourebia et al. [81] ont utilisé I’approche fractale pour évaluer I’effet du brunissage
sur I’état de surface d’un alliage d’aluminium. En utilisant le plan d'expérience de Box-
Behnken, ils ont pu conclure que le diametre de la bille est le facteur le plus influent sur la
dimension fractale, et par conséquent, sur 1’état de la surface. En adoptant le régime optimal
(bille de diameétre 13,5 mm ; charge de 50 N ; avance de 0,22 mm/tr) combiné avec 3
passes, les auteurs ont observe la diminution la plus importante de la rugosité Ra, passant
de 1,06 um pour la surface usinée a 0,27 um pour la brunie.

b. Effet du brunissage sur la micro-dureté

Nguyen et al. [82] ont optimisé les paramétres de brunissage appliqués a I'acier H13
sur une fraiseuse. Les résultats ont révélé une augmentation de la dureté Brinell de 29.61%
en utilisant une fréquence de rotation de 719 tr/min, une avance de 431 mm/min, une
profondeur de pénétration de 0.12 mm.

Bourebia et al. [83] ont mené une étude expérimentale sur I'acier S355JR soumis
au brunissage a bille. Les résultats ont montré une augmentation de la microdureté en
surface de 30,46 % lors de I’application d'une force de 10 kgf et 3 passes. Il a été constaté
que le nombre de passes est le paramétre le plus influent sur la dureté Hv.

L'étude menée par El tayeb et al. [84] s'est concentrée sur I'analyse des parametres
de brunissage en vue d’accroitre la dureté de 1'alliage d'aluminium 6061. Leurs résultats
ont montré que le brunissage a une vitesse de 110 tr/min engendre la plus importante
amélioration de la dureté, avec une augmentation de 39 %. De plus, ils ont observé qu'une
bille de faible diamétre conduit a un durcissement de la surface, indépendamment de la
force et de la vitesse appliquées.
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Revankar et al. [85] ont trouvé que l'optimisation du brunissage du Ti-6Al-4V par
la méthode de Taguchi permet une augmentation significative de la microdureté, atteignant
jusqu'a 17 %. De plus, ils ont souligné 1’effet significatif de la force de brunissage et le
nombre de passes sur la microdureté.

L'étude menée par Hamadache et al. [86] visait & optimiser le processus de
brunissage afin de maximiser la dureté de I'alliage 36CrNiMo6. Leurs résultats ont montré
une augmentation de la dureté, passant de 66,35 HRA a 71,3 HRA. Les observations
métallographiques et les mesures de micro-dureté ont révélé une déformation plastique
pouvant atteindre 100 um de pénétration. L'analyse des résultats a montré que la force de
brunissage, le rayon de la bille et le nombre de passes de I'outil de brunissage sont les
parametres ayant les effets les plus significatifs sur la dureté HRA.

Gharbi et al. [87] ont souligné I'effet du brunissage sur la dureté superficielle des
plaques d'acier AIS1 1010, mettant en évidence I'influence prédominante de la force, suivie
de la vitesse, et dans une moindre mesure, de I'avance. Un modele de prédiction de second
ordre a été développé pour déterminer le régime optimal visant a maximiser la dureté. Selon
cette étude, la dureté de I'acier passe de 59 a 65,5 HRB, a condition que la force n'excéde
pas 400 N ; au-dela de cette valeur, un phénomeéne d'écaillage du métal se produira. Il est
cependant a noter que I'augmentation de la force de brunissage entraine une augmentation
de la profondeur de la couche durcie.

c. Effet du brunissage sur les contraintes résiduelles

Dans I'étude menée par Rodriguez et al. [88], la surface de I'acier AISI 1045 subit
une déformation qui est ensuite caractérisée par des mesures aux rayons X afin de quantifier
les contraintes résiduelles qui en résultent. Les auteurs ont observé qu'apres I'opération de
tournage, des contraintes résiduelles de traction sont présentes a la surface. Cependant, le
processus de brunissage les a transformeées en contraintes résiduelles de compression, se
développant jusqu'a une profondeur de 1 mm.

Abrdo et al. [89] ont remarqué que l'acier AISI 1060 répond positivement au
brunissage. En effet, des contraintes résiduelles de compression sont produites a I'extréme
de la surface. Ces contraintes augmentent proportionnellement a la pression appliquée,
atteignant jusqu'a -1730 MPa avec une pression de 300 bars et trois passes de brunissage.

Chomienne et al. [90] ont étudié I'effet des parameétres de brunissage sur les profils
de contraintes résiduelles d'un acier inoxydable martensitique 15-5PH. Leurs résultats
mettent en évidence que le brunissage induit une couche compressive intense d'une
profondeur de 0,3 mm. Parmi les différents parameétres étudiés, il a été constaté que la force
normale exerce l'effet le plus significatif sur I'épaisseur de la couche affectée, tandis que la

33



vitesse de rotation, I'avance et le nombre de passes ont une influence limitée sur les profils
des contraintes résiduelles.

Garcia-Granada et al. [91] ont entrepris une étude portant sur I'acier AISI 1038 et
I'alliage d'aluminium AA2017-T4lIl afin d'évaluer I'effet du brunissage sur les contraintes
résiduelles. Les résultats obtenus a travers deux méthodes de mesure distinctes, confirment
que le brunissage engendre des contraintes résiduelles de compression jusqu'a une
profondeur de 0,5 mm.

Salahshoor et al. [92] ont affirmé que le brunissage d'un alliage Maghnésium-
Calcium (Mg-Ca), utilise dans I'industrie biomédicale, confere a ce dernier une meilleure
intégrité de surface. Cette amélioration se caractérise par des contraintes résiduelles de
compression élevees, un écrouissage prolongé, ainsi qu'un changement de granulométrie
sur une profondeur conséquente de la surface.

d. Effet du brunissage sur la corrosion

Saldafa-Robles et al. [93] ont réalisé une étude portant sur I’effet du brunissage a
billes sur la rugosité, la dureté et la résistance a la corrosion de I'acier AISI 1045. Leurs
résultats ont révélé une amelioration significative de 83 % pour la rugosité Ra et de 14 %
pour la dureté HB. L'analyse statistique a révélé la force de brunissage comme le facteur le
plus influent sur ces propriétés. De plus, I'échantillon bruni a montré une résistance a la
corrosion 12 fois supérieure a celle de I'échantillon usiné, amélioration attribuée a
I'affinement du grain induit par ce procédé.

Kovacs et al. [94] ont utilisé la méthode de Taguchi afin d’évaluer I’effet du
brunissage a billes sur la résistance a la corrosion de I’acier C45. Leur étude a révélé que
la rugosité de la surface avant brunissage est le parameétre le plus significatif sur la
corrosion, soulignant que I’amélioration de la résistance a la corrosion est directement liée
a une faible rugosité.

Denkena et al. [95] précisent que les contraintes résiduelles élevées de compression,
générées par brunissage a bille, ont significativement réduit la vitesse de corrosion de
I’alliage de magnésium MgCa3.0.

Santos et al. [96] ont fourni une vue d'ensemble des plus récents procédes de
traitement meécanique de surface appliqués sur différents alliages de magnesium. Ils ont
rapporté que le brunissage améliore la finition de surface, augmente la microdureté et
introduit des contraintes résiduelles de compression en subsurface. De plus, I'affinement
des grains, résultant de ce traitement, augmente la résistance a la corrosion des alliages de
magnésium.
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Silva-Alvarez et al. [97] ont rapporté que le procédé de brunissage a bille, appliqué
a l'alliage CoCrMo, entraine une recristallisation dynamique conduisant a un affinement
des grains en subsurface. Les plans d'expérience et I'analyse ANOVA ont montré que la
force de brunissage est le principal paramétre qui affecte la dureté, la rugosité et le
comportement & la corrosion. Dans les meilleures conditions expérimentales, la dureté a
été augmentée de 41.4 %, la rugosité et le taux de corrosion ont été réduits respectivement
de 72.7 % et 92.4 %.

Tang et al. [98] ont analysé l'intégrité de surface et la résistance a la corrosion de
I'alliage de titane Ti-6Al-4V apres brunissage cryogénique. Les résultats ont montré une
diminution de la rugosité et un affinement des grains dans les couches superficielles du
matériau. L'augmentation du nombre de passes a un impact significatif sur I'uniformité des
grains. Une amélioration de la résistance a la corrosion a été obtenue grace a I'affinement
des grains.

Uddin et al. [99] ont étudié I'effet du processus combiné du meulage-brunissage a
bille sur l'intégrité de surface, les performances tribologiques et la corrosion des alliages
Stellite 21. 1l a été rapporté que, par rapport a la rectification, le meulage-brunissage avec
une force de 509 N réduit la rugosité moyenne "Ra" de 72%, augmente la microdureté de
surface de 16%, améliore la résistance a lI'usure de 29% et a la corrosion de 97%.

e. Effet du brunissage sur I’adhérence des revétements

Dans leur étude, Brostow et al. [100] ont rapporté 1’effet positif du brunissage sur
I'adhérence des revétements de chrome dur appliqués sur l'acier a outils Vanadis. Les
auteurs ont constaté une amélioration de la résistance aux rayures et une diminution du
nombre de microfissures dans le revétement de chrome.

Uddin et al [101] ont observé que le brunissage favorise le dépdt du revétement
d'hydroxyapatite (HA) sur I’alliage Mg AZ31B. Ce dep0t se caractérise par une densité et
une compacité augmentées, comparativement a celui réalisé sur une surface non brunie. De
plus, les résultats du test d'arrachement du revétement HA par traction ont montré une
meilleure performance de la surface brunie. En effet, la force d'adhérence de HA sur la
surface brunie a été mesuree a 13,2 MPa, tandis que celle de la surface non brunie était de
9,87 MPa.

1.7. Conclusion

Daprés la littérature présentée, il est possible de conclure que la résistance a la
corrosion et I’adhérence des revétements sont étroitement liées a l'intégrité de surface. De
plus, il est montré que le traitement par brunissage est efficace pour améliorer les propriétés
de surface, augmentant ainsi la durabilité et la fiabilité des composants mécaniques. Les
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recherches bibliographiques indiquent que le brunissage ne peut atteindre cet objectif que
s'il est correctement optimisé. Le chapitre suivant aborde en détail cette problématique.

36



Chapitre 1

Materiels & techniques expérimentales
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11.1 Introduction

La réussite du traitement par brunissage, en termes d'amélioration des propriétés,
dépend du choix approprié des parametres et du régime utilisé. Pour garantir des résultats
pertinents, il est nécessaire d'optimiser le procédé.

Dans ce chapitre, nous présentons d'abord le matériau utilisé pour cette étude, ainsi
que la technique d'usinage et de brunissage a bille, avec les paramétres experimentaux.
Ensuite, nous décrivons la méthodologie des plans d'expérience adoptée pour évaluer I'effet
des parametres de brunissage sur la rugosité de surface "Ra". Enfin, nous détaillons les
techniques d'investigation employées pour la caractérisation microstructurale, mécanique
et électrochimique, tant du substrat que du dépdt de chrome.

11.2 Matériau d’étude

11.2.1 Composition chimique

Le matériau utilisé dans cette étude est I'acier de construction S235JR, selon la
norme européenne EN 10025-2, fourni sous forme de barres cylindriques par le complexe
sidérurgique Sider El-hadjar (Annaba). La composition chimique de cet acier, déterminée
par spectroscopie optique a l'aide d'un spectrométre Thermo Scientific modéle ARL 3460
Metals Analyzer (Figure 11.1), est présentée dans le Tableau 11.1.

Figure I1.1. Spectrometre Thermo Scientific ARL 3460 Metals Analyzer

Tableau I1.1. Composition chimique de I'acier S235JR en % massique

C Mn Si Cu Cr P S
0.18 0.66 0.14 0.06 0.01 0.01 0.006
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Chaque élément d'addition présent dans cet acier a un effet sur ses différentes
propriétés :

e Carbone (C): constitue I'élément principal qui confére a 1’acier sa dureté. Une
augmentation de sa teneur entraine une élévation de la résistance a la traction.

e Manganése (Mn) : se combine avec le soufre pour former des inclusions de sulfure
de manganése qui améliorent 1’usinabilité. Le manganése augmente également la
capacité de durcissement de 1’acier.

e Silicium (Si) : utilisé principalement comme désoxydant lors de la fabrication de
’acier, le silicium contribue également a améliorer la résistance a I’oxydation a haute
température.

o Cuivre (Cu) : ajouté en petites quantités, le cuivre peut améliorer la résistance a la
corrosion de 1’acier.

e Phosphore (P) et le Soufre (S) : généralement considérés comme des impuretés dans
I’acier, ils sont maintenus a des niveaux faibles.

11.2.2 Caracteéristiques mécaniques et microstructurales
Les caractéristiques mécaniques, fournies par le fabricant, des barres S235JR sont
présentées dans le Tableau I1.2.

Tableau I1.2. Propriétés mécaniques de I'acier S235JR utilisé

Re [Mpa] Rm [Mpa] A% Hv
318 446 33,9 148

Pour ses caractéristiques microstructurales, une analyse métallographique a été
réalisée. La préparation de la surface a suivi les étapes suivantes :

« Echantillonnage : un échantillon de dimensions @ = 30 mm x 10 mm a été découpé
sous lubrification abondante a I'aide d'une trongonneuse métallographique.

» Polissage de dégrossissage : la surface a observer a été polie sur une polisseuse a
plateau rotatif avec du papier abrasif en carbure de silicium successivement jusqu’au
papier de granulométrie 4000.

« Polissage de finition : la surface pré-polie a ensuite été polie avec du papier feutre
en utilisant une suspension d'alumine, conférant a la surface un aspect miroir.

o Attaque chimique : une solution de nital a 3 % a été utilisée pour révéler les joints
de grains. La surface a été attaquée pendant 20 secondes, puis nettoyée avec de I'eau
distillée et séchée a l'air.
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o Observation métallographique : un microscope optique de marque Optika, modele
B-810 (Figure 11.2), connecté a un ordinateur, permet I'observation et I'enregistrement
des micrographies a I’aide du logiciel Proview.

Figure 11.2. Microscope optique Optika B-810

L'observation métallographique nous a permis d'examiner la microstructure de l'acier
S235JR, illustrée a la Figure 11.3. Comme pour tous les aciers a faible teneur en carbone,
cet acier est principalement composé de ferrite avec une faible teneur en perlite.

5 & S o
Figure 11.3. Microstructure de 1’acier S235JR
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11.3 Méthodologie expérimentale
La démarche expérimentale repose sur le traitement par brunissage a la bille qui a
pour objectif d’améliorer 1’état de surface. L’effet sur la rugosité de surface a d'abord été
étudiée et les paramétres de brunissage ont été optimisés en vue d’améliorer la qualité de
surface qui présente une influence significative sur le comportement a la corrosion [102].

La méthodologie adoptée pour la réalisation de ce travail expérimental est basée
sur les plans d'expériences de surface de réponse. Ces plans, comme le montre la Figure
1.4, permettent de définir une relation entre une grandeur d'intérét, appelée réponse de
sortie (y), et un ensemble de variables d'entrée, appelées facteurs (xi), en établissant un
modele fonctionnel du type : y = f(x;). L'utilisation des plans d'expériences offre plusieurs
avantages :

e Maximiser les informations obtenues tout en minimisant le nombre
d'expériences, ce qui permet une réduction significative du temps, des colts et
des ressources nécessaires a la recherche.

e Générer un modele prédictif représentant la relation entre les variables d'entrée
et la réponse de sortie.

e Evaluer I'effet individuel et les interactions de chaque variable d'entrée sur la
réponse de sortie.

e Génerer des surfaces de réponses permettant d'identifier les valeurs optimales
des variables d'entrée pour maximiser ou minimiser la réponse de sortie.

Parametres d’entrée Bruits Parametres de sortie

X facteur 1

x,: facteur 2 .
Systeme

o y : réponse de sortie
Outil/Piece

X5 facteur 3

X, facteur n

Figure 11.4. Diagramme de 1’expérimentation

Les essais expérimentaux ont été effectués selon la méthode de surface de réponse
basée sur les plans de Box-behnken [103]. Ces plans permettent d'établir un modeéle
mathématique du second degré avec les interactions d’ordre deux, illustré par I’équation
suivante :

= ag+ a;x; + ayxy + azx3 + agXy + A1pX1%5 + Q13X X3 + AraXXs + Ax3X5X3
+ ApaXpXy + A34X3%, + Q11X + QX2 + A33X2 + agax?

Ou:
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e Y estlaréponse prédite.
e X1, X2, X3, X4 . Sont les facteurs d’entrées.

e o, a1, 2, Az, A4, A12, A13, A14, A23, A24, A34, A11, A22, A33, A4 : SONt les coefficients
du modéle mathématique calculés a partir des résultats des expériences.

Les plans de Box-Behnken pour quatre facteurs a trois niveaux nécessitent 27
experiences, comme illustrée dans le Tableau I1.3.

Tableau 11.3. Matrice d’expériences de Box-Behnken pour quatre facteurs en valeurs
centrées réduites

Essai N° Facteur 1 Facteur 2 Facteur 3 Facteur 4

2 1 -1 0 0

10 1 0 0 -1

12 1 0 0 1

14 0 1 -1 0

16 0 1 1 0

18 1 0 -1 0

20 1 0 1 0

22 0 1 0 -1

24 0 1 0 1

26 0 0 0 0
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Le traitement des données a été réalise a l'aide de Matlab, via un programme
développé par Laouar et al. [76], conformément a I'organigramme présenté a la Figure 11.5.

Ce programme permet de générer un modeéle prédictif des réponses et de calculer
le coefficient de détermination (R2) ainsi que le coefficient de Fisher (F) afin d’évaluer la
qualité du modéle. Selon la littérature, une valeur de R2 proche de 1 indique un bon
ajustement du modele, de plus, une valeur du coefficient de Fisher supérieure a celle
théorique atteste de haute significativité du modele [103].

Apreés la validation théorique du modele, une étape d’optimisation des paramétres
d’entrée est réalisée afin de minimiser la réponse. Une validation expérimentale est ensuite
effectuée en utilisant le régime optimal et en comparant la réponse prédite et mesurée.

Enfin, le programme génére les surfaces de réponse, permettant ainsi d'étudier
I'effet des paramétres et leurs interactions sur la réponse de sortie.
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Désignation des facteurs

\ 4

Désignation des valeurs Désignation des valeurs Désignation des valeurs
réelles correspondantes au réelles correspondantes au réelles correspondantes au
niveau bas (-1) de chaque niveau moyen (0) de niveau haut (+1) de chaque
facteur chaque facteur facteur

aVa

Création de la matrice
d’expérience

A 4

Introduction des réponses
mesurées (Y)

y

Traitement des données et
génération du modele

T

Calcul du coefficient de J [ Calcul du coefficient de

Fisher (F) détermination (R?)

Optimisation des
paramétres afin de
minimiser la réponse

Y

Génération des surfaces de
réponses

Fin

Figure I1.5. Organigramme de calcul [76]
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11.4 Préparation des échantillons
11.4.1 Matériels utilisés

a. Machine-outil
La préparation des échantillons par usinage ainsi que leur traitement par brunissage
ont été réalisés sur un tour Stanko, modéle 1A616 (Figure 11.6).

Figure 11.6. Tour Stanko 1A616

b. Outil de coupe
Les opérations de tournage ont été réalisées au moyen d’un outil de coupe de la
marque Teknik, modéle SCLCR 2020 K09 (Figure 11.7), dont les caractéristiques sont
détaillées dans le Tableau I1.4. Cet outil est équipé d'une plaquette en carbure de marque
Sandvik, modele CCMT 09T3.

Figure 11.7. Outil de coupe
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Tableau I1.4. Caractéristiques de 1’outil de coupe

L B Kr |
125 mm 20 mm 95° 9 mm

c. Outil de brunissage

Le traitement mécanique de surface a été effectué a I'aide d'un outil de brunissage,
représenté a la Figure 11.8. Trois billes en acier 100C6, de diametres respectifs 7 mm, 10
mm et 13,5 mm, ont été utilisées. Leurs duretés superficielles sont respectivement de 886,7
Hv (Db7), 611,9 Hv (Db10) et 712,1 Hv (Db13,5), comme indiqué a la Figure 11.9. La bille,
libre en rotation (Figure 11.10), est maintenue en position par un ressort assurant
I'application de la charge. Sous I'effet de cette charge, elle exerce une déformation continue
sur la surface de la piéce.

Figure 11.8. Dispositif de brunissage

Figure 11.9. Bille de brunissage, diametre 7, 10 et 13 mm, utilisée

La Figure I1.10 présente une coupe transversale du dessin d’assemblage de 1’outil
de brunissage. La vis de réglage (2) permet d’ajuster la rigidité du ressort.
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Figure 11.10. Coupe transversale du dessin d’assemblage de 1’outil de brunissage

L’ ¢étalonnage de I’outil de brunissage est réalis¢é a 1’aide d’un dynamometre
numeérique. L’effort appliqué sur la bille pendant 1’opération correspond au déplacement
de latige (6). Ainsi, en faisant tourner la piéce a une fréquence déterminée et en combinant
I'avance de l'outil communiquée par le chariot longitudinal, on obtient la déformation
plastique de la surface.

11.4.2 Procédure expérimentale
La procédure expérimentale adoptée pour la préparation et le brunissage des
échantillons s'est déroulée en deux phases distinctes.

La premiére phase consiste en l'usinage de la piece par chariotage sur tour en vue
de préparer la surface cylindrique pour le traitement par brunissage. L'objectif de cette
phase est d'identifier au moyen des plans de Box-Behnken, le régime optimal de
brunissage, en 1’occurrence une rugosité minimale de la surface.

La seconde phase comprend l'application du régime optimal de brunissage sur des
surfaces planes de la barre qui ont été préalablement usinée par une opération de dressage
sur le tour. Ces surfaces planes sont destinées pour différents essais dans cette étude
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(mesure du profil de dureté, diffraction des rayons X (DRX), essai de corrosion, dép6t de
chrome et scratch test).

a. Préparation et brunissage de la surface cylindrique
« Preparation par tournage

Conformément aux plans de Box-Behnken, trois piéces cylindriques de 10
segments chacune (Figure 11.11) ont été usinées sur tour, en utilisant un montage mixte
pour le maintien des pieces. Afin de standardiser les conditions initiales de brunissage, le
méme régime, tel qu’indiqué dans le Tableau 1.5, a été appliqué pour ’opération de
chariotage. Ce régime a été sélectionné sur la base des abaques d’usinage et de plusieurs
essais préliminaires.

219
2
13, 6 16
g | i
] D234 (s{el 17 (8ol T10 1
! ! !

Figure I1.11. Dessin de définition de 1’échantillon

Tableau 11.5. Régime de coupe pour I’opération de chariotage

Fréquence de rotation Avance de I’outil "f" Profondeur de passe
"N" [tr/min] [mm/tr] "ap" [mm]
1400 0,11 0,5

« Traitement par brunissage

Le traitement par brunissage est appliqué sur la surface préalablement préparée par
chariotage. Les segments 1 a 9 (Figure I1.11) ont été usinés puis immédiatement brunis,
tandis que le segment 10 a été uniguement usiné. Le processus de brunissage est réalisé
suivant le plan de Box-Behnken en considérant quatre paramétres de brunissage, comme
illustré dans le diagramme de la Figure 11.12, avec la moyenne arithmétique de la rugosité
"Ra" comme parametre de sortie. Le paramétre de rugosité "Rz" a également été mesuré
afin de donner une indication sur la hauteur maximale des irrégularités de surface,
permettant ainsi une évaluation plus détaillée de la rugosité. Etant donné que "Ra" est le
paramétre de rugosité de surface le plus largement utilisé [104], il a été le seul a étre étudié
et optimisé.
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Parametres d’entrée

x,: Force "p

X, Diamétre de >

bille "Db"
x,: Avance "f

x,: Fréquence
de rotation "N"

Parametres de sortie

Bruits
q
Systeme
, Outil/Piece
q

m——lp Y : Rugosité "Ra"

Figure 11.12. Diagramme du processus de brunissage

Les quatre parametres de brunissage considérés (P, Db, f et N), ont été variés sur
trois niveaux chacun, comme présenté dans le Tableau I1.6. Ces régimes ont été
sélectionnés conformément a la littérature [66], [67] et des essais préliminaires.

Tableau I1.6. Niveaux des parameétres de brunissage

Paramétres d’entrée Niveaux

-1 0 +1
X1: Force "P" en [N] 80 160 240
Xz : Diametre de la bille "Db" en [mm] 7 10 13
Xs: Avance "f" en [mm/tr] 0,054 0,091 0,128
Xa: Fréquence de rotation "N" en [tr/min] 355 560 765

Les essais ont été réalisés conformément aux différentes combinaisons de la matrice
de Box Behnken (Tableau 11.7), sous une lubrification abondante. Sur la Figure 11.13 est
montrée I’opération de brunissage de la surface cylindrique.

Tableau I1.7. Matrice d’expérience de Box-Behnken pour quatre facteurs en valeurs

réelles
Exp N° X1:P X2:Db Xs: f Xs:N
1 80 7 0,091 560
2 240 7 0,091 560
3 80 13 0,091 560
4 240 13 0,091 560
5 160 7 0,054 560
6 160 13 0,054 560
7 160 7 0,128 560
8 160 13 0,128 560

49



10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27

80
240
80
240
80
240
80
240
160
160
160
160
160
160
160
160
160
160
160

0,054
0,054
0,128
0,128
0,091
0,091
0,091
0,091
0,091
0,091
0,091
0,091
0,054
0,128
0,054
0,128
0,091
0,091
0,091

560
560
560
560
355
355
765
765
355
355
765
765
355
355
765
765
560
560
560

(e

Figure 11.13. Brunissage de la surface cylindrique
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b. Préparation et brunissage de la surface plane
o Préparation par tournage

La préparation de la surface plane est effectuée sur tour par une opération de
dressage (Figure 11.14), en utilisant le méme régime de coupe précédemment utilisé

(Tableau I1.5).
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Outil de}
coupe

Figure 11.14. Préparation de la surface par opération de dressage sur tour
e Traitement par brunissage

Le traitement par brunissage (Figure 11.15) est réalisé en utilisant le régime optimal
offrant la rugosité "Ra" minimale, en 1’occurrence, la force de 210 N, le diametre de bille
de 10 mm, I’avance de 0,091 mm/tr et la fréquence de rotation de 560 tr/min.

Figure 11.15. Brunissage de la surface plane

Suite a ’opération de brunissage, chaque échantillon est trongconné sous forme de
pastille de 10 mm d'épaisseur a l'aide d'une tronconneuse meétallographique, sous
lubrification abondante. Les échantillons ainsi traités sont désignés sous 1’appellation
"échantillon bruni".

Les échantillons préparés par usinage et non traités par brunissage sont désignés
sous I’appellation "échantillons usinés".
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Les échantillons préparés par usinage et finis par polissage sont désignés sous
I’appellation "échantillons polis". Le polissage des échantillons a été fini par papier abrasif
successivement jusqu'au SiC 4000 sur une polisseuse automatique afin d'arriver a une
rugosité de surface similaire a celle des echantillons "brunis™ et ainsi étre utilisées a des
fins de comparaison.

1.5 Mesures et caractérisation
11.5.1 Rugosité

a. Mesure de rugosité 2D
Les rugosites "Ra" et "Rz" ont été mesurées, sur les surfaces cylindrigues, au moyen
d’un profilométre Time® modé¢le TR220 (Figure 11.16), un appareil portatif qui fonctionne
selon le principe du palpage mécanique d'un stylet fin sur la surface du matériau.

Les paramétres de 1’appareil ont été configurés conformément au Tableau 11.8 en
utilisant un filtre Gaussien. Une moyenne de trois mesures par segment fut effectuée.

Figure 11.16. Profilometre Time® modéle TR220

Tableau 11.8. Parameétres par défaut pour Ra, Rz basés sur la limite de tolérance

supérieure
Parametre Limite de tolérance du parametre
Ra (um) 0.02<Ra<0.10 0.10<Ra<2.0 20<Ra<10
Rz (um) 0.16<Rz<080 0.80<Rz<16.0 16.0<Rz<80
Cut-off As (mm) 0.25 0.8 2.5
Nombre de section 5 5 5
Longueur d’évaluation (mm) 1.25 4 125
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b. Topographie 3D
La topographie 3D de la surface cylindrique non brunie (usinée) et de la surface
cylindrique brunie avec le régime optimal a été observée a I'aide d'un profilométre optique
sans contact, modele CT100, de la société cyberTECHNOLOGIES (Figure 11.17).

if
'\
k-

e

»

Figure 11.17. CT100 de cyberTECHNOLOGIES company

11.5.2 Diffraction des rayons X (DRX)

Des mesures de diffraction des rayons X (DRX) ont été réalisées sur la surface
plane de I'échantillon "bruni" ainsi que I'échantillon "poli" de référence, dans le but
d'évaluer d'éventuels changements de structure et d’analyser toute modification dans les
pics de diffraction.

Le diffractométre PANalytical EMPYREAN (Figure 11.18) a été utilisé avec un
rayonnement Cu-ka (A = 1.54 A) et un pas de 0.013°.
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Figure 11.18. Diffractometre PANalytical EMPYREAN

11.5.3 Mesure de micro-dureté Vickers

Des mesures de micro-dureté Vickers, selon la norme 1SO 6507, en subsurface ont
été realisées pour établir le profil de micro-dureté (Figure 11.19) sur la section
perpendiculaire a la surface plane de I'échantillon "bruni™ ainsi que I'échantillon "poli" de
référence. Les échantillons ont été sectionnés, perpendiculairement a leur surface plane, a
I'aide d'une trongonneuse métallographique sous une lubrification abondante.

Le profil de dureté a été mesuré au moyen d’un micro durometre Innovatest model
412D (Figure 11.20) en utilisant une charge de 10 gf et un pas de 10 um pour chaque mesure
a partir de la surface, les mesures sont accomplies sur trois profils et une valeur moyenne
a éteé notée.
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Figure 11.19. Profil de micro-dureté Vickers

Figure 11.20. Durométre Innovatest model 412D
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11.6 Essai de corrosion et caractérisation

11.6.1 Essais de corrosion

Afin d'évaluer la tenue a la corrosion de I'échantillon "bruni" ainsi que les
échantillons "usiné" et "poli", un potentiostat Reference 600+ de Gamry Instruments Inc a
éte utilise.

L'étude a été realisee a l'aide de la technique de polarisation (Tafel) et de la
spectroscopie d'impédance électrochimique (EIS), en utilisant une solution NaCl a 3.5 %
en poids dans une cellule conventionnelle a 3 électrodes a la température ambiante. la
Figure 11.21 montre le montage électrochimique utilisé.

Une électrode Ag/AgClI (3.5M KCI) et une autre de platine ont été utilisées comme
électrode de référence et contre-électrode respectivement. Les surfaces planes brunie,
usinée et polie ont été utilisées comme électrodes de travail et toutes leurs surfaces latérales
ont été recouvertes de résine époxy avant d'étre exposées a la solution de test.

Avant d’effectuer les mesures, un potentiel de circuit ouvert (OCP) a été surveillé
pendant 60 minutes pour stabiliser la solution et atteindre un état d'équilibre. Pour le test
d'impédance, un signal AC sinusoidal d'une amplitude de 5 mV (rms) et un balayage de
100 000 a 0.1 Hz ont été utilisés. Les tracés de Tafel ont été obtenus en un seul balayage
commengcant a -250 mV jusqu'a +250 mV par rapport au potentiel a circuit ouvert (Eocp),
avec une vitesse de balayage de 0,5 mV/s.

Remarque : tous les échantillons ont été nettoyés a I'acétone, un solvant tres efficace
pour éliminer les contaminants tels que les huiles et les graisses. 1ls ont ensuite été rincés
a I'eau distillée et séchés a l'air libre avant de procéder aux essais de corrosion.

Figure 11.21. Montage électrochimique
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11.6.2 Microscopie électronique a balayage (MEB) et spectroscopie

a dispersion d'énergie (EDS)

La morphologie des échantillons, avant et aprés corrosion, a été observée a l'aide
du microscope €électronique a balayage (MEB) Quanta 250 de la societé FEI (Figure 11.22).
L'imagerie en mode électrons secondaires a été utilisée. Etant donné que ces électrons
proviennent des couches superficielles, ils sont tres sensibles aux variations de la surface
de I'échantillon. Cela permet de visualiser avec une grande résolution la topographie et les
produits de corrosion présents sur la surface.

En complément de ces observations, une analyse des éléments chimiques sur les
surfaces corrodées a éte réalisée grace au module de spectroscopie a dispersion d'énergie
(EDS) intégré au microscope électronique a balayage.

Remarque : tous les échantillons ont été rincés a l'eau distillée puis séchés a l'air
libre avant d'étre observés au microscope électronique a balayage (MEB).

Figure 11.22. Microscope électronique a balayage, modéle Quanta 250

11.7 Caractérisations de la cinétique de corrosion

Il est possible de caractériser la cinétique des réactions électrochimiques par 1’étude
de la densité de courant et du potentiel électrochimique mis en jeu lors des réactions de
corrosion. Les méthodes électrochimiques, largement privilégiées a cet effet, permettent
de générer des graphiques facilitant la comprehension des mécanismes de corrosion et la
détermination de leur vitesse. Ces méthodes sont essentielles pour développer des
stratégies de prévention de la corrosion.

Cette section a pour objectif de rappeler les principes des différentes techniques
utilisees dans notre étude.
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11.7.1 Potentiel a circuit ouvert (OCP)

Le potentiel de corrosion (Ecorr), €galement appelé potentiel libre ou potentiel a
circuit ouvert noté Eocp, représente le potentiel établi entre 1’¢lectrode de travail (la surface
métallique a étudier) et le milieu (électrolyte), par rapport a une électrode de référence sans
qu’aucun courant externe ne soit appliqué au systeme [105]. Plus ce potentiel est élevé,
plus le métal est considéré comme noble. En corrosion, la partie du systéme la moins noble
constitue 1’anode, tandis que la partie la plus noble constitue la cathode. Cette approche
permet de prédire le sens de la réaction mise en jeu dans un milieu ou plusieurs métaux
coexistent [14].

Le suivi du potentiel d’abandon au cours du temps E = f(t) permet d’avoir des
informations sur le processus effectué a 1’interface métal/électrolyte et de déterminer le
temps nécessaire pour 1I’obtention d’un régime stationnaire.

Les différentes allures de 1’évolution du potentiel de corrosion en fonction du temps
sont représentées sur la Figure 11.23.

4

T :

E

temps

Figure I1.23. Différentes allures du potentiel de corrosion d’une électrode de travail [18]

a- Le potentiel de 1’électrode devient de plus en plus noble, il y a une passivation du
métal par formation a la surface d'un produit de corrosion insoluble protecteur.

b- Le potentiel devient de moins en moins noble ou plus négatif, il y a une attaque du
métal (dissolution).

c- Le potentiel devient d'abord plus négatif, puis tend vers des valeurs plus positives,
il y a une attaque suivie d’une passivation.

d- Le potentiel devient plus noble puis se déplace vers des valeurs plus negatives, le
cas d’un film protecteur préexistant avant immersion qui disparait.

11.7.2 Polarisation potentiodynamique
C’est une méthode qui consiste a faire varier le potentiel de 1'¢lectrode de travail (la
surface métallique a étudier) par rapport a I’¢électrode de référence de manicre continue, du
domaine cathodique (valeurs les plus négatives du potentiel) au domaine anodique, tout en
mesurant la densité de courant correspondante [106]. Cette méthode permet d'obtenir des
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courbes de polarisation qui fournissent des informations sur la vitesse de corrosion (jcorr),
le potentiel de corrosion (Ecorr) et la résistance de polarisation (Rp) du metal.

e Méthode d’extrapolation des droites de Tafel

La représentation graphique de la courbe logarithmique de la valeur absolue de la
densité de courant en fonction du potentiel, soit log|i|=f(E), permet 1’extrapolation des
droites de Tafel (Figures 11.24). L'intersection de ces deux droites permet de déterminer le
courant de corrosion (Icorr) en ordonnée et le potentiel de corrosion (Ecorr) en abscisse
[18]. La mesure des pentes des droites de Tafel, fournit les valeurs des constantes Pa et Bc,
qui renseignent sur les réactions électrochimiques anodiques et cathodiques mises en jeu
dans le processus de corrosion [107].

Log]i]

Red «-0Ox

O
-

Domaine anodique
E>Ecorr

Domaine catthodique
E>Ecor

E\Z:H Potentiel E

Figure 11.24. Mesure de la densité de courant de corrosion par extrapolation des droites de
Tafel [108]

e Meéthode de STERN

La représentation graphique de la courbe de densité de courant en fonction du
potentiel, soit i=f(E), permet de tracer la droite tangente de courbe au voisinage de Ecorr,
ou i= 0, Figures 11.25. La résistance de polarisation Rp est alors donnée par la pente de la
droite tangente [18].
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Figure 11.25 Mesure de la densité de courant de corrosion par la méthode de STERN
[108]

La densité de courant de corrosion lcorr peut étre ainsi calculée par la relation :
Icorr=B/Rp
Ou:
icorr : la densité de courant de corrosion ;
Rp : la résistance de polarisation ;

B : une constante dépendante des coefficients de Tafel.

(Ba. o)

B =2303(a+po

[108]

On peut ainsi conclure que plus la résistance de polarisation est grande, plus la
densité de courant de corrosion est faible, ainsi que la vitesse de corrosion. La valeur de
Rp traduit donc la résistance du matériau a la corrosion.

11.7.3 Spectroscopie d'impédance électrochimique (SIE)

La spectroscopie d’impédance électrochimique (SIE) permet d’identifier et de
renseigner sur les mécanismes réactionnels se déroulant a I’interface électrode/électrolyte.
Cette méthode est largement utilisée dans le domaine de la corrosion en raison de son

caractére non destructif [109].
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Expérimentalement, cette méthode consiste a imposer a une cellule électrochimique
une tension sinusoidale E de pulsation o=2xf et & mesurer le courant résultant I.

L’impédance électrochimique Z(w) est définie comme étant le rapport entre le
signal de perturbation et la réponse associée :

Z(w) =AE(®) / Al(®w)
L’impédance Z(m) peut étre écrite sous la forme complexe :
Z(0) =Zr (o) +] Zi (o)

Pour représenter les diagrammes d’impédance, le plan complexe de Nyquist est
utilisé en placant la partie réelle de I’impédance (Zr (w)) en abscisse et la partie imaginaire
(-Zi (w)) en ordonnée, comme I’illustre la Figure 11.26.

—Im

[ 3

4 | f=0
Pl I T
R, R, + R, ReZ

Figure 11.26. Représentation des diagrammes d’impédance dans le plan de
Nyquist

La représentation de Nyquist permet de voir les différentes boucles et droites du
diagramme et permet de modéliser le systéeme étudié en circuit électrique équivalent, dit
circuit de "Randles". Ce dernier inclut des composants tels que des résistances (R), des
condensateurs (C) et des inductances (L), ce qui permet de déterminer les différents
phénomeénes qui ont lieu a I’interface électrode/électrolyte.

Dans le cas d’un transfert de charge avec une homogénéité a la surface de
I’¢lectrode et en I’absence d’inhibiteur, le circuit de "Randles" s’apparente a la Figure 11.27.
Dans ce schéma, Re correspond a la résistance de I'électrolyte entre les deux électrodes de
mesure, Cd représente la capacité de la double couche et Rt est une résistance pure de
transfert de charge [110].
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- Partie imaginaire

Partie réelle

Figure 11.27. Diagramme de Nyquist et son circuit électrique équivalent d’une
électrode de surface homogene [18]

Il convient de noter que Cd et Rt sont disposées en paralléle afin de refléter le fait
que, au niveau de I’interface, I’établissement de la double couche (modification de la
répartition des charges électriques a I’interface) et du transfert de charge (transfert
d’¢lectrons a travers D’interface lors des réactions ¢lectrochimiques) s’effectuent
simultanément.

Dans le cas d’un transfert de charge avec hétérogénéité a la surface de 1’¢électrode
(irrégularité de la rugosité ou bien hétérogénéité du milieu), les diagrammes d’impédance
électrochimique montrent une dispersion en fréquence (non idéal). Le demi-cercle,
représentant la résistance de transfert de charges et la capacité de la double couche dans le
plan de Nyquist, est souvent aplati (Figure 11.28). Dans ce cas, la modélisation du
comportement de la double couche par une capacité Cd devient imparfaite. Un élément de
phase constante CPE a été introduit pour prendre en compte la non idéalité des capacités
[111].

CPE
A I
o
=
= S
g \\m
= hétérogénéités
o de surface

R, Partic réelle R,+*R,

Figure I1.28. Diagramme de Nyquist et son circuit électrique équivalent d’une électrode
de surface hetérogeéne [18]
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Il existe divers types de circuits équivalents, chacun décrivant un systeme
particulier. La disposition de chaque composant ainsi que 1’ordre de leur apparition sont
essentielles pour la lisibilité du modele. Il est crucial de respecter la logique physique du
systeme : les processus successifs sont branchés en série, alors que les processus simultanés
sont branchés en paralléle.

Pour le systeme électrochimique présente sur les figures précédentes, 1’impédance
s’écrit :
1
La vitesse de corrosion peut étre reliée a la résistance de transfert de charges Rt.
Cependant, la résistance de transfert de charges ne correspond a la résistance de
polarisation Rp que lorsque les processus anodique et cathodique sont tous deux contrdlés

par le transfert de charge. Dans la plupart des cas, Rt reste liée a la vitesse de corrosion par
la relation Icorr = B/Rt [106].

11.8 Chromage et caractérisation

11.8.1 Electrodeposition du chrome

L’¢lectrodéposition du chrome a été réalisée par SARL Chromage Industriel
Algérie, située a Meftah, Alger. Les échantillons "bruni*, "usiné”, et "poli" ont été chromés
dans un bain de chrome hexavalent avec les conditions opératoires suivantes :

e Composition du bain :
o 300 g/l d’acide chromique (CrOs) de la marque Biochem
Chemopharma
o 3 g/l d’acide sulfurique (H2SO4) de la marque Merck
e Densité de courant : 0,45 A/cm? en courant continu
e Température : 45°C
e Agitateur électromagnétique : 100 tr/min
e Temps: 150 min

Un chromage dur de 35 um d’épaisseur a été appliqué aux échantillons en utilisant
une cellule conventionnelle a compartiment unique (Figure 11.29) et une tige en graphite
comme contre-électrode (anode). Les surfaces planes brunie, usinée et polie ont été
utilisees comme électrodes de travail (cathode), et toutes leurs surfaces latérales ont été
recouvertes de résine époxy avant d'étre immergées dans le bain électrolytique, séparées
de I’anode par une distance de 0,5 a 1 cm.

A la fin du processus, I'épaisseur du revétement de chrome a été vérifiée par la
méthode de différence de poids et par induction magnétique.
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Remarque : tous les échantillons ont été nettoyés a I'acétone, un solvant tres efficace
pour éliminer les contaminants tels que les huiles et les graisses. 1ls ont ensuite été rincés
a I'eau distillée et séchés a l'air libre avant de procéder a 1’électrodéposition du chrome.

-

. tr/min

Figure I1.29. Schéma du procédé d’¢électrodéposition par courant continu
11.8.2 Caractérisation

a. Microscopie
Afin d’observer la section des revétements de chrome et de Vérifier leur épaisseur,
une coupe des échantillons revétus a été réalisee a l'aide d'une trongonneuse
métallographique sous lubrification abondante. Cette opération a été suivie d'un polissage
de dégrossissage et de finition avec du papier abrasif en carbure de silicium (SiC).

Les observations ont été réalisées a l'aide du microscope optique de marque Optika,
modéle B-810, déja utilisé précédemment (Figure 11.2).

b. Scratch test
Afin d’évaluer 'adhérence du revétement de chrome sur un substrat en acier, la
méthode du test de rayure (scratch test) est utilisée. Cette méthode consiste a tracer une
rayure sur la surface du revétement a l'aide d'une pointe en diamant, qui se déplace a une
vitesse constante tout en augmentant progressivement la charge normale appliquée, notée
L.

Le scratch tester utilisé dans notre cas est un appareil de marque CSM Instruments,
modele Revetest Xpress Plus (Figure 11.30). Cet appareil est équipé d'une pointe en diamant
de type Rockwell, d'un rayon de 200 pm, d'un microscope optique et d'un capteur de
pénétration de la pointe. Une charge progressive de 1N a 180N a été appliquée sur une
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longueur de 3mm. La qualité de I'adhérence du revétement est évaluée par des observations
optiques et la mesure de la profondeur de pénétration de la pointe.

Figure 11.30. Scratch tester Revetest Xpress Plus

11.9 Conclusion
Dans ce chapitre, nous détaillons I'ensemble des équipements utilisés ainsi que la
méthodologie expérimentale adoptée.

Un traitement mécanique par déformation plastique superficielle (brunissage a
bille) a été¢ appliqué sur P’acier S235JR conformément au plan d'expérience de Box-
Behnken a quatre facteurs. Cette approche permet d'étudier I'effet du brunissage sur la
rugosité "Ra" et de ’optimiser afin d'améliorer la résistance a la corrosion de ’acier et
I’adhérence du revétement de chrome au substrat.

Pour une meilleure compréhension du déroulement de I'expérimentation, un résumé
de toutes les étapes est présenté dans la Figure 11.31. Le chapitre suivant présentera les
résultats obtenus a partir de cette procédure experimentale.
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Figure I1.31. Démarche expérimentale
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Chapitre 111

Résultats & Discussions
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[11.1 Introduction
Ce chapitre est consacré a la présentation des résultats obtenus. Le chapitre est
scindé en deux parties principales.

Dans un premier temps, la rugosité de surface sera étudiée et optimisée en raison
de son influence significative sur le comportement a la corrosion [102]. Ainsi, les résultats
des mesures de rugosité de surface "Ra" obtenues apres traitement par brunissage a la bille
de la surface cylindrique des barres d'acier S235JR seront présentés. Selon les plans
d'expériences de Box-Behnken, la rugosité "Ra" sera modélisee et optimisée.

Dans un second temps, I’effet du brunissage a la bille sera mis en relief avec une
¢tude sur les surfaces planes en utilisant le régime optimal précédemment obtenue. L’étude
s’articule sur la résistance a la corrosion et I’adhérence du revétement de chrome sur les
surfaces réalisées (usinées, brunies et polies). En outre, les caractéristiques de la surface
avant et aprés traitement par brunissage seront examinées a l'aide de techniques de
caractérisation complémentaires, permettant une compréhension approfondie des
phénomenes observés.

111.2 Brunissage de la surface cylindrique

L'objectif de ce traitement est de déterminer le régime optimal de brunissage
permettant de minimiser la rugosité "Ra" gréce a la méthodologie des plans d'expérience.
La Figure I11.1 illustre I'ensemble des surfaces préparées et brunies.

S—
.
L[

Figure 111. 1. Surfaces cylindriques préparées par brunissage

Les rugosités de surface "Ra" et "Rz" ont été mesurées. Les valeurs de rugosité
"Ra" ont été introduites dans un programme développé sous Matlab par Pr. Laouar et al.
[76], conformément au plan d'expérience de Box-Behnken, pour le traitement des données.
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111.2.1 Mesures de rugosité

Les résultats des mesures de la rugosité, exprimées par les parameétres "Ra" et "Rz",

sont presentés dans le Tableau I11.1.

Tableau I11.1. Matrice de Box-Behnken et les mesures de rugosité "Ra" et "Rz"

o . Xz: . . Ra ORa Rz ORz

Exp N X1:P Db Xz:f Xs:N (um) (um) (um) (um)
1 1 1 0 0 0439 0032 2091 0279
2 1 1 0 0 0139 0004 0737  0.095
3 1 1 0 0 1499 0102 7.465 0493
4 1 1 0 0 0239 0004 1475  0.083
5 0 1 1 0 0151 0026 0825 0.157
6 0 1 -1 0 0425 0041 2041 0253
7 0 1 1 0 0239 0002 1100  0.082
8 0 1 1 0 0766 0035 3744 0338
9 1 0 1 0 1077 0060 5019  0.499
10 1 0 1 0 0122 0009 0567  0.098
11 1 0 1 0 1146 0089 5435 0497
12 1 0 1 0 0158 0021 0897 0.152
13 1 0 0 1 0581 0037 2989 0312
14 1 0 0 1 0130 0002 0705  0.117
15 1 0 0 1 0658 0032 3324 0353
16 1 0 0 1 0165 0012 0944  0.099
17 0 1 0 1 0168 0009 1.049  0.159
18 0 1 0 1 0326 0044 1978  0.268
19 0 1 0 1 0128 0018 1307 0242
20 0 1 0 1 0276 0015 1862  0.298
21 0 0 1 41 0108 0005 0709 0.128
22 0 0 1 1 0169 0026 0889  0.198
23 0 0 1 1 0158 0005 0803 0.174
24 0 0 1 1 0204 0015 0996  0.182
25 0 0 0 0 0148 0019 0858 0.134
26 0 0 0 0 0142 0002 0735  0.091
27 0 0 0 0 0141 0011 0769 0.101
Non / / / / 2102 0096 11.103 0559
bruni

111.2.2 Analyse des mesures de rugosités ""Ra"" et ""Rz"’
Les mesures de "Ra" et "Rz", consignées dans le Tableau Il1l.1, montrent une
diminution de la rugosité des surfaces brunies par rapport a celle usinée, mettant en
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¢vidence D’effet bénéfique du brunissage a bille sur cette derniére. Les écarts types (o)
correspondants sont relativement faibles, attestant ainsi d’une faible dispersion et d’une
grande précision et fiabilité dans les mesures effectuées. On peut remarquer que la rugosité
produite varie avec la variation des régimes d'entrée.

La Figure I11.2 illustre la distribution des valeurs de rugosité "Ra" et "Rz" pour
chacune des expériences du Tableau I11.1. Une relation quasi-linéaire positive entre ces
deux parametres est observee. Il apparait ainsi possible de conclure que, pour les intervalles
de variation des parametres de brunissage a bille considérés dans cette étude, les
interprétations portées pour le parametre "Ra" peuvent étre extrapolées a "Rz" et
inversement.
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Figure I11.2. Distribution des paramétres de rugosité de surface "Ra" et "Rz" pour chaque
expeérience

111.2.3 Modélisation de la rugosité et analyse de la variance
(ANOVA)

Le traitement des données "Ra" du Tableau III.1 a permis d’obtenir un mod¢le de
régression du second degré avec les interactions d’ordre deux (Eq. (1)) permettant de
prédire et d’optimiser la réponse de sortie Ra en tout point du domaine d'étude.

Ra (um) = 0.1437 — 0.3706X, + 0.1889X, + 0.0534X; + 0.0089X,, + 0.3277X2
+0.1329X2 + 0.1239X2 — 0.0826X2 — 0.24X, X, — 0.0082X, X,
— 0.0105X, X, + 0.0632X,X; — 0.0025X,X, — 0.0037X5X,

1)
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Le coefficient de détermination R? du modéle est de 0.926, ceci atteste de la bonne
qualité de l'ajustement et montre ainsi que 92.6 % de la variation de la rugosité est
expliquée par les parametres de brunissage selectionnes.

L'analyse de la variance (Tableau I11.2) révéle que le modele est hautement
significatif, étant donné que la valeur du test de Fisher (F-model = 10.75) est nettement
supérieure a la valeur de F-tabulaire pour un niveau de confiance de 95% (F-tabulaire =
2.53).

On peut ainsi conclure que ce modele est robuste et approprié pour prédire la
rugosité de surface en fonction des paramétres de brunissage, offrant ainsi un outil
avantageux pour optimiser ces parameétres et ameliorer la qualité des surfaces obtenues.

Tableau I11.2. Analyse de la variance (ANOVA) du modele de Box-Behnken

Source de Sommedes  Degré de Carré

p , . , Valeur de F
variations carres liberté moyen
Model 3.20042 14 0.22860 10.75
Erreur 0.25514 12 0.02126
Total 3.45556 26

Fo.os (14,12) tabular = 2.53
Remarque :

e Lasomme des carrés correspond & la somme des carrés des écarts par rapport a la
moyenne. L'objectif de ce calcul est de mesurer la variation par rapport a la
moyenne.

e Le carré moyen est obtenu en divisant la somme des carrés par les degrés de liberté.
Ce calcul vise a estimer la variance.

e La valeur de F (Fisher) est le rapport entre le carré moyen du modéle et le carré
moyen de l'erreur. Elle permet de déterminer si le modéle est significatif d'un point
de vue statistique.

111.2.4 Effets des parametres de brunissage sur la rugosité

Les effets individuels des parametres de brunissage, ainsi que leurs interactions,
peuvent étre estimés a partir du modele de régression et du test t de Student [112]. Pour
cela, la valeur t de chaque terme a été déterminée. Si la valeur t est égale ou supérieure a t-
tabulaire pour un niveau de confiance de 95% (t-tabulaire = 2.179), ce terme aura ainsi un
effet statistiquement significatif sur la réponse [112]. Le diagramme de Pareto (Figure
I11.3) représente ces effets et révele que plusieurs termes ont un effet significatif sur la
réponse "Ra".
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D’aprés ce diagramme, la force "P" se distingue comme étant le terme le plus
influent, ce qui est cohérent avec les conclusions obtenues par [3][4], suivie par I'effet
quadratique de la force, le diametre de la bille "Db" et l'interaction entre la force et le
diamétre de la bille "P.Db". En revanche, I'avance "f" et la fréquence de rotation "N" ne
présentent pas d'effet significatif. Ainsi, on peut conclure que la force et le diametre de la
bille sont les principaux parametres influent sur la rugosité "Ra" lors du processus de
brunissage.

Term 2.179
P i
p2
Db |

P.Db |
Db’ |
f2
N2
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Figure 111.3. Diagramme de Pareto montrant I'effet des variables indépendantes et leur
interaction sur la rugosité

111.2.5 Surfaces de réponse et graphiques de contour de la rugosité

Les surfaces de réponse et les graphiques de contour (Figure I11.4) ont été générés
afin d'analyser et d’interpréter la variation de la rugosité de surface "Ra" en fonction des
parameétres de brunissage.

La Figure Il1.4a présente l'interaction entre les parametres les plus significatifs du
procédé de brunissage, a savoir la force "P" et le diamétre de bille "Db", obtenus en
maintenant une avance de 0.091 mm/tr et une fréquence de rotation de 560 tr/min. En effet,
il est constaté deux tendances relatives a l'efficacité du procedé de brunissage sur
I'amélioration de I'état de surface par rapport a la surface usinée (Ra = 2.1 um) :

e D'une part, lorsque la force est réduite et que le diametre de bille est augmentg,
I'amélioration de I'état de surface est moins importante. Ce constat est corroboré
par I'essai numéro 3 (Tableau I11.1), ou "Ra" atteint une valeur de 1.499 um.
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e Drautre part, lorsque la force est augmentée et que le diametre de la bille est réduit,
I'amélioration de I'état de surface est plus importante, comme en témoigne I'essai
numéro 2 avec Ra = 0.139 pum.

Ce résultat peut s'expliquer par le fait que lI'augmentation du diamétre de la bille entraine
une augmentation de la surface de contact [113], associée a une force réduite, elle génére
une faible pression de contact exercée par la bille sur la surface de la piece, ce qui induit
une déformation moins importante des crétes de rugosité. En revanche, dans le second cas,
la pression de contact devient plus élevée, provoquant ainsi un écrasement plus efficace
des crétes de surface et donc une réduction plus importante de la rugosité.

Par ailleurs, la Figure I11.4b illustre I’interaction entre l'avance "f" et la fréquence
de rotation "N", générée en maintenant une force de 160 N et un diamétre de bille de 10
mm. L'analyse de ces graphiques montre que ces deux parametres ne présentent pas d'effet
significatif sur la variation de la rugosité. En effet, quel que soit le régime de 1’avance et la
fréquence de rotation choisi, la rugosité "Ra" demeure pratiqguement inchangée. Ceci
corrobore les résultats du test t de Student obtenus précédemment.

Ainsi, il est évident que 1’optimisation du procédé de brunissage pour améliorer la
qualité de surface doit principalement se concentrer sur la gestion de la force appliquée et
du diametre de la bille, tandis que I’avance et la fréquence de rotation jouent un role mineur
dans ce contexte.
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Figure 111.4. Surfaces de réponse et graphiques de contour de la rugosité pour l'interaction
entre : a) la force "P" et le diametre de la bille "Db" ; b) I'avance "f" et la fréquence de
rotation "N"
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111.2.6 Régime optimal de la rugosité

Le régime optimal de brunissage, permettant d'atteindre une réduction maximale de
la rugosité "Ra", déterminé a partir du modéle de régression (Eg. (1)) et des graphiques de
la Figure 111.4, est noté dans le Tableau I11.3.

Tableau I11.3. Régime optimal de brunissage pour minimiser la rugosité "Ra"

Popt [N] Dbopt [mm]  fopt [mm/tr]  Nopt[tr/min]  Ra,y,, [um]
210 10 0,091 560 0.04%0:07

Aprés vérification par un essai expérimental supplémentaire, la rugosité "Ra"
mesurée est de 0.081 um avec un écart type de 0.002 um (la mesure de "Rz" révéle une
valeur de 0.323 um avec un écart type de 0.009 um). Cette valeur appartient a l'intervalle

prédit par le modeéle, ce qui confirme l'adéquation du modeéle avec les observations
expérimentales.

En comparaison a la surface uniquement usinée (segment non bruni dans le Tableau
I11.1), le régime optimal a permis de diminuer la rugosité "Ra" et "Rz" de plus de 96% et
97% respectivement.

La Figure Il1.5a présente la topographie tridimensionnelle de la surface usinée,
mettant en évidence les marques d'usinage avec la présence de pics et de vallées trés
prononcés. En revanche, la topographie de surface apres brunissage avec le régime optimal
(Figure 111.5b), révele une surface lisse et uniforme. Cette amélioration est attribuée au
passage de la bille qui, sous I’effet de la force, réduit considérablement les aspérités. En
effet, Les mesures de rugosité en 3D confirment cette évolution, la rugosité arithmétique
"Sa" passe de 2,94 um pour la surface usinée a 0,092 um pour la surface brunie. Ceci
confirme clairement I'effet bénéfique du brunissage sur I'amélioration de I'état de surface.
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Figure 111.5. Topographie 3D de la surface apres : a) usinage ; b) brunissage optimal
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111.3 Brunissage de la surface plane

L’objectif de ce traitement est de produire des surfaces planes traitées par
brunissage, destinées a étre utilisées pour lI'ensemble des essais de cette étude (mesure de
dureté, diffraction des rayons X (DRX), essai de corrosion, dép6t de chrome et scratch
test). La Figure I11.6 illustre I'ensemble des surfaces préparées.

&

a)  b) c)

Figure I11.6. Surfaces planes préparées : a) usiné ; b) usiné puis poli ; ) usiné puis bruni

111.3.1 Analyse par diffraction des rayons X (DRX)
L'analyse par diffraction des rayons X est utilisée dans le but d'évaluer d'éventuels
changements de structure et de phase induits par le traitement de brunissage du S235JR.

La Figure I11.7a illustre les diagrammes de diffraction des rayons X (DRX) de
I'échantillon "bruni" ainsi que I'échantillon "poli" de référence. Les deux diagrammes
présentent trois pics distincts a des angles (26) de 44.6°, 64.8° et 82.2°, indiquant ainsi que
le brunissage n'a provoqué aucun changement de phase dans I'acier S235JR.

Selon la carte 2300200 [114] de la Crystallography Open Database (COD), ces
angles de diffraction sont attribués respectivement aux plans cristallins (110), (200) et
(211) de la structure cristalline cubique centrée (groupe spatial Im-3m). Cependant, les pics
de diffraction de I'échantillon bruni ont été élargis et leurs intensités affaiblies par rapport
a ceux de I'échantillon poli.

La Figure 111.7b présente les valeurs de la largeur a mi-hauteur (FWHM) mesurées
pour chaque pic de diffraction. Comparé a I'échantillon poli, la FWHM des pics de
I'échantillon bruni est plus élevee, indiquant que le traitement a provoqué une légere
diminution de la taille des grains. Des résultats similaires ont été trouvés dans les travaux
de Attabi et al. [113] et Su et al. [102].

Cet affinement des grains pourrait étre attribué a la déformation plastique induite
par le brunissage.
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Figure 111.7. Résultats XRD : a) Diagrammes de diffraction des rayons X (XRD) des
échantillons "poli"” et "bruni™ ; b) Diagramme a barres des largeurs a mi-hauteur (FWHM)
des échantillons sélectionnés

111.3.2 Effet du brunissage sur la micro-dureté en subsurface

La Figure I11.8 montre I'échantillon "bruni" ainsi que I'échantillon "poli" de
référence, sectionnés perpendiculairement a leur surface plane a l'aide d'une trongonneuse
métallographique sous lubrification abondante. Cette préparation permet de réaliser des
mesures de micro-dureté en subsurface et d’établir le profil de micro-dureté.

a) b) ;

Plan de section

Figure 111.8. Section perpendiculairement a la surface plane : a) polie ; b) brunie

La Figure 111.9 montre la distribution de la micro-dureté Hv en profondeur de la
couche en subsurface du matériau. Les valeurs de la micro-dureté en subsurface de
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I'échantillon "bruni™ sont plus élevées que celles de I'échantillon "poli" de référence, avec
une augmentation atteignant jusqu'a 22%. Au-dela d'une profondeur d'environ 40 um, la
difféerence de micro-dureté devient négligeable, suggérant ainsi une couche brunie
d'épaisseur équivalente. Ces résultats concordent avec les travaux de [113], [115].

L'augmentation de la micro-dureté de I'échantillon bruni est attribuée a la
diminution de la taille des grains obtenue a la suite du processus de brunissage. Ceci est en
adéquation avec la loi de Hall-Petch, qui suggére une relation entre la taille des grains et la
dureté. Dans leurs travaux, [102], [113], [116] ont également attribué I'augmentation de la
dureté a I'affinement des grains.
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Figure I11.9. Variation de micro-dureté en profondeur a partir de la surface
111.3.3 Effet du brunissage sur la résistance a la corrosion

a. Suivi du potentiel a circuit ouvert (OCP)
La Figure I11.10 présente le diagramme du potentiel de corrosion a circuit ouvert
(OCP) des surfaces planes brunie, usinée et polie, aprés une immersion de 1 heure dans
une solution de NaCl a 3,5 % en poids, a température ambiante.

Toutes les courbes montrent une évolution du potentiel vers des valeurs de plus en
plus négatives, qui se stabilise aprés un certain temps. Cette allure est caractéristique d'une
attaque du métal par dissolution sans aucune passivation.
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Les résultats montrent que le potentiel a circuit ouvert de la surface usinée se
stabilise a -687,42 mV, tandis que la surface polie se stabilise a -668,91 mV. Le brunissage
déplace le potentiel vers des valeurs moins négatives, atteignant -639,61 mV.

Ainsi, on conclut que le brunissage entraine un déeplacement du potentiel vers des
valeurs plus nobles, indiquant que la surface brunie est moins susceptible a la corrosion.

-0.57
polie
brunie
usinée
-0.60 -
S
W -0.634
-0.66
-0.69
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0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
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Figure 111.10. Diagramme du potentiel a circuit ouvert (OCP) en fonction du temps

b. Polarisation potentiodynamique
Les courbes de polarisation a l'interface métal/solution constituent une
caractéristique essentielle de la cinétique électrochimique. Les droites de Tafel fournissent
des informations sur 1’activité de la surface de ’acier et le mécanisme de réaction, tels
qu’inférés des branches anodiques et cathodiques. Cette méthode permet de déterminer
avec précision les parametres électrochimiques d’un métal en contact avec un électrolyte.

Les courbes de polarisation potentiodynamique (Tafel), présentées sur la Figure
I11.11, révelent une allure des branches anodiques caractéristiques d'une dissolution de
’acier par oxydation sans aucune passivation, conformément a la réaction suivante :

Fe — Fe®* + 2¢

Les paramétres électrochimiques déduits des courbes de polarisation sont regroupés
dans le Tableau I11.4. Les courbes montrent un déplacement du potentiel de corrosion de
I'échantillon "bruni" (Ecorr = -647,84 mV) vers des valeurs plus nobles comparé aux
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échantillons "usinés” (Ecorr = -683,93 mV) et "polis” (Ecorr = -671,75 mV), ceci réevéle
que la surface brunie est moins sujette a la corrosion [101], [117].

De plus, il est constaté une diminution des densités de courant sur les deux branches
cathodique et anodique de I’échantillon "bruni”, passant d’un courant de corrosion (Jcorr)
de 11,02 pAlcm? pour celui "usiné" et 7,32 nAlcm? pour le "poli™ a 2,52 pAlcm? pour le
"bruni”. Ce dernier est donc le plus résistant a la corrosion, présentant un transfert de charge
4 fois moins éleve que celui "usiné” et 3 fois moins élevé que le "poli*, ce qui est cohérent
avec les résultats des travaux de [93], [101]. Les valeurs de résistance de polarisation (Rp)
corroborent ces résultats.

D’apres la littérature, cette diminution de la densité de courant peut étre attribuée a
I'affinement des grains, qui favorise la dissolution des impuretés au niveau des joints de
grains, contribuant ainsi a une meilleure résistance a la corrosion [117], [118]. Dans leurs
recherches, Marulanda Cardona et al. [119] ont rapporté que la corrosion des alliages a
base de fer produit une expansion volumétrique et qu’une structure a grains fins améliore
la résistance a la corrosion.

Par ailleurs, la diminution de la densité de courant de 1’échantillon "poli", suggérant
une meilleure résistance a la corrosion de ce dernier par rapport a 1’échantillon "usiné",
peut étre attribuée a la rugosité plus faible de la surface polie qui a tendance a diminuer la
surface réelle, contribuant ainsi a une meilleure résistance a la corrosion [120].

log [I| (mA)
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=7 Brunie
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Figure 111.11. Courbes de polarisation potentiodynamique des surfaces planes brunie,
usinée et polie
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Tableau I11.4. Paramétres électrochimiques déduits des courbes de polarisation
potentiodynamique des surfaces planes brunie, usinée et polie

Paramétres
Ecorr (mV)  Icorr (WA/cm?)  Rp (@/cm?)
Surface
Usinée -683,93 11,02 47,73
Polie -671,75 7,32 71,52
Brunie -647,84 2,52 208,49

c. Spectroscopie d'impédance électrochimique (SIE)

Les diagrammes d'impédance électrochimique en représentation Nyquist sont
présentés dans la Figure 111.12. Toutes les courbes sont composées d’une seule boucle
capacitive aux hautes fréquences, attribuée a la capacité de la double couche et a la
résistance de transfert de charge.

Selon la littérature, le diamétre de l'arc capacitif aux hautes fréquences est
proportionnel a la résistance de transfert de charge, de sorte qu'un plus grand diametre de
I'arc capacitif indique une meilleure résistance a la corrosion [93], [117]. Ainsi, la Figure
[11.12 révele clairement un diamétre de 1'arc capacitif de 1’échantillon "bruni” plus grand
par rapport aux échantillons "poli" et "usiné" respectivement, confirmant ainsi que le
brunissage confére a la surface une meilleure résistance a la corrosion [93], [118].
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Figure I11.12. Diagrammes d’impédance ¢électrochimique (EIS) des surfaces planes
brunie, usinée et polie

Les demi-boucles capacitives obtenues ne sont pas parfaites, ce qui peut étre
attribu¢ a ’effet de dispersion de fréquence résultant de la rugosité de la surface de
1’¢lectrode de travail. Par conséquent, au lieu de modéliser la double couche par la capacité
Cdl, il est préférable d'utiliser un élément a phase constante (CPE).

Les courbes d'impédance en représentation de Nyquist ont été modélisées et
ajustées avec le circuit électrique équivalent présenté dans la Figure 111.13. Ce dernier est
constitué¢ d’une résistance électrolytique (Rs) en série avec un élément a phase constante
(CPE), lequel est en parallele avec une résistance de transfert de charge (Rtc).

Rs CPE

Rct

Figure I11.13. Circuit électrique équivalent utilisé¢ pour 1’ajustement des courbes
d’impédance ¢lectrochimique (EIS) des surfaces planes brunie, usinée et polie

Les valeurs des différents parametres électrochimiques, déduites de 1’ajustement
paramétrique des spectres d’impédance, sont reportées dans le Tableau IIL.5. Ces valeurs
montrent que la résistance de transfert de charge (Rtc) de 1’échantillon "bruni*” est
nettement plus grande par rapport aux échantillons "poli* et "usiné" respectivement. Cela
confirme que le brunissage améliore la résistance a la corrosion de la surface.

Tableau IIL.5. Parameétres électrochimiques déduits de I’ajustement paramétrique des
spectres d’impédance en représentation Nyquist

Paramétres
Rs (Q/cm?) Ric (Q/cm?) CPE (uF/cm?)
Surface
Usinée 0,26 4453 197,45
Polie 0,18 77,60 50,09
Brunie 0,11 199,71 40,15

d. Observation au Microscope électronique a balayage
(MEB)
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La Figure 111.14 présente les micrographies obtenues par microscopie électronique
a balayage (MEB) des échantillons "usiné”, "poli" et "bruni*, avant et apres les essais de
corrosion électrochimique. Ces figures permettent une observation détaillée des surfaces

et des effets de la corrosion.

La micrographie (MEB) de la surface plane usinée avant corrosion (Figure 111.14a)
met en évidence les marques d'usinage, caractérisées par des pics et vallées trés prononces.
En revanche, la surface plane brunie (Figure 111.14c) et polie (Figure I11.14e) présentent
des surfaces lisses et uniformes.

Aprés les essais de corrosion électrochimique, une corrosion généralisée est
observée sur les surfaces "usinée™ et "polie™ (Figure 111.14b et d), avec la formation d'une
couche d'oxyde composée de grosses cristallites et une détérioration importante de la
surface usinée.

La surface brunie (Figure 111.14f) présente également une corrosion genéralisée,
mais avec une quantité réduite de produits de corrosion. Ces observations sont cohérentes
avec nos résultats précédents des essais électrochimiques et les travaux de Uddin et al.
[101] et Ramesh et al. [117].

La capacité de I'échantillon bruni a mieux résister a la corrosion est confirmee par
ces observations, suggérant que le brunissage peut étre une methode efficace pour
améliorer la durabilité des matériaux dans des environnements corrosifs.
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Produits de corrosion
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Cristallites

Figure I11.14. Observation MEB des surfaces : a) "usinée" avant corrosion ; b) "usinée" aprés
corrosion ; ¢) "polie" avant corrosion ; d) "polie"” aprés corrosion ; ) "brunie" avant corrosion ;
f) "brunie" aprés corrosion

e. Analyse par spectrométrie a dispersion d'énergie (EDS)
La spectromeétrie a dispersion d'énergie (EDS) couplée au microscope électronique
a balayage (MEB) permet la détermination des éléments chimiques sur les surfaces. Cette
technique analyse les rayons X émis par la surface lorsqu'elle est exposée au faisceau
d'électrons du MEB. Le rayonnement émis est retranscrit sous forme de spectre, ou
apparaissent des pics d'intensité variable, caractéristiques des éléments chimiques ou
minéraux présents.

A m

La Figure 111.15 présente les spectres EDS obtenus des échantillons "usiné", "poli"
et "bruni” apres les essais de corrosion électrochimique.

Tous les spectres révélent des pics d'oxygene, indicatifs de la formation d'oxyde de
fer, un produit de corrosion présent sur la surface.

Les résultats montrent que I'échantillon bruni possede la plus faible proportion en
oxygene, ce qui indique une quantité réduite de produits de corrosion a sa surface et, par
conséquent, une meilleure résistance a la corrosion. En revanche, I'échantillon poli présente
une proportion en oxygene plus élevée, tandis que I'échantillon usiné affiche la plus grande
proportion d'oxygéne, ce qui traduit une corrosion plus importante. Ces résultats sont
cohérents avec les travaux de Uddin et al. [101] et Ramesh et al. [117].

De méme, l'analyse de la quantité de fer a la surface des échantillons révéle que
I'échantillon bruni présente la plus forte proportion de fer, suivi par I'échantillon poli.
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L'échantillon usiné présente la plus faible proportion de fer en surface, confirmant ainsi
une corrosion accrue.

En résumé, I'échantillon bruni montre la meilleure résistance a la corrosion, suivi
par I'échantillon poli, tandis que I'échantillon usiné est le plus susceptible & la corrosion.
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Figure I11.15. Analyse EDS des surfaces corrodées : a) échantillon "usiné" ; b) échantillon
"poli™ ; ¢) échantillon "bruni*

111.3.4 Chromage dur

L’objectif de I’électrodéposition d’une couche de chrome sur les surfaces planes
"brunie", "polie" et "usinée" est de caractériser 1’effet du brunissage sur 1I’adhérence du
revétement de chrome. Les revétements de chrome dur sont reconnus pour leur efficacité
a protéger les surfaces contre la corrosion. La Figure III.16 présente 1’ensemble des

surfaces chromées.

Figure I11.16. Surfaces planes chromées : a) polie ; b) brunie ; ¢) usinée

a. Mesure de I’épaisseur du revétement de chrome
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Les Figure 111.17, 18 et 19 présentent les micrographies obtenues par microscopie
optique des sections des echantillons revétus. Ces figures révelent une épaisseur constante
et uniforme du dép6t de chrome sur I'ensemble des surfaces examinées.

Figure 111.17. Section de la surface usinée et chromée

Figure 111.18. Section de la surface polie et chromée
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Figure 111.19. Section de la surface brunie et chromée

L'épaisseur de la couche du revétement en chrome a été mesurée lors de
I'observation au microscope optique a l'aide du logiciel PROView. Les résultats de ces
mesures sont consignés dans le Tableau 111.6. Tous les échantillons présentent une
épaisseur approximative de 35 um.

Tableau I11.6. Epaisseur du dép6t de chrome mesuré sur microscope optique par le
logiciel PROView

Epaisseur du dép6t de chrome en [pum]

Echantillon Mesure  Mesure  Mesure
Moyenne
1 2 3
Usiné 36,32 35,68 35,41 35,80
Poli 35,86 35,92 36,43 36,07
Bruni 36,95 37,74 37,52 37,40

b. Effet du brunissage sur I’adhérence du revétement de
chrome

Les Figures 111.20, 21 et 22 illustrent les courbes de profondeur de pénétration en
fonction de la charge appliquée lors des essais de rayure (scratch tests) effectués sur les
dépots de chrome des échantillons "bruni”, "poli" et "usiné". Les Figures 111.23, 24 et 25
montrent les micrographies optiques correspondantes.

L'augmentation progressive de la charge appliquée entraine une augmentation de la
profondeur de pénétration, laquelle est associée a une densité croissante de fissuration et a
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une deformation plastique du revétement. Par conséquent, cela conduit a I'apparition de
différents modes d'endommagement.

Les charges critiques sont déterminées a partir de I'évolution des courbes de
profondeur de pénétration et des micrographies optiques. L’ensemble des figures illustre
deux charges critiques : Lcl, correspondant a I'endommagement par fissuration, et Lc2,
correspondant a I'endommagement par écaillage.

Les courbes de profondeur de pénétration montrent un premier pic correspondant a
la charge critique de fissuration (Lcl), a partir de laquelle se produit I'amorcage des
premiéres microfissures observées. Ces microfissures s'intensifient progressivement avec
I’augmentation de la charge appliquée jusqu'a provoquer I'écaillage du revétement, ce qui
est représenté par un second pic sur les courbes, correspondant a la charge critique
d'écaillage (Lc2). Aucune rupture interfaciale du revétement (décohésion par flambage) n‘a
été observée. Les valeurs des charges critiques sont présentées dans le Tableau I11.7.

Des valeurs plus élevées de charges critiques indiquent que le revétement de
chrome peut supporter des charges normales plus importantes avant de s'endommager, ce
qui favorise son application dans des conditions tribologiques séveres.

La charge critique de fissuration (Lc1) ainsi que la charge critique d’écaillage (Lc2)
du dépdt de chrome sur la surface brunie sont supérieures a celles du dép6t sur la surface
usinée et sur la surface polie, respectivement.

La profondeur de pénétration de la pointe est nettement plus faible sur le dép6t de
chrome de la surface brunie, tandis que les surfaces "usinée" et "polie” montrent des
profondeurs de pénétration similaires.

Les micrographies optiques des rayures, Figures 111.23, 24 et 25, montrent une
diminution des microfissures sur le dép6t de chrome suite a l'application du procédé de
brunissage au substrat.

Selon les résultats obtenus, il est évident que le dép6t de chrome sur la surface
brunie offre une résistance aux rayures supérieure a celle observeée sur les surfaces "usinée"
et "polie", respectivement. Cette performance est attribuée a la dureté accrue du substrat
bruni, permettant ainsi une meilleure résistance a la deformation. Ces observations sont
cohérentes avec les résultats rapportés par Brostow et al. [100], qui ont mis en évidence
I'effet positif du brunissage sur I'adhérence des revétements de chrome dur appliqués sur
I'acier a outils Vanadis.

La performance du dépdt de chrome sur la surface usinée, comparée a la surface
polie, peut étre attribuée a la rugosité de la surface du substrat usiné. Cette rugosité accroit
la surface réelle de contact, conférant ainsi une meilleure adhérence.

90



Profondeur de pénétration

+

— 6,6
I 3,3
_-0,0
I 33
I 6,6
I 99
I 13,2
I 16,5

19,8

23,1

| T | T | T | T T T T T T T T T | T | T 26,4 pr
1,00 N 18,90 36,80 54,70 72,60 90,50 108,40 126,30 144,20 162,10 180,00
[ T [ ' [ ' [ T I T I T I T [ T I f I f I
0,00mm 0,30 0,60 0,90 1,20 1,50 1,30 2,10 2,40 2,70 3,00

B penetration depth B Residual depth

Figure 111.20. Profondeur de pénétration en fonction de la charge appliquée et de la
distance de rayure lors de I’essai de rayure (scratch test) du dépdt de chrome sur la
surface brunie
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Figure 111.21. Profondeur de pénétration en fonction de la charge appliquee et de la
distance de rayure lors de 1’essai de rayure (scratch test) du dépot de chrome sur la
surface polie



Profondeur de pénétration
. . N . ; " " . - ~-8,8

_--4,4
_-0,0
:4,4
_-s,s
_-13,2
;17,5
_-22,0
_—26,4

L 30,8

[ T ‘ T I T T T T T I T T ] T ] T | T 352 pr
100N 1890 36,80 54,70 72,60 90,50 108,40 126,30 144,20 162,10 180,00
[ ‘ \ ' I T I T I T I T I T I T I T I ‘ I
0,00 mm 0,30 0,60 0,90 1,20 1,50 1,80 2,10 2.40 2,70 3,00

B penetration depth B Residual depth

Figure 111.22. Profondeur de pénétration en fonction de la charge appliquée et de la
distance de rayure lors de ’essai de rayure (scratch test) du depét de chrome sur la
surface usinée
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Figure II1.23. Micrographie optique de la rayure lors de 1’essai de rayure (scratch test) du
dép6t de chrome sur la surface brunie

Figure II1.24. Micrographie optique de la rayure lors de 1’essai de rayure (scratch test) du
dépot de chrome sur la surface polie

Figure II1.25. Micrographie optique de la rayure lors de 1’essai de rayure (scratch test) du
dépdt de chrome sur la surface usinée
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Tableau I11.7. Résultats des essais de rayures (scratch test) du dép6t de chrome sur les
surfaces brunie, polie et usinée

Dépdt de chrome sur surface

Dépdt de chrome sur surface

Dépdt de chrome sur surface

brunie polie usinée
Profondeur Profondeur Profondeur
Charg de Déplacem | Charg de Déplacem | Charg de Déplacem
e[N] pénétration ent[mm] | e[N] pénétration ent[mm] | e[N] pénétration ent [mm]
[Um] [um] [um]
(Flislu)rat'on 3048 831 049 | 2318 14,45 037 | 2696 1383 0,43
(Elfs;')'age 11594 1825 1,92 |10377 26,13 1,72 | 10864 27,05 1,80

111.4 Conclusion

Ce travail expérimental étudie I'effet du brunissage a bille sur la rugosité de surface,
le comportement a la corrosion et 1’adhérence du revétement de chrome dur sur l'acier
S235JR. Les principales conclusions tirées de cette étude sont les suivantes :

e La distribution des valeurs de rugosité "Ra" et "Rz" montre une relation quasi-
linéaire positive entre ces deux parametres.

e L'analyse statistique révele que la force de brunissage et le diamétre de la bille sont
les principaux paramétres influents sur la rugosité "Ra", alors que l'avance et la
fréquence de rotation ne présentent pas d'effet significatif.

e Les améliorations les plus importantes de I'état de surface sont constatées lorsque
la force est augmentée et le diamétre de la bille réduit.

e Le modele mathématique de Box Behnken a permis de prédire les paramétres
optimaux de brunissage a bille, garantissant une réduction maximale de la rugosité.
L’application de ce régime optimal a conduit a une diminution de plus de 96% et
97% respectivement de "Ra" et "Rz" par rapport a la surface usinée, induisant ainsi
une topographie lisse et uniforme.

e L'analyse par diffraction des rayons X révéle un affinement des grains en surface
sans changement de phase, suite au traitement par brunissage.
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Les mesures de microdureté révelent une augmentation de cette derniere en
subsurface de I’échantillon bruni, attribuée principalement a l'affinement des
grains. Au-dela d'une profondeur d'environ 40 um, la différence de microdureté
entre 1’échantillon "bruni" et I’échantillon "polis" de référence devient négligeable,
suggerant ainsi une couche brunie d'épaisseur équivalente.

Les essais de corrosion électrochimique montrent que la résistance a la corrosion
de la surface brunie est nettement améliorée, attribuée principalement a I'affinement
des grains. Ceci est confirmé par les observations au microscope électronique a
balayage et les analyses par spectroscopie a dispersion d'énergie qui montrent une
quantité réduite de produit de corrosion dans la surface brunie.

Les essais de rayures (scratch tests) réalisés sur les dép6ts de chrome révelent une
amélioration significative de 1’adhérence du revétement de chrome sur les surfaces
brunies. Cette amélioration est principalement attribuée a la dureté accrue du
substrat bruni. Ceci est confirmé par les micrographies optiques des rayures, qui
montrent une réduction des microfissures dans le dép6t de chrome appliqué sur la
surface brunie.
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Conclusion genérale
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Cette étude porte sur la corrosion de I'acier S235JR, un acier a faible teneur en
carbone couramment utilisé dans la fabrication de pieces mécaniques telles que les arbres,
les supports et les composants de machines. Comme tous les aciers au carbone, il est
vulnérable a la corrosion, ce qui peut entrainer de nombreuses défaillances et ruptures,
nécessitant des réparations colteuses et entrainant des pertes de productivite.

Les performances des composants mécaniques, en termes de résistance a la
corrosion et d'adhérence des revétements, sont étroitement liées a I'intégrité de leur surface,
nécessitant ainsi une attention particuliere a celle-ci. Ainsi, I'objectif principal de cette
these est d'évaluer 1'impact éventuel du traitement mécanique de surface, en I’occurrence
le brunissage a bille, sur la résistance a la corrosion de I'acier S235JR et sur I'adhérence du
dép6t de chrome.

Dans un premier temps, il a été jugé nécessaire d’étudier la rugosité de surface,
étant donné que le brunissage est essentiellement un procédé de finition qui agit sur les
aspérités de surface par déformation plastique.

Dans ce contexte, au regard des résultats expérimentaux obtenus, le traitement par
brunissage a réduit la rugosité des surfaces brunies par rapport a celles usinées, mettant en
évidence l’effet bénéfique de ce traitement et montrant que l'acier S235JR répond
convenablement au brunissage.

La distribution des valeurs de rugosité "Ra" et "Rz" a révélé une relation quasi-
linéaire positive entre ces deux paramétres, permettant de conclure que, dans les intervalles
de variation des parametres de brunissage a bille considérés dans cette étude, les
interprétations portées pour le paramétre "Ra" peuvent étre extrapolées a "Rz" et
inversement.

Le traitement par brunissage a été effectué conformément au plan d'expérience de
Box-Behnken, permettant ainsi de modéliser la rugosité "Ra" en fonction des parametres
de brunissage, & savoir : la force "P", le diametre de la bille "Db", I'avance "f" et la
fréquence de rotation "N". Un modele mathématique de second degré, intégrant les
interactions de deuxiéme ordre, a été établi pour prédire et optimiser la rugosite.

Les effets individuels des parameétres de brunissage, ainsi que leurs interactions, ont
été evalués a l'aide du modele de régression et du test t de Student. Les résultats révelent
que la force de brunissage "P" et le diametre de la bille "Db" sont les principaux parametres
influents sur la rugosité "Ra", alors que l'avance "f" et la fréquence de rotation "N" ne
présentent pas d'effet significatif.
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Les surfaces de réponse et les graphiques de contour ont permis de constater que
les améliorations les plus importantes de I'état de surface sont observées lorsque la force
est augmentée et que le diametre de la bille est réduit. Cette observation s'explique par une
pression de contact augmentée dans ces conditions, entrainant un écrasement plus efficace
des crétes de rugosité.

Le modéle mathématique de Box-Behnken a permis de prédire les parametres
optimaux de brunissage a bille, assurant une réduction maximale de la rugosité en raison
de son influence significative sur le comportement a la corrosion. L'application de ce
régime optimal a conduit & une diminution de plus de 96 % et 97 % respectivement de "Ra"
et "Rz" par rapport a la surface usinée. De plus, la topographie tridimensionnelle met en
évidence des marques d'usinage avec des pics et des vallées tres prononcés sur la surface
usinée, tandis que le brunissage a permis de supprimer ces traces en révélant une
topographie lisse et uniforme attribuée au passage de la bille.

Au cours de cette étude, il est également apparu intéressant de mesurer I’épaisseur
de la couche brunie. Ainsi, les mesures de microdureté révélent une augmentation de cette
derni¢re en subsurface de I’échantillon bruni, attribuée principalement a l'affinement des
grains révéle par diffraction des rayons X. Au-dela d'une profondeur d'environ 40 um, la
différence de microdureté entre 1’échantillon "bruni" et I’échantillon "polis" de référence
devient négligeable, suggérant ainsi une couche brunie d'épaisseur équivalente.

Les essais de corrosion montrent que la résistance a la corrosion de la surface brunie
est nettement améliorée, attribuée principalement a I'affinement des grains. Ces essais ont
été réalisés par différentes méthodes : suivie du potentiel & circuit ouvert (OCP),
spectroscopie d'impédance électrochimique (EIS) et polarisation potentiodynamique. Ils
ont eté complétés par des observations au microscope électronique & balayage (MEB)
couplé a un spectromeétre a dispersion d'énergie (EDS). Les principales conclusions sont
les suivantes :

e Les diagrammes du potentiel de corrosion a circuit ouvert (OCP) montrent une
allure caractéristigue d'une attaque du métal par dissolution sans aucune
passivation, ainsi qu’un déplacement du potentiel de la surface brunie vers des
valeurs plus nobles, indiquant que la surface brunie est moins susceptible a la
corrosion.

e Les courbes de polarisation potentiodynamique confirment le déplacement du
potentiel de corrosion de I’échantillon bruni vers des valeurs plus nobles ainsi
qu'une diminution des densités de courant sur les branches cathodique et anodique.
Le courant de corrosion (Jcorr) de I'échantillon bruni est quatre fois inférieur a celui
de I'échantillon usiné et trois fois inférieur a celui de I'échantillon poli.

e Lesdiagrammes d'impédance électrochimique en représentation Nyquist présentent
une seule boucle capacitive aux hautes fréquences, attribuée a la capacité de la
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double couche et a la résistance de transfert de charge. Le diametre de I'arc capacitif
de I’échantillon bruni est plus grand comparé aux €chantillons "poli" et "usiné"
respectivement, de méme pour les valeurs de la résistance au transfert de charge
(Rtc), confirmant ainsi que le brunissage confére a la surface une meilleure
résistance a la corrosion.

e Les observations au microscope électronique a balayage (MEB) et les analyses par
spectroscopie a dispersion d'énergie (EDS) montrent une quantité réduite de
produits de corrosion sur la surface brunie, corroborant ainsi les conclusions
précédentes.

Les essais de rayures (scratch tests) realisés sur les dépbts de chrome révélent une
amélioration significative de 1’adhérence du revétement de chrome sur la surface brunie,
principalement attribuée a la dureté accrue du substrat. Les résultats des essais montrent
des valeurs de la charge critique de fissuration (Lc1) et de charge critique d’écaillage (Lc2)
du dépbt de chrome sur la surface brunie supérieures a celles observées sur les surfaces
"usinée" et "polie" respectivement. De plus, la profondeur de pénétration de la pointe est
nettement réduite. Ceci est corroboré par les micrographies optiques des rayures, montrant
une diminution des microfissures dans le dép6t de chrome appliqué sur la surface brunie.

En raison de sa facilité de mise en ceuvre, il est recommandé d'adopter le brunissage
a bille comme procedé efficace pour améliorer I'état de surface, la résistance a la corrosion
et I’adhérence des dépots de chrome sur l'acier S235JR.

Les résultats de cette étude permettent d'envisager les perspectives suivantes :

e [l serait intéressant d’¢largir I'é¢tude en intégrant d’autres parametres du processus
de brunissage, tels que le nombre de passes et la lubrification ;

e Compléter I'étude par une analyse des contraintes résiduelles ;

e Caractériser le produit de corrosion par diffraction des rayons X (DRX) ;

e Une étude de I’usure, en utilisant les régimes présentés dans ce travail, compléterait
un aspect essentiel pour une utilisation appropriée.
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