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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

Le traitement des surfaces métalliques utilise divers procédés chimiques (Chemical
Vapor Deposition CVD, utilisation de plasmas), thermiques (cold spray, utilisation de plas-
mas) et physiques (Physical Vapor Deposition PVD) qui changent 1’état de surface d'un pro-
duit pour en améliorer l'apparence (aspect décoratif), en augmenter la résistance a la corrosion,
ou produire des caractéristiques de surface essentielles dans des opérations ultérieures (aspect
fonctionnel). Ces traitements de surface sont souvent précédés par des opérations de nettoya-
ge et de décapage, qui sont d’une importance décisive quant a leurs conséquences, car elles
conditionnent en grande partie la réussite des opérations ultérieures de fabrication ou de trai-
tement de surface. En sidérurgie par exemple, le décapage situé entre le laminage a chaud et
le laminage a froid est une étape importante dans le processus de fabrication de ’acier, il as-
sure 1’élimination des couches de calamine formées lors du laminage a chaud (et au cours du
refroidissement) qui nuisent a la qualité de 1’acier obtenu au bout de la chaine de production.
Ces traitements (nettoyage et décapage) sont donc une préoccupation majeure des industriels

et leur amélioration conditionne celle du procédé¢ et du produit fini.

Auparavant, les revétements et les dépots étaient €liminés par sablage, grenaillage,

meulage, grattage et par immersion dans des bains de produits chimiques souvent trés nocifs.
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De nouvelles alternatives ont vu le jour afin de pallier les problémes liés a 1’'usage excessif de
ces produits chimiques, et de créer des procédés plus respectueux de 1’environnement. Parmi
ces alternatives nous trouvons la technologie du jet d’eau a haute pression qui, malgré ses
avantages (bonne productivité, meilleure sélectivité, protection de 1’opérateur), produit encore
divers flux de déchets, qui comprennent les abrasifs a traiter, les boues et d’énormes quantités
d’eau chargées de fines particules éjectées. Par ailleurs, le traitement de surface par choc laser
reste, au regard des autres procédés, une technologie onéreuse et sa faible productivité demeu-
re un handicap majeur. Une nouvelle technologie cryogénique par projection de glace carbo-
nique (CO;) sous forme de pellets, est souvent critiquée pour 1'usage du dioxyde de carbone,

un des principaux gaz a effet de serre.

L’industrie du nettoyage et du décapage de surfaces est donc réguliérement pointée du
doigt pour son impact négatif sur I’environnement. C’est dans I’optique de préserver cet envi-
ronnement naturel que I’industrie a di s'adapter a des réglementations législatives environne-
mentales de plus en plus séveres, en purifiant les effluents en bout de chaine de production.
Plus récemment, elle s'est orientée vers des solutions de réduction de la pollution a la source
en mettant en ceuvre des technologies plus propres. Ces mesures restrictives et exigeantes
favorisent ’apparition de nouveaux procédés au travers de ruptures technologiques, puisque
les procédés actuels ne satisfont pas les nouvelles normes de respect de I’environnement.
Parmi ces nouvelles technologies, on trouve un procédé de traitement de surface par un jet

d’azote sous haute pression et a basse température.

Cette technologie, créée et commercialisée pour la premiere fois par la société améri-
caine Nitrocision en 2005, se présente comme une écotechnologie au regard d’autres procédés
de traitement de surface (grenaillage, décapage chimique, décapage cryogénique par CO,, jet
d’eau, ...). Elle est a ce point innovante que la littérature scientifique et technique internatio-
nale semble vierge de toute référence a son sujet. Le principe du procédé consiste a projeter
sur la surface a traiter un jet d’azote formé a partir d’un générateur de pression sous 300 a
380MPa, et a - 150°C, a travers une buse, sans générer de déchets additionnels, par recyclage
naturel de 1’azote dans 1’atmosphére. Comme nous le verrons, 1’efficacité du jet est due a la
conjonction d’un effet cryogénique et d’un effet mécanique. En résumé, 1’intérét majeur de ce
procédé est qu’il n’y a pas de produits chimiques nocifs, de gaz a effet de serre, d’effluents
liquides, de boues a traiter et de rejet d’abrasifs. Il est en parfaite adéquation avec les besoins
du marché de la préparation de surface pour le traitement, I’assemblage de multi-matériaux,

les revétements spéciaux (peinture, résine époxy) pour coque de bateaux ou cuve a pétrole...,

.
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le décochage et le nettoyage de moules de fonderie, I’enlévement de couches contaminées
dans I’industrie nucléaire, I’enlévement du caoutchouc sur les pistes d’atterrissage (aéro-

port)...etc.

Le caractere a la fois innovant et émergeant du procédé a soulevé plusieurs questions
telles que : quelles sont les phases de I’azote dans les conditions de pression et de température
qui existent entre sa sortie du générateur de pression et son impact sur la surface a traiter
(P=300MPa et T=-150°C)? Quel est I’¢tat de la surface apres I’impact ? Le jet d’azote est-il

capable de remplacer d’autres techniques telles que le jet d’eau a haute pression ?... etc.

C’est dans le but d’apporter des réponses concrétes quant aux mécanismes
d’interaction entre le jet d’azote et le matériau que cette thése a été réalisée, avec un finance-
ment de I’ANR (Agence Nationale de la Recherche), du programme de recherche PRECODD
(PRogramme ECOtechnologies et Développement Durable) et du FEDER (Fonds Européens
de Développement Régional), dans le cadre d’un projet nommé JAZOLTHOP (Jet d’AZOte
Liquide a Haute Pression), autour d’une plateforme expérimentale unique en Europe, installée
au sein du laboratoire Jet Fluide du CRITT TJF&U a Bar le Duc. Le projet de recherche JA-
ZOLTHOP représente une piste exploratoire vers la réduction de la pollution, le développe-
ment durable et I’éco-conception ; il possede un caractére innovant et des potentialités qui
nous autorisent a penser que certains aspects négatifs des procédés actuels pourraient étre évi-

tés dans le futur.

L’objectif principal de cette these est donc d’étudier I’interaction entre le jet d’azote et
le matériau a traiter. L’absence de toute information relative a ce sujet dans la littérature

scientifique et technique nous a amenés a adopter une approche qui consiste a :
= recenser tous les parametres influencant 1’interaction jet maticre ;
= ¢tudier Ieffet de certains parametres pertinents sur 1’évolution de cette interaction ;

= observer et analyser les surfaces de différents matériaux (PMMA, PVC, béton, acier) impac-
tés, aprés chaque test ;
= ¢tudier en particulier les mécanismes d’interaction entre le jet d’azote et les surfaces métal-

liques.

Le premier chapitre de cette thése présente un apercu technologique du traitement de
surface par la technologie du jet d’azote sous haute pression et a basse température. Aprés une

rapide présentation de I’historique de cette technologie, une deuxiéme partie est consacrée a la
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description du procédé¢ et de son fonctionnement. La dernicre partie de ce chapitre s’intéresse

a I’étude des parameétres liés au jet et influengant son mode d’action sur la surface.

Le deuxieme chapitre est consacré aux différentes ¢tudes expérimentales réalisées. La
premicre est une étude exploratoire, non exhaustive, dont le but est de nous permettre
d’observer I’impact induit par un jet d’azote sur différents types de surfaces. En revanche, la

deuxieéme étude, réalisée sur des matériaux métalliques, est plus détaillée.

Cela nous amene au troisieme chapitre, ou nous exposons les différents mécanismes
d’interaction entre le jet d’azote et les différents matériaux métalliques étudiés. Le dernier
chapitre est destiné a présenter une application et un potentiel fort de ce procéd¢, a savoir le

durcissement de surface aprés I’impact du jet sur certains matériaux.



CHAPITRE I

LA TECHNOLOGIE DU JET D’AZOTE A
BASSE TEMPERATURE



Chapitre I : La technologie du jet d’azote a basse température

I. HISTORIQUE

Au début des années 1990, le laboratoire national de 1'ldaho aux Etats-Unis avait eu
pour mission d’ouvrir des bacs a vidange contenant des déchets de matériaux contaminés par
du plutonium radioactif. Les technologies disponibles a I'époque, telles que les scies métalli-
ques, les torches a plasma et oxyacétyléniques ainsi que le jet d'eau, ne pouvaient pas étre
utilisées pour réaliser cette opération car elles présentaient des inconvénients sérieux et des

limites environnementales.

En effet les scies métalliques générent des €tincelles susceptibles d’enflammer les gaz
piégés dans ces bacs. Les torches a plasma et oxyacétylénique pourraient enflammer le conte-
nu et causer des incendies et des explosions. Quant a la technologie du jet d’eau, elle utilise
des quantités importantes d'eau qui pourraient induire une contamination croisée de 1’eau, et

aggraver les problémes de contamination et d’élimination déja existants (voir Figure I-1).

Figure I-1 : Quantité d'eau importante utilisée par la technologie jet d'eau HP [1].

C’est dans ce contexte particulier que naquit dans ce laboratoire 1’idée d’utiliser, dans
un premier temps un gaz comprimé, et un peu plus tard de 1’azote comme outil de découpage.
Depuis sa création en 2001, la société américaine NitroCision a été un acteur principal dans

I’exploitation de cette technologie.

En 2003, NitroCision a présenté sa technologie NITROJET® utilisant de 1’azote liqui-
de sous haute pression et a basse température, pour des applications commerciales et indus-

trielles de traitement de surface : décapage, nettoyage, découpage ...etc. En 2005, la techno-
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logie a été repérée par le CRITT TIF&U' de Bar le Duc, spécialiste francais de la technologie
des jets fluides a hautes pressions. Conscient du potentiel technologique et environnemental
du procédé, le CRITT TJF&U a développé une plate forme expérimentale unique en Europe

autour de la technologie américaine NITROJET™.

Le caractere récent de la technologie et ’absence de toute référence bibliographique a
son sujet ont soulevé plusieurs questions concernant a la fois le comportement thermodyna-
mique du jet d’azote depuis la buse d’injection jusqu’a la cible (matériau a traiter), et les mé-
canismes mis en jeu lors de I’interaction jet/matériau. Dans ce contexte, le projet JAZOL-
THOP lancé par le CRITT TJF&U, est le fruit d’une collaboration entre des partenaires uni-
versitaires, le Laboratoire d’Energétique et de Mécanique Théorique et Appliquée (LEMTA)
de Nancy, le Laboratoire de Physique et Mécanique des Matériaux de Metz (LPMM) mainte-
nant intégré au LEM3 (Laboratoire d’Etude des Microstructures et de Mécanique des Maté-
riaux), et des industriels : Nitrocision LLC (Idaho Falls, USA), Procer (Saint Louis), Techni-
lor (Hagondange) et CM2T (Longwy), qui vont assurer 1’évaluation des résultats scientifiques

obtenus et le développement de la technologie dans I’environnement industriel régional.

De son coté, le LEM3 s’est engagé pour contribuer a la compréhension du ou des mé-
canismes intervenant lors de I’interaction jet/mati¢re. L’étude de cette interaction pourrait
contribuer a la constitution d’un outil puissant et efficace pour développer le procédé. En ou-
tre, des résultats scientifiques sur le comportement des matériaux pourraient étre obtenus en

les soumettant de cette fagon a une sollicitation thermomécanique originale.

II. TECHNOLOGIE DU PROCEDE JAZOLTHOP

IL.1 Jet d’Azote

Le procédé de traitement de surface par jet d’azote s’inscrit dans le cadre du dévelop-
pement durable des écotechnologies. Il se présente comme un procédé propre et innovant au
regard d’autres procédés de traitement de surface (voie chimique, grenaillage, jet d’eau, ...). Il
consiste a projeter sur une surface un jet d’azote issu d’un réservoir a trés haute pression (300-
380MPa) et basse température (-150°C), sans générer de déchets additionnels par recyclage

du gaz «neutrey» dans I’atmosphere.

! Centre Régional d’Innovation et de Transfert de Technologie Technique Jet Fluide et Usinage.
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Figure I-2: Le jet d’azote aprés sa sortie de la buse de projection

A sa sortie de la buse de projection, le jet d’azote acquiert une vitesse supersonique et
devient gazeux. Cependant, il subit de nombreuses transformations thermodynamiques au
cours de son trajet dans I’atmospheére, qui ameénent a des modifications de la nature et de la
composition des phases en présence. Les données thermophysiques de 1’azote (cf. Figure 1I-3)
avec les conditions critiques Pc=3.3958MPa, T=126.192K et p.=313.3Kg.m™ [2], montrent
que I’on peut passer d’une situation ou le jet est constitué d’une phase 100% dense (liquide ou
hypercritique) a une situation ou le jet est multiphasique et constitu¢ d’un mélange de phases
(gaz + liquide + des particules solides), tout en passant par une situation extréme ou le jet est

100% gazeux (directement a la sortie de la buse).

10000 3
1000 _§I ?
5 ] e
=] 4 =
= =
v 100'5
-] ]
g i
g
® 103
17
E S
0.1 t 1 . 10 ' 100
Density (mol/dm")
Buse Cible

Figure I-3 : Propriétés thermophysiques du jet [2] ; G : domaine gaz ; H : domaine hypercritique ; S :
domaine solide ; L : domaine liquide
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Comme le suggere la Figure I-3, la nature et la composition des phases du jet a
I’impact (plus loin de la buse) sont conditionnées par 1’évolution de la pression statique du jet
en fonction de la distance de tir : dans le cas ou le profil de la pression reste constant, le jet se
présente sous forme d’un mélange binaire gaz + solide au voisinage de la cible, en revanche si

cette pression augmentait, le jet serait un mélange binaire liquide + gaz.

Par ailleurs, le caractére compressible du jet d’azote est représenté par le nombre adi-
mensionnel de Mach qui se définit comme étant le rapport entre la vitesse locale dans

I’écoulement U et la vitesse de propagation ¢ des ondes acoustiques dans I’azote ;
M=— (1)

En outre, ce nombre de Mach permet de caractériser les effets de compressibilité in-
trinseque qui sont liés a la propagation des ondes acoustiques. En général, ces effets de com-

pressibilité peuvent étre négligés pour les nombres de Mach inférieurs a 0,3.

Quant a ’efficacité du procédé, nous notons qu’elle pourrait étre fortement influencée
par la concentration de la phase liquide ou supercritique en présence au point d’impact. Dans
ce qui suit, nous nous intéressons au jet cylindrique, obtenu par le biais d’une téte & mono-
buse circulaire non rotative, que I’on trouve dans la technologie du jet d’eau pure a haute

pression.

I1.2 Installation du procédé JAZOLTHOP

Toutes les expérimentations de caractérisation ou de mesure mettant en ceuvre le jet
d’azote sont réalisées au sein de la plate forme expérimentale du CRITT TJF&U de Bar le
Duc. Cette installation nitrogénique est un prototype, elle comprend les €éléments représentés

sur la Figure I-4 qui permet de visualiser I’ensemble de I’installation robotisée du procédé.
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5. Conduite azote
THP

3. Conduite azote

THP l

4. Second
Echangeur

1. Réservoir d’azote
liquide BP

.

7. Le jet d’azote
aprés sa détente

NITROJET
6000

T travail
8. Robot I

2. Générateur

Dépl t
Jet d’azote THP cplacemen 9. Matériau
XYZ
+
support

Figure I-4 : Installation robotisée du procédé JAZOLTHOP

Elle comporte les différents éléments suivants :
= un réservoir d’azote liquide a basse pression,

= Je générateur d’azote haute pression NITROJET 6000 (cf. Figure I-5), I’élément clé du pro-

cédé¢, permettant la montée en pression de I’azote liquide par compression,
= des échangeurs de chaleur,

= ]a connectique comprenant conduits, coudes et autres accessoires,

= un porteur, table et robot, permettant un déplacement XYZ,

=" un panel de contrdle et de pilotage du générateur et du jet (Figure I-8), permettant

d’introduire la pression de consigne,

= les éléments périphériques tels la ventilation avec systéme d’extraction, le gasbadge®.

% Capteur de surveillance de la présence d’oxygéne dans la zone de travail.
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Multiplicateurs
de pression

1°" échangeur de
chaleur

Figure I-5 : Photo du générateur d’azote haute pression (NITOJET 6000). Dimensions : 2.90m, 1.22m et
1.65m. Poids : 3600Kg

La circulation de 1’azote dans ces différents éléments est le fil conducteur du fonction-

nement du procédé qui va étre décrit ci-apres.

III. FONCTIONNEMENT DU PROCEDE

L’azote liquide est conditionné dans un réservoir de stockage a double paroi, a une
température minimale de -170°C, et une pression inférieure a 0.55MPa. Il est ensuite introduit
dans un échangeur thermique tubulaire, afin d’assurer son refroidissement avant son achemi-
nement vers une pompe a intensifieur. La température de 1’azote liquide atteint alors une va-

leur de -190°C.

L’intensifieur est un multiplicateur de pression a deux €tages, un étage moyenne pres-
sion, et un étage haute pression. L’étage moyenne pression comprend une pompe qui permet a
I’azote liquide d’avoir une pression comprise entre 100 et 140MPa. Cette augmentation de la
pression induit une diminution de la température a une valeur comprise entre -110 et -125°C.
A ce stade du procédé, et dans ces conditions thermodynamiques de pression et de températu-
re, I’azote présente un changement de phase d’un état liquide vers un état supercritique. A
I’intérieur de 1’étage haute pression, dans son mouvement alternatif, le piston central entraine
deux tiges de petite section. Le rapport de ces sections constitue le rapport multiplicateur de

pression, et la pression de 1’azote peut atteindre une valeur comprise entre 300 et 380MPa.
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Figure I-6 : Réservoir de stockage de ’azote a basse pression (BP)

Un accumulateur monté en série a la sortie de I’intensifieur permet d’absorber les fluc-
tuations de la pression dues au fonctionnement alternatif du piston et de gérer la compressibi-
lit¢ de 1’azote. En sortie d’intensifieur, 1’azote a une température de -40°C est directement
conduit vers un second échangeur thermique tubulaire pour diminuer sa température. Ensuite,
I’azote supercritique est acheminé vers la buse de projection a I’aide d’un tube de collimation,
avec une pression de consigne de 300 a 380MPa, et une température de -150°C. La restriction
de la section de passage de I’azote supercritique entre le tube de collimation et dans la buse a
pour effet d’augmenter sa vitesse jusqu’a des valeurs supersoniques. La vitesse et la pression
diminuent ensuite rapidement pendant le trajet dans 1’atmosphére, comme nous le verrons
dans le paragraphe suivant.

[

. [ el 1
2" échangeur | i

de chaleu

Wi

Figure I-7 : Second échangeur de chaleur avec conduite de chaleur vers la buse de projection
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La technologie du jet d’azote a gardé la buse utilisée dans la technologie du jet d’eau
pure a haute pression. Celle-ci est dotée de saphirs sertis dans un support métallique, et entou-
rés d’un joint torique qui assure 1’étanchéité. Le saphir est un monocristal d’alumine AL,Os,
de dureté 9 sur 1’échelle de Mohs. Il est percé en son centre d’une buse calibrée de 0,008 a
0,5mm de diametre, formant la tuyeére d’éjection du jet d’azote [3]. L’ensemble de 1’étude

menée dans cette thése a été réalisé avec une buse de diamétre 0.2mm.

Outre sa fonction de fixer la pression et la température de consigne, un systéme infor-
matique, doté d’un logiciel, surveille et controle 1’approvisionnement en azote liquide, les

températures et les pressions en différents points du montage.

Figure I-8 : a) Panel de contrdle et de pilotage du générateur et du robot
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IV. PARAMETRES THERMOMECANIQUES DU JET A
L’ IMPACT

IV.1 Introduction

L’interaction entre le jet d’azote projeté au travers de la buse d’injection et le matériau

a traiter fait appel a trois types de parametres :

= les parametres de I’opérateur qui concernent la géométrie de la buse, la pression amont, la

température de travail et la distance de tir,

= |les parametres liés a la cible qui constituent les propriétés thermomécaniques intrinseques

du matériau a traiter,

= Jes paramétres li€s au jet d’azote qui concernent la formation du jet, son évasement, la natu-

re et la composition de ses phases, et ses propriétés physiques (densité, viscosité...etc.).

Ces derniers sont d’une importance cruciale et conditionnent en grande partie la quali-
té et le mode d’action du jet sur le matériau. La composition des phases, 1’écoulement com-
pressible du jet ainsi que la détente que subit I’azote, en passant d’un état amont trés dense
sous haute pression et basse température aux conditions ambiantes, ont une influence déter-
minante sur les interactions du jet et de la surface impactée. Ainsi, I’étude de ces parametres
et de leur évolution constitue une premicre étape nécessaire pour appréhender les phénomenes

physiques mis en jeu lors de I’interaction entre le jet d’azote et le matériau a traiter.

Les résultats obtenus par notre partenaire universitaire (LEMTA) sont, a notre
connaissance, les seuls résultats disponibles sur ce sujet dans la littérature internationale. Le
LEMTA a étudi¢, par simulation numérique dans les conditions expérimentales de la plate-
forme JAZOLTHOP, le jet résultant de la détente de I’azote supercritique [4]. Les résultats de
cette étude numérique ont permis de calculer 1’évolution de la pression statique et la vitesse
d’écoulement du jet une fois I’azote sorti de la buse d’injection. Nous avons complété cette
¢tude numérique par une étude expérimentale d’autres parameétres a I’impact, tels que la tem-

pérature, le débit massique et 1’effort induit par le jet sur la surface.

IV.2 Vitesse d’écoulement du jet d’azote

Dubs et al. [4] ont étudié le profil de la vitesse d’écoulement du jet a I’aide du code de
calcul commercial aux éléments finis Fluent®. L’écoulement est supposé compressible sta-
tionnaire en moyenne, et turbulent. Les équations d’état utilisées dans leurs simulations numé-
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riques sont celles d’un fluide supposé monophasique. L’azote est injecté au travers d’une buse
d’un diamétre dpye=0.2mm, a une pression d’injection3 P;,=50MPa et a une température
d’injection T;,=130K (-143°C), dans wune chambre aux conditions ambiantes
(P=1,01325.10"Pa, T,=300K).

Avec ces hypothéses et ces conditions expérimentales, les auteurs ont constaté que
I’écoulement est fortement accéléré en sortie de buse jusqu’a une vitesse supersonique supé-
rieure 2 700m/s (jusqu’a M=9). Un disque de Mach de diamétre Dy, valant Dyy/dpusc=8,67 ap-

parait alors a une abscisse Xpw/dpuse=15,85, au travers duquel I’écoulement redevient subsoni-

que (M<1), avec une chute spectaculaire de la vitesse.
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Figure I-9 : Evolution de la vitesse du jet d’azote en utilisant la loi des gaz parfaits [4]

® La pression d’injection est différente de la pression de consigne. Elle correspond a la pression de 1’azote situé en aval du second échangeur

et en amont de la buse
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IV.3 Pression statique du jet d’azote

Les mémes auteurs [4] ont étudié avec le méme code de calcul dans les mémes condi-
tions expérimentales et en s’appuyant sur les mémes hypotheses (cf. IV.2), I’évolution de la
pression statique, et du nombre de Mach dans deux configurations différentes : dans le cas du

gaz parfait, et dans le cas d’un fluide réel.
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Figure I-10 : Cas du gaz parfait : champ du nombre de Mach pour un jet d’azote P;,=50MPa, T;,=130K
et profil de pression statique sur I’axe du jet [4]
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Figure I-11 : Cas du fluide réel : champ du nombre de Mach pour un jet d’azote P;,;=50MPa, T;,;=130K et
profil de pression statique sur I’axe du jet [4]

A T’opposé de la vitesse d’écoulement du jet, la pression statique chute fortement a la
sortie de la buse, pour atteindre une pression quasi atmosphérique. Comme le suggerent la
Figure I-10 et la Figure I-11, cette chute spectaculaire de la pression statique vers la pression
atmosphérique se produit indépendamment des hypothéses adoptées quant a la nature du jet

d’azote (gaz parfait ou fluide réel). L’application de 1’équation de Bernoulli généralisée dans

-16 -



Chapitre I : La technologie du jet d’azote a basse température

une section transversale du jet d’azote justifie ce résultat. Ce méme phénomene est observé

dans le cas d’un jet d’eau pure a haute pression [3]. Température sur ’axe du jet

Dubs et al.[4] ont étudié également I’évolution de la température de I’axe du jet (la
partie centrale) dans les mémes conditions citées ci-dessus pour deux configurations différen-
tes du jet (gaz parfait et fluide réel). A partir de la Figure I-12, nous constatons que dans les
deux configurations du jet, la température chute considérablement a la sortie de la buse (-
265°C dans le cas d’un gaz parfait et -198°C dans le cas d’un fluide réel) avant d’augmenter
pour atteindre des valeurs supérieurs a la température d’injection. Les auteurs [4] pensent que
cette chute de température en sortie de buse est plus prononcée pour un gaz parfait que dans le
cas du fluide réel. Ils estiment que 1’utilisation de la loi d’état des gaz parfaits surestime cette
chute de température [4]. Cependant, dans le cas d’un fluide réel, la température se stabilise

relativement autour d’une valeur d’environ -113°C (160K) a partir d’une distance x=Smm.
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140 [~
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Figure I-12 : Température sur I’axe du jet pour Py,;=50MPa, T;,=130K, a : cas du gaz parfait ;b : cas du
fluide réel

IV.4 Mesure de la température a ’impact

Nous avons réalisé des mesures de la température du jet a 'impact, destinées a quanti-
fier ’apport thermique du jet d’azote a la surface impactée. Pour ce faire, nous avons utilisé
une plaque métallique (200x100mm?) en acier moulé faiblement alli¢é nommé Tréhard®. La
plaque est munie d’un thermocouple de type T (avec une sensibilit¢ de 39°uV/°C) disposé a

une profondeur de 0.5mm en dessous de la surface impactée. L’ensemble des valeurs relevées

* Composition en pourcentage massique : 0.45%C, 0.45%Si, 1.2%Ni, 5.5%Cr, 0.8%Mn.
Propriétés mécaniques : Rp0.2%=450MPa et Rm=900MPa.
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est compatible avec la distribution obtenue par diffusion (loi de Fourier) d’un flux de chaleur

ponctuel et constant : la Figure I-13 montre I’évolution des températures a I’impact.
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Figure I-13 : Courbes températures (°C) / temps (s) 2 0.5mm sous la surface d'impact de la plaque

On note que 1’équilibre thermique est rapidement atteint (au bout de 40 a 60 secondes)
et que la température d’équilibre varie a I’inverse de la pression de consigne. La température
minimale obtenue est de 1’ordre de -110°C ; elle est trés supérieure a la température a la sortie
de I’échangeur : -150°C. Cet écart peut s’expliquer, entre autres, par le fait que 1’outil em-
ployé, un porte-buse congu pour les techniques de jet fluide (eau), est mal adapté a cette nou-
velle technologie, compte tenu des déperditions de chaleur (transfert thermique) que subit le
jet d’azote en passant par cet outil (porte-buse). La température mesurée au thermocouple est
représentative de la température du jet car la capacité thermique de la plaque au voisinage du

thermocouple est faible.
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Figure I-14 : Outil (ou porte-buse) de travail durant toute cette étude avant et apres calorifugeage

IV.5 Mesure de Peffort du jet a Pimpact

Nous avons réalis¢ des mesures de la force d'impact du jet d'azote sur la surface visée.
Cette force a ét¢ mesurée a 1’aide d’un capteur de force étalonné U93/1kN (peu sensible a la
température +0.5%, et protégé contre la cryogénie du jet). L’ensemble des résultats obtenus

est présenté sur la Figure I-15.
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Figure I-15 : Evolution de la force du jet a ’impact en fonction de la distance de tir pour une pression de
consigne de 300MPa (pression d’injection est de 210MPa)
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Sur cette figure, nous pouvons remarquer que, pour une pression de consigne de
300MPa, la valeur moyenne de la force du jet a I’impact est de 11N, une valeur assez modes-
te. Nous constatons aussi la présence d’ondulations ou d’irrégularités autour de cette valeur.
Celles-ci sont dues a des pulsations liées aux mouvements alternatifs des pistons de
I’intensifieur, ce qui provoque des oscillations périodiques de la vitesse du jet et de sa section.
Nous notons aussi que la force moyenne a I’impact diminue d’environ 10% lorsque la distan-
ce de tir augmente de 20 a 140mm (cf. Figure I-15). La Figure I-16 illustre I’évolution de la
force du jet a I’'impact en fonction de la distance de tir (0.5 ; 10 ; 15 ; et 20mm) pour plusieurs
pressions de consigne. Nous notons que cette force augmente proportionnellement a la pres-

sion de consigne.
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Figure 1I-16 : Evolution de la force moyenne du jet d'azote a I'impact en fonction
de la distance de tir pour différentes pressions de consigne

Cette valeur de la force mesurée nous a permis d’avoir un ordre de grandeur de la
masse volumique du jet d’azote en s’appuyant sur le théoréme d’Euler appliqué sur un do-
maine défini. Ainsi, la masse volumique calculée sera une valeur approchée indicative de la

nature de la ou des phase (s) en présence dans le jet au moment de 1’impact.

L’application du théoréme d’Euler dans le cas du jet d’azote, suppose que ce dernier
présente un écoulement permanent stationnaire, et que la distribution des vitesses dans une
section droite de la surface Sy est uniforme, ce qui n’est probablement pas bien réalisé¢. Nous
rappelons que I’utilisation de ce théoréme est indépendante de la nature du fluide (compressi-

ble ou incompressible).
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Nous considérons donc un jet d’azote plan de direction parallele a I'axe des x. Le jet
évoluant a une vitesse U, et une pression atmosphérique P,, percute la plaque qui le dévie d'un
angle de 90°, et le fluide quitte ensuite la plaque a une vitesse U,. Nous prenons pour domaine
de controle la surface bleue du schéma ci-dessous (cf. Figure I-17). Cette représentation sim-
pliste fournie par la Figure I-17, ne refléte en aucun cas la configuration réelle de I’impact,
puisque elle ne prend pas en compte la quantité d’azote (au contact de 1’air chaud) dissipée
lors de I’écoulement du jet, et suppose que ce dernier quitte idéalement la plaque avec un an-

gle de 90°C.

Figure I-17 : Vue schématique de la section du jet et les différentes surfaces considérées par ’application
du théoreme d’Euler (S; : section d’entrée du jet ; Sy, : section normale a la plaque ; S, : section latérale du
jet) ; S : surface impactée de la plaque.

La plaque impactée est soumise a l'action du fluide et a la force de pression (P,) com-

me le suggere 1’équation (2).

F plaque = F fluide — J..[ P, nds (2)
s

ou n est le vecteur unité normal a la surface et dirigé vers I’extérieur.

En appliquant le théoréme des quantités de mouvement a un volume de fluide limité

par la surface y= S, US, US, US et en tenant compte des forces agissant sur ce volume de

fluide, nous obtenons 1’équation (3) ;

jj oU@Un)ds=3F 3)
ou ﬁ pU (Un)ds = ” pU, (U, n).ds+ H pU, (U 2n).ds +ﬂ pU (U n)ds.
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Sur la surface latérale du jet, nous avons U.i=0, d’ou H pl7 (17 ;).ds =0, et par symé-
SL

trie de révolution I’intégrale sur la surface S, est nulle.

Les forces XF agissant sur le volume de fluide limité par la surface T (en négligeant

les effets de la viscosité) sont :

SF=-F plague + ” P nds = —F fluide + J..[ P nds + J.J.Pa nds = —F fluide + .” P nds 4)
s S s

Z+S

en remplacant les différents termes dans I’équation (3) nous obtenons :

[[ PU @ n).ds ==pU S 1y ==F puaae + [[ P,.nds (5)
S

X+S
d’ou

F =F e = pUIS i+ [[ P.nds (6)
I+
Sachant que l'intégrale des forces de pression sur une surface fermée est nulle,

I’équation (6) devient donc :
F=pUSn (7)
ou F est la force d’impact du jet d’azote sur la plaque.

La force du jet a I’impact est reliée au débit massique par 1’équation (8) issue du théo-

réme des quantités de mouvements (7).

F=q,U;q, =pq, et q,=SU (8)

ou p est la masse volumique moyenne de I’azote, S la section du jet et U sa vitesse moyenne ;

dm €t gy sont respectivement les débits massique et volumique du jet.

Par conséquent, 1’équation (8) permet de calculer d’'une maniére indirecte la masse vo-
lumique moyenne de I’azote, a partir des mesures de la force moyenne du jet a I’'impact, si
I’on connait la vitesse du jet. Pour une pression de consigne de 300MPa, F prend la valeur de
11N, et la vitesse moyenne du jet donnée par [4] est de I’ordre de 120m/s (cf. Figure 1-9), ce
qui nous donne un débit massique g, de 92g/s. La valeur du débit massique a partir des rele-
vés de consommation d’azote de I’installation de Bar le Duc est supérieure a 80g/s. Ces deux
estimations sont compatibles. Une fois le débit massique calculé, nous pouvons donc déduire

la valeur de la masse volumique moyenne de I’azote de 1’équation (9) :
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p=n )
q,

Compte tenu du débit volumique qy du jet qui est 0,2.10° m*/s d’aprés le constructeur
[5], on obtient la masse volumique moyenne de 460Kg/m’. Cette valeur de la masse volumi-
que fournit une information intéressante quant a la nature et la composition du jet. En effet, la
valeur de 460Kg/m’ est beaucoup trop élevée pour un état purement gazeux, et d’autre part, la
Figure I-18 montre que pour une masse volumique de 460Kg/m’ et pour une température
d’azote de -100°C (173K), et en supposant la présence d’une seule phase homogene dans le
jet, I’azote serait hypercritique et sa pression serait de 20MPa (cf. Figure I-18). Ceci n’est pas
possible, puisque la pression statique du jet est quasi atmosphérique (cf. Figure I-11), ce qui

suggere que le jet d’azote est inhomogene. En outre, la valeur de la pression dynamique du jet

estde P= %pU2 ~3.3MPa.

Cette analyse montre que le jet est compos¢ d’un mélange de phases denses liquide,

solide ou hypercritique.

rho [kg/m3]

1050 7
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——500bar
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650 1 \ 2000bar
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TIK
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Figure I-18 : Evolution de la masse volumique de 1'azote en fonction de la pression
et de la température dans le cas ou I’azote est monophasique et homogéne d’apreés NIST [4]

En raison de la compressibilité¢ de 1’azote, de ses interactions avec 1'atmosphere envi-
ronnante et des différents changements de phase qu’il subit, toutes ces caractéristiques ther-

modynamiques évoluent avec la distance de tir. Nous apporterons quelques précisions a ce
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sujet au cours du chapitre II. Toutefois, les ordres de grandeur présentés fournissent des indi-

cations utiles pour 1'évaluation des interactions entre le jet et le matériau a traiter.

IV.6 Bilan

A T’issue des différents ¢léments rassemblés a partir des travaux de simulation numé-
rique et des mesures expérimentales réalisées, nous avons pu imaginer une schématisation de
la structure du jet en fonction de la distance de tir tout en s’appuyant également sur le dia-
gramme (propriétés thermophysiques du jet) présenté dans la Figure I-3. Cette schématisation
présentée d’une maniere relativement grossicre, permet néanmoins de mieux expliquer ulté-
rieurement certains phénomenes mis en jeu lors de I’impact par ce jet. Elle sera tout de méme

confirmée par les différentes observations post-impact.

Comme le montre la Figure I-19, la nature et la composition des phases du jet d’azote
sont fortement liées a la distance de tir, I’évolution de la pression statique du jet au cours de
I’écoulement. L’écoulement du jet présente généralement trois régions (sans tenir compte des

zones de transition entre les régions) :

Région principale

aanp

I* L ——

Région
initiale

A
v

Région finale

Figure I-19 : Vue schématique de I’écoulement du jet depuis la buse vers la surface a impactée : M :jet
purement gazeux ; Bl: mélange gaz (azote) + air environnant ; ll: phase dense (liquide ou hypercritique) ;

[ : mélange gaz (azote) + phase dense a différentes proportions ; ' : azote gaz a 20°C.
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= une région initiale dont le cceur est constituée d’une phase purement gazeuse, et entourée en
sa périphérie par un mélange de gaz et de 1’air environnant. Le diamétre du jet dans cette ré-

gion initiale demeure quasi-constant et équivaut au diamétre de la buse,

= une région principale, concentrée dans 1’axe du jet et caractérisée par 1’apparition d’une
phase dense (liquide ou hypercritique) suite a la recompression de I’azote apres le passage du
disque de Mach. La proportion de cette phase diminue avec la distance de tir au détriment
d’une nouvelle zone qui se développe a la périphérie. Cette nouvelle zone se caractérise par
un brouillard qui contient un mélange de la phase dense sous forme de gouttelettes, de la pha-

se gazeuse (azote) et de I’air,

= une région finale ou I’azote se transforme complétement en gaz et perd toute son énergie

cinétique. Dans cette région, I’évasement du diamétre du jet est maximal.
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V. CONCLUSION

Le traitement de surface par jet d’azote est une nouvelle écotechnologie pour laquelle
il n’existe pas de référence bibliographique dans la littérature scientifique internationale. Le
manque d’information concernant la nature et la distribution des phases dans le jet aprés sa
sortie de la buse a été partiellement compensé par des mesures simples, assorties d’hypotheses
peu contraignantes, qui montrent que le jet est certainement multiphasique et qu’il contient au

moins une phase dense a I’'impact sur la surface.

Par analogie et dans une premicre approche, il est tentant d’extrapoler au cas du jet
d’azote les mécanismes d’endommagement de surface dus aux jets d’eau a haute pression ou
aux jets cryogéniques de gaz carbonique. Cependant, les conditions thermomécaniques de

I’impact du jet (pression, température, vitesse, composition du jet) sont tres différentes.

L’optimisation et la maitrise de ce nouveau procédé demandent une meilleure com-
préhension des phénomenes physiques et des mécanismes d’interaction du jet et de la surface-
cible. Dans le chapitre qui suit, nous présentons une étude exploratoire et non exhaustive de
ces mécanismes a I’aide des premiers tests effectués avec le jet d’azote sur différents types de

matériaux.
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ETUDE EXPERIMENTALE DE
L’ INTERACTION JET / SURFACE
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Chapitre II: Etude expérimentale de l'interaction jet / matiére

I[. INTRODUCTION

Le chapitre précédent a suggéré la complexité de 1’é¢tude de ’interaction entre le jet
d’azote et le matériau. Cette complexité provient de la combinaison d’un trés grand nombre
de parametres (parameétres opératoires, parametres li€s au jet, parametres de la cible). Les in-
formations dont nous disposons (force et température a I’impact, évolution de la pression et
de la vitesse moyenne en fonction de la distance de tir, composition moyenne des phases en
présence) ne sont pas suffisantes pour mener une étude compléte des mécanismes d’action du
jet d’azote sur une surface. Cependant, méme si ces valeurs moyennes ne fournissent que des
ordres de grandeur, elles donnent des indications précieuses pour I’interprétation des observa-

tions.

Ce chapitre va présenter dans un premier temps, une étude expérimentale exploratoire
de I’interaction jet / matiere. Le but de cette étude préliminaire est d’une part, d’observer pour
la premiere fois I’impact d’un jet d’azote sur différents types de matériaux (PMMA, béton,
PVC), et d’autre part de déterminer les parameétres pertinents dans 1’action du jet qui n’ont pas
été explorés jusqu’a présent (temps d’exposition, vitesse d’avance, température du substrat de

la cible...).

A D’issue de cette premicre étude, nous meénerons une ¢tude plus détaillée sur 1’effet du

jet d’azote sur deux familles de matériaux métalliques.

II. ETUDE EXPLORATOIRE

I1.1 Montage expérimental et méthodologie

Parmi les parameétres-clé influant sur I’interaction du jet d’azote avec la surface figure
le temps d’exposition. Deux types d’essais sont distingués : un essai que nous convenons
d’appeler «essai statique», et un essai dynamique. Durant 1’essai statique, le jet d’azote n’est
pas déplacé par rapport a la surface du matériau. Nous notons que pour ce type d’essai, le sys-
teme de mise en route du jet d’azote dont nous disposons au laboratoire (Jet Fluide du CRITT
TJF&U a Bar le Duc) ne permet pas un pilotage précis du temps d’exposition (la coupure du
jet est une manceuvre trés compliquée et délicate). Ainsi, la technique de controle du temps
d’exposition du jet d’azote, consiste a utiliser une plaque d’obturation (cf. Figure II-1) entrai-

née et maintenue par un opérateur grace a un support métallique. L’erreur induite par ce sys-
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teme de contrdle est de I’ordre de quelques dixiémes de seconde, nous admettons que cette

marge d’erreur n’aura pas d’effet conséquent sur notre étude.

En revanche, dans le deuxiéme type d’essai appelé «essai dynamique», le jet d’azote
décrit un parcours linéaire rectiligne sur la surface du matériau. La maitrise du temps
d’exposition est obtenue par le biais d’un systéme informatique (panel de contréle et de pilo-
tage) permettant le déplacement du porte-buse suivant les trois directions X, Y et Z avec une

vitesse d’avance (V,).

Ces deux types d’essais ont été réalisés avec le méme montage expérimental (le bati
est un bac de récupération d’une installation de jet d’eau sur laquelle on a adapté un systéme

de fixation).

o

! «—— Jetd’azote

/ Support
Plaque d’obturation =% > | métallique

’, Eprouvette Systéme de

fixation

Bati

Figure II-1 : Schématisation des essais statiques.

I1.2 Résultats

Les premicres séries d’expériences utilisant des matériaux-cibles différents (PVC,
PMMA, gres) ont été réalisées d’une part pour identifier la nature des endommagements in-
duits par le jet sur les différentes surfaces, d’autre part pour étudier I’influence du temps
d’exposition et de la pression de consigne sur 1’évolution de ces endommagements, et enfin

pour obtenir des informations concernant les mécanismes d’interaction.

Des photographies par microscopie optique sont réalisées post mortem dans le but
d’observer I’évolution morphologique de I’endommagement en fonction des différents para-

meétres.
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I1.2.1 Plaque en Polychlorure de vinyle (PVC)

Le polychlorure de vinyle est un polymeére thermoplastique amorphe ou faiblement
cristallin, sa température de transition vitreuse se situe aux alentours de 80°C. Pour ce type de
matériau, nous avons pu constater que pour les pressions de consigne de 50 a 200MPa avec
des temps d’exposition trés importants (60 secondes), le jet d’azote n’a aucun effet sur la sur-
face impactée, et cela pour une distance de tir fixée a 15mm. Cependant, pour une pression de
consigne de 300MPa, le jet d’azote commence a attaquer la surface dés la premicre seconde
d’exposition. La Figure II-2 montre 1’image d’un cratére formé dans une plaque de PVC pour
une distance de tir (di) de 15mm, un temps d’exposition (texpo) de 10 secondes et une pression

de consigne de 300MPa.

La mise au point du cliché est faite sur la surface de I’échantillon. Le croissant lumi-
neux indique le bord du cratére, et les fibres dont I’image est floue sont au dessus du plan de
focalisation ; elles forment une excroissance issue du cratére et sortant de 1’échantillon.
L’analyse de la figure révele le sectionnement des fibres de PVC. Le sectionnement peut étre
da a la rétraction thermo-¢lastique des fibres suite a la chute de température. L’extraction des
fibres du cratére est induite par un effet de souffle dii au flux d’azote et a sa détente. Nous
concluons donc que I’impact du jet induit une sollicitation thermo-¢€lastique assistée par un
effet de souffle. Cette combinaison est capable d’activer des mécanismes d’endommagement

complexes.

Figure II-2 : Cratére formé par ’impact du jet d’azote sur une plaque
de PVC extrudé ; dg=15mm, t.,,=10s, P=300MPa
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I1.2.2 Plaque en Polyméthacrylate de méthyle (PMMA)

Le polyméthacrylate de méthyle (PMMA) appelé Plexiglas par la compagnie chimique
Rohm and Haas, est un polymére thermoplastique transparent et de structure amorphe. Sa
température de transition vitreuse se situe entre 105 et 130°C, et la transition sub-vitreuse 3 se
situe entre 0 et 20°C [6]. Cette transition correspond a une rotation du groupe ester (OCH3) de
la chaine, couplée a des réarrangements de la chaine principale, ce qui entraine une perturba-
tion locale du caractére amorphe de ce matériau [7]. L’expérience consiste a projeter le jet
d’azote sur un bloc de PMMA, initialement a température ambiante (a ce niveau de tempéra-
ture le PMMA est complétement fragile), sous une pression de consigne de 300MPa, pendant
une seconde et a une distance de tir de 60mm. Cet impact entraine la présence d’un endom-
magement situé le long des plans de cisaillement maximum, inclinés a 45° par rapport a la

surface de 1’échantillon (cf. Figure 11-3).

Un cratere d’impact, muni de deux lobes, est visible a gauche de I’image. Le plan de
cisaillement maximum, incliné a 45° sous la surface, refléte 1’éclair du flash. Il contient des
stries concentriques formant une zone opaque se développant a partir du point d’impact. La
transformation des propriétés optiques du matériau se manifeste par I’opacité de ces plans

apres I’impact, qui est le signe d’une transition sub-vitreuse.

Figure I1-3 : Impact sur un bloc de PMMA ; d;,=60mm, t.,,,=1s et P.=300MPa

Plusieurs travaux de recherche traitent des problémes d’érosion fluidique par impact
de jets d’eau sur ce méme type de matériau. Field et al [8] ont étudié ces problémes d’érosion
grace a un systeme d’expérimentation appelé «le systéme de Bruntony», et dont le principe

consiste a accélérer un piston dans un réservoir rempli d’eau par la projection d’un projectile a
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grande vitesse (cf. Figure 1I-4). Le piston communique ainsi une grande quantité de mouve-
ment a 1’eau du réservoir, créant un jet d’eau a haute énergie cinétique qui va impacter la sur-

face.

Le jet utilisé par Field et al [8] est issu d’une buse de 0.8mm de diametre, la distance

de tir est de 10 mm, et le jet est projeté sur une plaque de PMMA a une vitesse de 750m/s.

—_—
Visuzalisation

Reéservolr

Projectile Réservoir

Jct

Piston

Figure II-4 : Montage expérimentale de Brunton [1]

Grace a une technique ««ombroscopique», les auteurs [8] ont pu suivre I’évolution de
I’impact toutes les microsecondes. La Figure II-5 montre les différentes zones sollicitées par

le jet :

= zone a : perturbation due au choc généré par I’air entraing,
= zone s : front de cisaillement,

= zone d : zone de cisaillement.

Contrairement au jet d’azote, il apparait une fissuration annulaire principale au point
d’impact indiquant un état de compression (cf. Figure II-5). Les différences observées entre
nos expériences et celles de Field suggerent que 1’impact du jet d’azote sur le PMMA ne don-

ne pas lieu a des contraintes de compression, mais a des contraintes de cisaillement.
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Figure II-5 : Séquences de I'impact jet d'eau / PMMA [8]

I1.2.3 Echantillon en gres

Le but de cet essai est d’étudier I’effet du jet d’azote sur les matériaux présentant un
comportement fragile en traction et peu dépendant de la température, comme le grés. Les pho-
tos (cf. Figure II-6) montrent la morphologie de I’impact. L’essai dynamique a ¢été réalisé
avec une pression de consigne de 300MPa, une vitesse de passage de 20mm/min et une dis-
tance de tir de 60mm. La mise au point est faite sur la surface de I’échantillon. Nous remar-
quons qu’avec ces conditions opératoires, le jet d’azote crée un sillon continu, de profondeur
comprise entre 3 et Smm (la partie floue de la Figure 11-6). Ce résultat est trés impressionnant
si nous le comparons aux effets des jets d’eau pulsés et des jets d’eau pure a haute pression
qui ont un effet moindre, et qui d’autre part produisent un état de compression [9]. Une in-
formation intéressante fournie par ce test est donc la nature des contraintes développées par le
jet d’azote durant son impact. En effet, le grés est un matériau fragile trés résistant en com-

pression, mais beaucoup moins résistant lors d’une sollicitation en traction.
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Figure II-6 : Impact du jet d'azote sur un échantillon en greés ; dg;, =60mm, V,=20mm/min et P.=300MPa

Figure II-7 : Impact sur un échantillon en grés pour : d =60mm, dy,.=1.19mm, V,=1m/min, P.=50MPa
a) dans le cas d’un jet d’eau modulé : profondeur de découpe=3.2mm
b) dans le cas d’un jet d’eau pure : profondeur de découpe=6.8mm. [9]
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I1.3 Conclusion

Cette premicre ¢étude exploratoire nous a permis d’observer différents types
d’endommagement induits par I’impact du jet d’azote. En effet, selon le matériau d’essai, le
choc thermomécanique di a I’'impact du jet d’azote a basse température (jusqu’a -150°C) est
susceptible d’activer des mécanismes d’endommagement extrémement variés tels que
I’érosion, la rupture, les changements de phase...etc. Ces premiers essais nous ont permis

d’identifier certaines caractéristiques du mode d’action du jet :
= rétraction thermo-élastique,

= effet de souffle,

= contraintes de cisaillement,

= contraintes de traction.

Face a la diversité des mécanismes d’endommagement observés lorsque la nature du
matériau change, nous concentrons notre ¢tude dans la suite au cas des mécanismes

d’interaction entre le jet d’azote et les surfaces métalliques.
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III. ETUDE EXPERIMENTALE SUR LES MATERIAUX ME-
TALLIQUES

Dans ce qui suit, nous présentons les résultats de notre étude sur I’impact d’un jet
d’azote sur les matériaux métalliques. Nous avons choisi quatre matériaux afin d’étudier leurs
mécanismes d’interaction avec le jet d’azote. Ces matériaux seront ensuite scindés en deux
groupes d’échantillons suivant le type de réseau cristallographique. Le choix de ces matériaux
a été réalisé en collaboration avec notre partenaire industriel CRITM2T (Longwy). A ce stade
de I’¢étude, I’adéquation des échantillons aux préoccupations industrielles n’est pas une priori-
té.

I est généralement reconnu que les matériaux cristallins de structure cubique a faces
centrées (CFC) sont peu sensibles a la rupture fragile. Ce comportement est di a la ductilité
intrinséque de ce type de matériau (liée au matériau et non pas aux conditions de déforma-
tion). En effet, les métaux a structure cristalline cubique possédent généralement 12 systémes

de glissement a haute densité d’atomes. Dans les cristaux CFC, il y a 4 plans différents de

type {111} avec trois directions indépendantes <1 10> sur chaque plan. Par contre, les cris-
taux de structure cubique centré (CC) se déforment généralement par glissement suivant les
directions <111> qui appartiennent aux plans {011}, {112} et {123}. Bien que le cristal CC
possede le méme nombre de systémes de glissement que le cristal CFC, il est moins ductile.
Ceci est dii en grande partie a la moins grande densité d’atomes dans les plans {011} du cris-
tal CC, en comparaison avec la densité d’atomes dans les plans {111} du cristal CFC [10], au
nombre de systéme de glissement actif a basse température, et de 1’état de précipitation pré-
sent dans le matériau. Plus que dans les métaux CFC, les mécanismes de plasticité mis en jeu
dans les métaux CC sont fortement dépendants de la température. Généralement, les courbes
obtenues se caractérisent par une augmentation de la limite d’¢lasticité lorsque la température

diminue. Ces caractéristiques explique le choix de tester un matériau CC et un matériau CFC.

ITI1.1 Matériaux testés et comportement a basse température

Afin de mettre en évidence le comportement de référence des matériaux testés a basse
température, plusieurs essais de traction a différentes températures (a 20, -60 et -196°C) ont
¢été effectués sur des éprouvettes plates d’épaisseur Imm et dont les dimensions figurent sur la

Figure II-8. Les observations post-mortem de ces éprouvettes permettront de caractériser
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I’endommagement de leur surface, et par consé-

20mm

quent de comparer le mode de rupture de chaque
matériau a trés basse température avec celui des
surfaces impactées par le jet d’azote. Les essais de

traction a 20 et -196°C ont été réalisés au LEM?3 Diamétre

(centre Arts et Métiers ParisTech de Metz) sur une 10mm

machine de traction de 10kN avec une vitesse de
déformation fixée a 1,7.10'3 s, Pour les essais a -

196°C, I’ensemble du montage (mors + éprouvet-

te) est introduit dans une cuve étanche permettant

a D’éprouvette de baigner dans I’azote liquide.  Figure II-8 : Dimensions d’une éprouvette
) ) ) de traction
Quant a I’essai complémentaire a -60°C, il a été
effectué¢ au LEM3 (site du Saulcy) avec une machine de traction de 100kN dans une enceinte
thermique SERVATHIN (plage de températures possibles comprise entre -70 et 250°C) avec

une vitesse de déformation de 1,7.10"3 s

II1.1.1 Matériaux a haute contrainte d’écoulement

Pour ce type d’essais, nous avons travaillé¢ avec deux types d’échantillons :

II1.1.1.1 Acier bas carbone E24

L’acier bas carbone E24 fait partie des aciers faiblement alliés présentant une structu-
re essentiellement de nature cubique centrée (CC). Les caractéristiques chimiques et thermo-

mécaniques de cet acier sont données dans le Tableau II-1 et Tableau II-2 :

C Si Mn P S Ni Cr Mo \Y% Nb Ta Ti Co

0.06 | 0.22 | 1.49 | 0.015 | 0.002 | 0.24 | 0.03 | 0.01 | 0.003 | 0.053 | 0.005 | 0.016 | 0.004

Tableau II-1 : Composition chimique de I'acier bas carbone E24 en % massique

Rp 0.2 enMPa | RmenMPa | CpJ/(Kg.C) | penKg/m® | a10®m%s | A W/(m.K)

320 430 170 7710 16.33 214

Tableau II-2 : Propriétés mécaniques et physiques de I'acier bas carbone E24 a 1'ambiante 25°C
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Les courbes de traction de cet acier a 20, -60 et -196°C sont présentées dans la Figure
I1-9. Nous pouvons constater que, lorsque la température diminue, Ry, tend progressivement
vers R;0.2, et une température de transition ductile-fragile se manifeste entre -60 et -196°C,

ce qui traduit le comportement fragile de ce matériau aux trés basses températures.

900 ‘ ; ; ; ;
| | |
800 -1 _ _ _ _ _ : ,,,,,, L _ _
Acier E24 & 20°C
700 Acier E24 4 -60°C | - |
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Figure II-9 : Courbes de traction de I’acier E24 en fonction de la température

La Figue II-10 présente des observations post-mortem des différentes éprouvettes
apres chaque essai de traction réalisé. L’analyse de ces observations permet de constater un
changement du mode de rupture de ce matériau (de structure CC) avec la température. Il est
ductile a 20 et -60°C, et caractérisé¢ par la présence de nombreuses cupules sur le facies. Au
contraire, lors des essais de traction a trés basse température (dans I’azote liquide), le mode de
rupture devient fragile transgranulaire, et les plans de clivage montrent des motifs « en riviére
» qui indiquent la direction de la rupture : ces motifs s’étendent comme les ailes d’un oiseau
dans la direction de la rupture. Le déclenchement d’une rupture par clivage nécessite la pré-
sence dans le matériau de défauts locaux (inclusion, précipités,...) ou de structures de disloca-
tions (empilement de dislocations qui génére localement des contraintes internes). Ces dé-
fauts peuvent engendrer localement des contraintes suffisamment grandes pour dépasser la
résistance cohésive du matériau. Ce mode de rupture fragile traduit I’incapacité des déforma-
tions plastiques a accommoder la déformation imposée, ce qui conduit donc a la création des
fissures. L’insuffisance de la déformation plastique est due a I’effet cryogénique qui restreint

la mobilité des dislocations.
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VIT 23 He b

Figure II-10 : Faciés de rupture de ’acier E24 aprés essais de traction ; a) a 20°C ; b) a -60°C ; ¢) a -196°C

I11.1.1.2 Acier inoxydable 316L

L’acier X2CrNiMo17-12-2 (appellation AISI 316L) est un acier inoxydable austéniti-
que. Il posséde une matrice austénitique stable de la température ambiante a sa température de
fusion. II est constitué d’une matrice de Fer-Chrome-Nickel, c'est-a-dire d’un réseau d’atomes
de fer cubique a faces centrées CFC, avec des atomes en solution solide d’insertion (comme le
carbone ou I’azote) et des atomes en solution solide de substitution (comme le molybdéne,
silicium, manganese...). Les caractéristiques chimiques et thermomécaniques sont données

dans le Tableau I1-3 et Tableau 11-4 :

C Si Mn P S N Cr Mo Ni

<0.03 <1.00 <2.00 0.045 <0.015 | <0.11 16-18 | 2-2.50 | 10-13

Tableau II-3 : Composition chimique de I'acier inoxydable 316L en % massique
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Rp 0.2 en MPa

Rm en MPa

Cp en J/(Kg.C)

p en Kg/m®

a 10 m%/s

A W/(m.K)

450

630

500

7900

19

15

Tableau I1-4 : Propriétés thermomécaniques de I'acier inoxydable 316L a 25°C

Ce matériau a subi trois essais de traction a 20 et -196°C afin de déterminer son com-
portement mécanique a basse température, les

Figure 1I-10.

courbes obtenues sont présentées dans la
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Figure II-10 : Courbes de traction de I’acier inoxydable 316L en fonction de la température

Comme nous pouvons le constater sur cette figure, a 1’opposé de I’acier E24, I’acier
inoxydable 316L conserve une grande ductilité a trés basse température. Comme pour 1’acier
E24, sa contrainte d’écoulement plastique est plus importante a -196°C, en raison de la mobi-
lité réduite des dislocations a ce niveau de température. Le surcroit d’écrouissage observé a

grande déformation est dii a une transformation martensitique de la phase austénitique.
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Figure I1-11 : Ruptures ductiles de I'acier inox 316L apreés les essais de traction ; a) a-196°C ; b) a 20°C

La Figure I1-11 montre les facies de rupture de 1’acier inox 316L obtenus apres des es-
sais de traction a 20 et -196°C. L’examen microscopique post-mortem des deux éprouvettes
suggere bien une rupture ductile, caractérisée par la présence d’une multitude de petites cupu-
les. Ces cupules sont des cavités s’allongeant dans le sens de la déformation, puis se réunis-
sant par striction ou par cisaillement, pour produire la rupture par un mécanisme de coales-
cence. Elles se forment généralement par décohésion de ’interface entre les particules (inclu-

sions, précipités,...) et la matrice.

II1.1.2 Matériaux a faible contrainte d’écoulement

Nous avons travaillé avec deux types d’échantillons de matériaux CFC.

II1.1.2.1 L’aluminium EN AW-1050A

Le matériau étudié est I’aluminium corroyé de référence EN AW-1050A, avec une pu-
reté¢ de 99.5% . L’ensemble des caractéristiques chimiques et mécaniques sont données dans

le Tableau II-5 et Tableau 11-6 :

Al Si Fe Mn Zn Ti

99.25 0.25 0.33 0.05 0.07 0.05

Tableau II-5 : Composition chimique de 1'aluminium 1050A en % massique
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Rp 0.2% en MPa

Rm en MPa

Dureté Hv

E en MPa

p en Kg.m™

20

76

30

69

2700

Des essais de traction ont été réalisés ¢galement sur ce matériau, afin de déterminer
son comportement mécanique a basse température. Le grand nombre d’essais de traction ef-
fectués a chaque température (2 tests a -196°C et 3 tests a 20°C) avait pour but d’assurer la

reproductibilité des résultats. Les courbes de traction obtenues sont présentées dans la Figure

II-12.

Tableau I1-6 : Propriétés mécaniques de I'aluminium 1050A
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Figure II-12 : Essais de traction de I'aluminium EN AW-1050A 4 20 et -196°C

Ces courbes de traction montrent le caractére ductile de I’aluminium EN AW-1050A
méme a tres basse température. Bien que 1'aluminium soit un métal dont la structure cristalline
est cubique a faces centrées (CFC), sa déformation plastique suit le mécanisme que nous
avons cité¢ dans cf. 1II.1.1.2. Nous notons également la présence d’écrouissage a trés basse

température, di trés certainement a une perte de mobilité des dislocations sur les plans de

glissement.
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Figure II-13 : Rupture ductile de I'aluminium EN AW-1050A ; a) a4 -196°C ; b) a 20°C

L’examen microscopique des facies de rupture des éprouvettes de traction révele un
mode de rupture typiquement ductile pour les deux températures d’essai. Ce mode de rupture,
caractérisé par la présence de cupules et de lignes de glissement, est présent méme a trés basse
température pour ce type de matériau (ductilité intrinséque peu sensible a la température pour
les matériaux a structure CFC), justifiant 1’allongement important des éprouvettes lors des

essais de traction a -196°C.

I11.1.2.2 Cuivre OFHC

Le dernier matériau étudié est le cuivre OFHC” issu d’une méthode américaine
d’élaboration. C’est 1’équivalent du Cu-c en norme frangaise. Cette variété est plus dure que
les variantes Cu-a et Cu-b, a cause de la présence de traces (inférieures a 0.0003%) de phos-
phore utilisé pour désoxyder le métal. Il contient a 99.95% du cuivre, et il présente une struc-
ture cristalline cubique a faces centrées (CFC). L’ensemble des propriétés mécaniques est

donné dans le Tableau I1-7 :

Rp 0.2% en MPa Rm en MPa Dureté Hv E en MPa p en Kg.m™

250 300 100 120 8.9

Tableau II-7 : Propriétés mécaniques du Cuivre OFHC

Des essais de tractions a 20 et -196°C ont été réalisés sur ce matériau afin de déterminer son
comportement thermomécanique a trés basse température. La Figure 1I-14 donne les courbes

de traction obtenues.

’ Oxygen Free High Conductivity
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Figure II-14 : Essais de traction a 20 et -196°C réalisé sur le Cuivre OHFC

Nous remarquons que le Cuivre OFHC présente un comportement thermomeécanique a
basse température (-196°C) voisin de celui de I’aluminium. En effet, la présence d’une ducti-
lit¢ importante a trés basse température caractérise les matériaux de structure cristalline CFC.
Les mécanismes de déformation plastique sont ceux signalés dans les paragraphes précédents.
L’écrouissage observé a basse température témoigne encore une fois de la difficulté que ren-
contre la mobilité des dislocations. La ductilité¢ a température ambiante indiquée par nos tests
souffre d’une grande dispersion due a la présence d’importants défauts géométriques de sur-
face importants. Elle est trés certainement sous estimée et aurait été beaucoup plus grande si

I’état de surface des échantillons avait été meilleure.

Figure II-15 : Rupture ductile du Cuivre OHFC ; a) a 20°C; b) 4 -196°C
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L’examen microscopique post-mortem des éprouvette de traction, confirme le compor-
tement ductile du matériau a basse température. Le cliché MEB (a) obtenu a température am-
biante présente un facieés de rupture ductile caractérisé par I’amorcage et la croissance des
cavités. Ce facies de rupture est différent de celui (b) obtenu a basse température (les cupules
sont beaucoup moins connectées entre elles). Ceci s’explique par les différents niveaux de
striction obtenus pour les deux températures. Tous les essais que nous avons effectués mon-
trent que, en accord avec les résultats classiques de la littérature, nos échantillons présentent
des faciés de rupture ductile a la température d’impact du jet sur la surface du matériau. L’un
des enjeux des essais qui vont suivre est de comparer les effets du jet sur le matériau a ces

résultats de référence.

III.2 Résultats des essais d’impact avec le jet d’azote

III.2.1 Résultats des essais dynamiques sur les matériaux a haute contrainte

d’écoulement

Une série d’essais dynamiques d’impact par jet d’azote a été réalisée sur des éprouvet-
tes parallélépipédiques (35x22x10mm?) polies miroir. L’un des buts de 1’étude est d’étudier
I’influence de la distance de tir sur I’évolution de I’endommagement a I’impact. En I’absence
d’information sur le mode d’action du jet d’azote sur ce type de matériau, nous avons choisi
une vitesse de passage faible, afin de procurer un temps d’interaction jet/matiére assez impor-
tant. L ensemble des parametres de consigne relatifs a ce type d’essais, sont répertoriés dans

le Tableau II-8 :

dpuse €N MM P.en MPa dg, en mm V. en mm/min

0.2 300 de 20 a 100 par pas de 10 20

Tableau II-8 : Paramétres des essais dynamiques

ou dpyse est le diamétre de la buse, P, est la pression de consigne, d; est la distance de tir et V,

est la vitesse d’avance.

La surface des différentes éprouvettes impactées est ensuite observée et caractérisée au
microscope ¢lectronique a balayage (MEB) de type Leica S440 (au LEM3/Ile du Saulcy). Ces
différentes observations ont permis la reconstitution d’un panorama de 1’évolution morpholo-

gique de ’endommagement des surfaces apres impact par le jet d’azote.
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I11.2.1.1 Résultats des essais dynamiques d’impact sur acier bas carbone E24

Pour une distance de tir de 20mm (Figures 1I-16 et 1I-17), nous observons une absence
d’endommagement sur toute la zone de passage du jet, sauf aux deux bords de 1’échantillon,
ou nous identifions un enlévement de maticre assez conséquent. Ceci est di trés probablement
aux fortes perturbations que subit la structure du jet aux deux bords de 1’échantillon.

Aux distances de tir de 30 et 40mm, I’endommagement est discontinu et irrégulier le
long du parcours du jet, avec un enlévement de matiere plus important aux deux bords (Figu-

res [I-18 et 11-19).

Tholu

Figure II-16 : Endommagement observé unique- Figure II-17 : Endommagement observé unique-
ment au bord du cratére pour une d;=20mm ; ment au bord du cratére pour une d;=20mm ;
entrée de la course du jet sortie de la course du jet

Figure I1-18 : Endommagement discontinu pour Figure II-19 : Endommagement discontinu pour
une di;=30mm une d;=40mm
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A partir d’une distance de tir de 50mm, le jet d’azote commence a présenter un poten-
tiel de décapage (enlévement surfacique et continu de matiére) d’efficacité croissante jusqu’a
des distances de tir de I’ordre de 90 et 100mm. L’analyse des parties soumises au jet pour des
distances de tir de 50 a 100mm (la Figure II-20 fourni un exemple) révéle la présence de deux

zones principales d’endommagement :

® une zone centrale avec un endommagement conséquent, que nous allons considérer comme
¢tant la forme principale et dominante de I’ensemble des endommagements observés.
L’examen au microscope ¢€lectronique a balayage (MEB) de cette partie centrale révele un
faciés de rupture fragile du matériau par clivage (cf. Figure 1I-21), probablement induit par la

phase dense du jet ;

= une zone latérale avec des impacts moins profonds et isolés les uns des autres. L’examen de
cette partie montre diverses formes d’endommagement. Parmi ces derniéres, nous citons la
microfissuration (cf. Figure 1I-22) repérée au bord de la zone centrale. Elle est provoquée par
le repoussement de maticre induit par 1’effet de souftle, une fois le sillon formé. Nous notons
la présence d’un autre type d’endommagement sous forme d’un réseau de fissurations inter-
connectées, appelé faiencage (cf. Figure 1I-23). Sa nucléation pourrait étre due a un fort gra-
dient de contraction thermique entre la surface et le cceur du matériau, a la suite du refroidis-
sement brutal de la surface. Des observations plus fines montreront la présence d’autres types

d’endommagent.

L’ensemble des résultats de ce paragraphe suggere que la partie la plus agressive du jet
se trouve pres de son axe, a une distance de la buse comprise entre 30mm et 90-100mm. Les
endommagements observés laissent supposer la présence d’une (de) phase (s) dense (s) dans
le jet. Apres étre devenu gazeux dans la buse, 1’azote semble donc se recondenser dans le jet,

avant que ce dernier ne soit dispersé dans 1’atmosphére environnante.
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Figure II-20 : Endommagement principal induit Figure II-21: Faciés de rupture par clivage (en-
par le passage du jet d'azote. d;;=70mm dommagement principal). Zoom n°1

Figure II-22 : Propagation d’une fissuration de la Figure II-23 : Faiencage observé dans la zone
zone centrale vers la zone latérale. Zoom n°2 latérale. Zoom n°3

a. Observations apres attaque chimique

Les éprouvettes testées ont subi ensuite une attaque chimique Nital a 5% afin de révé-
ler les éventuelles relations entre les endommagements induits par le passage du jet d’azote et
la microstructure du matériau. Nous nous intéressons surtout a la zone latérale qui se trouve a

quelques microns de la zone d’endommagement principal.

Aucune corrélation forte entre les endommagements observés et la microstructure n’a
¢été identifiée : nous pouvons constater que 1’endommagement a lieu indépendamment de la
structure granulaire (Figure I1-24 et Figure 11-25) et que la propagation des fissures ne suit pas

nécessairement les joints de grains (Figure 11-26 et Figure 11-27). La Figure 11-29 montre éga-
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lement la présence d’une zone d’endommagement isolée dans la zone latérale, et qui s’est

formée indépendamment de la microstructure du matériau.

Wwm
Tholu

Tholo H°-5279

Figure I11-24 : Ecaillage observé dans le grain Figure II-25 : Ecaillage en phase d'amorcage
d;=50mm d;=60mm

Figure I1-26 : Propagation d'une fissure le long Figure II-27 : Propagation d'une fissure en
d'un joint de grain et soulévement de la matiére transpercant le grain d;=80mm
d;=70mm

Outre I’absence de corrélations entre la microstructure et les endommagements, la
micro-observation de cette partie latérale nous a permis de mettre en évidence d’autres formes
d’endommagement. Les Figures 11-24 et I1-25 révelent la présence d’écaillage, dont les méca-
nismes de formation seront développés dans le chapitre suivant. La Figure I1-25 illustre cet
¢écaillage en phase d’amorcage dans un grain, caractérisé par un soulévement de la maticre, et
conduisant par la suite a la formation d’une cavité a la surface du matériau (cf. Figure 11-24).

La Figure II-28 laisse apparaitre des lignes de glissement au bord du cratére principal induit
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par le passage du jet d’azote. Cette déformation plastique est due au repoussement de la ma-

tiere, induit trés certainement par I’effet de souffle.

Figure II-28 : Traces d'une déformation plastique Figure II-29 : Impact individuel dans la zone
au bord de I'endommagement principal latérale d;=80mm
d;,=70mm

b. Caractéristiques géométriques en fonction de la distance de tir

La Figure II-30 représente la variation de la largeur de I’endommagement principal de
la surface impactée (sillon) par le jet en fonction de la distance de tir. Chaque valeur est une
moyenne de dix mesures effectuées le long de la zone d’endommagement pour chaque distan-
ce de tir. La pression de consigne et la vitesse d’avance sont fixées respectivement a 300MPa
et 20mm/min. Nous remarquons que la largeur de la saignée augmente et suit une progression
quasi-linéaire. Outre 1’évasement du jet avec la distance de tir, cette évolution pourrait
s’expliquer aussi par les différentes transformations thermodynamiques que subirait le jet de-
puis la buse d’injection vers la surface impactée. L’absence de toute trace d’endommagement
pour une distance de tir de 20mm, sauf aux deux bords de I’échantillon, suggere que le jet
d’azote a cette distance de tir est composé d’une phase quasiment gazeuse incapable d’altérer
la surface du matériau. Par contre, la forme des endommagements observés (discontinus) a 30
et 40mm refléte un changement de la composition des phases en présence dans le jet d’azote,
et montre 1’existence et I’augmentation de la proportion d’une phase dense (liquide, hypercri-
tique). La prépondérance de cette phase dense se manifeste a partir d’une distance de tir de
50mm (jusqu’a 100mm) ou nous assistons a une forme d’endommagement plus conséquente
et sévere. Ceci met en évidence un éventuel passage a travers des transformations thermody-
namiques complexes, d’un état quasiment gazeux vers un mélange de phases (liquide, hyper-

critique et gazeux) avec des proportions différentes. De plus, les impacts individuels observés
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qui longent la saignée (paragraphe précédent), suggérent la présence de gouttelettes liquides,
formées par fragmentation de la partie liquide du jet avec ’air ou les couches environnantes

trés certainement plus chaudes (phénomene d’«atomisationy»).

1200
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o

800
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Largeur moyenne du sillon [pm]

400
50 60 70 80 90 100
Distance de tir [mm]

Figure I1I-30 : Evolution de la largeur moyenne de la saignée

c. Mesure de dureté

L’ensemble des expériences menées sur le jet d’azote nous ont permis de constater que
son impact sur une surface métallique induit une chute rapide de la température de cette surfa-
ce. Dans le souci de déterminer I’incidence de cette baisse de température sur la région voisi-
ne de la saignée formée par le passage du jet, nous avons réalis¢ des mesures de microdureté
afin de délimiter, autour de la bande décapée, une zone qui pourrait étre affectée thermique-
ment par 1’action cryogénique du jet. Cette zone affectée thermiquement pourrait présenter
des changements des propriétés mécaniques du matériau. Ces mesures de microdureté ont été
réalisés au CIRAM (centre Arts et Métiers Paristech de Metz) a I’aide d’un indenteur de type
ZWICK ZHVI1 (un diamant a la forme d’une pyramide a base carrée et dont les faces oppo-
sées font un angle de 136°) , et les positions des points de mesure de dureté sont données sur

la Figure I1-31.
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Figure II-31 : Cartographie des positions des points de mesure

Nous avons effectué¢ ces mesures de dureté sur le coté droit de la bande décapée, et le
ou les phénomeénes observés dans cette zone seront extrapolés par symétrie a la partie gauche.
Les éprouvettes choisies pour ces mesures sont celles impactées avec des distance de tir de 30
et 100mm. On rappelle que la dureté moyenne de 1’acier E24 avant I’impact par le jet d’azote

(échantillon témoin) est de 1’ordre de 150Hv.
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Figure 11I-32 : Profil de I'évolution de la microdureté des éprouvettes en acier E24
Charge indenteur=200g, temps de charge automatisé=10 secondes, objectif x 40

La Figure II-32 montre 1’évolution de la microdureté de ce matériau pour deux distan-
ces de tir différentes et extrémes. Les deux profils obtenus présentent la méme €volution dé-

croissante de la microdureté en s’éloignant de la zone du passage du jet. Pour une distance de
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tir de 100mm, nous notons une augmentation de la dureté pour atteindre une valeur de 165Hv.
La méme remarque peut étre observée pour la distance de tir de 30mm ou la dureté atteint
168Hyv. Cette 1égere augmentation de la microdureté pour une distance de tir de 30mm, peut
s’expliquer par une température a 1I’impact plus importante pour les grandes distances de tir.
Pour les deux distances de tir, nous pouvons donc délimiter une zone de 400 a 500um affectée
par I’action cryogénique du jet. Cette augmentation de la dureté peut s’expliquer par le déve-
loppement de contraintes internes au niveau de la surface. Pour nous en assurer des mesures
de contraintes internes par diffraction aux rayons X ont été réalisées (au LEM3 centre Arts et
Meétiers Paristech de Metz) a l'intérieur de la zone affectée par le passage du jet, et dont les
positions des points de mesures sont celles mentionnées dans la Figure I1-31. Nous avons uti-

lis€ pour cela la méthode classique d’analyse de contraintes par DRX, appelée « méthode des

sin’y ».

La Figure II-33 représente I’évolution des contraintes internes mesurées sur une zone
qui s’étend jusqu’a 850um depuis la saignée formée. Toutes les valeurs des contraintes repré-
sentées sont fournies avec une incertitude de l'ordre de +/-20MPa, elles révélent la nature
compressive de ces contraintes internes dans ce domaine. La Figure II-33 montre que la
contrainte interne de compression passe d’une valeur de -235MPa pour une distance de 5S0pum
a une valeur de -135MPa pour une distance de 450um. Ceci est dii en grande partie au fort
gradient thermique qui se développe a la surface du matériau et qui sera étudi¢ dans le chapi-
tre III cf. I1.4. Par conséquent, I'augmentation de la microdureté observée pourrait étre corré-
1ée avec le développement des contraintes internes. Ce changement au niveau des propriétés
mécaniques du matériau, pourrait déboucher sur une nouvelle application du jet d’azote no-

tamment dans le domaine de durcissement de surface (cf. chapitre IV).
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Distance depuis le cratére [pm]
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Figure 1I-33 : Evolution des contraintes internes au voisinage de I'endommagement principal (acier E24)

Des mesures de la profondeur moyenne de I’endommagement ont été réalisées au CI-

RAM/ENSAM de Metz, par le biais d’un microscope optique de mesure de topographie 3D

(InfiniteFocus Alicona). Pour chaque distance de tir, la profondeur représentée est la moyenne

de dix mesures effectuées.
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La Figure I1-33 présente I’évolution de la profondeur de I’endommagement en fonc-
tion de la distance de tir. Elle constitue, avec celle de 1’évolution de la largeur moyenne de
I’endommagement, une information bidimensionnelle de la géométrie des impacts induits par
le jet d’azote. Cette profondeur atteint une valeur maximale de 250pum pour une distance de tir

de 80mm (distance optimale). A partir de cette valeur, la profondeur a tendance a diminuer.

I11.2.1.2 Résultats des essais dynamiques d’impact sur Pacier inox 316L.

La forme de I’endommagement observée pour 1’acier inox 316L est tres différente de
celle de I’acier bas carbone E24. Pour les faibles distances de tir (20, 30 et 40mm), le jet
d’azote n’a aucune action sur la surface du matériau. Il ne commence a agir sur 1’acier inox
qu’a partir d’une distance de tir de 5S0mm, avec des endommagements limités au niveau des
bords de I’échantillon (cf. Figure 1I-34). Les observations au microscope optique a balayage
(MEB) des éprouvettes (Figures 1I-35 a 1I-39) montrent que 1’acier inox présente un endom-
magement discontinu, distant et surfacique (peu profond), avec des micro-impacts d’une taille
de 1 a 5 um (cf. Figure 11-42), et ceci pour toutes les distances de tir testées (60,70, 80, 90 et
100mm). L’observation microscopique de I’endommagement conséquent (que nous avons
qualifi¢ de principal), présente un facies de rupture ductile (cf. Figure I1-44). De plus,
I’examen microscopique approfondi des zones environnantes de I’endommagement principal
di au passage du jet, a révélé la présence de certaines des formes d’endommagement obser-
vées dans le cas de I’acier bas carbone E24. La Figure 11-40 montre des fissures induites par le
soulévement de la matiére. De 1’écaillage a été également identifié sur les impacts individuels
autour de la zone du passage du jet (cf. Figure 1I-41), dont le mécanisme sera étudié¢ dans le
chapitre suivant. La Figure I1-45 suggére un exemple ou I’écaillage est amorcé depuis une
fissure créée a la surface du matériau. Nous notons €¢galement la présence de lignes de glisse-
ment au bord des cratéres formés, témoins de déformations plastiques provoquées par le re-

poussement de matiere (cf. Figure 11-43).
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Figure I1-34 : Endommagement observé au bord  Figure II-35 : Endommagement observé pour une
de I'éprouvette pour une dg;=50mm d;,=60mm

kdJ
Byl f—

Figure II-36 : Endommagement observé pour Figure II-37 : Endommagement observé pour une
une d;=70mm d;,=80mm

kdJ
B f—

Figure II-38 : Endommagement observé pour une Figure II-39 : Endommagement observé pour une
d;=90mm d;=100mm
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Figure I1-40 : Fissures et soulévement de matiére Figure I1-41 : Exemple de 1'écaillage observé

Figure I1-43 : Lignes de glissement au bord du

Fi I1-42 : Micro i ts ob és entre 1
igure icro impacts observés entre les cratere dg,—80mm

endommagements d;,=70mm

Figure I1-44 : Zoom sur I'endommagement prin-  Figure I1-45 : Ecaillage amorcé depuis une fissure
cipal de l'acier inox 316L ; di;;=80mm d;=60mm
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a. Caractéristiques géométriques en fonction de la distance de tir

La Figure II-46 montre 1’évolution de la largeur moyenne de la saignée dans I’acier
316L en fonction de la distance de tir. L’aspect discontinu des endommagements observés
(distants et séparés), nous a amené a adopter une approche qui consistait a mesurer la largeur
de la bande qui contient les impacts et de faire une moyenne relative (sur une série de dix me-
sures), pour chaque distance de tir. Nous remarquons que cette évolution pour ’acier inox
316L, est différente de celle de 1’acier E24. En effet, cette évolution révele la présence d’une
distance de tir optimale (80mm) ou la largeur des impacts est plus importante. Cette différen-
ce d’évolution entre les deux aciers étudiés révele la présence d’une forte corrélation entre la

nature du matériau a traiter, et la facilité du jet d’azote a réagir avec la surface.

700
650 |
600 |

550 |

Largeur moyenne du sillon [pm]

50 60 70 80 90 100 110
Distance de tir [mm]

Figure 11-46 : Largeur moyenne du sillon

Des mesures de la profondeur moyenne de I’endommagement ont été réalisés égale-
ment, par le biais d’un microscope optique de mesure de topographie 3D (InfiniteFocus Ali-
cona). Comme mentionné dans le cas de 1’acier E24, pour chaque distance de tir la profondeur

représentée est la moyenne de dix mesures effectuées.

La Figure I1-47 représente le profil de la profondeur moyenne d’attaque pour 1’acier
inox 316L. Pour la distance de tir de 50mm, la profondeur moyenne atteinte est voisine de
20um. Au-dela de cette valeur, il y a une croissance appréciable de la profondeur obtenue, qui

atteint finalement la valeur de 90um pour une distance de tir de 70mm (distance optimale). A
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partir de 70mm, la variation de la profondeur moyenne commence a se réduire. La distance de

tir optimale en profondeur est donc peu différente de celle en largeur.
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Figure 11-47 : Profil de la profondeur moyenne du sillon induite par le passage du jet

b. Mesure de dureté

Des mesures de microdureté ont été réalisées sur les éprouvettes d’acier inox 316L
impactées par le jet d’azote par le biais d’un indenteur de type ZWICK ZHV1. La Figure II-
48 montre 1’évolution de la microdureté dans la zone environnante de I’endommagement
principal induit par le passage du jet. Pour ce matériau, la forme des endommagements obser-
vés (impacts séparés et discontinus), nous a conduits a prendre le centre du passage du jet
comme point de départ des prises de mesure. A 1’issue des observations MEB des impacts sur
ce matériau, nous avons pu constater que 1’efficacité du jet dépend de la distance de tir, d’ou
le choix d’effectuer notre étude de I’évolution de la dureté sur deux distances de tir extrémes.
Nous remarquons donc que 1’évolution de la microdureté de ce matériau pour les deux distan-
ces de tir est semblable a celle observée dans le cas de I’acier bas carbone E24 (évolution dé-
croissante). De plus, a faible distance de tir (50mm), le matériau présente une dureté maxima-
le de 271Hv bien supérieure a celle obtenue a 100mm (dureté maximale de 268Hv), sachant
que la dureté moyenne de ce matériau avant impact est de 1’ordre de 250Hv. Ceci peut
s’expliquer par I’apport cryogénique plus important du jet a faible distance de tir, une infor-
mation que nous avons bien vérifiée dans le cadre des mesures de la température du jet a
I’impact (voir chapitre I cf. IV.4). Un mécanisme responsable de I’augmentation de la micro-

dureté dans I’acier inox316L, pourrait étre une transformation martensitique de 1’austénite
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résiduelle présente dans le matériau, sous ’effet cryogénique du jet. Ce mécanisme ne peut

pas étre invoqué dans le cas de I’acier E24, et un autre mécanisme sera discuté plus loin.
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Figure 11-48 : Evolution de la microdureté depuis le centre du passage du jet.
Charge indenteur=200g, temps de charge automatisé=10 secondes, objectif x 40

ITL.2.2 Résultats des essais statiques sur les matériaux a faible contrainte

d’écoulement

Les essais statiques d’impact par jet d’azote ont été réalisés sur des éprouvettes de
forme cubique (35x35x35mm”) polies initialement a la pate diamantée. Le but de ces essais
est d’étudier I’influence de la distance de tir et du temps d’exposition sur I’endommagement.
L’ensemble des parameétres de consigne relatifs a ce type d’essais sont répertoriés dans le

Tableau 11-9 :

dpuse €N MM P.en MPa di;- en mm Temps d’exposition en seconde

0.2 300 40 et 60 1;4;8;16;30;60

Tableau II-9 : Paramétres d'essais statiques

I11.2.2.1 Résultats des essais statiques sur ’aluminium EN AW-1050A

La Figure II-49 montre un impact typique de forme elliptique de rayons a et b. Cette
forme d’impact est obtenu pour ce matériau dés un temps d’exposition d’une seconde et ceci

pour les deux distances de tir (40 et 60mm).
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L’observation post mortem de cet impact a révélé la présence d’un facies de rupture
ductile (endommagement principal observé) avec une déformation plastique plus importante
au bord du cratere. Cette plasticité se manifeste entre autres par la présence de microcavités
dont la croissance est assurée en grande partie par I’augmentation de la pression hydrostatique
de I’azote a I’état gazeux. Cette augmentation instantanée est a 1’origine d’un échappement du
gaz qui se trouve piégé dans le matériau. La Figure II-53 montre un tunnel d’une taille de
83um formé au bord du cratére pour une distance de tir de 60mm et pendant 60 secondes. La
Figure 1I-54 montre une phase d’amorgage ou nous assistons a la formation d’un tunnel, ca-
ractérisée par un début de soulévement de matiere manifesté par une bosse a la surface du
matériau, et une interconnexion probable entre deux cavités de tailles différentes. Ce méca-
nisme d’endommagement est identifié¢ ici pour la premiére fois sur ce type de matériau. De
I’écaillage a été également repéré au bord de I’impact, mais d’une maniére beaucoup moins
prononcée que dans le cas des matériaux précédents (acier E24 et inox 316L). La Figure I1I-52
illustre la phase d’amorgage de ce mode d’endommagement (écaillage) sur un impact d’une

taille inférieure a 10um.

La Figure II-55 présente 1’évolution de la profondeur (mesurée avec un microscope
optique de mesure de topographie 3D InfiniteFocus Alicona) du cratére en fonction de deux
parametres, a savoir la distance de tir et le temps d’exposition. Pour les deux distances de tir,
nous avons deux courbes ascendantes présentant la méme tendance en fonction du temps
d’exposition. Néanmoins, pour une distance de tir de 60mm, la profondeur moyenne atteinte
est bien supérieure a celle obtenue a 40mm, et ceci pour toutes les valeurs du temps
d’exposition testé. Ainsi, pour la distance de tir de 40mm, la profondeur passe d’une valeur de
0.34mm pour un teyp, d’une seconde a une valeur de 1.04mm pour un teyp,, de 60s, tandis que
pour la distance de tir de 60mm, cette profondeur passe d’une valeur de 0.5mm pour un texp,

d’une seconde a une valeur de 1.4mm pour un teyp,, de 60 secondes.

D’apres la Figure 1I-55, les profondeurs atteintes pour les deux distances de tir (40 et
60mm) évoluent de la méme fagon en fonction du temps. Cette évolution peut se mettre sous

forme d’une loi en puissance comme le suggére 1’équation (10) :

D=kt" (10)

expo

ou D est la profondeur, k est une constante empirique qui dépendrait des caractéristiques du
matériau et du jet d’azote, n est un exposant. Pour la distance de tir de 40mm, nous trouvons

k=0,33 et n=0,28, alors que pour la distance de tir de 60mm, k=0,51 et n=0,25.
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Figure 11-49 : Endommagement typique induit Figure II-50 : Zoom sur le faciés de rupture prin-
par l'impact du jet sur I'alliage d'aluminium pour cipal ; d=40mm et un te,,=1s
une d;=40mm et un t.,,~1s

Figure I1-51 : Micro-cavités observées ; Figure I1-52 : Amorcage de I'écaillage au bord de
di=60mm et un ty,,=16s I'impact ; d=60mm et un ty,,=32s

Figure II-53 : Tunnel formé et observé au bord Figure I1-54 : Début de formation d'un tunnel
du cratére d;=40mm et un t.,,,=1s

-62 -



Chapitre II: Etude expérimentale de l'interaction jet / matiére

ver | | |
g | | |
| L —--m
| - |
12f - _.a L
. | ‘
'E s : - "4
£ P | .- |
= o AT |
=08 -/~ R :
3 g /' /‘/; A Distance de tir = 40mm
S » s’ : m Distance de tir = 60mm
Hg ‘ " : : D40mm=:0133texpoo'zs
R R T
: : D6omm =: 0151texpool25
; ; R* = 0,9944
0 20 40 60 80
Temps [s]

Figure II-55 : Evolution de la profondeur en fonction de la distance de tir
et le temps d'exposition pour P’alliage d’aluminium EN AW-1050A

I11.2.2.2 Résultats des essais statiques d’impact sur le cuivrte OFHC

Les observations post mortem des éprouvettes impactées nous ont permis d’identifier
les endommagements induits par 1’action du jet sur ce matériau. A I"opposé¢ de I’alliage
d’aluminium EN AW-1050A, nous constatons que pendant la premiére seconde, 1’action du
jet sur ce matériau est limitée en surface (Figures I1-56 et I1-57). La micro-observation de ces
endommagements surfaciques montre un faci¢s de rupture ductile avec cupules qui suggere
une éventuelle déformation plastique. A partir d’un temps d’exposition de 4 secondes, nous
constatons la formation d’un impact elliptique plus profond, et ceci pour les deux distances de
tir (Figures I1-60 et 11-61). De plus, nous avons constaté pour ce matériau ( cuivre OFHC) une
forte présence de microcavités (d’une taille inférieure a 1um) durant les différents impacts
réalisés, et nous avons également repéré quelques cavités (3 a Sum) en phase de croissance
(Figures 11-62 et 1I-63). La croissance de ces microcavités est assurée entre autres par la pres-
sion hydrostatique qu’exerce le jet d’azote durant son passage. La coalescence de cavités at-
teignant une taille importante pourrait probablement participer a la formation du cratére. Des
microfissures induites par des impacts individuels ont été également repérées au voisinage du
cratere formé (cf. Figure 11-64). La présence de ces impacts (microfissures) individuels, sug-
gere la présence de micro-gouttelettes induites par la fragmentation d’une partie de la compo-
sante liquide du jet probablement en bordure du jet. La Figure II-65 montre la forme d’une
microfissure formée dont la taille n’exceéde pas 40-50um. Nous avons aussi observé de la dé-

formation plastique qui semble étre induite par le repoussement de la matiere (cf. Figure II-
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66). Nous avons également remarqué [’absence des tunnels repérés dans le cas de
I’aluminium. Cependant un phénomene similaire a été remarqué, ou nous assistons a une sorte
de rainure (empreinte) qui suggere le chemin parcouru pendant I’évacuation latérale du jet

apres avoir impacté la surface (cf. Figure 11-67).

La Figure 11-68 montre les deux profils obtenus pour 1’évolution de la profondeur (me-
surée avec un microscope optique de mesure de topographie 3D InfiniteFocus Alicona) en
fonction des deux distances de tir (40 et 60mm) et du temps d’exposition. Les deux courbes
présentent la méme tendance en fonction du temps d’exposition avec une évolution beaucoup
plus importante a 60mm qu’a 40mm, et ceci durant toutes les valeurs du temps d’exposition
testées. Ainsi, pour la distance de tir de 40mm, la profondeur passe d’une valeur de 0.06mm
pour un tepo de 1s a une valeur de 0.38mm pour un te,, de 60 secondes, tandis que pour la
distance de tir de 60mm, cette profondeur passe d’une valeur de 0.12mm pour un tep, d’une
seconde a une valeur de 0.47mm pour un tep, de 60 secondes. Ainsi, 1I’évolution observée

pour les deux distances de tir peut se mettre sous forme d’une loi logarithmique comme suit :
_ d
D=mt_, (11)

avec D la profondeur, m et d étant des constantes empiriques. Pour la distance de tir de
40mm, nous trouvons m=0,0745 et d=0,4351, alors que pour la distance de tir de 60mm,

m=0,1307 et d=0,3315.
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Figure I1-56 : Impact surfacique induit par le jet ;  Figure II-57 : Faciés de rupture ductile et attaque
d=40mm et t.,,,=1s en phase d'amorcage. Zoom 1

1(

Figure II-58 : Impact surfacique induit par le jet ; Figure I1-59 : Faciés de rupture ductile avec
d=60mm et t.,,,=1s cupules. Zoom 2

Figure I1-60 : Impact plus profond ; d;,=40mm et  Figure I1-61 : Impact plus profond ; d;, =60mm
texpo=00s et tep,=60s
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Figure II-62 : Microcavités observés d;=40mm et Figure I1-63 : Croissance de cavités d;=60mm et
texpo=328 texpo=60s

Figure 11-64 : Impacts individuels repérés au Figure I1-65 : Mono - impact observé. Zoom 3
bord du cratére ; dg=40mm et t.y,,=32s

Figure I1-66 : Déformation plastique au bord du Figure II-67 : Chemin créé par le jet d'azote
cratére ; dg=60mm et t.y,,=60s apreés impact ; dg=60mm et t.,,,=32s
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Figure I1-68 : Evolution de la profondeur en fonction de la distance de tir

et du temps d'exposition pour le cuivre OHFC
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IV. CONCLUSION

L’étude exploratoire entreprise en premier lieu nous a permis d’identifier, d’analyser
et de cerner d’'une maniére simple, le mode d’action du jet sur différents matériaux. Chaque
matériau test¢ durant cette premicre ¢étude a révélé la présence de plusieurs formes

d’endommagement compleétement différentes (rupture par cisaillement, traction et érosion).

A T’issue de cette premicre analyse, nous avons mené une ¢tude plus détaillée sur les
surfaces métalliques en fonction de certains parametres opératoires (distance de tir et temps
d’exposition). Le choix a été porté sur deux catégories de matériaux : matériaux a haute et a
faible contrainte d’écoulement. L’étude de ces matériaux impactés par le jet d’azote a travers
les observations post mortem au microscopique a balayage, a montré la présence d’une multi-
tude de formes d’endommagement. Suivant le matériau testé et le type de I’essai (statique ou
dynamique), nous avons identifi¢ des formes d’endommagement liées directement a 1’impact
par le jet : de la rupture fragile par clivage, de la rupture ductile, de 1’écaillage, du faiencage et
de la microfissuration (micro-impacts). L’écrasement et le repoussement de la matiere, la
formation de tunnels, et la croissance des cavités sont définis comme des endommagements
secondaires relatifs respectivement a 1’effet de souffle lors de 1’évacuation latérale du jet, et a
I’augmentation de la pression hydrostatique du jet au contact du matériau. La variété de ces
modes de rupture doit étre comparée a ['uniformité des modes de rupture obtenus pour ces
mémes matériaux lors des essais de référence a basse température (cf. II1.1). En effet, une
rupture ductile avait été observée dans tous les cas, alors que I’endommagement principal da
a ’impact du jet semble bien étre dii a des mécanismes de rupture fragile. Il semble donc que
les conditions thermomécaniques a I’impact du jet inhibent d’avantage la déformation plasti-

que du matériau, méme si la température n’est pas plus basse que dans les essais de référence.

Par ailleurs, des mesures de microdureté réalisées sur les aciers bas carbone E24 et
inox 316L au voisinage de I’endommagement principal induit par le passage du jet, ont mon-
tré I’augmentation de la dureté de ces matériaux sur une zone moyenne de 200um. Ceci repré-
sente un potentiel supplémentaire d’utilisation de cette technologie et ouvre une nouvelle voie
d’exploitation au niveau des traitements de surface en terme de propriétés mécaniques (dur-

cissement).

Cette ¢tude expérimentale était un support et un outil efficace qui nous a permis d’une

part, de déceler les mécanismes probables mis en jeu lors de ’interaction jet / matiere, et
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d’autre part, d’obtenir des informations cruciales quant a la nature et aux phases en présence

dans le jet d’azote.

Dans le chapitre suivant, nous présentons et explorons les mécanismes d’interaction jet

/ matiere identifiés et repérés durant cette étude expérimentale.
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I[. INTRODUCTION

L’étude entreprise dans le chapitre précédent, sur I’interaction entre un jet d’azote et
les surfaces métalliques, a mis en évidence divers modes d’endommagement. Comme cela a
été suggéré par nos micro-observations, plusieurs mécanismes peuvent se combiner et se che-
vaucher pour créer des formes d’endommagement variées et complexes. Cette interaction
entre différents mécanismes d’endommagement constitue un obstacle majeur quant a la com-
préhension du mode d’action du jet d’azote sur une surface métallique. La Figure III-1 en est
un exemple ou peut étre observé un endommagement spectaculaire et complexe, caractérisé

par la manifestation d’une ductilité locale au sein d’un faci¢s de rupture par clivage.

[S:A S uD- 16 mm

1mpn — Fhoto N’ -G446

EHT-25 .4l

Figure III-1 : Mode de rupture combiné : faciés de rupture fragile avec rupture
ductile locale (cavités)

La complexité et le nombre important des modes d’endommagement recensés dans le
chapitre précédent nous ont amenés a classifier ces endommagements selon leur fréquence
d’apparition. Ainsi, nous suggérons que la surface impactée par le jet d’azote présente systé-
matiquement un endommagement principal (rupture par clivage, rupture ductile), entouré (ou
accompagné) dans sa périphérie par d’autres formes d’endommagement qualifiés de secondai-
res (microfissuration, écaillage, «effet tunnel»>, lignes de glissement, repoussement et écra-
sement de la matiere). Cette classification des endommagements observés est relativement
arbitraire et n’est pas systématiquement respectée selon le matériau impacté. Cependant, elle

permettra d’une part de désenchevétrer I’interaction des différents mécanismes a I’origine de
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ces endommagements, et d’autre part de mieux cerner chaque mécanisme, afin d’apporter une
meilleure compréhension quant a sa contribution a 1’interaction jet / matiere. Le présent cha-
pitre expose les différents mécanismes a 1’origine de I’ensemble des endommagements (prin-

cipaux et secondaires).

II. MECANISMES D DENDOMMAGEMENTS SECONDAIRES

I1.1 Introduction

Les différentes investigations microscopiques réalisées dans 1’étude précédente ont
suggéré que les endommagements secondaires sont induits par I’effet de souffle, 1’évacuation
latérale de 1’azote, la chute locale de la température ainsi que 1’augmentation de la pression
hydrostatique de 1’azote. Ces endommagements secondaires, dont la fréquence d’apparition
est controlée par plusieurs facteurs (nature du matériau, type de I’essai, nature des phases en
présence dans le jet d’azote), sont a 1’origine de la dégradation de la surface en périphérie de
I’endommagement principal. IlIs présentent diverses formes telles que : la croissance de mi-
crocavités et la formation dans certains cas de tunnels, la fissuration (dans certains cas sous

forme de faiencage) et I’écaillage.

I1.2 Augmentation de la pression hydrostatique de I’azote

Lors de I’'impact entre le jet d’azote et la surface, ’azote libéré (encore dense) pénetre
dans le matériau suite a la fissuration et a la décohésion du matériau, sous 1’effet de la pres-
sion d’écoulement du jet. Cette infiltration de 1’azote se fait grace a la présence sur la surface
impactée de cavités (dues a la ductilité du matériau ou d’anciens sites d’inclusions) et d’un
réseau de fissures déja présentes ou induites par le refroidissement. Elle s’achéve par son
confinement dans le matériau. Ce confinement de 1’azote conduit a 1’élévation de sa tempéra-
ture pour atteindre celle du matériau. Comme sa température augmente, 1’azote subit alors une
transformation thermodynamique conduisant a un état gazeux, et induisant une augmentation
de sa pression hydrostatique. Ce mécanisme est responsable en grande partie de la plasticité
observée dans le matériau impacté. Il se manifeste sous deux formes principales
d’endommagement : la premicre forme est 1’expansion et la croissance de microcavités pré-
sentes initialement dans le matériau, et conduisant dans certains cas (suivant le matériau) a la
formation de tunnels de passage de 1’azote gazeux ; la deuxieme forme est la propagation de

fissures déja amorcées.
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Pour nous assurer de la viabilit¢ de ce mécanisme, nous supposons qu’aprés impact

T b 9 JOD o N
par le jet d’azote, une masse m d’azote dense pénétre dans le matériau a travers des fissures et
se trouve confinée dans une cavité de volume V, ou elle se réchauffe rapidement au contact du
matériau pour atteindre la température ambiante T. Ceci conduit, comme indiqué ci-dessus, a
I’augmentation de la pression hydrostatique de confinement de 1’azote. L’estimation de la
valeur de cette pression peut étre directement obtenue si nous considérons que 1’azote gazeux

suit la loi des gaz parfaits en premicre approximation :
PV=mR.T (12)

ou m est la quantité d'azote dense confinée dans le volume V. La densité moyenne (m/V) de
I’azote sous sa forme dense est de 460kg/m’ estimée dans la partie IV.5 du premier chapitre.
R est la constante de l'azote gazeux (296,8 J.kg'.K™), et T est la température ambiante
(20°C). Nous constatons donc que la pression hydrostatique est de 1'ordre de 40MPa, et pour-
rait atteindre une valeur de 78MPa dans le cas ou ’azote est préalablement sous une forme
liquide (pour une masse volumique de 900Kg/m®). Ces valeurs de la pression sont suffisantes
pour induire la croissance de microcavités et assurer la propagation de fissures initialement
présentes dans le matériau. Nous notons également que ce mécanisme est amplifi¢ si I’on pro-

cede a un préchauffage de la surface avant son impact par le jet d’azote.

Figure III-2 : Creux créé par 'augmentation de la pression de I’azote gazeux

L'afflux d'une masse constante (de I'ordre de 90g/s) d'azote dense dans un cratére du-

rant les différents tests réalisés induit un mouvement volumétrique important de I'azote ga-

-73 -



Chapitre 111 : Mécanismes d’endommagement des surfaces métalliques pat impact du jet d’azote

zeux (environ 75l/s) en raison de 1’échauffement quasi-instantané de I'azote lors de son
contact avec le matériau a température ambiante. Une pression de I'ordre de 100MPa est éga-
lement prévisible, suffisante pour repousser la matiére au bord du cratére par une déformation
plastique locale. Nous notons toutefois que la déformation plastique ne semble pas €tre un
phénomeéne courant lors de I’interaction jet/matiere. Elle ne se produit que faiblement, lorsque

la contrainte critique du mouvement des dislocations est atteinte localement.

I1.3 La surpression induite par coup de bélier

Les différentes observations microscopiques menées dans le chapitre précédent ont
montré la présence de micro-impacts individuels au voisinage des endommagements princi-
paux. L’apparition de ces derniers est reliée directement aux impacts de gouttelettes d’azote
(liquide ou hypercritique). Ces gouttelettes se forment a partir d’une certaine distance de tir
par un phénomene de recondensation de 1’azote et de dispersion de la phase dense du jet (li-
quide ou hypercritique qui se trouve dans I’axe du jet). La Figure III-3 présente deux exem-
ples de micro-impacts parmi plusieurs observés lors des tests réalisés sur les différents maté-
riaux. En général, la collision entre un liquide et une surface solide engendre une onde de
choc qui se propage le long du fluide. Ce phénomeéne est connu sous le nom de choc acousti-
que guidé. Ce dernier apparait lorsqu’un liquide dont la vitesse est inférieure a celle du son
dans ce méme fluide entre en collision avec un matériau (ou le nombre de mach M est infé-

rieur a 1).
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W= 1% m
Tl

Figure I11-3 : Exemples de micro-impacts repérés lors de 1'étude précédente : a) dans I'acier E24 pour une
d;;=70mm ; b) dans l'acier inox 316L pour une d;=60mm

Les phénomenes mis en jeu lors de I’interaction gouttelette / matériau ont été étudiés
dans le cas du jet d’eau [11]. La transposition de ces travaux dans le cas des impacts induits
par le jet d’azote est intéressante. Ces travaux ont montré que I’impact d’une gouttelette se
déroule généralement en trois étapes. La Figure III-4 présente une vue schématique de
I’ensemble de ces étapes. Au cours de la premiére étape, on assiste a un comportement com-
pressible caractérisé par la génération d’une onde de choc. Le liquide de la périphérie de la
gouttelette est piégé derriere I’onde de choc qui se propage dans le fluide. L’onde de choc
générée produit une surpression importante connue sous le nom de « coup de bélier »» et dont

la valeur est donnée par I’expression suivante :
P=pCU (13)

ou p est la masse volumique du fluide, C est la vitesse du son dans le fluide, et U est la vitesse

du jet.
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Durant la deuxiéme étape caractérisée par un écoulement latéral de la gouttelette, une
onde de détente se libére de son interface périphérique et se dirige vers le centre de 1I’impact.
La propagation de cette onde fait chuter la pression derriere son front, de la valeur de la sur-
pression due au « coup de bélier »» jusqu’a une pression de stagnation. La derniere étape de

I’interaction gouttelette / matériau est le phénomene de cavitation a I’intérieur de la gouttelette
[3].
En général, I’impact induit par une gouttelette sur une surface solide, génere trois ty-

pes d’ondes [3] :

= une onde surfacique de Rayleigh qui présente un effet destructeur important. Elle prend
naissance a la périphérie de 1’aire de contact avec le liquide et se propage a la surface du ma-
tériau ;

= une onde longitudinale (de compression) qui prend naissance a I’interface liquide / solide et

se propage dans le matériau. Elle est rapide avec un effet peu destructeur ;

= une onde transversale de cisaillement.

[Liquide
[8r" f) Fromt de I'onde Froat de l'onde
y de compression da détents
\ e,
[ [ w,
iy il ~ i
Cible

1¥* étape - Onde de  2°™° étape - Onde de 3*°° étape -
choc de choc de détente Cavitation

Figure II1-4 : Etapes de I'impact fluidique [11]

Dans le cas du jet d’azote ou la présence de gouttelettes d’azote s’avere treés probable,
le mécanisme décrit ci-dessus pourrait expliquer 1’apparition des micro-impacts observés sur

la Figure III-3.

Pour bien apprécier ce mécanisme, nous allons admettre 1’équation 6 pour donner une
estimation de la surpression « coup de bélier » induite par I’impact d’une gouttelette. Si I’azo-
te présente une phase dense, la surpression engendrée par I’impact est de 17MPa avec une
densité moyenne de ’azote de 460K g/m>, une vitesse du jet de 150m/s et une vitesse du son
dans 1’azote de 250m/s [4] (pour une température d’azote comprise entre -100 et -130°C).

Cette valeur de la surpression peut atteindre la valeur de 35MPa dans le cas ou ’azote est
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sous forme liquide. Ces ordres de grandeur montrent la crédibilit¢ de ce mécanisme, qui

s’avere capable d’altérer les matériaux fragilisés par la chute de température.

I1.4 La fissuration

La fissuration est un mode d’endommagement caractéristique de 1’action du jet sur les
surfaces fragiles. Parmi tous les matériaux métalliques testés, seul I’acier E24 présente cette
forme d’endommagement. Ceci est dii en grande partie au caractere fragile de ce matériau a
trés basse température. Lors de son passage, le jet d’azote fait chuter brusquement la tempéra-
ture autour (de -100 a -130°C) de la zone en contact direct avec le jet. Suite a cette baisse de
température, cette zone affectée thermiquement subit une contraction, qui sera bloquée par les
zones plus ¢€loignées, ou la température est restée pratiquement inchangée, ce qui peut étre
considéré comme un essai de traction localisé, provoquant la création et 1’apparition de ces
fissures. Ce gradient thermique bidimensionnel (a la surface et en profondeur) génére des
contraintes mécaniques, qui peuvent conduire a la fissuration brutale suite au dépassement de
la valeur de la ténacité du matériau, définie dans ces conditions comme le facteur d’intensité

de contraintes (Kjc).

Figure III-5 : Apparition de fissures au voisinage de I'endommagement principal (acier E24)

L’expression des contraintes engendrées par le gradient thermique AT , subi par le

matériau durant le choc thermique induit par le jet est donné par 1’équation (14) ;

F.a

AT (14)
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ou « est le coefficient de dilatation linéaire, v est le coefficient de poisson, AT est la différen-
ce de température de la surface du matériau et la température acquise apres contact avec le jet

d’azote.

Lors de son contact avec le jet d’azote, la température de la surface du matériau évolue
suivant la loi de diffusion de Fourier, pour atteindre la température de -110°C au bout de 40
secondes (cf. Figure I-13). La cinétique de I’évolution de la température de la surface du ma-
tériau permet d’estimer que 1’écart de température induit par le choc thermique au moment de

I’impact du jet varie entre 10 et 15°C.

La Figure III-6 montre 1’évolution de la contrainte thermique en fonction du gradient
thermique en surface du matériau, et fournit un ordre de grandeur de ces contraintes. Pour
I’acier E24, pour un gradient de 10°C, la valeur de la contrainte thermique est de 60MPa,
(90MPa pour un écart de température de 15°C). Ce niveau de contraintes est susceptible

d’activer la fissuration du matériau.

Contrainte thermique [Mpa]

Gradient thermique [°C]

Figure III-6 : Evolution de la contrainte thermique en fonction du gradient thermique pour P’acier E24

L’amorgage des fissures peut dans certain cas €tre favorisé par la présence de défauts

de surface ou d’inclusions dans le matériau.
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o

Stries V)
d’usinage

LTl e

18ELn |—|

Figure III-7 : a) Fissures alignées sur des stries d'usinage dans une éprouvette en acier E24 oxydée et non
polie ; b) Propagation d’une fissure le long d’un défaut préexistant

Comme le suggere la Figure I1I-7, ’apparition d’un réseau de fissures a la surface du
matériau (au voisinage de I’endommagement principal) est amorcée aupres de défauts de sur-
face, en 1’occurrence les stries d’usinage. De plus, les inclusions (carbures ou sulfures de
manganeése MnS) présentes dans le matériau constituent des sites potentiels d’amorcage des
fissures (voir la Figure III-8, Figure I1I-9 et la Figure III-10) en raison de la différence de mo-
dule d’Young entre ces inclusions quasi-¢lastiques et la matrice (incompatibilité des déforma-
tions). Pesci [12] a étudié I’effet des inclusions MnS sur 1’évolution de I’endommagement
d’un matériau bainitique a trés basses températures. L’étude de la distribution des contraintes
internes autour de ces inclusions a fait 1’objet de plusieurs travaux de recherches tels que [13]
et [14]. Néanmoins, une estimation de la valeur de ces contraintes demeure un probléme ou-
vert a la recherche (Taupin et al [15], Berbenni et al [16]). Elle permettrait de fournir des cri-

teres de fissuration fondés sur I’état de contraintes d’incompatibilité local.
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10pn ]

Figure III-10 : a) amorc¢age d'une fissure autour d'une inclusion de carbure (inox 316L) ; b) inclusion de
MnS dans I'acier E24
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Dans certaines zones, la présence d’un réseau de fissures interconnectées (sous forme
de pieces de puzzle) a été observée. Ce phénomene est connu sous le nom de faiencage dans

le cas des pieces métalliques sollicitées en fatigue thermique.

Figure III-11 : Faiencage repéré dans l'acier E24

Le procédé¢ de fonderie sous pression est un exemple ou le faiengage est la cause la
plus fréquente de la fin de vie de 1’outil. En pratique, les outillages de Fonderie Sous Pression
d’Aluminium sont soumis a des cycles alternés de chauffage (contact avec I’aluminium liqui-
de) et de refroidissement (&jection, poteyage®). A chaque instant du cycle, la dilatation (ou la
contraction) de la surface, est contrari¢ée par le
ceeur de I'outil, ce qui génére en surface des dé-
formations et des contraintes mécaniques
d’origine thermique pouvant dépasser la limite
¢lastique du matériau. Les contraintes mécaniques
et les déformations plastiques sont d’autant plus
¢levées que la différence de température entre la
surface et le cceur du moule est importante. La

répétition des cycles de production implique la

répétition de ces sollicitations mécaniques
d’origine thermique (appelées sollicitations ther- Figure I11-12 : Faiencage observé sur

, . L . piston industriel [15]
momécaniques). Ainsi, a terme, la fissuration de la

surface du moule se produit. Cette fissuration démarre aprés un grand nombre de cycles de

® Une solution liquide composée d’eau (98%) et d’hydrocarbures (reste), a pour but d’une part, de faciliter le remplissage et le démoulage des
pieces, et d’autre part, de protéger le moule contre les chocs thermiques [11].
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production (amorgage le plus souvent vers les 100 000 cycles), et croit ensuite de fagon plus

rapide jusqu’a la mise au rebut de 1’outil (mécanisme de propagation) [17].
I1.5 L’écaillage
IL.5.1 Etat de Part de I’écaillage

Dans la littérature, cet endommagement des matériaux métalliques est défini comme
un phénomeéne de ruine macroscopique, présentant des formes de dégradations diverses et qui
se manifeste suivant deux mécanismes principaux. Ces deux mécanismes, cités ci-dessous, ne
concernent pas les matériaux revétus, ni ceux qui présentent une éventuelle oxydation au ni-

veau de leur surface.

I1.5.1.1 Ecaillage induit par la propagation d’une onde de choc non-soutenue

I s’agit d’un mécanisme ou 1’écaillage est induit par I’impact plan d’un projectile (ap-
pelé impacteur) sur une structure solide (appelé cible). C’est le résultat de la mise en traction

trés rapide d’une partie du matériau par le croisement de deux ondes de détente [21].

Afin de mieux comprendre le déroulement de ce phénomene, on considére I’impact de
deux plaques semi-infinies (pour ne pas prendre en compte les effets de bord), ce qui permet
une représentation unidimensionnelle de la propagation des ondes [18]. De ce fait, le dia-
gramme de Lagrange (Figure I11-13) fournit d’une part, une description de la propagation des
ondes dans le plan (x,t) et d’autre part le déplacement des surfaces libres de I’impacteur et de
la cible. On en déduit ainsi la vitesse de la face arriére de la cible. Une seconde représentation
des événements traduit le trajet de chargement dans le plan (pression, vitesse d’impact), ou
I’on retrouve les états atteints apres le passage de ’onde de choc et des faisceaux d’ondes de
détente.

On suppose que la formation d’une écaille est conditionnée par I’incapacité du maté-

riau & supporter une pression supérieure a la pression d’écaillage p**!€°,
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, ,impact min
Aty

vitesse de la face
arriére de la cible

;impacteur: cible

Figure III-13 : Diagramme de Lagrange dans le cas d'un matériau élastique et avec écaillage. Les fleches
noires correspondent a ’onde de choc qui suit ’impact, les fleches rouges a des ondes de compression, et
les bleues a des ondes de détente. Le diagramme de droite donne I’évolution au cours du temps de la vites-
se de la face arriére [19]

Lorsque I’impact a lieu a I’instant ty, une onde de choc se propage de part et d’autre de
I’interface projectile / cible en portant le milieu qu’elle traverse dans I’état 1 (compression a la

choe) '3 partir des états initiaux de la cible et de I’impacteur notés respectivement 0 et

pression p
0’. Sur le diagramme (pression, vitesse impact) de la Figure III-14, 1’état 1 correspond a

I’intersection des ondes de choc de I’impacteur et de la cible [19].

Ces ondes se réfléchissent sur les surfaces libres des plaques (a t; pour I’impacteur et
t, pour la cible) en ondes de détente ramenant progressivement la cible a une pression nulle
(état 0 ou 0°). Lorsque les deux ondes de détente se croisent au centre de la cible, ce dernier
est subitement mis en tension (a t3), la pression est cette fois limitée a p™**° (état 2* ou on
atteint la contrainte critique de rupture supposée). A partir de cet instant (t3), I’écaille se forme
jusqu’a tg, ou elle présentera deux nouvelles surfaces libres conduisant a la génération
d’ondes de compression, qui accompagnent la relaxation des contraintes de traction. Ces on-
des de compression, qui se propagent dans 1’écaille, vont notamment conduire a sa réaccéléra-

tion [18].
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i pression

feaillage

-pdac( ..................... :

Figure III-14 : a) diagramme (pression, vitesse impact) pour un matériau élastique et avec écaillage pour
un point se situant dans la partie de I’écaille [19] ; b) exemple de ce type d’écaillage : écaillage d’un échan-
tillon de cuivre [18]

Pour une analyse plus précise et une discussion plus approfondie du phénomene de
dégradation des matériaux par ce type d’écaillage, le lecteur est invité a se référer aux ouvra-

ges [20] et [21].

I1.5.1.2 Ecaillage induit par fatigue des roulements a billes

Le cas d’écaillage traité dans cette section est la détérioration par fatigue d'un roule-
ment a billes. En fonctionnement normal sous charge, les surfaces actives du roulement sont
soumises a des sollicitations cycliques trés séveres dues aux passages répétés des billes sur le

chemin de roulement. Elles sont donc sollicitées en fatigue.

Ces sollicitations alternées donnent lieu a des contraintes de compression et de cisail-
lement importantes. Elles finissent par créer des fissurations dues a la fatigue de la matiére en

sous-couche, qui se propagent vers la surface pour conduire finalement a I'écaillage.

La fatigue en sous-couche démarre au voisinage des micro hétérogénéités présentes
dans le matériau. Sous l'effet de la sollicitation mécanique, les différences de module d'Young

entre matrice et micro-hétérogénéités sont a l'origine d'incompatibilités de déformation.
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Figure III-15 : Ecaillage observé dans un roulement a bille: & gauche écaillage d'une bille; a droite écailla-
ge du chemin d'une bague [22]

Selon les conditions de fonctionnement, I’écaillage observé peut étre classé de la ma-

niére suivante :

= ¢caillage profond amorcé en profondeur : il a généralement pour origine une inclusion dure

présente a la profondeur de Hertz (ou toute autre micro-hétérogénéité) ;

= ¢caillage profond amorcé en surface : il démarre généralement au voisinage d’une indenta-
tion ou de tout autre défaut géométrique de surface (rayure de rectification ou trace de choc

dG au montage).

Passage du corps roulant Direction du frottement
ey ——

C— .
X
§¢ 400 pm 400 pm

Lcaillage profond Lcaillage profond
initié en profondeur initié en surface

Figure III-16 : Schématisation des différentes formes d'écaillage

I1.5.2 Ecaillage induit par impact du jet d’azote sur une surface métallique

L’écaillage relevé aprés I’impact d’un jet d’azote sur les différents matériaux métalli-
ques présente une forme qui pourrait ressembler au deuxiéme exemple d’écaillage cité dans le
paragraphe ci-dessus. Néanmoins, la taille (microscopique dans le cas du jet d’azote) de

I’endommagement et les mécanismes responsables sont bien différents. De plus, 1’écaillage
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rencontré lors de I’impact par jet d’azote est loin d’étre dii a un phénomeéne de fatigue méca-
nique ou thermique, compte-tenu des caractéristiques thermomécaniques des essais réalisés

avec le jet d’azote.

Dans le cas du jet d’azote, 1’écaillage produit est un endommagement complexe induit
par une combinaison de mécanismes. L’origine de cet endommagement, est 1’apparition de
fissures transversales a la surface du matériau suivant le mécanisme décrit dans le cf. 11.4.
L’effet de souffle du jet et le confinement de 1’azote dans les fissures vont conduire, selon le
premier mécanisme d’augmentation de la pression hydrostatique de I’azote (I.2) et a
I’ouverture de certaines fissures suivant le mode 1. De cette maniére, les fissures transversales
se propagent dans le matériau suivant un plan parall¢le a la surface jusqu’a la formation d’une

écaille (voir Figure 111-17).

Ecaillaée plus

profond

Figure III-17 : Fissures observées en dessous du cratére formé aprés le passage du jet (acier E24)
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1. MECANISMES DPENDOMMAGEMENTS PRINCIPAUX

III.1 Rupture par développement d’ondes de traction thermo-élastique

L’ensemble des essais réalisés dans le chapitre précédent a montré que le mouvement
des dislocations semble plus géné dans les conditions du jet d'azote que dans un bain d'azote
liquide classique, bien que la température reste beaucoup plus élevée dans le jet (-100 a -
130°C) que dans le bain d’azote (-180 a -196°C). En raison des propriétés thermo-¢élastiques
du matériau, la chute soudaine de la température donne naissance a des ondes de traction se
propageant dans le matériau. Nous montrons ci-dessous que le niveau de contrainte obtenu de
cette maniére peut atteindre des valeurs assez importantes, et suffisantes pour créer et assurer
la propagation de fissures. Deux mod¢les [23] et [24] ont été adoptés pour donner une estima-
tion de la contrainte de traction induite par le choc thermique dans une direction normale a la
surface. Le phénomene est réduit a un probléme unidimensionnel de refroidissement soudain

d'un matériau thermo-¢lastique semi-infini.

T(xt)

X (repére ié au matériau)

Figure III-18 : Vue schématique du probléme de dépot de chaleur

Les deux mode¢les décrivent le méme probléme de la propagation des ondes de traction
dans le matériau mais en prenant des conditions aux limites différentes. Singh et al [23] consi-
derent qu’il s’agit d’un dépot surfacique de chaleur (négatif) par conduction, a la surface d’un
matériau initialement au repos. En revanche, Fressengeas et al [24] estiment que l'apport de
chaleur se produit par rayonnement et se localise dans une couche mince en dessous de la
surface. Cette derniere condition semble fournir une schématisation plus réaliste du probléme.

Toutefois, lorsque 1’épaisseur de cette sous-couche tend vers zéro, les deux modeles doivent
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coincider. L’utilisation conjointe des deux modeles permettra d’estimer la contrainte induite
par la propagation des ondes de traction, indépendamment de toute considération sur la nature

du dépdt du flux de chaleur (surfacique ou volumique), par conduction ou rayonnement.

Dans un repere cartésien, ou le matériau est dans le demi-espace x >0, seuls les dé-
placements perpendiculaires au plan x=0 (qui coincide avec la surface) sont autorisés et

s’écrivent suivant I’équation (15) ;

z

u,=u,=0etu =u(x,t) (15)

Le champ de température relatif est exprimé sous la forme :
T=T(x,t) (16)

Dans ce probléme unidimensionnel, nous nous intéressons au calcul de la déformation

e=¢_ et de la contrainte qui se développe suivant la direction du flux de chaleur a savoir

=0

x*

Si on suppose que la surface du matériau initialement a la température ambiante est
soumise a un flux de chaleur constant (négatif), les équations fondamentales pour décrire ce
probléme linéaire thermo-¢lastique sont 1’équation d’équilibre, 1’équation constitutive et

I’équation de la chaleur. Elles peuvent étre écrites comme 1’indique le systéme d’équations

(17):

d’c A+2ud’s _BoT
o’ p ox* pox’ Ea
avec f=———
or K 62T+,8-T06_g_ P (1-2u) (17)

o pC,ox> pC, ot pC,

Les expressions de la déformation et de la contrainte sont fournies par les équations

(18):

e=— et o =(A+2ne —-BT (18)

ou p est la mase volumique du matériau, E est le module d’Young, Ty est la température ini-
tiale du matériau, 4 et i sont les coefficients de Lamé, [ est le coefficient d’expansion ther-

mique en MPa/K, « est le coefficient de dilatation thermique linéaire (en 1/K), C, est la cha-
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leur spécifique et K est la conductivité¢ thermique. P représente 1’énergie déposée par unité de

volume en dessous de la surface et par unité de temps.

T,
Le terme B—C‘)ﬁ dans 1’équation (17), traduit le couplage thermomécanique dans
Py

I’équation de la chaleur.

Dans son modele, Fressengeas et al [24] a démontré qu’il y a trés peu de différence en-
tre la solution tenant compte du couplage thermomécanique complet et la solution obtenue
sans couplage dans 1’équation de la chaleur. Ceci nous méne, dans une premicre approxima-
tion, a négliger le couplage thermomécanique dans cette équation. Le systéme d’équations (17)

devient :

s _A+2ud’s POT _

=0
2 2 2
ot p Ox° pox (19)
o L or_,
P ot ox’

Le matériau initialement a la température relative T = 0, subit un refroidissement bru-
tal au niveau de sa surface x=0. Selon le modé¢le de Singh et al [23], le refroidissement de la
surface est assuré par un flux de chaleur (négatif) constant q suivant 1’équation (20). Dans ce

cas, le dépot de chaleur est surfacique et le dépot volumique d’énergie P est nul.

ICLIRTS (20)
OX

ou H est la fonction échelon-unité de Heaviside.

En revanche, dans le modéle de Fressengeas et al [24] ou le flux de chaleur par

conduction est nul, I’énergie déposée P s’exprime suivant la formule :

p= e H @1)
X

p
ou x  est la profondeur de pénétration de I’énergie dans le matériau, A est une constante

(Azﬂ). Les conditions aux limites a I’infini de ce probléme permettant 1’identification d’une

solution du systéme d’équations (19) sont :
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o=0
pour x — 0 (22)
a _,
ox
ImT=1lime=0 (23)

Une solution approchée de ce systéme d’équations aux dérivées partielles, a été obte-
nue & 1’aide d’une méthode des perturbations’ sous la forme d’un développement ou le coeffi-

cient de couplage thermomécanique 7 joue le role d’un petit parametre.

~ APK
x,CHA+2u)
AK

. S A
x,,cj(mzﬂ)( o ¥ )

(&, +neg +...)
24)

ou &), &, T,etT, sont les termes du développement au premier et second ordre et

B,
1o 2mp

Si on remplace cette nouvelle expression de 7 dans I’équation (18), la contrainte

o exprimée dans (18) s’écrira sous la forme suivante :

A K
o :ﬁ((ﬂ)"—ﬂﬂl"—m) (25)
x,C (A+2u)
Avec
A K A K
00=+(50_T0) et 01:+(51_T1) (26)
x,C2H(A+2u) x,CEH(A+2u)

La transformée de Laplace est utilisée pour obtenir I’expression de la contrainte au

premier ordre en 77.

Lgo(x,s)=.[0w80(x,t)e"”dt 27

7 La méthode des perturbation dite encore méthode du petit paramétre, est un puissant outil dans les mathématiques appliquées. Elle permet
de trouver une solution approchée d'une équation mathématique (E,) dépendante d'un paramétre x lorsque la solution de 1'équation (E,),
correspondant a la valeur x = 0, est connue exactement. La méthode consiste a chercher la solution approchée de I'équation (E,) sous la forme
d'un développement en série des puissances du paramétre X, cette solution approchée étant supposé étre une approximation d'autant meilleure
de la solution exacte, mais inconnue, que la valeur absolue du paramétre x est plus « petite ».
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Cette estimation au premier ordre de la contrainte a partir de chaque modele est suffi-
sante pour donner un ordre de grandeur de la contrainte. L’équation (28) fournit cette estima-

tion pour le modele [24] :

_ ApBK
x,-Cl-(A+2-p) %
avec
o, :{%e”e;f Nt —x +2;1672(’x)e;fc(7/\/t —x)
Yo Vo
1 37("")——1 e‘““”}H(t —-x) (28)
2y(r =D 2y(r+1)
7/ —x . r+x
(- ){ }f(%f V)< erte fﬁf)}
1 7 —yx v 7 +yx v
( _1)|: erfc( \/— 7\/_)—6 erfc( \/—+7/\/_):|
+; 7(I—X)+; —}/(HX)_Le}’zf—J’x
27(y 1) 2 (y +1) y -1

ou y est un nombre adimensionnel dont I’expression est donné par I’équation (29)

K 1

/}/:—_
pC VA +u X,

Pour q <0 et P <0, les solutions au premier ordre montrent I'existence d'une onde de

(29)

traction qui se propage a travers le matériau. La contrainte donnée par 1’équation (28) présente

un extrémum qui s’écrit donc sous la forme suivante :

© pC,U CU

A+2V
p

ou U=

est la vitesse de propagation des ondes thermo-¢lastiques dans le matériau

(célérité en m/s), lorsque la profondeur de pénétration x;, est assez petite (cf. Figure I11-19).
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Figure III-19 : Profil de la contrainte thermo-élastique maximale calculée a partir de [23] et [24]

En admettant la valeur du flux de chaleur q=5.10" W/m? (estimé a partir des courbes
de mesures de température réalisées dans le chapitre I cf.IV.4) et les données thermomécani-
ques de l'acier E24 (cf. Tableau III-1), une estimation de la contrainte maximale de traction
obtenue a partir de 1’équation (30) est de 54MPa. Assistée par la présence de défauts ou

d’inclusions dans le matériau, cette valeur de la contrainte semble étre suffisamment impor-

tante pour assurer ’amorgage et le déclenchement des fissures.

E en GPa K en W/(K.m) C,en J/(Kg.K)a-110°C | p en Kg/m’® v

210 50 -300.10° 7600 0.285

Tableau III-1 : Parameétres thermomécaniques de I'acier E24
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III.2 La décohésion et la fragmentation

Dans le but de délimiter I’étendue de la zone en profondeur (en dessous de
I’endommagement principal) altérée par I’action du jet d’azote, une étude EBSD (Electron
BackScattered Diffraction) a été réalisée sur une éprouvette en acier E24 testée dans le chapi-
tre II cf. 1I1.2.1.1 (essai dynamique pour une dg=70mm). Pour ce faire, ’éprouvette a été dé-
coupée perpendiculairement a la rainure (endommagement principal), et la nouvelle surface

obtenue a été soigneusement polie.

La Figure I1I-20 montre une image par diffraction des électrons rétrodiffusés de la mi-
crostructure de 1’acier E24 observée en dessous de la surface, dans la zone d’endommagement
principal. La zone affectée par le passage du jet s'étend jusqu'a 600um sous le cratére. On peut
trés facilement repérer la décohésion de cette zone, et une réduction par fragmentation de la
taille des grains. La valeur de la taille des grains passe d’une valeur moyenne de 30um dans
une zone loin du fond du cratére, a une valeur de Sum dans une zone au voisinage direct du
cratére. En effet, comme le suggere la Figure II1-20, juste en dessous de la surface impactée
(cratere), la microstructure du matériau a été en grande partie disloquée, ce qui se traduit par
une grande difficulté¢ de I’indexation de la zone affectée. Nous notons également que la réduc-
tion de la taille des grains est obtenue sans déformation plastique significative, et sans modifi-

cation apparente de la texture du matériau (cf. Figure I1I-21).

3 = b epe e GG

Figure II1-20 : Image EBSD relevant la décohésion et la fragmentation des grains : la zone verte représen-
te les points non indexés
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Figure III-21 : Figure de pole® de {111} de la zone altérée

On note en fond de rainure un réseau de fissures qui achemine 1’azote devenu gazeux
au contact du matériau vers la profondeur (les sous-couches en dessous). L’acheminement
continu sous pression de 1’azote vers la profondeur du matériau conduit a sa migration vers
des sites microstructuraux (défauts, fissure, cavité, impuretés...) énergétiquement plus favora-
bles appelé «pieges»>. La décohésion liée a la fissuration est due partiellement a une mise sous
contrainte des cavités sous 1’effet d’une augmentation de la pression interne liée a la sursatu-
ration en azote recombiné. Cette décohésion ne requiert I’application d’aucune contrainte ex-
térieure, et elle se produit si la quantité de 1’azote piégé est suffisante. L’amplitude de la fissu-
ration dépend également de la présence de contraintes internes dans le matériau et de la natu-
re, de la densité et de la répartition des sites de piégeage. La décohésion et le réseau de fissu-
res présents sous le cratére peuvent aussi étre dus a la contraction thermo-¢lastique et a 1’état
de traction qu’elle génére. A basse température, en I’absence de plasticité, le matériau semble

en effet incapable d’accommoder la déformation qui en résulte.

Le mécanisme d’endommagement semble similaire au mécanisme de fragilisation des
matériaux métalliques par I’hydrogene (Hydrogen Induced Cracking : HIC) décrit dans les
références [25] et [26]. En général, la décohésion observée par ces auteurs se traduit par le
piégeage de I’hydrogene sur des sites de faible énergie potentielle. La Figure I1I-22 illustre
I’évolution de I'énergie potentielle d'interaction Epi(r) entre le solide et la particule (gaz) en

ads

fonction de la distance (r) a la surface. Elle met en évidence le minimum d'énergie E* dans

¥ Une représentation bidimensionnelle sous la forme d’une projection stéréographique, permettant le calcul de la Fonction de Distribution des
orientations (FDO)
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I'état adsorbé, avec éventuellement des minimums intermédiaires (états précurseurs) d'énergie
EP et les énergies d'activation (barriéres) de désorption E**~E*®, de diffusion a la surface du

solide E*~E*® et d'adsorption E**~E* (souvent négligeable).

£ )JL
’
Eﬂ.
Al
g »
E* E
E‘
fr
solide surface gaz
r —

Figure III-22 : Représentation énergétique du phénoméne d’adsorption
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IV. CONCLUSION

L’interaction entre le jet d’azote et la surface métallique fait appel a plusieurs méca-
nismes qui conduisent & des modes d’endommagement trés complexes et variés (tunnel, fissu-
ration, écaillage, faiencage, décohésion, clivage). La superposition de plusieurs modes de rup-
ture dans le méme test, constitue un obstacle majeur quant a la compréhension de I’ensemble
de ces mécanismes. Une classification de ces modes d’endommagement en deux parties (en-
dommagements principaux et secondaires) a ¢été adoptée afin de mieux cerner chaque méca-

nisme.

L’¢étude de I’ensemble des mécanismes a révélé que le choc thermique est a 1’origine
de I’amorgage de la rupture thermo-élastique grace au développement de contraintes de trac-
tion. Son influence sur I’évolution de I’endommagement des différents matériaux est impor-

tante.

Les estimations des contraintes ont ¢t¢ fournies dans chaque mécanisme, elles repré-
sentent un ordre de grandeur suffisant pour initier la rupture dans un matériau fragilisé par le

choc thermique.
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DURCISSEMENT PAR FRAGMENTA-
TION DES GRAINS ET DIFFUSION NON
CONVENTIONNELLE DE I’AZOTE
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I[. INTRODUCTION

L’altération de la surface en dessous de la zone de passage du jet a été mise en éviden-
ce (chapitre III cf. II1.2). En effet, une analyse par diffraction des électrons rétrodiffusés
EBSD de la zone située sous I’endommagement principal a révélé une réduction impression-
nante de la taille des grains par fragmentation. Ce changement de la microstructure du maté-
riau lié au passage du jet d’azote pourrait déboucher sur 1’utilisation de cette technologie

cryogénique pour le durcissement de surfaces, par un simple passage du jet.

Le but de ce chapitre est donc de définir précisément 1’incidence de ce changement de
la microstructure du matériau (taille de grains) sur I’évolution de sa dureté superficielle. Par
ailleurs, nous verrons également si I’azote peut étre transporté¢ dans le matériau dans des

conditions thermodynamiques défavorables a la diffusion.

II. DURCISSEMENT DU MATERIAU ET DIFFUSION NON
CONVENTIONNELLE DE I’AZOTE

I1.1 Durcissement du matériau

Comme nous ’avons mentionné dans cf. II1.2 du chapitre précédent, une analyse par
diffraction des électrons rétrodiffusés EBSD (Electron BackScattered Difraction) a été réali-
sée afin de délimiter I’étendue de la zone en profondeur (sous I’endommagement principal)

altérée par I’action du jet d’azote.

Les deux éprouvettes analysées sont celles testées lors de 1’é¢tude de I’impact par jet
d’azote cité dans cf. I11.2.1.1 du chapitre II, et nous notons que le choix de ces éprouvettes a
¢été établi en s’appuyant sur la valeur de la distance de tir qui permettait un maximum d'en-

dommagement :
= une éprouvette en acier E24 impactée lors d’un essai dynamique avec une dg;=80mm ;
= une éprouvette en acier inox 316L impactée lors d’un essai dynamique avec une dg;=70mm.

Les éprouvettes sélectionnées ont été découpées perpendiculairement a la rainure (en-
dommagement principal), et la nouvelle surface obtenue a subi un polissage é€lectrolytique

apres le polissage mécanique (cf. Figure IV-1).
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Figure IV-1 : a) : Eprouvette typique en acier E24 des essais d’impact par jet d’azote ; b) :

Eprouvette apreés la découpe transversale ; c¢) : La zone analysée par EBSD (observée par le MEB)

L’observation de 1’évolution de la microstructure de la zone située sous de la surface
de passage du jet, a ét¢ effectuée avec un microscope €lectronique a balayage (MEB) de type
Leica S440 équipé d’un systeme EBSD (piloté par le logiciel d’exploitation CHANNEL 5).
L’échantillon a été placé en configuration EBSD incliné a 70° afin d’augmenter le rendement
en ¢lectrons rétrodiffusés. Afin de générer les cartographies d’orientations locales, on utilise
le HKL CHANNEL 5 TANGO qui permet de définir la moyenne des désorientations en ex-
cluant les désorientations supérieures a un angle limite correspondant a 1’angle de désorienta-
tion seuil de définition d’un joint de grains. Dans notre étude, nous choisissons un seuil limite

de désorientation d’un joint de grains égal a 10°.
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I1.1.1 Eprouvette en P’acier E24

La Figure IV-2 montre une image de la microstructure de la zone situé sous le cratére.
La zone altérée par 1’action du jet s'étend jusqu'a 600pm en dessous du fond du cratére, et
apparait comme une microstructure essentiellement disloquée mais sans déformation plasti-
que apparente. Ceci est complétement cohérent avec le niveau de température induit par le jet

(-140 a -120°C), et qui bloque le mouvement de dislocations.

Figure IV-2 : Microstructure de la zone étudiée aprés une analyse EBSD

Cette zone affectée par I’action du jet s’identifie aisément a partir de la taille des
grains qui passe d'une valeur moyenne de 30um loin de la zone d'impact (taille de grains ini-
tiale avant impact), a une valeur inférieure a Spm dans la zone altérée comme le montre la
Figure II1-20. Cette réduction de la taille des grains semble étre obtenue par fragmentation des
grains (cf. II1.2 du chapitre III) sans aucune déformation plastique significative et sans modi-

fication de la texture cristallographique du matériau (cf. Figure III-21). L’écrasement de ma-
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tiere observé au voisinage direct du fond du cratére ne permet pas d’indexer correctement
cette zone. Cette difficulté d’indexation, traduit I’incapacité du logiciel a distinguer le recou-
vrement des bandes au niveau des joints de grains (grains écrasés avec une taille inférieure

dans certains cas a Sum). Le taux d’indexation s’améliore en s’éloignant du fond du cratere.

Cette réduction de la taille des grains fait écho a un procédé d’affinement des grains a
savoir le SPD (Severe Plastic Deformation). Ce dernier est un procédé capable d’affiner la
taille des grains d’un métal polycristallin et de produire une taille de grains ultrafine (cf.
Figure 1V-3). Parmi ces méthodes SPD, l'extrusion angulaire a canaux égaux (ECAE) est un
exemple connu par sa grande capacité a affiner la taille des grains d’un métal sans changer les
dimensions de I’échantillon [28]. Nos résultats semblent montrer que 1’on pourrait également
obtenir la réduction de la taille des grains d’un matériau sur une profondeur limitée, par un

simple passage du jet d’azote.

Etat initial Aprés un 1% passage Aprés un 2°™ passage

Figure IV-3 : Evolution de la microstructure par analyse EBSD du Cu pure aprés un premier et un se-
conde passage dans P’ECAE [28]

En vue d’estimer les effets sur la dureté de cette fragmentation et des changements de
microstructure qui I’accompagnent, des mesures de micro-dureté ont été réalisées au LEM3
(centre Arts et Métiers Paristech de Metz) par le biais d’un indenteur de type ZWICK ZHV1
sur une zone qui s’étend jusqu’a 750um en dessous du fond du cratére. L’objectif est d’établir
une corrélation éventuelle entre la modification de la microstructure du matériau (réduction de
la taille des grains) observée apres le passage du jet et I’évolution de la dureté. La Figure IV-4
confirme cette corrélation et suggere une augmentation de la dureté du matériau au voisinage
direct du fond du crateére d’environ 30%. La dureté passe donc d’une valeur moyenne de dure-

té comprise entre 140 et 150HV en 1’absence de tout impact par le jet d’azote, a une valeur de
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200HV a 50pum du fond du cratére (apres le traitement par le jet), ce qui représente une aug-

mentation de 25% de la dureté initiale du matériau. Nous notons également que la zone affec-

tée s’étend en profondeur jusqu’a 350um sous le cratere.

Dans ce cas de figure, ’augmentation de la dureté¢ du matériau est liée d’une part, au

choc thermomécanique da a la chute de la température, et d’autre part a un autre phénomene

qui fera I’objet de la section suivante, a savoir la présence d’une concentration importante

d’atomes d’azote dans la zone affectée par ’action du jet (particularité de ce procédé).
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Figure IV-4 : Evolution de la dureté de 'acier E24 depuis le fond du cratére (x = 0pm) vers le cceur du
matériau. Charge indenteur=200g, temps de charge automatisé=10 secondes, objectif x 40

I1.1.2 Eprouvette en acier inox 316L

Dans le cas de 1'acier inox 316L, les observations par diffraction des électrons rétrodif-

fusés EBSD ont révélé un changement sur une zone beaucoup plus réduite au niveau de la

microstructure apres le passage du jet (cf. Figure IV-5).
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Figure IV-5 : Microstructure de la zone étudiée aprés une analyse EBSD

Cette zone affectée par I’action du jet s’étend sur profondeur d’environ 150pum en des-
sous du cratere (600um pour I’acier E24), et elle est caractérisée par une réduction de la taille
de grains par fragmentation, et une décohésion assez impressionnante du matériau, localisée
essentiellement au niveau des joints de grains (au voisinage direct du matériau). Néanmoins,
cette perturbation de la microstructure du matériau demeure moins importante que celle ob-
servée dans le cas de 1’acier E24. On assiste probablement a un stade plus précoce de
I’ensemble des phénomenes observés dans le cas de 'acier E24. L’ajustement des parameétres
opérationnels du procédé (temps d’exposition, diametre de la buse,...) pourrait permettre

d’accentuer la décohésion et la fragmentation de la microstructure.

Au contraire de 1’acier E24, les mesures de microdureté réalisées dans cette zone af-
b
fectée par I’action du jet n’ont révélé aucun changement significatif de la dureté du matériau

(la dureté en absence d’impact par le jet est de 250Hv).
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Figure IV-6 : Evolution de la dureté de 'acier inox 316L depuis le fond du cratére (x=0pum) vers le ceeur
du matériau. Charge indenteur=200g, temps de charge automatisé=10 secondes, objectif x 40

I1.1.3 Bilan

Les différentes données fournies par 1’analyse EBSD ont montré que
I’endommagement de 1’acier inox 316L en dessous du cratere est beaucoup moins important
que celui observé dans le cas de I’acier E24. Les mesures de la microdureté réalisées ont révé-
1¢ une augmentation de 1’ordre de 25% pour 1’acier E24. Par opposition, aucun changement au
niveau de la microdureté n’a été repéré dans le cas de I’acier inox 316L. A I'issue de cette
analyse, nous avons décidé que 1’acier E24 ferait I’objet d’une série de mesures de la concen-

tration des atomes d’azote (dans la zone en dessous du cratere).

I1.2 Diffusion non conventionnelle de ’azote : acier E24

La zone analysée par EBSD a fait I’objet de mesures de la concentration d'azote en
profondeur (depuis le fond du cratere vers le ceeur du matériau). Ces mesures ont été réalisées
au LEM3/ENSAM de Metz, en utilisant un microscopique électronique a balayage JEOL
7001FLV avec un canon a émission de champ (FEG) de type Low Vacuum équipé d’une mi-
crosonde OXFORD INCA, et d’un spectrometre EDS de type SDD couplé a un spectrometre
WDS Wave 700 (spectrométrie dispersive en longueur d’ondes). Le cristal analyseur LSM-
80E a été utilisé pour la détection et la quantification de 1’azote avec un courant de sonde tres

fort.
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Avant de procéder aux mesures de la concentration d’azote dans ’acier E24, nous
avons €tabli une courbe d’étalonnage a partir de 3 échantillons étalons (de référence) en acier
contenant des fractions massiques d’azote connues et différentes, et servant a étalonner les

spectres en concentration d'azote pour un dosage optimal.

A T’instar des résultats de mesure de la dureté présentés dans le paragraphe précédent,
nous avons effectué deux séries de mesures de la concentration de 1’azote dans cette zone af-
fectée par I’action du jet (ou la dureté a augmenté¢). Comme le montre la Figure IV-7, la pre-
miere série de mesures a €té réalisée sur une zone qui s’étend a environ 200um en dessous du
cratére formé par le passage du jet (avec un point de mesure tous les Spm). Comme nous pou-
vons le constater, cette figure (cf. Figure IV-7) fournit une information capitale a la fois sur la
présence des atomes d’azote dans la zone étudiée et sur 1’étendue de cette région de forte
concentration d’azote. au-dela de 100um, la concentration semble étre stabilisée a sa valeur
nominale dans 1’acier E24. A D’issue de cette premiére série de mesures, nous avons décidé
d’en mener une deuxiéme (cf. Figure IV-8) sur une zone plus réduite a S0pm en dessous du
cratére et plus précise (un point de mesure tous les 1um). Ces mesures confirment la forte
concentration d’azote. Elles indiquent une concentration de 1'ordre de 0,02% en pourcentage
massique, ce qui correspond a une concentration équivalente de ’ordre de 0,08% en pourcen-

tage atomique.
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Figure IV-7 : Evolution de la concentration (en pourcentage massique) de I’azote de 1'acier E24 sur une
profondeur d’environ 200pm en dessous du fond du cratére (x=0pm) aprés la premiére série de mesures
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Figure IV-8 : Evolution de la concentration (en pourcentage massique) de I’azote de I'acier E24 sur une
profondeur d’environ 50pm en dessous du fond du cratére (x=0pm) aprés la seconde série de mesures

Malgré un temps d’exposition assez court (environ 10 secondes), cette concentration
est a peine inférieure a celle obtenue par Murakami et al. [29] lors de leur travaux sur la nitru-
ration par plasma de la surface d’un échantillon en fer pur (de grains alpha) de structure CC
(cf. Figure IV-9). Ces auteurs ont eu recours a une aluminisation’ simultanée de ’échantillon
afin de créer une interface ,(FeAl) qui a plus d’affinité avec I’azote. L’échantillon a été ensui-
te placé sous une atmosphere protectrice (N, / H, / Ar) a une température de 500°C pendant 4

heures [29].
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Figure IV-9 : Profils de concentration de I'aluminium (Al) et de 1'azote (N) [29]

° Traitement thermochimique conduisant a la formation d’un produit intermétallique de type ,(FeAl). Ce dernier va réagir avec I’azote pour
former un nitrure d’aluminium (AIN).
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Par ailleurs, la profondeur de pénétration de 1'azote est beaucoup plus importante dans
le cas d’un traitement par jet d’azote que celui atteint dans le cas de la nitruration par plasma.
Ceci est probablement di au mode de transport des atomes d’azote dans le matériau. Dans le
procédé de nitruration par plasma, la diffusion conventionnelle conditionnée par les condi-
tions thermodynamiques est le mode essentiel de transport des atomes d’azote. Lorsque la
limite de solubilité de 1'azote dans la matrice ferritique est atteinte, il y a formation de précipi-

tés majoritairement au niveau des joints de grains.

En revanche, dans le cas du jet d’azote ou la température du matériau chute considéra-
blement, les conditions thermodynamiques ne sont pas favorables a une diffusion classique
des atomes d’azote. De plus, comme le suggere la Figure IV-10, la solubilit¢ maximale des
atome d’azote dans le fer de structure cristalline CC est de 1’ordre de 0,1% (en pourcentage
massique) a 592°C, de 0,003% a 200°C et elle devient presque nulle a température ambiante.
A ce niveau de température (-110°C) atteint, I’insertion des atomes d’azote dans le matériau
est assurée dans un premier temps par 1’adsorption dissociative [31] : les liaisons internes des
molécules N, fortement liées a la surface du solide sont affaiblies, et 1’énergie d’activation
nécessaire a leur rupture est nettement diminuée. A la limite, une molécule peut étre enticre-

ment dissociée sur la surface pour libérer finalement de I’azote atomique.
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Figure IV-10 : Diagramme d'équilibre fer-azote [30]

La fragmentation des grains observée dans la zone affectée par I’action du jet (en des-
sous du cratere), est assurée en grande partie (comme le montrent les différentes photogra-

phies de la Figure IV-11) par la fissuration du matériau depuis sa surface vers son cceur. Cette
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fragmentation suggére que le transport des atomes d’azote sous la pression d’écoulement du
jet a eu lieu a travers le réseau de fissures qui en résulte (cf. Figure IV-11 (7)). Ces fissures,
qui ont ¢été mal indexées dans le différentes analyses par EBSD, jouent le role de conduites
d’acheminement de 1’azote depuis la surface du matériau vers les différentes profondeurs.
L’insertion des atomes d’azote dans le matériau se produit suivant le mécanisme cité dans cf.
1.2 du chapitre précédent. Nous notons que l'insertion des atomes d'azote dans le réseau peut
permettre d’expliquer la nature compressive des contraintes résiduelles mesurées au niveau de

la surface du matériau dans le cf. II1.2.1.1/c du chapitre II.

- 108 -



Chapitre IV : Durcissement par fragmentation des grains et diffusion non conventionnelle de I'azote

LT ! A iU na
18pn

- 109 -



Chapitre IV : Durcissement par fragmentation des grains et diffusion non conventionnelle de I'azote

- 110 -



Chapitre IV : Durcissement par fragmentation des grains et diffusion non conventionnelle de I'azote

Figure IV-11 : Observations MEB de la zone affectée par le jet (en dessous du cratére) aprés une attaque
chimique Nital 5%

- 111 -



Chapitre IV : Durcissement par fragmentation des grains et diffusion non conventionnelle de I’azote

1. CONCLUSION

Les analyses réalisées par diffraction des électrons rétrodiffusés EBSD sur 1’acier E24
et I’acier inox 316L, ont révélé la présence d’une zone affectée par 1’action du jet située en
dessous du cratere formé. Néanmoins, le niveau et la qualité de I’endommagement atteint sont
différents dans les deux échantillons, ce qui suggere que les parameétres opérationnels doivent

étre adaptés pour assurer un traitement identique des deux matériaux.

Dans le cas de ’acier E 24, nous avons assisté a la décohésion et la fragmentation de
la matiére au voisinage direct du fond du cratére, dans une zone qui s’étend sur une profon-
deur d’environ 600um ou la taille des grains est réduite. Par opposition, dans le cas de 1’acier
inox 316L, la zone affectée par 1’action du jet est beaucoup plus réduite, et elle s’étend sur
une profondeur d’environ 150um. Dans cette zone, nous avons observé une décohésion loca-
lisée au niveau des joints de grains dans la zone située au voisinage direct du fond du cratere.

Une réduction de la taille des grains par fragmentation a été également identifiée.

Des mesures de la microdureté ont été¢ également réalisées dans la zone (affectée par
I’action du jet) en dessous du cratére formé dans ces deux échantillons. Une augmentation
significative de la dureté d’environ 25% a été observée dans le cas de I’acier E24. En revan-

che, aucun changement n’a été repéré au niveau de la dureté de 1’acier inox 316L.

Des mesures de la concentration des atomes d’azote ont été également réalisées dans
la zone de I’acier E24 située en dessous du cratére. Elles ont révélé la présence d’une forte
concentration atomique de 1’azote au voisinage du fond du cratére. Ce mode de transport des
atomes d’azote vers la profondeur n’est pas assuré par la diffusion conventionnelle (classique).
I1 est rendu possible par I’adsorption dissociative de 1’azote moléculaire, qui a lieu sans diffi-
culté aux basses températures. Il est en grande partie dii & un phénomene de piégeage des
atomes d’azote, favorisé par la présence d’un réseau de fissuration important dans le matériau

suite a sa fragilisation.
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CONCLUSION GENERALFE

Le présent travail de theése aborde un procédé original de traitement des surfaces mé-
talliques par projection d’un jet d’azote sous haute pression et a basse température. Il répond a
un véritable besoin de connaissances pour la maitrise et le développement d’une technologie
naissante. Il envisage 1’utilisation d’un jet d’azote comme un outil de nettoyage, de décapage
et de traitement des surfaces. I fait partie du projet JAZOLTHOP (Jet d’Azote sous Tres Hau-
te Pression et a basse Température) ou chaque partenaire scientifique et industriel apporte une
contribution originale afin de lever le voile sur un ensemble de phénomeénes complexes et
corrélés, encore inexplorés au commencement de ce projet. Dans ce travail, nous nous som-
mes intéressés a I’étude de I’interaction du jet d’azote avec différentes surfaces impactées, en
particulier des surfaces métalliques, et nous avons présenté les mécanismes d’action du jet sur
le matériau. Ce travail aborde pour la premiére fois les aspects thermomécaniques du procédé,

ainsi que le comportement du matériau impacté dans un environnement original.

Etant donnée 1’absence dans la littérature de travaux réalisés dans ce sens, nous avons
jugé utile de consacrer la premiere partie de ce manuscrit a la présentation du procédé et aux
différentes caractéristiques thermo-physiques du jet d’azote, en nous appuyant sur des travaux
de simulation numérique réalisés par nos partenaires (vitesse du jet, pression statique et tem-
pérature dans I’axe du jet) [4] et des mesures expérimentales que nous avons effectuées (tem-
pérature a I’impact, force a I’'impact). Cela nous a permis de déterminer d’une part I’évolution
des caractéristiques du jet en fonction de certains parameétres tels que la distance de tir et le

temps d’exposition et d’autre part, d’avoir plus de renseignements quant a la nature de la ou
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des phase(s) en présence dans le jet (a partir des mesures de force a I’impact). Ces mesures

ont montré I’inhomogénéité du jet en fonction de la distance de tir.

Nous avons ensuite abordé les mécanismes d’interaction entre le jet et les surfaces im-
pactées par une ¢tude préliminaire et exploratoire réalisée sur différents types de matériaux
test (PVC, PMMA et gres). La comparaison de la morphologie des impacts réalisés dans cette
¢tude préliminaire a ceux induits par le jet d’eau pure [8] et [9]), a mis en évidence des diffé-
rences importantes entre ces deux procédés. En effet, le mode d’action du jet d’azote est com-
pleétement différent de celui du jet d’eau pure. Par ailleurs, durant cette étude préliminaire,
chaque matériau testé a révél¢é la présence de formes d’endommagement extrémement variées,
telles que 1’érosion, la rupture par cisaillement ou par traction. Ces premiers essais nous ont
permis d’identifier certaines caractéristiques du mode d’action du jet: effet de souffle,

contraintes de cisaillement et contraintes de traction.

A T’issue de cette premicre analyse, nous avons mené une étude plus détaillée sur les
surfaces métalliques en fonction de certains parametres opératoires (distance de tir et temps
d’exposition). Dans ce cadre, le choix a été porté sur deux catégories de matériaux : matériaux
a haute et a faible contrainte d’écoulement. L’étude des matériaux impactés au travers
d’observations post mortem au microscope a balayage, a confirmé la présence d’une multitu-
de de formes d’endommagement selon le temps d’exposition et la distance de tir. Suivant le
matériau testé et le type de I’essai (I’essai (««statique»», ou le jet d’azote est immobile par rap-
port a la surface impactée ou 1’essai ««dynamique», ou le jet d’azote se déplacant a vitesse
d’avance constante paralléelement a la surface impactée)), nous avons identifié¢ : la rupture
fragile par clivage, la rupture ductile, I’écaillage, le faiencage et la microfissuration (micro-
impacts). L’écrasement et le repoussement de la matiére, la formation de tunnels, et la crois-
sance des cavités sont définis comme des endommagements secondaires, dus respectivement
a I’effet de souffle lors de 1’évacuation latérale du jet et a ’augmentation de la pression hy-
drostatique du jet au contact du matériau. Par ailleurs, des mesures de micro-dureté réalisées
sur les aciers bas carbone E24 et inox 316L au voisinage de I’endommagement principal in-
duit par le passage du jet, ont montré 1’augmentation de la dureté de ces matériaux dans les

zones situées au voisinage direct du passage du jet.

Les essais expérimentaux réalisés sur les quatre matériaux testés ont permis de mettre
en évidence 1’évolution de la performance du jet en fonction de la distance de tir (matériaux a
haute et a faible contrainte d’écoulement) et en fonction du temps d’exposition (uniquement

pour les matériaux a faible contrainte d’écoulement). De plus dans le cas des matériaux a hau-
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te contrainte d’écoulement, les résultats obtenus montrent qu’il existe une distance de tir op-
timale a partir de laquelle la profondeur et la largeur de la saignée sont maximales. Ces essais
expérimentaux ont révélé également que 1’efficacité du jet lors de I’impact est concentrée au

voisinage de son axe de symétrie (zone de concentration de la phase dense).

Des estimations des ordres de grandeur des contraintes ont été fournies pour chaque
mécanisme d’endommagement afin de montrer qu’elles sont suffisantes pour initier la rupture
dans un matériau fragilisé par le choc thermique. L’étude de I’ensemble des mécanismes a
confirmé, d’une part, la superposition de plusieurs modes de rupture dans le méme test, et
d’autre part, que le choc thermomécanique est a I’origine de I’ensemble de ces phénomenes.
Le mécanisme d’endommagement principal est la décohésion du matériau due aux contraintes

thermo-¢lastiques de traction engendrées par le choc thermique.

Afin d’examiner I’étendue de 1’action du jet en profondeur, une analyse EBSD a été
réalisée en dessous du cratére formé sur une éprouvette en acier E24 découpée transversale-
ment. Cette analyse a révélé la décohésion et la fragmentation de la matiére au voisinage di-
rect du fond du cratére, dans une zone affectée par I’action du jet d’azote qui s’étend sur une
profondeur d’environ 600um, et ou la taille des grains est réduite. Des mesures de la micro-
dureté ont été également réalisées dans cette zone. Elles ont révélé une augmentation signifi-
cative de la dureté d’environ 25%. Des mesures de la concentration des atomes d’azote ont été
également réalisées dans cette zone. Elles ont révélé la présence d’une forte concentration
atomique de 1’azote au voisinage du fond du cratére. Le transport des atomes d’azote vers la
profondeur est rendu possible par 1’adsorption dissociative de 1’azote moléculaire [31], qui a
lieu sans difficulté dans le fer aux basses températures. Outre le fait d’avoir lieu jusqu’a gran-
de profondeur, ce transport est ultra-rapide, car il a lieu pendant le passage du jet dans un in-
tervalle de temps inférieur a une minute. Aux basses températures qui régnent dans le maté-
riau, il ne peut pas €tre di a la diffusion. Nous pensons qu’il est en grande partie dii a un phé-
nomene de piégeage des atomes d’azote, favorisé par la fragilisation du matériau et la présen-
ce d’un réseau de fissuration important. Ce phénomene ouvre un potentiel supplémentaire a
I’utilisation de cette technologie, ainsi qu’une nouvelle voie d’exploitation au niveau du trai-

tement de surfaces, en termes de propriétés mécaniques (durcissement).

Enfin il est clair que, malgré notre travail exploratoire, il reste beaucoup a faire pour
assurer la maitrise et le développement de ce procédé. Parmi les points a développer nous

proposons :
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= des mesures de débit massique a différentes pressions de consigne, afin de déterminer

I’évolution de la vitesse d’écoulement du jet,

= des mesures de champs de température dans le jet et a I’'impact a I’aide d’une caméra ther-

mique convenablement calibrée,

= une ¢étude d’impact sur des matériaux métalliques préchauffés a différentes températures
(quantification du choc thermique), ce qui permettra de mieux apprécier le mécanisme de

I’augmentation de la pression hydrostatique,

= une ¢tude de I’insertion de ’azote sur des matériaux de structures cristalline CFC (tels que
I’acier 316L ou la solubilité de 1’azote est beaucoup plus importante que les matériaux CC) en
modulant les paramétres opérationnels (pression de consigne, temps d’exposition, diamétre de

la buse, distance de tir).

Pour conduire a la mise au point effective d’un procédé de durcissement de surface,
I’¢tude devra comprendre a la fois une variation systématique des différents parametres opéra-

tionnels, et I’utilisation d’une grande variété de matériaux différents.
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Mécanismes d’endommagement et de traitement des surfaces métalliques par un jet
d’azote a basse température

Un jet d’azote a basse température et généré a haute pression est utilisé pour le décapage et le
traitement de surfaces. Ce procédé¢ est en cours de développement. Il se présente comme une
écotechnologie au regard des procédés de décapage conventionnels. L’interaction jet/maticre
impactée dépend de nombreux parametres : parameétres liés a la formation et a la nature phy-
sique du jet d’une part, parametres mécaniques et thermiques de la cible d’autre part. Ces dif-
férents éléments se composent pour produire une grande variété de modes d’endommagement
(rupture par clivage, fissuration, écaillage, fragmentation des grains, expansion de cavités,
déformation plastique et rupture ductile). Pour comprendre les mécanismes physiques respon-
sables de ces diverses formes d’endommagement, une étude expérimentale sur quatre maté-
riaux métalliques est présentée. Cette étude a montré que le choc thermo-mécanique et 1’effet
de souffle dus a I’'impact du jet peuvent expliquer la superposition de plusieurs modes
d’endommagement dans le méme test. Le mécanisme d’endommagement principal est la dé-
cohésion du matériau due aux contraintes thermo-¢lastiques de traction engendrées par le
choc thermique. La fragmentation des grains et le transport ultrarapide de l'azote dans une
couche profonde sous la surface impactée et leurs relations avec le durcissement de la couche
superficielle sont explorés dans le cas de I’acier E24. Les résultats suggerent qu'un tel traite-
ment de surface pourrait étre efficace pour le durcissement du matériau.

Mots clés : jet d’azote a basse température, choc thermique, endommagement, traitement de
surface, durcissement.

Damage and treatment mechanisms of metal surface by nitrogen jet impact at low tem-
perature

Nitrogen jets have been used recently for matter removal as well as surface treatment. The
process consists in projecting onto a surface a low temperature jet obtained from releasing the
liquid nitrogen stored in a high pressure tank through a nozzle. This work is aimed at unders-
tanding the highly complex jet/material surface interaction mechanisms. Depending on the
impacted material, the thermo-mechanical shock and blast effect induced by the jet can acti-
vate a wide range of damage mechanisms, including cleavage, crack nucleation and spalling,
as well as plastic deformation, void expansion and localized ductile failure. The test parame-
ters (standoff distance, dwell time, operating pressure) play a role in selecting the dominant
damage mechanism, but combinations of these various modes are usually present. The main
damage mechanism is the decohesion of the material due to thermo-elastic stress generated by
the thermal shock. The fragmentation of grains and high-speed transport of nitrogen in a deep
layer below the impacted surface and their relationship with the hardening of a surface layer
are explored in the case of the steel E24. The results suggest that such surface treatment may
be effective for the hardening of the material surface.

Keywords : nitrogen jet at low temperature, thermal choc, damage, surface treatment, harden-
ing.
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