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Electricité photovoltaique

Principes

par Abdelilah SLAOUI
Directeur de recherche
Laboratoire des Sciences de I'ingénieur, de I'informatique et de I'imagerie (ICUBE),
CNRS et Université de Strasbourg
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a production d’électricité d’origine photovoltaique, basée sur la conversion

de la lumiére du soleil, est en pleine expansion depuis deux décennies. Sa
part dans le bouquet énergétique mondial de 2050 sera certainement impor-
tante compte tenu de la pénurie et/ou de la pollution des autres ressources.

Ce premier dossier [BE 8 578v2], consacré a la production d’électricité par
conversion de la lumiéere du soleil a I'aide de cellules solaires, permet de donner
au lecteur un minimum de connaissances des principes de la conversion photo-
voltaique, incluant des notions relatives a I'énergie transmise par le soleil, ainsi
que quelques éléments de physique des semi-conducteurs et des principaux
meécanismes de transport des charges électriques. La connaissance des caracté-
ristiques électriques fondamentales (tension, courant et rendement de
conversion) du dispositif photovoltaique et son usage en tant que générateur de
courant (convertisseur lumiere-électricité) sont nécessaires pour une évaluation
rapide du dimensionnement d’une installation photovoltaique.

Dans le dossier suivant [BE 8 579v2] les différentes filieres d’élaboration du
dispositif photovoltaique de la cellule classique (a base de silicium massif) aux
couches minces sont abordées ainsi que les potentialités d’autres matériaux
semi-conducteurs binaires ou ternaires et organiques.
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ELECTRICITE PHOTOVOLTAIQUE

Abréviations
ue-Si Silicium microcristallin
a-Si Silicium amorphe
CIS Chalcogénures
Cz Tirage Czochralski
EMC Croissance électromagnétique
Fz Tirage par zone flottante
HIT Hétérostructure
mc-Si Silicium multicristallin
pc-Si Silicium polycristallin
p-i-n Structure a zone intrinséque
pm-Si Silicium polymorphe
p-n Structure a jonction plane
RCC Cellule a contacts arrieres
Sc-Si Silicium monocristallin

1. Physique du rayonnement
solaire

Pour plus de détails sur l'intensité et I’'énergie transmise par le
soleil (considéré comme un corps noir), hors atmosphére et au
niveau du sol, se référer au dossier [BE 8 210] Rayonnement ther-
mique des matériaux opaques, ainsi qu'a l'ouvrage d'Alain
Ricaud [1].

1.1 Rayonnement du corps noir : soleil
hors atmosphére, constante solaire

On peut considérer, en premiére approximation, que l'énergie
du rayonnement du soleil hors de I'atmosphére suit la loi du
rayonnement du corps noir (figure 1). En effet, pour de grandes
longueurs d'ondes, c’est-a-dire pour des photons peu énergé-
tiques, la loi donnant I'énergie moyenne rayonnée [E (A, T)] par
unité de volume des photons dans un intervalle de longueur
d’onde dA se réduit a la loi classique de Rayleigh-Jeans (1) :

E (A, T)dA = @8nkT/A4)dA (1)

avec k constante de Boltzmann.

Ainsi, plus le corps noir émet a une température élevée, plus
son rayonnement est énergétique, et la longueur d'onde du maxi-
mum énergétique diminue : c’est la loi de déplacement de Wien.
Le rayonnement devient visible par I'ceil humain pour des couleurs
allant du rouge au violet.

En intégrant la densité moyenne d’énergie totale par unité de
volume des photons sur toutes les fréquences (ou longueurs
d’onde A), nous obtenons la célebre loi de Stefan-Boltzmann :

E(M=0T* (2)

avec E (W/m?) flux énergétique par unité de surface,
o constante de Stefan (6=5,7x 108 W - m=2 - K™).

E 1700 K

Figure 1 - Rayonnement du corps noir en fonction
de sa température

Le soleil a une température de surface estimée a 5 760 K.

Le flux énergétique, en provenance de cet astre, intercepté dans
I"'angle solide représenté par la terre vaut :

Eq=1350 W/m?2

Il est connu sous la dénomination : « constante solaire » hors
atmospheére, c’est-a-dire pour une masse atmosphérique nulle
(AMO, Air Mass 0).

1.2 Rayonnement percu au sol :
role de I'atmospheére

Pour la fabrication de cellules photovoltaiques a usage terrestre,
il est nécessaire de connaitre le spectre du rayonnement solaire
recu au niveau du sol (figure 2). L'atmosphere terrestre modifie le
spectre énergétique du rayonnement solaire par l'action de trois
mécanismes principaux :

— I"'absorption par les gaz : chaque gaz posséde des raies carac-
téristiques. Les plus marquantes sont, dans I'ordre des longueurs
d’ondes croissantes : I'ozone (O3), I'oxygéne (O,), toute une série
de raies d’absorption, dues a la vapeur d'eau (H,0), et dans l'infra-
rouge lointain au gaz carbonique CO, ;

- la diffusion moléculaire de Rayleigh est causée par les molé-
cules d'air, dont la taille est trés inférieure a la longueur d’'onde de
la lumiére. La diffusion de Rayleigh varie en 17 et explique la cou-
leur bleue du ciel clair et le passage de la couleur du soleil a
I'orange et au rouge lorsqu’il est bas sur I’'horizon (lorsque le soleil
est bas, le trajet optique augmente et contribue a I'atténuation des
UV et des longueurs d’onde du bleu) ;

— la diffusion par les aérosols (de taille semblable a la longueur
d’onde de la lumiére), par les poussiéres et les fumées (dont la
taille des particules varie de 0,5 a 10 um) provoque également une
variation spectrale en A7, avec n compris entre 0 et 4. Par contre,
pour les gouttelettes d’eau des nuages, dont la taille est nettement
supérieure a la longueur d’onde, la diffusion est sans variation de
spectre. Elle provient de I'ensemble des phénomeénes de réflexion,
réfraction et de diffraction.

Le rayonnement diffus des jours a forte nébulosité peut représen-
ter 10 a 15 % du rayonnement solaire arrivant au sol en provenance
de toute la volte céleste. Il est sans orientation particuliere, et il est
donc impossible de le concentrer au moyen de lentilles optiques.

Ainsi le rayonnement qui arrive au sol posséde au moins deux
composantes : une composante diffuse D et la composante directe |
qui peut étre collectée par des systémes optiques a concentration. Le
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Figure 3 - Trois composantes du rayonnement solaire global

tout forme le rayonnement global G qui est le rayonnement pris en
compte pour la détermination du rendement des cellules solaires.

Dans les régions nordiques, ou le ciel est souvent couvert, le
rayonnement diffus peut représenter jusqu’a 80 % du rayon-
nement global, de sorte que I'on peut poser directement les modu-
les photovoltaiques au sol. Par contre, dans ce cas, on ne bénéficie
plus de l'albédo (figure 3), c'est-a-dire de la fraction du rayon-
nement réfléchi par un sol blanc (albedo en latin).

Par convention, le rayonnement global G percu au niveau du sol
est donné en fonction de I'épaisseur atmosphérique effectivement
traversée (Air Mass x, AMx) par rapport a I'épaisseur normalisée a
1 (x = 1) pour un soleil au zénith (Air Mass one, AM1).

On a un soleil sous AM1,5 lorsque le soleil fait un angle « avec
I'horizon, tel que I'épaisseur d'atmosphére effectivement traversée
est égale a une fois et demie |'épaisseur pour un soleil au zénith.

Figure 2 - Spectre de rayonnement du soleil et raies d’absorption par I'atmosphére

2. Physique du composant
photovoltaique

L'objectif de cette section est de présenter en termes simples
quelques éléments du modeéle physique du schéma de bandes dans
les semi-conducteurs cristallins et de donner les formules de base
qui régissent la répartition des électrons a I’équilibre thermodyna-
mique et les mécanismes de la conduction électrique. Pour plus de
détails sur cette partie, qui reléve de la physique quantique des soli-
des, on se référera a I'ouvrage d’Alain Ricaud [1] Photopiles solai-
res, ainsi que I'ouvrage Physique de I’état solide de Kittel [2].

2.1 Electrons dans un potentiel
périodique, schéma de bandes

2.1.1 Bandes d’énergie

Dans un cristal ou les atomes sont liés a leurs proches voisins, il
faut faire appel a la solution de l’équation de Schrddinger,
proposée par Bloch en 1928, pour expliquer I'existence de bandes
d’énergies permises séparées par une bande d’énergie interdite.

Pour ne pas rentrer dans des détails qui reléevent de la physique
quantique des solides, il est suffisant de retenir qu’il existe une
bande supérieure permise pour les électrons d’énergie E en
fonction du vecteur d’onde (k) de I'onde électromagnétique asso-
ciée au photon :

k=2m/A (3)
La bande permise pour les électrons d’énergie E est appelée

bande de conduction E; avec des minimums d’'énergie permise. La
bande inférieure est appelée bande de valence E, (figure 4) avec
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Figure 4 - Exemple de structures de bandes d’énergie de semi-conducteurs a gaps indirect (Ge et Si) et direct (AsGa)

des maximums d’énergie permise pour les vacances d'électrons,
c’est-a-dire des trous. Les bandes E et E, sont séparées par une
bande d’énergie interdite E, (g pour la dénomination anglaise de
gap), et ne sont pas forcément en vis-a-vis, d'ou la notion de
semi-conducteurs a énergie de bande interdite directe ou indirecte.

Les matériaux composés binaires, tels que l'arsénure de galium
AsGa ou le tellurure de cadmium CdTe, ou ternaires, comme les chal-
cogénures CulnSe,, sont des semi-conducteurs a gap direct, alors
que les semi-conducteurs de la colonne IV du tableau de classification
périodique des éléments, comme le silicium et le germanium (Si, Ge),
sont & gap indirect (figure 4).

Il'y a une absorption optique dés que I'énergie d'un photon
incident est suffisante pour déclencher le transfert d'un électron de
la bande de valence vers la bande de conduction. La détermination
expérimentale du seuil d’absorption optique constitue le moyen le
plus simple de mesurer avec précision la largeur de bande
interdite.

2.1.2 Caractére optique du rayonnement

La figure 5 donne la variation du coefficient d’absorption optique
«a (A) en fonction de la longueur d’onde A. L'intensité I de la lumiére
absorbée a une profondeur x dans le matériau suit la relation :

I (x)=Iyexp [~ o (1) x] (4)

A partir de cette relation, on détermine la profondeur
d’absorption (échelle reportée a droite de la figure 5) de chaque
longueur d’'onde dans le matériau. Les radiations de courtes
longueurs d‘onde dans ['ultraviolet sont absorbées trés
rapidement, c’est-a-dire dans une zone proche de la surface du
semi-conducteur. Le rayonnement infrarouge est absorbé sur une
épaisseur plus importante, d'autant plus si le matériau est a éner-
gie de bande interdite indirecte, comme c’est le cas pour le sili-
cium cristallin (c-Si sur la figure 5). Cette dépendance de la
profondeur d’absorption a la longueur d’onde limite les perfor-
mances des cellules (paragraphe 2.3.2).

Energie du photon (eV)

2,5 2,0 15 1,25 1,15
. 6 1 1 1 ] 1 —
=10 0,01 £
£ =
L c
c o
.0 a
S 1084 L S
5 10 01 g
o ©
© ©
b 5
5 3
S 10%- -1 5
5 <
8 o
104 10
102 A -100

o

T 2]

B o B35

G 53
10 . ot . t 11000

400 600 800 1000 1200

Longueur d'onde (nm)

Figure 5 - Absorption optique des semi-conducteurs a gap direct
et indirect

Pour les semi-conducteurs a énergie de bande de transition
directe [AsGa, CdTe, CulnSe, ou silicium amorphe hydrogéné (a-Si :
H)], le front d’absorption en fonction de I'énergie des photons, ou de
leur longueur d’onde, est tres raide (figure 5). La transition de bande
de valence a bande de conduction est alors satisfaite sans faire
intervenir une particule supplémentaire : le phonon, cette particule
est associée aux modes vibratoires du réseau du cristal. Elle rend la
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ELECTRICITE PHOTOVOLTAIQUE

probabilité d’absorption plus faible et le front d"absorption plus pro-
gressif, comme c’est le cas pour le silicium.

Exemple : il faut une épaisseur de silicium de 200 a 300 um pour
absorber le rayonnement solaire alors que quelques micrometres de
matiere suffisent pour absorber le rayonnement pour les matériaux
dits a énergie de bande interdite directe.

2.1.3 Caractére énergétique du photon associé

Aprés cette analyse du caractére optique du rayonnement, pas-
sons au caractére énergétique du photon associé. Selon la loi de la
mécanique quantique d’'équivalence, I'énergie minimale nécessaire
au photon pour franchir la bande d’énergie interdite est égale a
I’énergie de propagation électromagnétique de I'onde associée :

E=mc2=hc/A (5)

avec E énergie de la particule.

Le produit hc, ou h est la constante de Planck et c la vitesse de la
lumiére, est une constante égale a 1,24 lorsque la longueur d’onde
A est exprimée en micrometre et I'énergie E en électron-volt
(échelle reportée en haut de la figure 5).

Exemple : pour le silicium, ou I'énergie de bande interdite Ey est
égale a 1,12 eV, I'énergie minimale a apporter pour franchir la bande
interdite est de 1,12 eV (figure 4), et toutes les longueurs d'ondes A
inférieures a 1,12 um sont absorbées (figure 5). La partie du rayon-
nement solaire située dans I'infrarouge de longueurs d'ondes A supé-
rieures a 1,17 um n'est pas absorbée et traverse la matiere sans
interaction (voir le paragraphe 2.3 sur les pertes).

2.2 Semi-conducteurs intrinséques
et dopés

Sous l'influence de la température, quelques électrons de la
bande de valence peuvent acquérir suffisamment d’énergie pour
franchir la bande d’énergie interdite et passer dans la bande de
conduction.

2.2.1 Semi-conducteur intrinséque

Pour un semi-conducteur intrinséque, la probabilité de trouver
un trou au-dessous du niveau d'équilibre des charges, appelé
niveau de Fermi (Eg), est la méme que celle de trouver un électron
au-dessus du niveau de Fermi.

Pour une température donnée T, les concentrations d’électrons
dans la bande de conduction [n.(T)] et de trous [p,(T)] dans la
bande de valence sont égales n.(T) = p,(T), et le niveau de Fermi
est situé au milieu de la bande interdite (figure 6a).

La concentration intrinséque des porteurs de charge (n;) est don-
née en faisant :

n? =ngp, =N, Nyexp (- Eg/kT)

avec N; et N, densités effectives d'états qui désignent, respecti-
vement, un nombre de places disponibles en bas ou en haut des
bandes de conduction et de valence.

n;=1,6%10"0 cm-3 pour le silicium

2.2.2 Semi-conducteur dopé

Un donneur est une impureté qui s’est substituée a I'un des
atomes du réseau, c’'est-a-dire un élément atomique, dont le
nombre d’électrons de valence est supérieur a celui de I'atome
du réseau qu'il remplace.

M Pour le silicium, ces éléments sont du groupe V du tableau
périodique (P, AS, Sb). Sur les cing électrons de valence d'un
atome de phosphore incorporé au réseau de silicium, quatre
servent a établir les liaisons chimiques covalentes et le cinquiéme
se libere, sous l'effet de la température, dans la bande de
conduction. L'atome donneur est alors ionisé positivement
(figure 6b).

Sachant qu’a température ambiante toutes les impuretés sont
déja ionisées et que Ny est le nombre d'atomes donneurs, le
nombre d'électrons n dans la bande de conduction est presque
égal a Ng,. Comme ces électrons sont beaucoup plus nombreux
que les électrons libérés par la température, le niveau de Fermi se
déplace vers la bande de conduction.

Pour le silicium, ou le nombre d’atomes est de 5 x 1022 cm3, une
concentration d'impuretés introduite d’'une part par million (ppm)
représente une concentration d’électrons dans la bande de
conduction de 5x 10'® cm™. Cette derniére est trois millions de
fois plus importante que celle des porteurs intrinséques. On dit
alors que le matériau est dopé de type n, ou plus simplement qu’il
est de type n (figure 6b).

B Un semi-conducteur de type p du groupe IV est dopé par une
impureté qui s’est substituée a I'un des atomes du réseau cristallin
mais cette fois-ci, I'impureté est du groupe III (B, Al, Ga), et elle
comporte trois électrons de valence (un de moins que I'atome qu'il
remplace). Les liaisons manquantes (on parle de défauts d'élec-
trons de valence) sont décrites comme des trous positifs p, dont la
concentration est égale a celle des accepteurs N,, en négligeant
les trous libérés par la température. L'impureté s’ionise négati-
vement. Le niveau de Fermi se déplace alors vers la bande de
valence (figure 6¢).

2.2.3 Jonction de deux semi-conducteurs dopés

Si maintenant on réunit deux semi-conducteurs de méme bande
interdite (figure 7a), I'un dopé n (avec une concentration de phos-
phore Ny de 2 x 10'® cm=3), I'autre dopé p (avec une concentration
de bore N, de 10" cm- ), il se forme a la jonction entre ces deux
matériaux une zone de transition. Afin de conserver I'équilibre des
charges, on a: — gN, = gNy (figure 7b), et on appelle cette région
zone de charge d’espace ou zone de déplétion.

Le niveau de Fermi de la région dopée n est d'autant plus
proche de la bande de conduction que le niveau de dopage au
phosphore est élevé. De méme, le niveau de Fermi de la région
dopée p est proche de la bande de valence. La différence d’énergie
entre leurs niveaux de Fermi est égale a la différence entre leurs
potentiels chimiques. Comme ces potentiels doivent s’égaliser, il
apparait une différence d’énergie gV}, a la jonction entre les
bandes de conduction et de valence respectives des deux
semi-conducteurs dopés n et p. Le niveau de Fermi résultant de la
réunion des deux matériaux est unique tout en restant proche de
la bande de conduction dans la zone dopée n et proche de la
bande de valence dans la zone dopée p (figure 7¢). Cette barriére
de potentiel (figure 7d) s’oppose au courant de majoritaires,
c’est-a-dire aux électrons, pour les semi-conducteurs dopés n, ou
aux trous, ceux dopés p, qui tendent a diffuser vers la région ou ils
sont peu nombreux. Le champ électrique qui régne dans la zone
de transition est représenté figure 7e, et les concentrations en
trous et en électrons sont données sur la figure 7f.
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Figure 6 - Dopage des semi-conducteurs

En réalité, dans une cellule photovoltaique au silicium, la jonc-
tion est trés dissymétrique : le c6té p, appelé base, est épais pour
absorber une grande partie du rayonnement solaire (typiquement
de I'ordre de 200 a 300 um) et peu dopé en atomes de bore lors de
sa fabrication (typiquement a une concentration de 5x 10" 2
1x 10" cm3). Le coté n, appelé émetteur, est exposé a la lumiére
et est dopé par une diffusion d’atomes de phosphore sur une trés
faible épaisseur (typiquement de lI'ordre de 0,3 um) a une forte
concentration, proche de la solubilité limite de I'élément dans le
silicium (de 1 & 2 x 1022 cm™3). Ainsi la barriére de potentiel maxi-
male estde: vg=0,9 V.

Les porteurs minoritaires (trous de la région n et électrons de la
région p) vont migrer sous l'action du champ interne qui favorise

leur passage dans la région opposée a leur région d’origine. lls don-
nent naissance a deux courants inverses de minoritaires qui s’addi-
tionnent pour s’opposer au courant de diffusion des majoritaires.

2.3 Effet photovoltaique

2.3.1 Génération d'une paire électron-trou

Chaque photon incident de la lumiére du soleil, ou de tout autre
corps lumineux, crée dans le réseau cristallin du semi-conducteur
une paire électron-trou (figure 8), si son énergie est suffisante pour
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Figure 7 - Formation d’une jonction p-n entre deux semi-conducteurs dopés

provoquer la montée d’électrons supplémentaires aux électrons
d’origine thermique de la bande de valence vers la bande de
conduction.

2.3.2 Courant généré dans une cellule a jonction n-p

La figure 9 représente la jonction n-p d’'une cellule solaire p + n,
dont la hauteur de barriére, gV, est au mieux égale a 0,9 eV (q
désigne la charge de Iélectron). Un courant y circule, dont
I'intensité (/) dépend des valeurs caractéristiques relatives a
I"émetteur, a la zone de déplétion et a la base.

Dimensions typiques d’une cellule photovoltaique :

—la zone dopée, ng, appelée émetteur (E), présente une
concentration en atomes de phosphore de 1 a 2 x 1020 cm™3, son
épaisseur est u=0,3um ;

—la zone de transition (de charge d'espace ou de déplétion), w, de
I'ordre de 0,3 um, et s'étend presque totalement dans la zone moins
dopée py ;

—la zone dopée P, appelée base (B), a une faible concentration
d'atomes de bore, de 5x 10" & 1x10'® cm™ ; son épaisseur e est
de I'ordre de 200 a 300 um, afin d'absorber la partie proche infrarouge
du rayonnement solaire.
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Figure 9 - Schéma de bande de la jonction n-p d'une cellule solaire

Le courant résulte des taux nets de génération [g (x, @pp)] et de
recombinaison [r(x, d>ph)] de photoporteurs, et est donné par :

i=g (x, d>ph)—r (x, d>ph) (6)

i=ign g (7)

avec cbph flux de photons incidents,
ipn courant photogénéré a une profondeur x,
iy pertes de courant dans la diode a jonction n-p.

2.3.3 Pertes de paires électron-trou

M Les plus importantes pertes non compressibles sont les pertes
radiatives dues aux photons trop énergétiques (ultraviolet UV) ou
pas assez énergétiques (infrarouge : IR) pour générer une paire
d’électron-trou :

—les photons IR, qui ne sont pas absorbés par la cellule,
traversent tout le matériau (zone A de la figure 10). La perte en
énergie due aux photons IR représente 18 % de Iénergie
incidente ;

— les photons UV ne générent qu’une seule paire d'électron-trou.
L'excédent d'énergie est transféré au réseau sous forme de chaleur
et contribue a élever la température de la cellule en fonction-
nement (zone B de la figure 10). La perte en énergie due aux pho-
tons UV représente 28 % de I'énergie incidente.

Il reste donc en théorie un rendement de conversion potentiel de
54 %. Malheureusement, il existe d'autres pertes qui sont d’origine
électrique et optique.

M Parmi les plus importantes pertes d’origine électrique, on cite la
perte en tension. En effet, si la hauteur de barriere maximale est
de I'ordre de 0,9V pour le silicium, les meilleures tensions en cir-
cuit-ouvert (V) sont de 600 mV et au maximum de 700 mV pour
les cellules a tres haut rendement.

Figure 10 - Pertes des porteurs photog
et exceés d’énergie

és par trar ission

Le facteur de forme de la courbe de la diode (défini au
paragraphe 3.1) est aussi un facteur important de pertes, ainsi que
les recombinaisons des porteurs en surface ou en volume de la
cellule (la diode n’est pas une diode parfaite) avec une résistance
série et shunt des contacts. La grille métallique de collecte des
charges sur la face frontale couvre 5 a 7 % de la surface totale.

M Le silicium réfléchit 30 % de la lumiére, les pertes optiques
peuvent étre réduites par le dépot d'une couche antireflet. Au début
de l'industrialisation, le dép6t était a base de TiO,. Maintenant, un
dépot de nitrure de silicium hydrogéné SiN (H) est préféré pour ses
bonnes propriétés antireflet (avec un taux résiduel de réflexion de 3
a4 %) et surtout pour sa passivation de surface et de volume.

D’autres procédés permettent d’améliorer le rendement :

—la structuration de la surface en pyramides inversées ou
en nid-d’abeilles augmente le piégeage de la lumiere ;

—le dépdét de couches de passivation sur les surfaces et
I'introduction d’un sur-dopage n* sous les doigts de la grille
de collecte réduisent les pertes par résistance série des
contacts ;

- l'application d’'un champ électrique p* sur la face arriére
diminue la recombinaison des porteurs générés trop pres de
cette face.

Ces opérations technologiques colteuses permettent
d’obtenir en laboratoire un rendement élevé, avec un record
de 24,7 % proche du rendement théorique [3]. Le co(t reste
toutefois un facteur déterminant pour les cellules industrielles,
dont les rendements se situent au moins a 8 points de
rendement au-dessous de la valeur record.

3. Caractéristiques
et réponse spectrale

3.1 Parameétres caractéristiques
et rendement de conversion
d’une cellule

Comme nous I'avons décrit précédemment, le courant est donné
par la relation (7) :

i=ipn—ig
ou iy le courant d'obscurité circulant dans la jonction est égal a:

iq=1iy lexp (qV/kT)-1] (8)
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La densité de courant de court-circuit i, déterminée pour V=0,
est directement proportionnelle a I'éclairement Iph

oo = oh (9)
On en déduit la tension en circuit-ouvert V,, par annulation du

courant :

Voo = KTIN (i /i +1)/q (10)

La puissance débitée par la cellule est: P=1V, et au point de
fonctionnement maximal m:

P.=1 (11)
Le facteur de remplissage (ou de forme) FF est défini par le
rapport :

FF =1, Vi ig/ Vio) (12)

Le rendement de conversion énergétique n¢ de la cellule est le
plus souvent donné sous la forme suivante, en fonction des gran-
deurs mesurables :

N = FFieeVeo/Bncid (13)

avec Pj,.iq puissance incidente.

Par convention, le rendement de conversion d’'une cellule est
toujours mesuré pour une puissance incidente de 100 mW/cm* et
un spectre solaire correspondant a un soleil sous AM1,5.

Exemple : la cellule représentée sur le graphique de la figure 11 a
une densité de courant I, égale & 33 mA/cm?, une tension Vg, de
0,56V et un facteur de remplissage FF égal a 0,81. Elle a un
rendement de conversion 1 de 15 %.

Rayonnement solaire

Contact avant —
Couche de type n
Tension électrique (conductivité des électrons)

e

Couche de type p
(conductivité des trous)

Contact arriere — Jonction n-p

(champ électrique)

40
35 i 1
30r
25
20
15
10 P _.-*

I(mA/cm?2) et P(mW/cm?2)

Il
0 01 02 03 04 05 06
V(V)

Figure 11 - Schéma et caractéristiques I-V d'une cellule

3.2 Rendement quantique d’une cellule

Le courant photogénéré [iph(l)] sur toute I'épaisseur e d'une
base d'une cellule est la somme de trois contributions :

—la premiere, relative a l'absorption des photons, est en
exp (- ax);

—la deuxieme dépend de la création de paires électron-trou que
I’on peut considérer comme égal a 1;

- la troisieme, en rapport avec la collecte des électrons, dépend
de la longueur de diffusion des porteurs Ly dans la zone ou ils
sont minoritaires.

La longueur de diffusion des porteurs minoritaires Lp
(c’est-a-dire des électrons L,, de la base ou des trous L, de I'émet-
teur) est déterminée par la qualité du matériau et par son niveau
de dopage :

Ly =(Dr)V2=[(kT/q) ur]V2 (14)

avec D =(kT/q) u coefficient de diffusion des électrons ou des
trous,

(m2.v~1. s71) mobilité des électrons et des trous,
7 (s) durée de vie des électrons et des trous (t,, ou Tp).

Exemple : pour le silicium, u, = 1 500 cm?V - s et Hp =600 cm?\V - s.

Le rendement quantique d’une cellule [1g(A)] est donné par le
rapport du courant photogénéré iy, sur le flux de photons
incidents Do - Il est la somme des rendements quantiques des
trois zones relatives a I'émetteur (E), a la zone de charge d’espace
(ou zone déplétion) (w) et a la base (B) :

Na (A)=1nq (A)g +11q (A1) +1q (A)5 (15)

Afin de simplifier la résolution du systeme d’équations différen-
tielles, on considére généralement que :

- le photocourant est essentiellement composé dans |'émetteur
d’'un courant de trous minoritaires et dans la base d'un courant
d’électrons minoritaires ;

—dans la zone de charge d’espace, compte tenu du champ
intense qui y régne, toutes les paires y sont immédiatement sépa-
rées et collectées.

On peut ainsi exprimer le rendement quantique de la cellule
(appelé également réponse spectrale) en fonction du coefficient
d’absorption ¢, de I'épaisseur e et de la longueur de diffusion des
porteurs minoritaires Lp. L’expression simplifiée du rendement
quantique de la cellule pour la base [ng(2)g] s’exprime par (pour
I’émetteur, on remplace L, par Lp) :

i ol 1
Ng=-20 =% J_exp|- ae| 14— 16
1 (g s aLn+1{ exp[ ae[+aLnH} (16)

Le rendement quantique dans la zone de déplétion est :

na(A), =exp [- e (1-exp — (aw)] (17)

La figure 12 montre la réponse spectrale détaillée des trois
zones (émetteur, zone de charge d’espace et base) de la cellule,
ainsi que la réponse globale. On note que les contributions sont
complémentaires :

- I'émetteur exploite les photons les plus énergétiques qui ne
pénetrent que tres peu dans le matériau ;

—la zone de déplétion est sensible aux radiations intermédiaires
du visible (avec un maximum dans le jaune) ;

- la base s’occupe des photons de plus basse énergie jusqu’a la
limite d"absorption du silicium a 1,1 eV.

L'importance relative des trois zones dépend d’une utilisation
astucieuse des parametres suivants :

— le coefficient d’absorption ;
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Figure 12 - Réponse spectrale d'une cellule (rendement quantique)

—la profondeur de jonction ;
—la longueur de diffusion ;

—les vitesses de recombinaison des trous et des électrons res-
pectivement sur la face avant (Sp) et arriere (S,)). Il est a noter que
la recombinaison en surface est d'autant plus importante que le
dopage est élevé.

Exemple

Les valeurs typiques pour un émetteur n* dopé avec des atomes
de phosphore a Ny =5 x 10"% ecm3 sont :

Dy=1cm%s, Ly=1um, 7,=108s, S, =103 cm/s ;

Les valeurs typiques pour une base p dopée avec des atomes de
bore a N =1,6x 10"6 cm=3 sont :

D, =20cm?s, L, =140um, 7, = 10°s, S, = 102 cm/s.

4. Convertisseur
photovoltaique

4.1 La cellule, un élément générateur
de courant

Il est souvent tres utile pour les utilisateurs et installateurs de
systemes photovoltaiques de considérer la cellule en tant qu’un
élément générateur de courant.

4.1.1 Schéma équivalent d’une cellule solaire

Le schéma équivalent d’une cellule solaire (figure 13) comprend
le générateur d’'énergie, dont le courant I,, est proportionnel a
I"éclairement. Le courant I, défini par la relation (7), circule dans le
circuit extérieur (c’est-a-dire dans la charge et dans la résistance
série R). Il est égal a la différence entre le courant I, et le courant
perdu dans la diode Iy qui circule dans la résistance de shunt Rg,.

Les valeurs de Ry résistance série et Ry, de shunt doivent étre
trés faibles pour la premiére et élevées pour la seconde. Les
valeurs typiques sont :

Rs=05a2 Q- -cm?
Rs, =2%103 a 2x104 Q- cm?

BE 8 578v2 - 10
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Figure 13 - Schéma équivalent d’une cellule
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Figure 14 - Courant débité et tension aux bornes d’une cellule

4.1.2 Performances réelles d’une cellule solaire

Les performances réelles d’une cellule solaire de 10 cm de coté
(c’est-a-dire de 100 cm?), a une température maintenue a 25 °C,
sont données sur la figure 14.

Le courant de court-circuit est proportionnel a I'éclairement
(I=Iph). Le courant débité dans le circuit extérieur est de 3,2 A
pour une intensité du rayonnement solaire de 1 000 W/m? et de
I'ordre de 300 mA pour une intensit¢é du rayonnement de
100 W/m?,

Pour une journée sans soleil direct avec un rayonnement diffus
de l'ordre de 100 W/mz, la tension chute de 580 mV a une valeur
de l'ordre de 520 mV. Dans ce cas, le courant Iy perdu dans la
diode n’est plus négligeable.

4.2 Module photovoltaique

Les cellules individuelles sont assemblées en montage en série
(les tensions s’additionnent, figure 15a) ou en paralléle (les cou-
rants s’additionnent, figure 15b). On réalise ainsi des modules
photovoltaiques.

Les cellules sont triées par le fabriquant afin qu’elles aient a peu
prés toutes les mémes caractéristiques et pour éviter que la plus
mauvaise cellule, c’est-a-dire celle de résistance série la plus
élevée, ne détermine les performances de I'ensemble.

Un module relativement courant est représenté sur la figure 16.
Ce module de 230 W [4] se compose de 54 cellules de
156 mm x 156 mm et de 300 um d’épaisseur, montées en six ran-
gées de neuf cellules. Deux rangées de neuf sont en série ; ainsi,
on peut choisir une tension maximale de I'ordre de 9 V (montage
paralléle des deux séries de 18 cellules) ou de 18V (toutes les
séries sont en série).
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Figure 16 - Module de 230 W (doc. EDF-PWT) composé
de 60 cellules (6 x 9) de 156 mm x 156 mm

Le rapport entre ces deux surfaces T; est appelé taux de foison-
nement. C’est le taux d’occupation en cellules du module.

Pour le modéle de module de la figure 16, le taux T; est égal a :

T,=81%

Pour assurer, par exemple, une recharge d'une batterie de 12V,
un systéme de diode antiretour et un systéme de contrdle de la
charge compléte l'installation.

4.3 Probleme du stockage de I'énergie
photovoltaique

Il est nécessaire de stocker I'électricité chaque fois que la demande
énergétique est décalée dans le temps par rapport a I'apport du
soleil. Les durées de stockage peuvent étre trés variables, de quel-
ques heures (passage de nuages), d'une nuit, a plusieurs jours ou
plusieurs mois pour des systéemes autonomes, et selon le degré que
I’on se fixe au niveau de la sécurité d’approvisionnement.

L'intérét des accumulateurs électrochimiques est la disponibilité
d'une tension quasiment constante. Le pont de fonctionnement est
fixé, par cette tension, sur une droite. Celle-ci doit étre aussi
proche que possible de la droite définissant la charge optimale
d'un générateur photovoltaique.

Les plus anciennes et les plus robustes, pour de profondes
décharges, restent les batteries au plomb. Les accumulateurs du
type Cd-Ni devront étre abandonnés en raison de la prochaine inter-
diction du cadmium. Parmi les alternatives, on peut citer les accu-
mulateurs qui utilisent un électrolyte liquide (ions lithium dans du
bisulfure de titane) et qui ont une grande capacité de stockage, une
bonne stabilité en température et une étanchéité parfaite.

Le stockage est le maillon faible d'un ensemble de production
d’électricité photovoltaique : en effet, la durée de vie des batteries
est souvent inférieure a trois ans, pour des cycles avec des
décharges profondes. Le temps de retour énergétique de la batte-
rie est un autre point faible. Si le module photovoltaique rem-
bourse en 2 a 4 ans I"énergie dépensée pour sa fabrication, soit un
dixieme de sa durée de vie, en revanche, le temps de retour éner-
gétique des batteries est de deux a quatre ans, et donc supérieur a
la durée de vie de certaines batteries.

De ce fait, I'électricité photovoltaique délivrée en courant
continu, avec un stockage par batterie, est proche de 1,3 €/kWh.
Alors que les systemes connectés aux réseaux sont a 0,4 €/kWh. Il
est donc urgent de lancer des programmes de recherche sur de
nouvelles batteries (par exemple sur les batteries Li-lons) afin
d'allonger leur durée de vie et de rendre cette derniere la plus
proche possible de celle des modules. La technologie Li-lons pré-
sente des caractéristiques tres intéressantes :

- fort rendement énergétique ;
—durée de vie élevée ;

— absence de maintenance ;

— prédictiblité du comportement.

La baisse des codts et le développement du marché dépendent
de trois facteurs : le colt du générateur photovoltaique, le co(t du
stockage de I'énergie et le rendement global du systéme.

4.4 Effet de la température d’utilisation
sur le module photovoltaique

La température d’utilisation est un parametre important dans le
comportement des cellules et des modules photovoltaiques en
raison de leur exposition a un flux énergétique solaire de 1 kW/m?2
(plus communément appelé irradiance). Avec une conversion au
mieux de I'ordre de 15 %, cette énergie est majoritairement dissi-
pée en chaleur (environ 80 %), le reste étant réfléchi (environ 5 %).

Ainsi en I'absence d’'une ventilation correcte, la température de
la cellule et du module peut monter & plus de 70°C a midi
(figure 17). On observe alors une légére augmentation du courant
en raison de la diminution de la largeur de la bande interdite et
une diminution significative de la tension (-0,4 %/K) en raison
d’une forte augmentation du courant direct de la diode [4].
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Figure 17 - Evolution des performances d’un module photovoltaique
en fonction de la température d’utilisation

En résumé, 'augmentation de température se traduit par une baisse
de la puissance (- 0,35 %/K) et surtout par un déplacement du point de
puissance maximale, qui nécessite une adaptation de la valeur de la
charge. Durant I'été, la perte peut représenter jusqu’a 12 % en relatif
du rendement de conversion effectif moyen du module.

4.5 Modules hybrides
photovoltaique-thermique

Comme on vient de le voir, dans un panneau photovoltaique clas-
sique, la conversion de la lumiére en énergie dégage de la chaleur au
sein du capteur et augmente ainsi sa température. Cette augmenta-
tion de température fait chuter le rendement électrique du module.
Le module hybride photovoltaique-thermique peut transformer cet
inconvenient en avantage. Un schéma de principe du module
hybride est montré sur la figure 18. La chaleur dégagée par la
conversion est utilisée pour produire de I'eau chaude sanitaire, ou
encore pour chauffer I'habitation par un réseau de circulation de la
chaleur dans le plancher par exemple. Le rendement global de I'ins-
tallation est ainsi nettement supérieur a celui d’'un panneau classique
(majoration de 10 a 15 % grace au refroidissement hydraulique).

Avec ce type de systeme combiné, I'énergie solaire est trans-
mise au fluide caloporteur qui la retransmet au ballon d’eau. Cette
eau chaude est également utilisée pour le chauffage des locaux
lorsque la température du ballon est suffisante. Ainsi, dans le
cadre du développement du batiment a basse consommation,
voire a énergie positive, la solution d’une toiture qui occupe toute
la face sud et qui combine les fonctions couverture, production
d’électricité et chauffage de la maison, est trés séduisante.

4.6 Champs de modules et cellules
sous concentration

l Afin d’obtenir des puissances de quelques kilowatts a quelques
mégawatts, sous une tension convenable, il est nécessaire d'asso-
cier entre eux, les modules en panneaux et de les monter en rangées
de panneaux en série et en paralléle. Comme les modules n’ont pas
tous une caractéristique identique, il y a des regles d'association
pour coupler de fagon optimale les modules d'une méme ligne.

Rayonnement
- -
solaire

. Isolant
Partie transparente

(vitrage) —
/

Couverture

Absorbeur

Figure 18 - Schéma de principe d’'un module hybride
(capteur photovoltaique et capteur a air)

L’occultation partielle d’une cellule, d'un groupe de cellules ou
d’'un module de I'ensemble du champ, se traduit par une transfor-
mation du générateur en récepteur (charge résistive) : au lieu de
générer de I'énergie, cette zone en recgoit de la part des autres
éléments bien éclairés. Elle doit alors dissiper une énergie ther-
mique qui peut dépasser largement la capacité de sa structure. Si
I’énergie n’est pas évacuée correctement, les dégradations sont
redoutables et peuvent aller jusqu’a l'incendie. La protection la
plus simple consiste a mettre des diodes de contournement,
by-pass, pour éviter les points chauds, hot-spot.

B Une autre fagon d’augmenter le courant débité, autrement que
par une mise en paralléle des cellules, consiste a focaliser le
rayonnement solaire a I'aide de lentilles sur une cellule refroidie
placée au foyer (figure 19).

Des facteurs de concentration n, de 10 a 500 sont possibles. Le
courant photogénéré est en théorie multiplié par le méme facteur,
si les pertes résistives et thermiques sont maitrisées. La tension
augmente, un peu, selon la relation :

Voo = KT [ (I /o) + g (18)

avec Iy  courant de saturation sous obscurité.

Les cellules, installées dans les systéemes a concentration,
recoivent une puissance lumineuse équivalente a celle de 10 a
500 soleils. Elles doivent donc étre impérativement refroidies avec
des radiateurs efficaces afin d’évacuer I'énergie dissipée. Cette
derniére résulte d'une part des pertes ohmiques : i Rs — due au
courant débité dans la résistance série Ry —, et d’'autre part par
I’énergie perdue par thermalisation et qui est la différence entre
I"énergie absorbée et celle photogénérée.

4.7 Dimensionnement d’une installation
photovoltaique

L’énergie solaire globale G rayonnée au niveau du sol en France
par an et par metre carré est donnée sur la figure 20. Par convention,
le rendement de conversion d’une cellule est toujours mesuré pour
une puissance incidente de 100 mW/cm? et un spectre solaire corres-
pondant a un soleil sous AM1,5. Le rayonnement global G percu au
niveau du sol est donc souvent donné en fonction du nombre total
d’heures équivalentes a un plein ensoleillement, c’est-a-dire pour un
flux énergétique (puissance) en provenance du soleil au niveau du sol
de Eg, =1 000 W/m?, que I'on peut trouver dans la littérature sous la
dénomination « constante solaire » au niveau du sol.
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Lentille
primaire
Lentille
secondaire
Cellule
(b) concentrateur HISICON (CEA, Fr)
Lentille primaire + lentille
secondaire collée sur la cellule
Figure 19 - E ples de dules photovoltaiques avec lentilles

de concentration

Si on choisit Lyon, comme lieu d’'implantation d’une installation
photovoltaique qui assure les besoins d'une famille francaise de
quatre personnes en énergie électrique, on a en moyenne
I’équivalent de 1 500 h de plein ensoleillement par an.

La consommation de la famille en énergie électrique est estimée
a 5 MWh/an. Ce chiffre ne prend pas en compte les besoins de
chauffage et de production d’eau sanitaire, qui représentent
souvent 80 % d'une consommation totale d’énergie de I'ordre de
25 MWh/an, et qui peuvent étre satisfaits soit par des énergies fos-
siles ou, de préférence, par des capteurs solaires thermiques.

On dispose de cellules identiques a celle de la figure 16. Le rende-
ment de I'onduleur, qui convertit le courant continu en courant alter-
natif, est généralement de I'ordre de 90 %. On calcule en premier le
nombre de cellules indispensables pour assurer I'énergie strictement
nécessaire, puis le nombre de modules de 60 cellules. Enfin, on déter-
mine la surface réellement occupée, et le rendement global de I'ins-
tallation pour le taux de foisonnement donné au paragraphe 4.2.

Valeurs annuelles (en kWh/m?2)
] Moinsde 12204 17220h
[J de 122041350
[ de 135041490

[ de 149041620
M de 162041760
B plusde 1760 ha 1760 h

En italique : valeurs annuelles en heures pour un rayonnement
solaire maximum de 1 kWh/m

Figure 20 - Rayonnement solaire recu en France sur un plan
d’inclinaison égal a la latitude et orienté vers le sud

Les modules doivent étre installés avec un angle d’inclinaison
par rapport au sol égal a la latitude du lieu pour étre dans une
position optimale sur I'année, c’est-a-dire a 45° pour Lyon. Si I'on
préfére optimiser pour I'été, on diminue cet angle de la moitié de
I'angle de déclinaison maximal du soleil aux équinoxes,
c’est-a-dire de la moitié de 23°. On augmente du méme angle pour
I"hiver.

Le rendement de conversion énergétique de la cellule, défini au
paragraphe 3.1 [relations (12) et (13)] est égal a:

Nc = FFIec Vo /Prcia = Im Vin/Pincid
FF=1,Vin/Iec Voo

Le point de puissance maximale P, se détermine graphi-
quement, pour la cellule de la figure 11, de la facon indiquée sur la
figure 21 : on mesure le courant en fonction de la tension (courbe
en bleu), et on en déduit I, et V.. L'intersection de la droite de
pente (I;¢/V,,) avec la courbe bleue donne P, Iy, et V,,,. On calcule
alors le facteur de forme FF puis le rendement, ou directement le
rendement.

Le rendement de conversion nc des cellules en 2012 varie typi-
quement entre 16 et 22 % suivant la technologie employée, donnant
des modules avec des rendements de 15 a 20 % pour les meilleurs
(SUNPOWER par exemple).
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FF =1Vl Veo

I e
I: e

Figure 21 - Détermination graphique du facteur de forme FF

On en déduit I'énergie électrique annuelle E; pouvant étre pro-
duite par métre carré, compte tenu du rendement de conversion
de 13,56 % :

E, =nc x puissance rayonnée maximale par m2 x nombre d'heures
de plein soleil
E.=0,18x1000 W/m2x1500 h =270 kWh/m2 -an
Comme les besoins sont de 5 MWh/an (en tenant compte des
pertes dans l'onduleur), le nombre minimal de métres carrés est
de 18,6 mz, soit 760 cellules de 15,6 x 15,6 c¢cm? ou 13 modules

entiers de 60 cellules. Si le taux de foisonnement T; est de 81 %, la
surface du champ S}, de module est :

S =nombre de modulesx 1/ T; x surface des cellules
Scn =13x1,235x60x%0,024 = 23,44 m2

C’est une surface raisonnable pour des toitures de maisons indi-
viduelles ou de petits immeubles.
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L ‘étanchéité est une fonction qui revét une importance de plus en plus grande
en mécanique par suite, d’une part de I’utilisation croissante des fluides pour
les commandes (hydrauliques, pneumatiques) et pour les contréles et, d’autre
part, du nombre tres important et de la tres grande diversité des composants
mécaniques dans les réseaux de fluides.

Le confinement d’un gaz ou d’un liquide, de par sa nature, n’est pas aisé. Une
fuite, méme petite, peut avoir de multiples conséquences, tant sur le plan de la
disponibilité du matériel que sur celui du fonctionnement et aussi de la sécurité.
Des exemples courants montrent que des ensembles fort complexes, tels que
les fusées, peuvent connaitre des ennuis importants par suite d’une simple fuite.
Une bonne fiabilité en matiére d’étanchéité n’est pas souvent facile a obtenir.

En effet, I'étanchéité fait appel a de nombreuses notions de physique et de
chimie ou les propriétés des matériaux tiennent une place importante. De plus,
les problemes a résoudre sont variés et doivent intégrer un nombre important
de parametres difficiles a optimiser simultanément, spécialement en dynamique.

Les meilleures solutions en techniques d’étanchéité ne sont presque toujours
que le résultat de savants compromis.
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Notations et symboles

1. Types d’étanchéité

L'étanchéité est la qualité de confinement dans un appareil d’'un
fluide, liquide ou gaz, mais aussi de tres fines particules solides en
suspension dans un gaz.

1.1 Définition d'une fuite

L'étanchéité n’est plus satisfaite, en théorie, s’il existe une fuite,
qui se traduit par I"écoulement du fluide confiné d'un c6té a l'autre
de la paroi de confinement sous I'action d’une différence de pres-
sion ou de concentration de part et d’autre de cette paroi.

Une fuite peut avoir deux causes :

o perméabilité de la matiére : certains matériaux peuvent, méme
a température ordinaire, par une succession de phénomeénes plus
ou moins complexes d’absorption, de solubilité et de désorption,
laisser passer le fluide ; les élastomeres sont par exemple des maté-
riaux relativement perméables, surtout avec certains gaz, alors que
les métaux ne le sont pratiquement pas, tout au moins jusqu’a un
certain seuil de température assez élevé (a titre indicatif, pour le
nickel, vers 800 °C) ; toutefois, les fuites par perméabilité restent
suffisamment faibles pour que, dans la plupart des applications,
elles soient négligées ;

o défauts débouchants : il peut exister, ou se créer, par corrosion
par exemple, dans la paroi ou aux surfaces de raccordement, des
défauts (fissures, petits trous dans les soudures, rainures), qui
constituent des chemins pour le fluide ; si des trous sont trés petits
et trés nombreux tout en étant assez réguliérement répartis, le
défaut s’appelle porosité.

1.2 Etanchéité volumique

Un appareil doit étre étanche dans son intégralité, c’est-a-dire
dans son volume. Ce volume est limité par sa surface extérieure,
d’ou les appellations d’étanchéité volumique ou surfacique. Le plus
souvent, un appareil est I'assemblage de différentes parties. Létan-
chéité totale est la somme de I'étanchéité des surfaces continues de
la matiére constituant I'enveloppe et de celle des surfaces de
liaisons des différentes parties entre elles.

L'étanchéité volumique est généralement assez facile a obtenir et
avec une trés bonne qualité. C'est essentiellement la matiere
elle-méme qui peut étre responsable de fuites (perméabilité de
certains matériaux hétérogenes, défauts de fonderie, réseaux molé-
culaires, etc.). Un choix judicieux du matériau et de son élaboration
permet d’éliminer toutes ces perturbations.

Par contre, I'étanchéité aux liaisons pose les problémes les plus
nombreux et les plus difficiles a résoudre. La plupart des solutions
proposées pour résoudre des problémes d’étanchéité se rapportent
aux liaisons.

1.3 Etanchéité aux liaisons

Il faut en distinguer deux types :

— en statique, la jonction doit étre généralement démontable,
au moins de temps a autre ; les surfaces assemblées sont variées :
plans, spheres, cylindres, cones, etc. ;

— en dynamique, la jonction est telle que I'une des deux surfaces
est mobile par rapport a I'autre, ces surfaces étant souvent de méme
nature géométrique.

On distingue les étanchéités pour mouvement de translation, par
exemple celle d'une tige de vérin au travers du corps, des étan-
chéités pour mouvement de rotation, telle celle d’'un arbre de
pompe a travers la volute. Celles relatives aux mouvements variés
résultent toujours de la combinaison des deux précédentes.
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2. Degreés d’étanchéiteé

Par suite de la structure moléculaire discontinue de la matiere,
une paroi de confinement ne peut, en théorie, assurer la conserva-
tion pendant un temps infini d'un fluide dont les molécules sont en
mouvement : I'étanchéité absolue n’existe donc pas. Toutefois, une
trés bonne étanchéité est souvent nécessaire, ce qui se traduit par
plus ou moins de difficultés a vaincre pour y parvenir. La qualité de
I’étanchéité est trés variable suivant les applications et il est possi-
ble de distinguer plusieurs niveaux ou degrés :

— |’étanchéité rigoureuse qui ne conduit a aucune fuite décelable
avec les appareils de mesure utilisés ; ces appareils sont alors de
tres grande sensibilité et la fuite existante est extrémement faible
(de I'ordre de 10-12Pa - m3-s71);

— I’étanchéité a fuite contrélée qui admet une fuite, mais déter-
minée a I'avance et pratiquement constante dans le temps ; ce type
se rencontre essentiellement dans les étanchéités dynamiques ;

— |’étanchéité relative, qui admet une fuite, sa valeur dépendant
de I'application du matériel ; elle peut varier dans une gamme tres
large allant de 10-12 3 10-1Pa-m3-s-1, pour se situer le plus
souvent entre 10-10 et 104 Pa - m3 - s71; c’est évidemment le cas le
plus courant.

Il ne faut pas oublier que réduire les fuites a des valeurs trés
faibles est souvent difficile et conduit a une augmentation des couts.
Le choix du degré d’étanchéité doit donc tenir compte de ce facteur.

3. Débit de fuite

Une fuite est caractérisée quantitativement par le débit du fluide
qui s’échappe du confinement. Il s’exprime :

— soit par la masse qui circule par unité de temps, I'unité légale
étant le kilogramme pas seconde (kg/s) ; pratiquement, cette unité
étant trop grande, ce sont des sous-multiples comme le gramme par
seconde (g/s) ou par heure (g/h) qui sont le plus souvent utilisés ;

— soit par le volume qui circule par unité de temps, exprimé en
meétre cube par seconde (m3/s) ; 1a aussi, ce sont des sous-multiples
comme le centimétre cube par seconde (cm?3/s) ou par heure (cm3/h)
qui sont souvent utilisés.

Si, avec les liquides, considérés comme incompressibles, la pres-
sion n’intervient pas, il n'en est pas de méme avec les gaz. Il est
nécessaire de préciser la pression de référence du gaz qui fuit. Pour
cela, il est fait appel au flux gazeux g, ou débit énergétique, qui est
égal a:

E
t

qg=—-P (1)

avec E volume de fuite perdu, a la pression P pendant le temps t.

Lunité légale est le pascal-métre cube par seconde. Cette unité
est aussi égale au watt. D'autres unités sont utilisées, en particulier
le lusec, dans les contrdles d’étanchéité. Léquivalence de ces unités
avec l'unité légale est la suivante :

lTatm-cm3-s1=0,1Pa-m3. s
1mbar-L-s1=0,1Pa-m3-s"
1Torr-L-s1'=0,13Pa-m3-s'
1lusec=1,3x10%4Pa-m3-s

Le débit de fuite, ou flux gazeux, dépend du régime d’écoule-

ment du fluide a travers les défauts, c’est-a-dire surtout de leurs
dimensions et de la pression du fluide.
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3.1 Ecoulement par diffusion
ou perméabilité

Ce type de fuite a surtout lieu avec les gaz.
Le flux gazeux gp par diffusion est donné par:

DrS(P,-P,
ap = F (Le s) (2)
avec Dg coefficient de diffusion,
L  épaisseur de la paroi,

S aire de diffusion de la paroi.

Des valeurs de Df des principaux élastomeres et matiéres plas-
tiques sont données pour quelques gaz dans le tableau 1 ; ce coef-
ficient augmente rapidement avec la température.

3.2 Ecoulement a travers un orifice

Il faut distinguer quatre types d’écoulement.

3.2.1 Ecoulement turbulent

La pression et la vitesse du fluide sont élevées, le diametre du
défaut est supérieur & 1074 m. Le débit massique est proportionnel
a la racine carrée du gradient de pression et dépend beaucoup de
la rugosité de la paroi. Ce régime est caractérisé par un nombre de
Reynolds supérieur a 2 200. Il ne se rencontre que pour des fuites
importantes, essentiellement avec les gaz; ces fuites sont le plus
souvent inadmissibles.

3.2.2 Ecoulement laminaire ou visqueux

La pression et la vitesse du fluide sont plus faibles que dans le
cas précédent. Les lignes de courants ont tendance a devenir
rectilignes. La vitesse est pratiquement nulle prés de la paroi. Le
débit massique est proportionnel au gradient de pression et dépend
trés peu de la rugosité de la paroi. Ce régime est caractérisé par un
nombre de Reynolds inférieur a 1 200.

Il faut remarquer que, pour des nombres de Reynolds compris
entre 2 200 et 1 200, le régime peut étre soit laminaire soit turbulent,
suivant la rugosité ; il posséde une certaine instabilité.

Avec les liquides ou les gaz, le débit massique est donné par :

TCd4p
f
— P _P

Avec les liquides, il faut tenir compte des effets de capillarité. Ils
exercent sur les bords d’entrée et de sortie du défaut une tension
superficielle v, a Ifquelle on peut faire correspondre une contre-
pression égale a Ti’l qui peut masquer la fuite.

f

Par exemple, avec de I'eau & 20°C, y=7x102N -m~, la
contrepression pour un défaut de diamétre égal & 108 m sera de
2,8 x 105 Pa.

Le débit massique vaut donc, en réalité, pour les liquides :

nd?p 4y

Q, = —=P |p —(P +_) a

m 128 Ln [ € S df “

Ce régime est pratiquement celui rencontré avec les liquides

dans le cas de nombreuses étanchéités industrielles courantes.

Lordre de grandeur du diamétre du défaut est de 10° m (ou un

peu supérieur), le flux gazeux est alors supérieur a environ
105Pa-m3-s1,
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Tableau 1 - Coefficient de diffusion Dr d’élastoméres et de matiéres plastiques (en 10712 m? . s71)
Gaz Oxygéne Azote Gaz carbonique Hydrogéne Méthane Air
Matériau 250C | 50°C | 250C | 50°C | 25°C | BOoC | 25°C | B0°C | 25°C | 50°C 250C
Butadiene acrylo-nitrile 3,2 10,5 0,9 3,7 23 66 11,5 31,5 2,4 10,1 1,3
@ Polychloropréne 3 10 0,9 3,55 19,5 56,5 10,3 28,5 2,5 9,8 1
‘2 Polyisobutyléne 0,3 1 0,11 0,35 0,03 0,1 0,03 0,1 0,01 0,33 0,2
£ Poly(styréne/butadiene) 13 34,5 4,8 14,5 94 195 30,5 74 16 43 2,5
©
‘W | Silicone 100 a 600 300 a 600
Fluoré 1,5 0,4 7,5 0,6
LT
é":_'@ Polyamide 0,35 0,01 0,16 0,02
o

Le flux gazeux en régime visqueux g, est:

ndf <P§_P§>

128 L1 2 ®)

q, =
Si la pression de gaz diminue, le régime d’écoulement visqueux
change progressivement. Au-dessous d’une certaine pression, les
filets gazeux, au contact des parois, s’en décollent. Il se produit un
régime transitoire, le gaz ne se déplace plus d’'un mouvement
d’ensemble caractérisé par les filets du régime laminaire, les molé-
cules acquierent une certaine individualité. Ces molécules se pro-
pagent directement entre les parois du défaut, sans orientation
définie et au détriment des chocs intermoléculaires. Lécoulement
passe en régime moléculaire.

3.2.3 Ecoulement moléculaire

Le libre parcours moyen des molécules est de I'ordre de grandeur
du diamétre du défaut. Laction de la viscosité due aux collisions
entre molécules devient négligeable.

L'écoulement est fortement influencé par la rugosité du défaut.
Ce régime est défini pour un nombre de Knudsen inférieur a 1,
ce nombre étant donné par:

d
K, = Tf (6)
m
avec A, libre parcours moyen des molécules.

Le flux gazeux gy, a pour expression :

_d? n A\ P) )
QM_3L(2pv) (e_ s

avec p, masse volumique unitaire du gaz définie par:
_ M
Pv= RT
avec M (kg - mol-') masse moléculaire,
R constante des gaz parfaits (= 8,31 J - K- - mol),
T (K) température absolue.

Le régime moléculaire correspond a des défauts dont le diame-
tre est de I'ordre de 10-7 m (ou inférieur). C'est le cas des installa-
tions a haut degré d’'étanchéité ; c’est souvent aussi celui des tests
d’étanchéité par mise sous vide.
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3.2.4 Régime intermédiaire (entre les écoulements
visqueux et moléculaire)

Il est obtenu pour des nombres de Knudsen compris entre 1 et
200.

Le flux gazeux g; est alors donné par:
Gi=qv+Zqy (8

avec Z fonction qui dépend de df, (P,— Pg), m et p,,, et qui varie de
0,88 pour un nombre de Knudsen de 1 a 0,81 pour un nombre de
Knudsen de 200, pour I'air.

Il faut remarquer que la vitesse d'écoulement d'un gaz dans un
défaut ne peut excéder la vitesse du son dans le gaz ; le flux gazeux
a donc une limite supérieure. |l faut parfois vérifier si cette valeur
n’est pas atteinte et en tenir compte.

3.3 Utilisation du régime de fuite.
Essais. Fonctionnement

Dans le cas des liquides, pour les petites fuites, le régime est
toujours laminaire. Pour des fuites importantes, de l'ordre de
quelques centimetres cubes par seconde, il peut étre turbulent.

En revanche, avec les gaz, les différents régimes de fuite se
rencontrent. S’il s’agit d’'un matériau ayant une perméabilité non
négligeable, telle une membrane mince en élastomere, il est facile
de calculer le flux gazeux qui la traverse a I'aide de la formule (2).

Pour les fuites dues a des défauts, la connaissance du régime
d’écoulement est souvent nécessaire, spécialement avant le test
d’étanchéité. En effet, les conditions de test (pression, température,
nature du gaz) peuvent étre différentes de celles du gaz a confiner
dans l'utilisation.

Il faut pouvoir transposer le flux gazeux maximal admis en ser-
vice, a celui en essais. Si les régimes de fuite sont identiques, les
transpositions sont faciles, compte tenu des formules (3), (4), (5) et
(7) ; encore faut-il connaitre le régime dans lequel se produit la fuite,
régime qui peut étre déterminé a partir du nombre de Reynolds ou
du nombre de Knudsen. Mais si le régime de fuite change, cette
transposition est plus compliquée.
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4. Détection
et mesure des fuites

Il est nécessaire, apres fabrication, parfois pendant la fabrication
et avant mise en service, de contréler si le dispositif de confinement
répond au cahier des charges. Pour cela, des essais d’étanchéité
sont effectués et éventuellement les défauts corrigés.

Mais une fuite peut se produire en service par suite d'une dégra-
dation du matériel. Il est souvent important de détecter cette fuite
et d’en connaitre I'importance pour savoir si le matériel est encore
apte au service. C'est le controle en service, différent de celui en
fabrication.

4.1 Essais d'étanchéité

Par suite de la plus grande aptitude a fuir des gaz par rapport aux
liquides, ce sont les premiers qui sont de trés loin les plus utilisés

pour les détections et mesures des fuites en fabrication ou aux
essais. La sensibilité est d'ailleurs d’autant meilleure que la masse
volumique du gaz est plus faible. Ce serait donc I'hydrogéne qui
conviendrait le mieux mais, par suite des risques d’explosion qu'il
entraine, il n'est pratiquement pas utilisé. Le gaz de détection est
souvent appelé gaz traceur. Parfois, le gaz d’essai est un mélange
d’un gaz porteur, comme par exemple I'azote, et du gaz traceur.

Il existe de nombreuses méthodes de détection et de mesure de

fuite, faisant appel a des appareillages trés simples ou tres sophis-
tiqués, de sensibilité trés variable.

On distingue les méthodes de localisation qui permettent de
situer la fuite, et par suite généralement d'y porter reméde si elle
est prohibitive, et les méthodes de mesure de cette fuite. Certaines
peuvent servir a la fois a la localisation et a la mesure [1].

Le tableau 2 en donne une synthése.

4.1.1 Détection a la bulle

Consiste a badigeonner la surface a contréler d'un liquide qui
contient un agent moussant (méthode dite a la bulle de savon),

Tableau 2 - Essais d’étanchéité

Restriction Sensibilité
Méthode Gaz d’essai Principe de la méthode p . maximale Observations
d’emploi 3 o
Pa-m°-s
A Badigeonner la surface s Méthode de détection locale
A la bulle Air ou N, avec un liquide additionné Piece ne supportant 10-5 Pression minimale nécessaire
(8§ 4.1.1) d’un produit moussant, le récipient pas la pression p h 1a:
est sous pression pour vaincre la pression capillaire
Par immersion Immerger I'appareil dans un liquide | Piece ne supportant Méthode de détection globale.
(§ 4.1.2) Airou N, | etrecueillir le gaz dans une cloche | pas une immersion 10-6 Pression minimale nécessaire
" graduée ni une pression pour vaincre la pression superficielle
Par chute Isoler I'appareil sous pression ‘s Méthode de détection globale.
de pression Air et mesurer la chute de pression Pleacse Sr?esupeps(;ir(t)annt 10-° Influence néfaste des variations
(8 4.1.3) pendant un temps donné P p de température
Par remontée Isoler I'appareil aprés avoir fait Piece ne supportant Méthode de détection globale.
de pression Vide le vide et mesurer la remontée de pas le vide. 104 Erreur par excés, par suite
(8 4.1.4) pression pendant un temps donné Surface dégazante du dégazage des surfaces
NH Placer sur la surface extérieure Pieces grasses, Méthode plutdt de détection locale.
(5 4.1 % 1) NH3 des bandes réactives a I'ammoniac en cuivre 1078 Probléme de sécurité
e et remplir de NH3 et ses alliages (explosion, asphyxie)
Plusieurs facons ; pour la plus cou- . . Méthode plutét de détection locale,
Gaz halogene | Fréon 12 rante, I'appareil est rempli de Fréon P;?B:,Ieg]u?(rdeehg?gugﬁg’ 10-7 mais aussi globale.
(8 4.1.5.2) |ou Fréon22 | a basse pression et un détecteur est déia résegnt Assez spécifique
est promené a |'extérieur lap (industrie frigorifique)
= Gaz L'appareil est rempli par un gaz P\;iesczgtl\}:(s)r:’sulmeeggt::é?s
3 radioactif 85Ky contenant du 85Kr ; un compteur | Radioactivité interdite 10-10 Méthode de dét%ction locale
§ (8 4.1.5.3) radioactif est placé a I'extérieur voire globale
E L'appareil est mis sous vide et Méthode de détection soit locale,
o par He en communication avec le détecteur | Piece ne supportant 10-13 soit globale (renifleur sur détecteur).
& | — | aspersion | ou He + N, (spectrometre). De I’hélium pas le vide Possibilité de descendre
o X est envoyé a l'extérieur jusqu’a 10~ 14 Pa-m3. s
5 L'appareil est gonflé d’hélium
@ par He ou d'un gaz avec de I"hélium. Aucune 10-11 Méthode locale mais,
"E’ reniflage | ou He + N, On aspire avec une ventouse par intégration, aussi globale
5 branchée sur un spectrométre
© La piéce est immergée -
T par He dans I’hélium puis remise a I'air, P'eﬁflge ?gspsp?grr]tant 10-10 Méthode globale.
ressuage | ou He + N, | puis mise sous vide avec pompage ni ?e vide Petites pieces et en grandes séries
sur un spectrometre
Par ultrasons Un émetteur d’ultrasons 40 kHz Possibilité de placer
(5 4.1.6) Air est placé dans I'appareil. Un micro un émetteur 102 Méthode de détection locale
" est promené a I'extérieur d’ultrasons
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I’enceinte de confinement étant mise sous pression par de |air ou

de l'azote. Le liquide est souvent de I'eau additionnée d’un produit

tensio-actif (Teepol ou alcool laurique sulfoné) qui réduit la tension

superficielle. La surpression minimale AP, a appliquer pour vaincre
la tension superficielle dans le cas de I'eau pure est :

28

AP, = ==

¢ d,

Cette méthode, couramment utilisée, est surtout une méthode de

localisation. La précision maximale obtenue par un opérateur

exercé est de 10° Pa-m3-s.

4.1.2 Détection par immersion

C’est un peu une version différente de la précédente (8 4.1.1).
Lappareil a tester est immergé dans un liquide et le gaz qui
s'échappe est recueilli dans un dispositif gradué pendant un temps
donné.

Il s"agit surtout d’'une mesure du flux gazeux. La précision maxi-
male est de I'ordre de 106 Pa-m3-s.

4.1.3 Méthode par chute de pression

Cette méthode extrémement simple consiste a gonfler I"appareil
a tester a une pression déterminée, a l'isoler d’'une maniére sire et
a mesurer la baisse de pression AP pendant un temps donné t. Le
flux gazeux est alors :

avec E volume de l'appareil.

Une source d’erreur importante est la variation de température du
gaz entre le début et la fin de I'essai, qu’il n'est pas facile de rendre
pratiquement nulle. Une variation de température supérieure a
0,5 °C introduit une erreur significative qu'il est possible de corriger
si I'on connait cette variation. C'est une méthode surtout utilisée
pour les grands volumes et pour des ensembles difficilement mobi-
les.

Compte tenu de la précision des manomeétres actuels, de I'ordre
de 1 Pa, le flux gazeux minimal décelable est de 105 Pa - m3 - s,
Cette méthode est exclusivement quantitative.

4.1.4 Méthode par remontée de pression

C’est I'inverse de la précédente. Lappareil a tester est mis sous
vide, puis isolé de la pompe a vide et la remontée de pression AP
est mesurée pendant un temps t.

Le flux gazeux q est:

Plus le volume est petit, plus la sensibilité est grande ; elle est
limitée par le dégazage des parois et la sensibilité maximale est de
I'ordre de 1074 Pa - m3 - s~1. C’est une méthode trés peu utilisée, qui
n’est que quantitative.

4.1.5 Méthode par détection de gaz traceur

Plusieurs gaz peuvent étre utilisés: ammoniac, gaz halogénes
(en général Fréons), gaz radioactifs et hélium.

4.1.5.1 Ammoniac

Lappareil est rempli d’'ammoniac a une pression relative basse,
souvent de 2 a 3 bar. La surface extérieure de I'appareil a tester, ou
simplement les parties a vérifier, sont recouvertes de bandes révé-
latrices imprégnées d'un mélange de bleu de bromophénol et

B5420-6

d’acide orthophosphorique. Les points de fuite sont impressionnés
par I'ammoniac : il y a donc localisation. Une mesure dosimétrique
permet d’apprécier I'ordre de grandeur de la fuite.

C’est une méthode sensible, le flux gazeux minimal décelable
étant de 108 Pa-m3 . s,

Elle s’applique surtout aux trés grands volumes, supérieurs a
10 m3. Dans ce cas, des précautions d’emploi sont nécessaires.

4.1.5.2 Gaz halogénes

Le gaz traceur mis dans |'appareil a contrbler est le plus souvent
du Fréon 12, voire du Fréon 22. Sa pression relative est de |'ordre
de 0,05 MPa. Un appareil de détection spécial, utilisant les ions
positifs émis par le gaz, explore la surface. La sensibilité est au
maximum de 10~7 Pa - m3 - s~1. La méthode peut étre globale ou de
localisation. Elle est trés courante dans I'industrie frigorifique.

4.1.5.3 Gaz radioactifs

Le gaz le plus utilisé est le krypton 85. Il est détecté par un
compteur a scintillations.

La sensibilité est de 10-10 Pa - m3 . s,

Cette méthode est intéressante pour des appareils d'accés diffi-
cile, mais I'emploi de radioéléments est une géne importante.

4.1.5.4 Hélium

Il s’agit du gaz le plus intéressant et le plus utilisé. Sa détection
est réalisée par un spectrometre de masse, ce qui permet d’avoir
une sensibilité extrémement grande atteignant 104 Pa-m3. s,
Plusieurs possibilités dutilisations existent, en particulier :

— par aspersion : I'appareil a controler est mis sous vide et en
communication avec le détecteur ; I’hélium est injecté a I'extérieur,
soit globalement (a l'intérieur d’une enveloppe légére en plastique
contenant 'appareil), soit localement (directement sur les parties a
vérifier, a I'aide d'une fine buse) ; la sensibilité est de
10-13 Pa - m3 . s1, cette méthode est trés employée
industriellement ; la localisation et la mesure globale sont possibles ;

— par reniflage : de I’'hélium est injecté dans I'appareil et aspiré,
s'il y a fuite, par le détecteur extérieur, en particulier a I'aide d'une
ventouse déplacée de proche en proche ; la sensibilité est de
10" Pa-m3.s1;

— par ressuage : la piéce a controler est immergée dans I'hélium
sous pression, puis remise a l'air ; elle est ensuite mise dans une
enceinte a vide reliée au détecteur ; il n'y a pas de localisation
possible ; cette méthode est utilisée pour des petites piéces et pour
des grandes quantités a tester ; la sensibilité est de
10-10Pa - m3.s1,

4.1.6 Méthode par ultrasons

C’est une méthode nouvelle encore peu développée et peu sen-
sible. Un émetteur ultrasonore de 40 kHz est placé dans |'appareil
et un micro sensible est déplacé sur la surface. Il y a une localisa-
tion possible de la fuite mais une mesure quantitative est difficile.
La sensibilit¢ maximale est de 1072 Pa - m3 - s,

4.2 Controle en service

Il est beaucoup plus difficile de détecter et d’évaluer des fuites sur
un appareil en service. Plusieurs procédés sont toutefois possibles.

4.2.1 Double barriére

D’une maniére générale, cela consiste a entourer la barriére
d’étanchéité d’'une seconde barriére plus légere et a détecter la fuite
dans I'espace ainsi constitué.
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V  vers l'indicateur de fuites

Figure 1 - Détection de fuite par double joint

Avec les liquides, un détecteur peut étre placé au point bas. Par
exemple, pour les tuyauteries véhiculant du sodium liquide, ce
métal conducteur peut fermer un circuit électrique.

Avec les gaz, c’est I'augmentation de pression entre les deux
barriéres qui est généralement utilisée. Un cas tres fréquent est
celui des brides. Deux joints concentriques sont utilisés et I'espace
entre eux est raccordé a un manometre précis ou a un détecteur
spécialisé (figure 1).

Le joint de récupération, non sollicité en permanence ou trés peu
lors d’une fuite, ne pose pas de difficultés.

4.2.2 Détecteur chimique

Il s’agit d'une substance chimique trés sensible au gaz confiné.
Si ce dernier fuit, il va agir sur cette substance. Ce procédé est uti-
lisé par exemple sur des extractions de produits de ventilation que
I'on fait passer dans un récipient enduit de réactif. Cette méthode
ne permet pas en général une localisation de la fuite.

4.2.3 Détecteur acoustique

Lorsqu’un gaz s’écoule a travers un défaut, il atteint facilement
la vitesse du son. Pour cela, il suffit en effet que le rapport des pres-
sions de part et d’autre de la paroi soit supérieur a la valeur critique
qui définit le seuil d’écoulement sonique (voisin de 0,5 pour l'air).

Une fuite importante, de I'ordre de 102 Pa-m3-s-1, peut &tre
entendue a l'oreille. Ce bruit diminue rapidement si le flux gazeux
diminue et passe dans une bande non audible. Des micros adaptés
permettent néanmoins de capter ces sons et de les transformer en
signaux.

La localisation est possible. Plusieurs micros branchés en perma-
nence permettent de détecter un début de fuite. La sensibilité est
faible, de I'ordre de 104 Pa - m3 - s,

5. Etanchéité
aux liaisons statiques

Suivant le degré d’étanchéité (8 2) a obtenir, diverses solutions
sont possibles.

5.1 Etanchéité rigoureuse

Pratiquement, I'étanchéité rigoureuse ne peut étre obtenue que
par une liaison du type métallurgique (soudure ou brasure),
c’est-a-dire avec diffusion au moins partielle des surfaces a joindre.
Ce type de liaison est réputé indémontable, mais des formes par-
ticulieres permettent un certain nombre de démontages, toutefois
en nombre limité, le plus souvent de I'ordre de 10.
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S
S soudures d'étanchéité

Figure 2 - Bride a souder

D disque soudé
S soudure d'étanchéité

Figure 3 - Bride a souder a plaques rapportées

Une premiére solution, mise en ceuvre sur les brides, dites bri-
des type Sarlin, consiste a séparer la fonction jonction mécanique
de celle d'étanchéité. Cette derniére est faite par soudure sur des
parties minces (figure 2), qui peuvent étre aisément meulées pour
le démontage. La nouvelle soudure doit étre réalisée sur un métal
sain, donc sur un diameétre plus petit donné par un meulage de
ravivage. Il existe donc une certaine consommation de matiére des
lévres qui limite le nombre d’interventions. Toutefois il est possible
d’en augmenter le nombre en rapportant les levres sous formes de
disques minces soudés (figure 3).

Avec les liaisons filetées, il est aussi possible de disposer de

bagues minces soudées, faciles a meuler. Il est nécessaire d’éloi-
gner assez la soudure de la partie filetée, pour éviter les phénome-
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Figure 4 - Jonction filetée soudée

bride pleine
plaque mince d’étanchéité soudée

v

Figure 5 - Obturation par double plaque

nes de rétreint qui rendent le dévissage difficile. On doit donc
prévoir une large gorge au droit de soudure qui facilite aussi le
trongonnage (figure 4).

Des astuces permettent des économies, telle par exemple la
fermeture avec étanchéité rigoureuse d'un grand réservoir, réalisée
par une plaque mince soudée sur la bride du réservoir, qui a été
munie du coté interne d'une gorge, la plaque étant appuyée
ensuite sur le couvercle épais qui tient la pression (figure 5).

5.2 Etanchéité relative

La disposition de deux surfaces appuyées I'une sur I'autre, méme
avec un effort important, ne conduit qu’a une étanchéité relative. En
effet, toute surface comporte des défauts de fabrication, défauts de
forme (ou macrodéfauts), défauts de surface proprement dits
(microdéfauts ou rugosité). Tenter de limiter le nombre de ces
défauts augmente toujours, parfois considérablement, le prix des
pieces et il n"est jamais, malgré tout, possible de les supprimer tota-
lement. Ces défauts sont la source de fuites, peut-étre trés petites
mais mesurables. En outre, deux surfaces assemblées, bien qu’il
s'agisse de jonctions statiques, subissent des microdéplacements
relatifs par suite des sollicitations auxquelles tout assemblage est
soumis : effet thermique, simplement par la variation de la tempé-
rature ambiante, effet mécanique par réaction des autres compo-
sants, etc. Tous ces défauts et sollicitations sont la source de fuites.

5.2.1 Etanchéité sans joint

Il est possible d'obtenir des étanchéités avec des taux de fuite
faibles, au mieux de I'ordre de 108 Pa- m3-s-1, directement par
serrage des deux surfaces assemblées sous certaines conditions.

La premiére est celle d’avoir des surfaces de géométrie correctes
mais surtout de faible rugosité, par exemple R, de l'ordre de
0,2 um.
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Figure 6 - Etanchéité couteaux-plan

Figure 7 - Etanchéité céne-sphére

La pression de serrage doit étre importante et est obtenue par
une limitation de I'aire de contact d’'une surface sur I'autre. Pour
cela, les géométries des surfaces peuvent étre du type cou-
teaux-plan (figure 6), ou cone-sphére (figure 7).

Il est aussi intéressant que l'une des surfaces possede une
dureté supérieure a l'autre de maniere a faire pénétrer dans les
défauts la matiere la plus tendre, autant que cela est possible mais
pratiquement jamais totalement.

Enfin, les assemblages nauront que des dimensions réduites ; il
semble en effet difficile d’obtenir une étanchéité de la classe de
celle donnée ci-avant au-dela d’'un diamétre de 80 mm.

Des raccords basés sur la jonction cone-sphére existent et
donnent de bons résultats. Plus récemment, des raccords manchons
en alliages a mémoire sont apparus : la jonction est du type cylindre
sur cylindre et ils conduisent a une trés forte pression de serrage ;
malheureusement, la jonction est indémontable.

5.2.2 Etanchéité avec joint

Le joint permet une liaison de deux surfaces non parfaites et cela
avec un degré d’étanchéité qui peut étre trés grand (taux de fuite
inférieur @ 10-10Pa - m3 - s71).

5.2.2.1 Propriétés d'un joint statique

Un joint doit posséder, pour assurer au mieux sa fonction, quatre
propriétés. Il doit étre :

— élastique pour suivre les variations dimensionnelles entre les
surfaces a étancher sous |'action des différentes sollicitations et
assurer en permanence un minimum d’effort de contact ;

— plastique, de maniére a épouser au mieux les défauts de
surface et en particulier ceux dus a la rugosité, sans toutefois fluer
(figure 8) ;

— imperméable au fluide a étancher;

— compatible avec le fluide, et cela dans toutes les conditions
de fonctionnement.

Les deux premieres propriétés sont peu compatibles et il faut en
faire le meilleur compromis possible. Par ailleurs, I'effort de ser-
rage pour assurer ces déformations élastiques et plastiques, expri-
mées souvent en effort linéaire de joint, avec pour unité le newton
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Figure 8 - Fonction d’un joint d’étanchéité
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Figure 9 - Assemblage a brides boulonnées

par métre (N - m~1), doit étre le plus faible possible pour que le dis-
positif de serrage soit simple, peu encombrant et de co(t réduit.

5.2.2.2 Dispositifs de jonction

Il existe de nombreux types de dispositifs de serrage, les plus
répandus étant les brides avec leurs trés nombreuses variantes.

Du point de vue du joint, il existe deux types de montage :

— bride a bride ; le joint est placé dans une gorge, ou avec une
couronne de limitation d’écrasement en paralléle avec lui; I'écra-
sement du joint a la mise en place est donc limité a une valeur pré-
déterminée, tout effort supplémentaire passe ensuite directement
d’une bride a l'autre (figure 9a) ;

— libre ; le joint est simplement placé entre les deux brides a
faces planes; quel que soit I'effort, il transite uniquement par le
joint (figure 9b).

La déformation de l'assemblage est un parameétre important,
spécialement dans le deuxieme montage, et I'étanchéité de
I'assemblage ne dépendra pas uniquement des qualités du joint
mais de I'ensemble.

Le premier montage (figure 9a) est intéressant car il ne néces-
site pas de précautions spéciales au montage ; de plus, le joint est
enfermé et les risques d’extrusion, ou simplement de fluage, sont
limités. En revanche, il n‘est plus possible d’augmenter le serrage
en service, ce qui est faisable bien sGr avec le deuxieme montage.

Le serrage des deux montages, lui-méme, peut étre assuré par
tous les procédés connus : vis, boulons, collier (figure 10), serrage
hydraulique et pneumatique, serrage thermique, etc.

5.2.2.3 Comportement d’une liaison d’étanchéité avec joint

Un joint n’a pas une caractéristique effort-écrasement linéaire, a
température constante. En effet, sa caractéristique peut étre consi-
dérée comme la somme d'une composante élastique, réversible,
généralement linéaire et d'une composante plastique pratiquement
irréversible (figure 11).
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Figure 10 - Collier d'assemblage rapide
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Figure 11 - Diagramme des deux composantes caractéristiques
d’un joint d’étanchéité statique

Pour qu’un joint assure une étanchéité, avec une valeur mini-
male déterminée de fuite, il est nécessaire qu’il soit comprimé
d'une certaine valeur, entre les deux surfaces a étancher, donc
qu’elles exercent sur le joint deux effort égaux et symétriques F ;
le joint lui-méme assure des réactions égales et opposées. Si une
pression est mise dans l'assemblage, cette derniere va induire
dans le joint de nouveaux efforts (figure 12) :

— une réaction radiale AF, qui tend a chasser le joint vers I'exté-
rieur (si la pression est intérieure) ;

— deux réactions axiales AF, égales et symétriques qui s’ajoutent
aux réactions dues au serrage initial ; ces réactions sont sensible-
ment proportionnelles a la pression.
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Pour la légende, se reporter & la figure 11

Figure 12 - Action de la pression P sur un joint comprimé :
forces mises en jeu
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Pour la légende, se reporter a la figure 11

Figure 13 - Schématisation des deux composantes caractéristiques
d’un joint d’étanchéité

La premiére mise en pression augmente donc le serrage du joint
en assurant une plus grande indentation de la composante plasti-
que ; elle est généralement favorable a I'étanchéité. Toutefois, cette
augmentation de |'écrasement de la composante plastique va se
traduire, apres suppression de la pression, pour une méme valeur
de hauteur totale du joint, par une diminution des réactions du
joint sur ses portées, réactions données par la composante élasti-
que puisque cette partie sera moins écrasée (figure 13).

La figure 11 traduit ce résultat sur les caractéristiques décompo-
sées d'un joint. Si les réactions sont inférieures a la valeur mini-
male assurant I'étanchéité demandée, il y aura fuite. Celle-ci peut
étre parfois éliminée par un resserrage, si I'assemblage n’est pas
du type bride a bride.

Il est donc nécessaire que toute la réserve élastique ne soit pas
consommeée lors du premier serrage et méme aprés mise en pres-
sion. En particulier, si la température augmente, la composante
plastique va absorber plus d’élasticité par suite principalement du
fluage. La possibilité de resserrage, si elle existe, risque alors d'étre
inefficace.

Plus cette réserve est grande, meilleure est la qualité du joint. La
caractéristique générale d’'un joint englobant ces deux composantes
est donnée par la figure 14. Cette caractéristique varie en fonction
de la température.
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Les autres paramétres sont définis sur la figure 11

Figure 14 - Caractéristiques d'un joint d’étanchéité
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II caractéristiques de I'assemblage

Figure 15 - Diagramme joint d’étanchéité - assemblage
sous sollicitation

La liaison d’étanchéité est constituée par le joint et I'assemblage.
Il faut donc aussi tenir compte de la caractéristique de déformation
de ce dernier. Cette courbe est en principe une droite, 'assemblage
étant calculé pour rester dans le domaine élastique. La conjugaison
de la caractéristique de I'assemblage avec celle du joint permet
d’étudier I'assemblage en étanchéité pour diverses sollicitations
(figure 15).

Si des sollicitations tendent a éloigner les deux surfaces a étan-
cher par suite de I'effort qu’elles engendrent dans le dispositif de
maintien, le joint aura donc un écrasement moindre et sa réserve
élastique devra lui permettre, malgré la réaction supplémentaire
qui lui est associée, de maintenir une réaction totale suffisante
pour assurer |'étanchéité (figure 15).

La température influe énormément sur les caractéristiques de la
liaison. Les caractéristiques du joint et de I'assemblage diminuent
beaucoup lorsque la température s’éléve (souvent aussi lorsqu’elle
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Figure 16 - Amélioration de la conservation de I'effort de serrage

diminue par rapport a I'ambiante). Il est possible d’améliorer la
caractéristique de I'assemblage en lui permettant d’exercer un ser-
rage relativement constant, par |'utilisation de boulons plus longs
(figure 16a) ou par celle de rondelles élastiques (figure 16b).

Le phénomene de fluage, qui existe toujours plus ou moins dans
un joint, se traduit d'ailleurs, a température ordinaire, par une
diminution lente de I'effort de réaction sur les portées d’étanchéité
aprés serrage d'un joint, mais qui arrive a se stabiliser. Cette
baisse, avec certains types de joints (en élastomere), est peu sen-
sible et ne dépasse pas quelques pour-cent. Elle peut étre nette-
ment plus élevée (jusqu’a 30 %) dans les joints métalliques ou
dans les joints en plastiques composites. Laugmentation de tem-
pérature aggrave considérablement le fluage et souvent la stabili-
sation n’existe plus.

L'étude d’une liaison d’étanchéité est un probléme complexe mais
qui est soluble si I'on connait bien les caractéristiques du joint et
de I'assemblage sous les diverses sollicitations auxquelles ils sont
soumis. Malheureusement, celles des joints sont souvent encore
mal déterminées, ce qui rend le fonctionnement assez empirique.

5.2.2.4 Matériaux pour joints statiques

Les matériaux pour joints doivent posséder les meilleures
qualités possibles (& 5.2.2.1). Le produit de leur module d’élasticité
E par leur résistance plastique o, doit &étre minimal, pour assurer
une force de serrage faible, tout en possédant de plus une bonne
résistance au fluage. Les matériaux doivent aussi étre imper-
meéables, au moins au fluide a étancher, et non agressés par lui aux
températures extrémes d’utilisation.

Des matériaux possédent un assez faible module d’élasticité mais
une résistance plastique assez élevée, pour d'autres c’est I'inverse.
Dans de nombreux joints d’étanchéité, deux matériaux, voire plus,
seront utilisés pour assurer des performances optimales : ce sont
les joints composites, mais ils sont généralement plus onéreux que
les joints mono-matériau.

Le nombre de matériaux utilisés pour réaliser des joints d'étan-
chéité est assez réduit ; ces matériaux appartiennent a des familles
bien définies, surtout celles des élastomeéres, des matieres plas-
tiques et des métaux.
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5.2.2.4.1 Elastomeéres

Les élastomeéres sont les matériaux qui possedent, et de loin, le
plus faible produit Eo,. De plus, leur tenue au fluage est assez
bonne et les différentes qualités font qu'il est presque toujours pos-
sible d’en trouver un qui convienne au fluide a étancher. Leur défaut
est principalement une tres légére perméabilité ; c’est pourquoi on
ne les emploie que pour des dispositifs n‘exigeant pas des taux de
fuite inférieurs & 1076 ou 107 Pa- m3 - s~1. Par ailleurs, les élasto-
meres les plus performants sont limités a une température de ser-
vice en continu de 230 °C. De plus, ils présentent un certain
vieillissement (mais des progrés importants permettent actuelle-
ment des durées de vie supérieures a 10 ans pour certains) et une
variation de volume, le plus souvent positive, sous I'action du fluide
a étancher, qui peut étre génante.

Malgré cela, les élastoméres constituent les meilleurs matériaux
d’étanchéité, conduisant a des efforts de serrage faibles, de I'ordre
de 0,5 x 103 &4 5 x 103 N - m~', sur des liaisons qui peuvent étre trés
fortement sollicitées en pression ou en efforts divers.

De nombreuses familles d’élastomeéres sont utilisées en maté-
riaux d’étanchéité, mais trois sont d'un emploi trés fréquent :

— I'élastomeére nitrile, trés courant en mécanique, possédant une
excellente tenue aux huiles minérales et de bas prix ;

— |"élastomeére silicone, ayant une trés bonne tenue a une plage
élevée de température (de —70 a + 300 °C en pointe), ayant une
bonne résistance chimique, mais de prix nettement plus élevé ;

— les élastomeéres fluorés, les plus récents, ayant des qualités trés
complétes, une trés grande inertie chimique, une gamme de tempé-
ratures d’utilisation étendue (- 50 a + 230 °C), mais de prix élevé.

Le tableau 3 donne les principales propriétés des élastomeéres
utilisés dans 95 % des applications de I'étanchéité.

La caractéristique fondamentale d’'un élastomére pour les joints
d’étanchéité, outre sa famille, est la dureté. Une dureté importante
(supérieure a 90 Shore) assure une meilleure résistance et sera uti-
lisée pour des pressions élevées (supérieures a 20 MPa), mais
I'effort de serrage sera plus important qu’avec une dureté moindre
et surtout la rugosité R, des surfaces devra étre assez faible, par
exemple inférieure a 1 um.

Des propriétés intéressantes, mais secondaires, sont la déforma-
tion rémanente aprés compression et la résistance au gonflement
en présence de liquides.

5.2.2.4.2 Matieres plastiques

Deux familles de matieres plastiques sont utilisées en matériaux
pour joints d’étanchéité statiques :

— les polyamides, qui ont une trés bonne résistance mécanique
et qui sont assez inertes chimiquement ; ils ont un fluage modéré
et sont de prix peu élevé; leur tenue en température est trés
médiocre, inférieure a 100 °C ;

— les PTFE [poly (tétrafluoréthyléne)], qui ont une trés grande
résistance aux produits chimiques dans une gamme étendue de
température (- 200 a + 280 °C), mais qui ont un prix élevé et pré-
sentent un fluage important.

Ces matériaux, beaucoup plus durs que les élastomeres
(8 5.2.2.4.1), nécessitent des pressions de serrage assez élevées, de
I'ordre de 2 x 104 N - m~". Les surfaces & étancher doivent avoir une
rugosité R, faible, le plus souvent inférieure a 0,5 um.

Leur imperméabilité est bonne et ils sont utilisés surtout pour les
pressions trés importantes (jusqu’a 50 Mpa), soit directement
comme joint, soit comme auxiliaire avec les élastomeres (bague
anti-extrusion).

5.2.2.4.3 Métaux
On distingue deux catégories de métaux (tableau 4) :

— les métaux mous, essentiellement I'étain, le plomb, I'alumi-
nium, voire le cuivre recuit, I'argent, I'or, I'indium (ce dernier pour
les joints utilisés dans les techniques du vide) ;
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Tableau 3 - Principaux élastomeres utilisés en étanchéité
Famille Désignations | Intervalle Tt:"ll;l)l(li%::;:l;e Tl:ﬂ";l;::;::e Applications Inconvénients Noms
d'élastomere | ASTM et ISO | de dureté . - PP commerciaux
enservice | de pointe
Shore °C °C
Produits pétroliers, liquides ou gazeux (huiles, Pe;bgg;‘an
carburants, graisses, butane, propane). Bi/éun
Butadiéne N 5 Air comprimé. Faible résistance
acrylonitrile NBR 40295 | -30a+100 140 Eau froide. aux déchirements tz‘,’;aﬁ%
. Eau ph_aude jusqu'a 80 °C. ) Butgcril
Trés bonne résistance aux huiles minérales Krynac
Eau chaude et vapeur, jusqua 170 °C.
Eo s Glycols. N ]
Ethylene- EPDM N 5 . - i . Trés mauvaise tenue
| 45a85 | —45a+150 170 Produits chimiques minéraux, acides, bases. )
propyléne EP,E/P Résistance aux intempéries, a I'ozone. aux huiles
Tenue aux radiations
N N N Résistance aux intempéries, a I'ozone. Résistance moyenne SN
Polychloropréne CR 40as0 | —25a+100 120 Bonnes caractéristiques diélectriques aux huiles et aux déchirements Néopréne
. N N N Résistance aux intempéries. Faible résistance
Polyisobutyléne IR, PIB 45285 | -25a+100 130 Faible perméabilité aux gaz aux huiles et a la rupture
. N N . . . . Trés mauvaise résistance
Polyacrylique ACM 60a75 | —10a+110 150 Huiles hypoides (additifs soufrés) 3 'eau et 4 la vapeur
Poly(styréne/ SBR N N Bonne résistance a I'abrasion, - - ;
butadiéne) S/B 30a9% —40a+80 100 aux déchirements et a la traction Faible résistance aux huiles
Résistance aux intempéries, a I'ozone. . - P
pov X [ 4 Faible résistance mécanique.
Silicone vSi 40280 | -80a+250 | 300 Résistance a I'air chaud. Prix assez éleve.
N| Applications alimentaires. Faible perméabilité
Excellentes caractéristiques diélectriques P
Résistance aux intempéries, a I'ozone.
" . N N Résistance a I'air chaud. Assez faible perméabilité.
Silicone fluoré FVMa 60as80 | —50a+180 200 Bonne résistance aux produits pétroliers. Prix élevé
Excellentes caractéristiques diélectriques
Acides forts et acides oxydants.
Produits pétroliers, hydrocarbures
aromatiques. Viton
Fluoré FKM 65a85 | —20a+220 250 Fluides hydrauliques ininflammables. Prix élevé Fluorel
Produits chimiques divers. Tecnoflon
Bonne tenue a la chaleur.
Résistance exceptionnelle au fluage
Vulkollan
L sy . . N Urepan
. N N Grande résistance a l'usure, Faible résistance a la chaleur .
Polyuréthanne AU, EU,PUR | 70498 —40a+80 100 a 'abrasion et a la coupure et a Ihumidité Ag;;;;ige
Desmopan

— les métaux durs mais a fort coefficient d’élasticité, surtout le
nickel et ses alliages, I'acier inoxydable, I'Inconel, etc.

Les premiers sont utilisés pour leurs propriétés de plasticité, mais
ils fluent souvent facilement ; les seconds sont utilisés pour leur élas-
ticité et leur bonne tenue aux températures élevées (ou trés basses).

Lemploi des métaux conduit a des joints completement imper-
méables, permettant des services a des températures extrémes
(800 °C et plus), mais les efforts de serrage sont toujours élevés
nettement supérieurs a 105 N - m~1 et nécessitent des surfaces avec
une faible rugosité (R, = 0,4 um au maximum). De plus, leur tenue
sous de fortes sollicitations est difficile.

5.2.2.4.4 Autres matériaux

® Amiante : c’est une fibre trés réfractaire qui n’est jamais utilisée
seule mais surtout en association avec les élastomeres, dont elle va
augmenter la dureté, la résistance mécanique et la tenue au fluage.
Associée a des métaux, pour constituer les joints métalloplastiques,
elle permet d’en augmenter I’élasticité.
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@ Cellulose : sous forme de papier, souvent paraffiné, de carton
plus ou moins évolué, elle est utilisée pour des joints surtout en
contact avec les liquides dans des conditions modestes de pression
et de température (105 Pa, 50 °C au maximum).

® Carbone : sous forme de fibres de graphite, parfois tissées, se
présentant sous la forme d’un papier, il permet des utilisations a des
températures élevées (600 °C et plus), avec une trés bonne inertie
chimique. Les joints sont relativement souples mais, du fait de leur
structure, I'étanchéité est assez faible (1072 Pa - m3 - s71).

o Céramique : également sous forme de fibres, elle permet une
température d’utilisation trés élevée (1 000 °C), une bonne résis-
tance chimique mais une étanchéité semblable a celle donnée pour
les fibres de carbone.

5.2.2.5 Formes des joints statiques

Il existe une quantité considérable de formes de joints statiques,
ce qui prouve d’ailleurs que le choix du meilleur joint n'est pas
évident.
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Tableau 4 - Principaux métaux utilisés dans les joints statiques
Tempera;gre limite Tenue aux produits (1)
-] FR T
Méta . - s 2% o2 o & F. Anpications
matériau | enrevé- | ©2 & T E T S g g2 %‘? IR 2 E_ PP
destructure | tement =2 = © &5 | T S E%5 £ = S wEg TS
= = = = cN E = =
o | W
-
| Tenue assez correcte a la corrosion.
Etain -50 | 80 150 A B Flue facilement.
Domaine trés limité en température
Flue facilement, tient mal en température.
Plomb —50 | 100 200 A C A ¢ A DID A D AB Tenue excellente avec les sulfates
- _ Tenue chimique acceptable avec
Aluminium 255 | 200 400 B B D A BIA A DB des oxydants, produit & base de fluor
H Convient trés bien au vide.
s Cuivre —255 | 300 450 D C A D A DA C D B | A | Résistance chimique médiocre
sauf quelques exceptions
Tres bonne tenue a des températures
_ assez importantes.
Argent 200 | 400 650 B A D A D A|D B|A Bonne résistance chimique.
Résistance au froid limitée
Tres bonne résistance chimique.
Or —255 750 A A D A D A|D B | A | Gamme étendue de tenue
aux températures positives et négatives
Peu utilisé, bonne tenue avec acide
Fer 500 B B D A A A|A D nitrique mais corrosion facile
avec beaucoup de produits
’ Trés bien a haute température
Y Nickel —200 | 700 850 B B A C A C A C A C A et surtout bonne tenue a la corrosion
a Bonne tenue a la corrosion
Inconel 820 B B A c A ClAC C A et aux températures élevées
Acier Bonne tenue a la corrosion
inoxydable 870 A B A C| A C A|C A | A | A (saufavec les chlorures) et
austénitique atempérature élevée, dépend de la nuance
(1) A bon; B moyen ; C faible ; D a interdire.

Certains présentent un intérét particulier et doivent étre choisis
de préférence.

Pour une forme bien étudiée, il est possible d’améliorer la courbe
caractéristique d'un joint d’étanchéité statique, en particulier de lui
donner une meilleure composante élastique. Si deux matériaux
sont utilisés (joints composites), on fait remplir a chacun la fonction
pour laquelle il est le mieux adapté, par exemple plasticité pour un
matériau mou, élasticité pour un matériau a résistance élevée.

5.2.2.5.1 Joints plats

Ce sont les plus simples. Découpés dans une feuille, ils peuvent
avoir une surface quelconque.

Ces joints sont réalisés en élastomere ou en élastomere-amiante
(le plus utilisé), en matiere plastique, en composé métalloplastique
de différentes réalisations (figure 17) et en feuille de métaux.

Ce type de joint n’est pas tres intéressant, sauf pour les surfaces
a étancher compliquées. En général, il vaut mieux lui préférer le
joint torique.

La largeur du joint ne doit pas étre trop importante, les construc-
teurs donnent toutes précisions a ce sujet.

Il'y a toujours intérét a prévoir un serrage précis, qui nécessite
au minimum I'utilisation de la clé dynamométrique ou un montage
avec écrasement sur butée.
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Figure 17 - Joints plats métalloplastiques

5.2.2.5.2 Joints toriques

Un joint torique est un anneau de section généralement circulaire.
L'élastomere est le matériau le plus courant pour sa confection. Ce
joint présente de nombreux avantages : faible encombrement, effort
de serrage tres faible, autoétanchéité. En effet, la pression qui
s’exerce sur ce type de joint tend a lui donner une forme qui ren-
force son contact sur les surfaces a étancher.

Sa fabrication en grande série, en des dimensions trés variées,
et son faible prix en font le joint statique par excellence.

Plusieurs montages sont possibles, donnés par la figure 18.

Le montage en angle (figure 18a) ou avec trois points de contact
est intéressant, mais il est nécessaire de bien respecter les cotes
d’usinage, en particulier de la partie oblique.
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d; diamétre du tore

Figure 18 - Montages de joints toriques

Le montage en gorge plane (figure 18b) est universel et permet
des pressions trés élevées.

Le montage en piston (figure 18¢ et d) présente quelques incon-

vénients. Par suite du jeu nécessaire au montage, il peut y avoir ris-
que d’extrusion du joint, la pression est donc limitée aux environs
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Tableau des cotes d'usinage de gorge
d; L=092d;, | H=0,754d, R, R, max.
mm mm mm mm mm
1.9 1,75 1,42 0.1 0,2
2,7 25 2 0,15 0.4
3.6 3.3 2.7 0.2 0.5
5,33 49 4 0,3 0.8

Figure 19 - Montage d’un joint torique dans une gorge trapézoidale
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Figure 20 - Effort d'écrasement linéaire d'un joint torique
en élastomére NBR

de 20 MPa. De plus, un chanfrein d’entrée est nécessaire pour évi-
ter une blessure du joint au montage.

Il est possible de réaliser une gorge trapézoidale qui permet de
maintenir le joint au montage. Les dimensions sont celles de la
figure 19. Les efforts d’écrasement sont donnés par la figure 20.

Les rugosités de surface R, sont comprises entre 0,6 et 1,6 um
suivant la dureté de I'élastomeére, un élastomere dur nécessitant la
rugosité la plus faible.

Il existe aussi des joints toriques métalliques (figure 21). Cer-
tains sont creux, la paroi du tore mince assure une relative élasti-
cité. Parfois des trous, coté pression, permettent a cette derniere de
venir renforcer I'effort de serrage initial. D’autres contiennent un
gaz sous pression qui, sous l'effet de la température, se dilate et
augmente |'effet de la pression a étancher.

Ces joints nécessitent un état de surface R, trés fin, de rugosité
inférieure a 0,2 um. lls regoivent souvent un revétement extérieur
en métal mou. Leur utilisation, surtout pour des températures
supérieures a 200 °C, est délicate, les conditions de montage, pro-
preté et valeur de I'effort de serrage, étant trés strictes.

Des joints toriques métalliques massifs a section circulaire ou
ovoide (figure 22) sont aussi utilisés mais avec des gorges trapé-
zoidales. Le rapprochement des gorges au serrage assure une pres-
sion trés élevée entre joint et surface, et I'étanchéité obtenue est
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Figure 24 - Effort d’écrasement d'un joint métallique composite
a ressort (joint Hélicoflex)

coupe

(© double
revétement

® simple
revétement

A simple revétement plastique externe
B ressort interne
C double revétement plastique externe

Figure 23 - Joint métallique composite a ressort (d'apres doc. Céfilac)

assez bonne, méme avec des états de surface nettement moins fins
que pour les joints toriques métalliques creux. Enfin, il existe un
joint torique composite intéressant, dont le corps central est un
ressort hélicoidal a spires jointives fermé sur lui-méme, enveloppé
extérieurement d'une feuille métallique (joint Hélicoflex de Céfilac ;
figure 23). Le ressort assure une bonne élasticité, I'enveloppe exté-
rieure donne la plasticité, qui peut étre améliorée par I'utilisation
de deux feuilles I'une sur l'autre, la plus extérieure étant la plus
plastique. Le ressort est réalisé avec un fil d'acier inoxydable aus-
ténitique, en Monel, Inconel ou Nimonic suivant la température
d’utilisation qui peut aller jusqu’a 800 °C.

Les revétements extérieurs sont :

— le plomb, I"étain ou I'indium avec des rugosités de surface R,
comprises entre 0,1 et 1,6 um pour la température ambiante (20 a
30 °C);

— l'aluminium trés courant, jusqu’a 250 °C, la rugosité R, doit
étre comprise entre 0,8 et 12,5 um ;

— l'argent et le cuivre ; la rugosité R, doit étre comprise entre
0,2 et 6,3 um, jusqu’a la température de 400 °C ;

— le nickel et l'acier inoxydable; la rugosité R, doit étre
comprise entre 0,1 et 3,2 um, jusqu’a la température de 700 °C.
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Figure 25 - Joint métalloplastique chevron

La fuite peut étre inférieure a 109 Pa - m3 - s71. Leffort de serrage
est assez important, mais inférieur a celui de beaucoup d’autres
joints métalliques. Un ordre de grandeur est donné sur la figure 24
en fonction de la nature du revétement extérieur et du diamétre du
tore. Lélasticité est de I'ordre de 10 % du diameétre de la section du
joint.

5.2.2.5.3 Joints de formes diverses

e Joint chevron (figure 25) ou joint spiral : il s’agit d'un joint
réalisé a partir d’'une section en chevron enroulée en spirale et inter-
calant un ruban, généralement d’amiante. La forme en V et la pré-
sence d'un matériau assez tendre assurent une certaine élasticité.
Ce joint, qui permet d’assurer |'étanchéité a des pressions élevées
(20 MPa et plus), nécessite un effort de serrage trés grand (5 x 10°
3 106 N-m™).

e Joint lettre (figure 26) : la section usinée a des formes variées
reproduisant certaines lettres de I'alphabet (C, K, U, V, X, etc.). Ces
joints possedent une petite élasticité et les parties en contact avec
les surfaces a étancher regoivent souvent un dép6t de métal mou.
Ces joints sont trés chers et peu intéressants.

e Joint métalloplastique ondulé (figure 27): pour assurer une
meilleure élasticité, la section du joint est ondulée. Létanchéité est
assez bonne avec les liquides, faible avec les gaz.

@ Joint couteaux : il en existe deux variantes. Le joint peut
posséder des surfaces de formes trés aigués pour celles qui vont
assurer I'étanchéité (figure 28), ou bien ce sont les surfaces a
étancher qui vont présenter des formes aigués (couteaux de formes
variées figure 29), et venir s'imprégner dans le joint plus tendre. Les
matériaux utilisés sont le cuivre, I'aluminium, le nickel, voire I'or ou
I’argent. Ce type de joint est assez courant dans les installations de
grand vide.

e Joint conique : ce joint a une section en tronc de cone, d'épais-
seur relativement faible (1 @ 3 ou 4 mm), en acier inoxydable
(Monel, Inconel) et en aluminium (dans le cas des tres basses
températures). Il est placé dans un logement en forme de double V

B 5420-15



Ce document a été délivré pour le compte de 7200034092 - // nc EDITIONS TECHNIQUES INGENIEUR // 217.109.84.129

ETANCHEITE EN MECANIQUE

Avant serrage Aprés serrage

Figure 26 - Joints métalliques en forme de lettres

AN

Figure 27 - Joints métalloplastiques ondulés

Figure 28 - Joints couteaux

(figure 30). Une variante trés intéressante (figure 31) utilise une
forme tronconique Iégérement ondulée, le logement est asymé-
trique.

Les efforts de serrage sont relativement modérés pour un joint
meétallique tout en assurant une excellente étanchéité (fuite infé-
rieure & 108 Pa - m3 - s7"), sous trés forte pression ou sous grand
vide, malgré des sollicitations thermiques importantes.

e Joint a élasticité induite (figure 32) : il est constitué par deux
rondelles métalliques entre lesquelles est placé un métal relative-
ment mou d'épaisseur un peu supérieure a celle des rondelles. Le
serrage assure une déformation élastique radiale des rondelles dés
que ce métal mou est comprimé et ramené a I'épaisseur des
rondelles. Plusieurs variantes de réalisation existent. Sa restitution
élastique reste toutefois assez faible.

5.2.2.5.4 Joint gonflable

Ce joint a la forme d'un boudin creux en élastomere muni d'une
valve par laquelle peut étre injecté un gaz sous pression, qui va
faire augmenter sa dimension et le faire s’appliquer sur la
deuxieme surface a étancher (figure 33). Sa section a des formes
variables. Sa décompression assure la suppression du contact, ce
qui permet des démontages faciles. Ce type de joint n’assure
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Figure 29 - Surfaces d'étanchéité type couteaux

| l

Figure 31 - Joint conique en S

cependant pas de trés grandes étanchéités, ni des pressions éle-
vées (quelques 10° Pa au plus).

5.2.2.5.5 Conclusion

Le tableau 5 résume les différents types de joints d’étanchéité sta-
tique les plus intéressants avec leurs principales caractéristiques.

5.2.2.6 Difficultés rencontrées

Les fuites que I'on constate dans les dispositifs comportant des
joints statiques se manifestent de deux maniéres différentes en
fonction du temps :

— la fuite a lieu immédiatement lors de la mise en service, ou
apres un remontage ;

— la fuite apparait aprés un certain temps de fonctionnement.
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Fig. 32. - Joints & élasticité induite.

Figure 32 - Joints a élasticité induite

A arrivée de gaz

Figure 33 - Joint gonflable

Il existe des causes communes a l'apparition de ces deux types
de fuites, mais certaines sont bien particuliéres a chacun.

5.2.2.6.1 Fuite dés la mise en service
Les causes peuvent étre dues a:

— un mauvais choix du joint;

— une agression chimique du matériau du joint par le fluide ;

— une détérioration du matériau du joint par la température trop
haute, ou trop basse du fluide.

Toutefois, la fuite peut n’apparaitre qu’au bout d'un certain
temps, a moins que le matériau ait été trés mal choisi :

— perméabilité trop grande : cela est surtout le cas avec le vide
ou avec des gaz tres légers (hélium, hydrogene entre autres) ;

— plasticité insuffisante : c’est une cause fréquente de fuite
immeédiate, surtout avec les gaz.

Les micro-déformations sont alors mal comblées : liaison mal
adaptée. On distingue les causes suivantes :

— rugosité trop importante des surfaces en contact avec le
joint;

— rayures radiales accidentelles qui constituent un chemin de
fuite direct ; ces rayures peuvent étre dues a des coups d’outils ou
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Figure 34 - Cause de fuite par serrage non uniforme

a des chocs lors de la fabrication ou lors du montage ; c’est une
cause trés fréquente ;

— serrage insuffisant (ou parfois trop important) et souvent irré-
gulier du joint ; il est indispensable que les organes de serrage assu-
rent une pression linéaire constante ; ainsi, sur la figure 34, les
boulons sont trés éloignés et les surfaces a assembler se gauchis-
sent, entrainant une fuite entre chacun d’eux;

— encastrement du joint insuffisant : si sa résistance radiale est
trop faible, il peut y avoir rupture du joint en extrusion, en particulier
avec les élastoméres, les matieres plastiques, ou les métaux purs
les plus mous ;

— mauvais montage : c’est aussi une cause fréquente de fuite. Le
joint peut étre blessé au moment du montage. En particulier avec
les joints en élastomeére, il est trés important d’avoir des chanfreins
d’entrée bien faits ; il ne faut pas faire passer le joint a force sur des
filetages ou des trous, surtout si ces derniers sont mal chanfreinés ;
il faut aussi veiller a n'introduire ni copeaux, ni particules, qui sont
des sources importantes de fuites. Les surfaces a étancher doivent
étre propres, le plus souvent dégraissées, car nombre d’huiles ou
de graisses attaquent certains matériaux de joints.

Ces cas de montages défectueux de joints se rencontrent sou-
vent lorsque le joint travaille dans un plan horizontal et lorsqu’il
doit étre placé au préalable (ce qui est toutefois rare) dans la partie
supérieure. Il y a lieu alors de trouver une solution pour bien le
positionner et le fixer. C’est la raison de I'utilisation des gorges tra-
pézoidales avec les joints toriques en élastoméres (figure 19).

De trés nombreux joints, surtout les joints métalliques, ne
peuvent guére servir plusieurs fois. Les joints en élastomere
peuvent étre réutilisés un assez grand nombre de fois, a condition
que leur durée de vie ne dépasse pas 3 a 10 ans, suivant les qualités.

On remarque aussi des défauts d'étanchéité lorsqu’un joint en
élastomeére est remonté rapidement (de I'ordre de quelques minu-
tes a une heure), et s'il a été comprimé pendant un temps assez
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Tableau 5 - Joints les plus importants pour les étanchéités statiques (1)
Force Tempé
empérature
Forme de serrage limite Remarques
de la Schéma Matériau Ordre de d'utilisation Caractéristiques générales A Iicationsqrinci ales
section ou type grandeuren oC pp p p
108N -m™!
. . Elastomeére 135 250 Simple, peu encombrant, prixfaible, L' joint yniversel, gaz ou liquide.
circulaire autoétanche
plein Matiére 10430 300 Bonne résistance aux produits Usinage moyen des surfaces
plastique (PTFE) P ge moy ’
g Coliteux, usinage trés soigné
i | circulaire Métal 100 4 350 600 des surfaces Plutét liquid
:: creux | | avec revétement mou a utot pourfiquide
Te]
w . .
© Ressort acier, Pour gaz ou liquide,
3 | composite . N Bonne reprise élastique, sollicitations assez importantes,
T enveloppe métal 80a 1000 700 - : 5 . fita
5 aressort plus ou moins mou usinage des surfaces moyen, prix moyen | trés bonne étanchéité
'_
Reprise élastique faible, Surtout gaz, bonne étanchéité,
ovale Métal (gorges en V) 200 3 600 400 usinage des surfaces moyen brides épaisses
i Pour formes compliquées,
- . Elastomere. 5a20 250 Peu coditeux, bonne reprise élastique. gaz et liquide.
s | rectangu- Elastomére-amiante. 30 4 200 350 Peu coditeux, peu de fluage. Surtout pour liquide peu agressif.
a laire Matiére plastique (PTFE). 300 Risque de fluage, inertie chimique. Liquide agressif.
~ Métal mou 100 a 400 300 Risque de fluage, peu colteux. Risque de fluage, pression
[T} moyenne
&2
‘E‘ métallo- , . N . . z L.
o plastique  CZZ3 j Métal-amiante 200 a 400 500 Assez souple, prix assez faible Etanchéité moyenne
A : 4 Nécessite un usinage de bride trés fin | . s
Aindentation | T, Métal > e o ; Trés bonne étanchéité
: 100 a 400 200 ou compliqué, prix assez faible, i 2 e
(8§ 5.2.2.5.3) [:,:A:«:-E plus ou moins mou reprise élastique faible pour vide élevé, non réutilisable
Conique . 5 Bride pas trop épaisse, prix moyen Tres bonne étanchéité
(§ 5.2.2.5.3) Métal 150 a 400 800 assez bonne reprise élastique ! sous sollicitations importantes,
e P q forte pression, faible température
Gonflable i ¢ N Appui effacable a distance, Etanchéité médiocre, aucun effort
(8 5.2.2.5.4) @ Elastomére 0 200 pression d’appui variable au mouvement de mise en place
(1) Les valeurs numériques correspondent aux cas les plus fréquents. Des valeurs supérieures peuvent parfois &tre obtenues.

long (de l'ordre du mois). Il faut dans ce cas lui permettre de
reprendre sa réserve élastique.

Quant aux joints métalliques, seuls quelques rares types peuvent
étre réutilisés, une dizaine de fois, tout au plus.

Lorsqu’un joint statique fuit immédiatement a la mise en service,
les causes principales doivent donc étre recherchées le plus sou-
vent en examinant si le montage a été correct, si les surfaces a
assembler sont propres, assez finement usinées et sans rayure
radiale ou trace de coups. Enfin, on doit vérifier si le serrage est
suffisant et bien réparti. Tout cela constitue 90 % des causes
d’échecs d’étanchéité statique.

5.2.2.6.2 Fuite en cours de fonctionnement

On suppose d’abord, évidemment, que les causes précédentes
n’existent pas puisque le joint a une étanchéité correcte a la mise
en service.
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Dans ce cas, on retrouve les causes suivantes.

— mauvais choix du joint : les causes précédentes (§ 5.2.2.6.1),
agressions chimiques, action de la température, résultent d'un mau-
vais choix du matériau du joint ou d'une durée de vie trop grande.

Une autre cause trés importante de fuite est liée au phénoméne
de fluage du matériau du joint. Les métaux mous y sont particulie-
rement sensibles. La pression d’application du joint sur les surfaces
a étancher diminue lentement dans le temps et, a partir d'une
certaine valeur, une fuite apparait ;

— liaison mal congue : il s'agit ici essentiellement de la rigidité
des surfaces a étancher et de celle des organes de fixation, souvent
le boulonnage. Les diverses sollicitations, variables dans le temps,
risquent d’entrainer des déformations plastiques, d’ou une pression
de serrage insuffisante et irréguliére sur le joint (réserve élastique
trop faible du joint). Les variations importantes de pression, mais
surtout de température, sont une des sources principales de défauts
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d’étanchéité dans le temps. Les défauts peuvent aussi avoir pour
origine une trop grande différence dans les coefficients de dilatation
entre le joint et les matériaux de la jonction ;

— réutilisation des joints : sauf avec les élastomeres, c’est aussi
une cause non négligeable de fuite en cours de service ; le joint a
été fatigué, ou les surfaces d'appui ont été marquées par le montage
précédent. Il est quelquefois nécessaire, pour assurer une étan-
chéité a la remise en route correcte, d'opérer un serrage plus impor-
tant, d’ou un risque de fluage du joint ou de déformation prohibitive
de la jonction.

Dans le cas de fuites en service, les causes doivent étre recher-
chées principalement dans un joint mal adapté qui va fluer, ou dans
un serrage trop important, en tous cas incompatible avec la résis-
tance de la liaison.

Les sollicitations en pression et surtout en température sont, de
loin, les causes principales de fuite en service.

5.2.2.6.3 Conclusion

En résumé, un joint d’étanchéité statique ne peut donner satis-
faction que si, non seulement il a été bien choisi en fonction du
fluide a étancher, de sa température et de sa pression, mais aussi
si son appui est correct, son montage bien fait, les surfaces a
assembler lisses et propres et le serrage convenable. Il est le plus
souvent important de serrer les vis et les boulons a I'aide de clés
dynamomeétriques ou méme mieux, si ces piéces sont de gros
diametre, par traction controlée et d'une maniére progressive et
symétrique.

5.2.2.7 Produits d’'étanchéité

Il existe des produits qui, tout en n’étant pas des joints, per-
mettent de rendre étanche I'assemblage de deux surfaces sans
d’ailleurs qu’elles aient de tres bonne qualité de rugosité.

Ces produits se présentent sous forme d’une pate, plus ou moins
visqueuse, que |'on étale sur I'une, voire les deux surfaces a réunir
et qui va adhérer fortement aux surfaces et durcir aprés assem-
blage. Cette pate comble les rugosités et élimine les chemins de
fuite.

Il existe de nombreux produits d’étanchéité, qui peuvent se
diviser en deux grandes familles :

— ceux a un seul composant, tels que les résines anaérobies, par
exemple la Loctite, qui se polymérisent a I'abri de I'air, ou d'autres
résines dont le durcissement a lieu par chauffage ou par action de
I"humidité ; les premiéres sont actuellement tres utilisées ;

— ceux a deux composants, dont I'un assure la polymérisation,
tels que les résines Epikote (Araldite), et les produits silicones ; ces
derniers assurent une liaison souple mais peu résistante a la pres-
sion (inférieure a 1 MPa).

Les produits d’étanchéité, simples d’emploi, nécessitent toujours,
pour étre efficaces, un nettoyage et surtout un dégraissage parfaits
des surfaces. lls donnent des liaisons indémontables (sauf par la
chaleur ou par certains solvants). L'étanchéité obtenue est tres
bonne, mais il ne faut pas des sollicitations mécaniques trop
violentes sur la liaison et les températures de service doivent rester
assez faibles (environ 80 °C au maximum).

Leur utilisation est assez fréquente dans I'assemblage d’organes
étanches a partir d’éléments qui ne seront plus démontés.

5.2.2.8 Etanchéité aux liaisons filetées et tubes

Les assemblages par filetage ne sont, en pratique, pas étanches
avec les liquides, sauf le filetage NPT (National Pipe Taper) dit aussi
Briggs.

Pour assurer une étanchéité, plusieurs solutions existent :

— utilisation d'un joint, en particulier de rondelles spéciales avec
un revétement interne en élastomére [bague BS (Bonded Scal),
figure 35] ; il faut remarquer qu’il est toujours déconseillé de venir
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Figure 35 - Bague d’étanchéité type BS
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Figure 36 - Raccord de tube double-cone

plaquer la surface a étancher sur un joint par rotation car il risque
d’'étre détérioré et I'étanchéité en est souvent affectée ;

— utilisation d'un produit d’étanchéité donné au paragraphe
5.2.2.7;

— utilisation d’un ruban d’étanchéité en PTFE, de faible épaisseur
(0,7 mm environ), que I'on vient enrouler autour de la partie male
du filetage (généralement en 2 ou 3 couches); I'étanchéité est
bonne et le démontage trés facile ; de plus, par suite des caracté-
ristiques du PTFE, la température peut atteindre 250 °C et il n'y a
aucune agressivité, quel que soit le fluide.

Pour raccorder des tubes en étanchéité, il existe de nombreux
types de raccords qui donnent en général satisfaction. Le plus
répandu utilise une bague biconique en métal plus dur que celui
des tubes (figure 36) qui vient se sertir dans chacune des extrémi-
tés des tubes. Toutefois, pour des étanchéités trés grandes avec les
gaz, ces dispositifs ne doivent étre utilisés que pour de petits dia-
metres (jusqu’a 20 mm environ). Au-dela, I'utilisation de joints est
recommandée.

5.2.2.9 Traversées électriques étanches

La traversée en étanchéité a travers une paroi de conducteurs
électriques pose des problémes particuliers, surtout si cette étan-
chéité doit étre excellente, ce qui est souvent le cas. La principale
difficulté est celle de I'isolation électrique, les conducteurs pouvant
étre sous des tensions élevées.

Le plus souvent, des traversées spéciales couramment commer-
cialisées se composent d’un isolant en verre fritté, ou en céramique,
serti dans un corps métallique, les conducteurs traversant cet iso-
lant. Le corps métallique est soudé, ou brasé, sur la paroi a traverser
(figure 37).

De telles traversées électriques résistent a des pressions élevées
qui, pour des diametres de 20 ou 30 mm, atteignent 50 MPa. Leur
tenue en température, jusqu’a 200 °C, est bonne, a condition tou-
tefois de limiter les chocs thermiques. C'est en effet le point
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S
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V  verre ou céramique

(© a soudure loin
de la partie isolante

Figure 37 - Traversées électriques étanches

délicat ; de méme, au montage, il faut éviter tout échauffement
brusque de l'isolant, ce qui est fait par exemple dans la traversée
de la figure 37¢, par I'éloignement de la soudure de la partie
isolante frittée.

6. Etanchéité aux liaisons
dynamiques en translation

L'étanchéité des surfaces en mouvement relatif doit, le plus
généralement, étre obtenue aussi bien a I'arrét que quelle que soit
la vitesse de déplacement de ces surfaces, en n’étant la source que
d’efforts les plus réduits possible.

6.1 Etanchéité rigoureuse

6.1.1 Par déformation

Un organe souple, métallique, facilement déformable est soudé,
ou brasé, sur chacune des surfaces mobile et fixe. Il s’ensuit un
effort de déplacement qui est généralement proportionnel a la
course.

Une premiére solution consiste a utiliser une membrane de fai-
ble épaisseur, de quelques centiemes a un ou deux dixiemes de
millimétre, généralement ondulée pour lui donner une plus grande
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Figure 38 - Et héité par brane métallique déformable
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Figure 39 - Etanchéité par soufflet a disques soudés

flexibilité (figure 38). La course est tres réduite, de I'ordre du mil-
limétre, ainsi que les pressions possibles, de I'ordre de quelques
fractions de mégapascal. Une membrane seule est assez rarement
utilisée.

La seconde solution met en ceuvre les soufflets métalliques dont
il existe deux types.

o Soufflets a disques soudés (figure 39) : par empilement des
membranes précédentes (figure 38), les courses s’ajoutent. Il est
alors possible d’avoir des déplacements de plusieurs millimétres,
voire plusieurs centimétres. Les pressions d’utilisation restent
faibles, du méme ordre que les précédentes. Le co(t est élevé. On
les utilise principalement dans le vide et dans certains appareils de
mesure.

o Soufflets onduleux : ils acceptent des pressions beaucoup plus
élevées (jusqu’a 10 MPa pour les petits diameétres pouvant atteindre
10 mm environ). Leur raideur est nettement plus élevée que les pré-
cédents ainsi que leur encombrement (rapport course sur longueur
initiale de I'ordre de 0,2 contre 1, voire 4 pour les disques soudés).
Leur utilisation est trés courante dans de nombreux appareils de
mesure ou de régulation, sur des robinets (figure 40), des tuyaute-
ries, etc.

6.1.2 Par l'intermédiaire d’'un champ magnétique

Si I'une des pieces est magnétique et si I"autre est munie d'un
aimant ou d’'un électroaimant, le déplacement de I'une provoquera
le déplacement de I'autre, une cloison amagnétique, qui assure
I"étanchéité, étant placée entre les deux. Il faut remarquer que
I'entrainement ne posséde pas une trés grande rigidité mais que
I'effort de déplacement di au dispositif d’étanchéité lui-méme est
nul ; de plus, la course peut étre tres importante et la pression
élevée. Ce type d’étanchéité est relativement peu utilisé, sauf pour
I'entrainement d’index indicateurs ou dans certains convoyeurs
(industrie nucléaire).
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Figure 41 - Ecoulement a travers une section annulaire

6.2 Etanchéité par fuite contrdlée

6.2.1 Jeu annulaire lisse

Pour qu’un organe qui traverse une paroi soit mobile, il est néces-
saire qu’existe entre eux un jeu. Ce jeu va entrainer une fuite qui
sera d'autant plus importante qu’il aura une valeur plus grande.
Néanmoins, avec certains liquides, surtout si la viscosité est assez
élevée, la fuite sera faible et tout a fait acceptable si le liquide reste
a l'intérieur du systeme, comme dans un tiroir de distributeur
hydraulique par exemple. Aussi, ce type d’étanchéité, trés simple,
est courant en hydraulique de transmissions.

L'écoulement a travers une fuite annulaire d’un liquide en régime
laminaire donne un débit volumique de fuite égal a:

nD(P,~P) 3 (. 3
_IPFemP9 (1, 3 2)
a, 2nL [+28

avec € excentricité relative de I'arbre dans l'alésage (= 4 §/j),

6 distance entre I'axe de |I'arbre et celui de |I'alésage
(figure 41).

La figure 42 donne un abaque complet, valable aussi bien pour
les gaz que les liquides, en régimes laminaire et turbulent.

6.2.2 Dispositif a gorges et rainures

Pour diminuer les fuites, il est possible de réaliser sur |'arbre, ou
dans l'alésage, ou bien encore sur les deux a la fois, de petites
gorges qui vont perturber I'écoulement en entrainant une perte de
charge supplémentaire donc une diminution du débit de fuite
(figures 43 et 44). Cette solution est trés utilisée en hydraulique.
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Figure 42 - Courbe de débit volumétrique dans un espace annulaire
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Figure 43 - Phénomeéne de perturbation dans un écoulement
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Figure 44 - Etanchéité a fuite contrdlée a gorges

La perte de charge donnée par une série de gorges réalisées
dans l'alésage, ou sur l'arbre, a sensiblement pour valeur [15]
(figures 45 et 46) :

ve
P,- P = p7[1,5+z(a+0,5 b+&p]

avec p masse volumique,
Ve vitesse d'écoulement du fluide,

aetb donnés parlafigure 46a en fonction du rapport de S;
et Sg, respectivement section du jeu inter-gorges et
section de la gorge,

& = AE/D,,
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Figure 45 - Perte de charge a travers des gorges

ab 1
08
06 \
N b
0,4 NG
02 \\\
[~
\ \

0 01020304 0506070809 1
® 5

4,5x1072
h 354/

3
25 \~\

2 M,

1,5x1072
2

2><11082

M e N
1,4

1.2 ~.

1072

9

8 L

7 S

6

5%1073

10 2 5 108 2 5 17 2 5 108
Re

Figure 46 - Abaques pour la détermination des coefficients a, bet A
servant au calcul des pertes de charge

A donné par les courbes de la figure 46b et ¢ en fonc-
tion du nombre de Reynolds de I'écoulement,

4 longueur de chacun des jeux inter-gorges,
4S;
D diamétre hydrauli (=—/)
H iamétre hydraulique -

z nombre de gorges.
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Figure 47 - Membrane a déroulement

6.3 Etanchéité relative

6.3.1 Par déformation

Comme en étanchéité absolue, des membranes déformables sont
utilisées mais elles sont réalisées a partir d’élastomeres. Comme
ces matériaux ne sont pas totalement imperméables, une tres petite
fuite existe, surtout avec les gaz.

La membrane peut étre sensiblement plane, serrée sur chacun
de ses bords. La course reste limitée a quelques millimetres. Pour
supporter des pressions assez élevées (5 MPa voire plus), suivant
le diameétre, elle est souvent toilée. Ce type est utilisé par exemple
dans les manodétendeurs ou les régulateurs.

La membrane a déroulement (figure 47), d'épaisseur plus faible
(quelques dixiemes de millimétre), permet des courses beaucoup
plus grandes, pouvant atteindre quelques dizaines de centimétres.
La pression, toutefois, est limitée et ne dépasse guere 1 MPa pour
les membranes les plus petites. Un autre avantage est un déplace-
ment avec un effort faible et constant quelle que soit la course. Il
est important que la membrane soit bien guidée et appuyée sur
des parties cylindriques lisses, surtout si la pression n’est pas
négligeable.

Ces membranes trouvent une application principale dans des
appareils de mesure ou dans des vérins a faible effort de déplace-
ment.

6.3.2 Par joints

L'étanchéité en mouvement de translation est le plus souvent
résolue avec un joint qui, solidaire d’une des deux surfaces, va venir
en contact avec l'autre surface et donc frotter sur elle. Létanchéité
devant étre assurée aussi a l'arrét, ce joint, outre des caractéris-
tiques de joint statique, doit présenter les meilleures caractéris-
tiques en frottement possible, c’est-a-dire :

— résistance au déplacement minimale,

— usure négligeable.

Le frottement entraine un dégagement de chaleur souvent préju-
diciable a la durée de vie. Toutefois, il faut remarquer qu’en trans-
lation la surface en contact glissant avec le joint se renouvelle, ce
qui facilite I'écoulement thermique.

La résistance au déplacement et a I'usure est fonction de tres
nombreux parameétres dont les principaux sont:
la nature du matériau du joint,
— la nature du matériau de la surface frottante,
la vitesse de déplacement,
la pression,
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— le fluide a étancher,
— la qualité de la surface mobile (dureté, rugosité, etc.).

Les regles de base de la réduction du frottement et de 'usure
doivent étre appliquées avec soin, a savoir :

a) empécher le contact direct des deux surfaces en mouvement
par l'interposition de lubrifiant, d’ou la nécessité de lubrifier le joint
si le liquide lui-méme n’est pas un lubrifiant, un joint sec n‘ayant
pratiquement aucune durée de vie ;

b) faire frotter entre eux des matériaux différents par leur nature
et leur dureté ;

c) rendre la surface qui parcourt le plus grand chemin la plus dure
possible avec la rugosité la plus faible ; cette surface correspond a
celle dont tous les points ne sont pas soumis simultanément au
frottement; en étanchéité avec joint, cette surface est le plus
souvent celle de I'arbre qui doit donc avoir une grande dureté et
une faible rugosité ;

d) faire les rayures d’usinage perpendiculaires au déplacement,
ce qui est, de plus, favorable du point de vue de I'étanchéité ;

e) rendre le facteur thermique défini comme le produit (capacité
thermique x masse volumique x coefficient de conductivité ther-
mique) le plus grand possible ; il est aussi nécessaire que le corps
de la surface qui parcourt le plus grand chemin, ici c’est I'arbre, ait
un facteur thermique minimal, ce qui n’est pas toujours facile a
respecter.

6.3.2.1 Matériaux pour joints de translation

D’assez nombreux matériaux utilisés pour les joints statiques le
sont aussi pour les joints dynamiques.

6.3.2.1.1 Elastoméres

Les élastoméres sont beaucoup utilisés dans ce type de joints
malgré un coefficient de frottement assez élevé et une mauvaise
conductivité thermique. Il est absolument indispensable, avec les
élastoméres, de lubrifier le joint. Les familles principalement
employées sont :

— les nitriles, surtout avec les huiles minérales ;

— les silicones pour des températures jusqu’a 200 °C, mais ils
sont peu résistants a l'usure ;

— les produits fluorés également pour des températures jusqu’a
200 °C; ils sont utilisables avec de nombreux produits chimiques
et ont de bonnes qualités mécaniques ;

— il faut y ajouter le polyuréthanne, trés résistant a I'usure, mais
sensible a un certain nombre de fluides liquides, en particulier I'eau.

Il est important de remarquer que la matiére du joint en contact
avec la surface frottante s’échauffe ; par suite, sa température risque
d’étre supérieure a la température du fluide. Si cette derniere est
voisine de la température limite d’utilisation de I'élastomere, il y a
risque de détérioration. Cela est vrai aussi pour les autres maté-
riaux, d'autant plus que leur coefficient de conductivité thermique
est faible.

6.3.2.1.2 Matieres plastiques

Les polyamides sont utilisés assez souvent car ils ont un coeffi-
cient de frottement relativement faible. Ces matériaux étant aussi
trés mauvais conducteurs de la chaleur, ils sont souvent chargés
par des poudres de graphite ou de bisulfure de molybdéene (qui
abaissent encore le coefficient de frottement) et par de fines parti-
cules métalliques (cuivre, plomb, etc.), mais le plus intéressant est
le PTFE dont le coefficient de frottement est trés bas (0,1 a 0,05).

Le PTFE permet aussi de travailler dans des fluides jusqu’a
250 °C et, chargé de graphite ou de bisulfure de molybdene, il peut
fonctionner avec une lubrification tres faible, voire absente, sous
des conditions de pression et de vitesse toutefois modérées.

Toute reproduction sans autorisation du Centre francais d’exploitation du droit de copie est strictement interdite.
©Techniques de I'Ingénieur

J J joints toriques

Figure 48 - Joint torique en translation

D sens de déplacement

Figure 49 - Risque d’extrusion en déplacement

6.3.2.1.3 Métaux

Sauf pour les segments, ils sont peu utilisés, par suite de leur
tendance au grippage. La aussi, la lubrification est trées importante
et absolument indispensable.

La fonte et le bronze sont les deux matériaux courants.

6.3.2.1.4 Autres matériaux

Le graphite est un matériau assez utilisé pour son faible coeffi-
cient de frottement, pour son bon transfert thermique et pour sa
grande inertie chimique méme a température élevée (400 °C dans
I"air).

On utilise parfois I'amiante en association avec le PTFE.

6.3.2.2 Formes des joints en translation

6.3.2.2.1 Joints toriques

@ A section circulaire : le joint torique a section circulaire en élas-
tomere est assez utilisé en étanchéité de translation. Il peut étre
monté soit dans |'alésage, soit sur le piston (figure 48). Cependant,
du fait de sa forme, il a tendance a rouler lors du mouvement et s'il
est soumis a une pression assez importante, une détérioration ris-
que de se produire (figure 49).

Le jeu maximal possible entre piston et alésage dépend de la
pression du fluide et de la dureté de I'élastomeére. Il est donné par
la figure 50.

La vitesse de déplacement doit étre faible (en général jusqu’a
0,2 m - s7), parfois il est possible d'atteindre 0,5 m - s~

Le frottement est relativement important. Un ordre de grandeur
peut étre calculé a partir de I'expression suivante :
Ff=0(7t D+B(Sg+ S])

avec F¢(N) représentant la force de déplacement,

o, B coefficients donnés par la figure 51, cela s’entend
avec un joint lubrifié et sur une surface d’acier dur.

Au démarrage, l'effort peut étre de 2 a 5 fois plus important,
surtout si le joint est resté longtemps immobile.

Il est déconseillé de faire frotter des joints en élastomére sur un
alliage de cuivre et sur un alliage d’aluminium. Avec ces derniers,
une anodisation dure est conseillée.

B 5 420-23



/I nc EDITIONS TECHNIQUES INGENIEUR // 217.109.84.129

Ce document a été délivré pour le compte de 7200034092 -

ETANCHEITE EN MECANIQUE

Fluage

2 AN

Pression (MPa)

BANANS

NI
N

N

VO 90 Shore

2 1—-Pas de fluage \ \

0 02 04 0,6 08 1
Jeu diamétral total (mm)

Figure 50 - Jeu maximal de I'alésage du piston pour éviter
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Figure 52 - Montage d’un joint torique flottant
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Figure 51 - Abaques pour le calcul du frottement d’un joint torique
en élastomeére butadiéne-acrylonitrile de diamétre compris
entre 4 et 6 mm
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Figure 53 - Joint quadrilobe

Avec des gaz il est intéressant, pour réduire le frottement, d’uti-
liser le montage dit a joint flottant (figure 52) ; la pression doit étre
inférieure a 1 MPa. Toutefois, a la mise sous pression, un faible
volume s’échappe mais la vitesse peut atteindre 0,6 m - s™'. Le dia-
metre extérieur du joint doit étre de 2 a 8 % plus grand que l'alé-
sage du cylindre. Le diamétre intérieur du joint ne doit pas porter
sur le fond de gorge. Le montage est donné par la figure 52.

@ A section elliptique pour réduire la tendance au roulement : ce
joint est treés peu développé et ne présente qu’un faible intérét.

e A section quadrilobe (figure 53), toujours pour réduire la
tendance au roulement et réduire I'effort de frottement: I'expé-
rience prouve toutefois que ce joint est délicat d’emploi et conduit
souvent a une usure plus importante qu’avec le joint a section circu-
laire.

Les joints toriques en élastomére ne peuvent pas étre utilisés
seuls en translation pour des pressions supérieures a 10 MPa. Pour
éviter le phénomeéne d’extrusion, on ajoute des bagues de part et
d’autre du joint; ce sont des rondelles en matiéres plastiques
coulissant juste sur la surface en mouvement (figure 54). Ces
rondelles peuvent étre continues (montage en gorge ouverte) ou
fendues pour permettre leur montage en gorge fermée. Il est alors
possible de faire fonctionner le joint jusqu’a des pressions de
60 MPa, voire de 100 MPa.

6.3.2.2.2 Joints composites

Il existe une assez grande variété de joints composites. Le plus
courant est composé d'une bague en matériau plastique, polyamide
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Figure 54 - Joint torique et bague anti-extrusion
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Figure 55 - Joint composite : bague + joint torique
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Figure 56 - Joint composite a profil spécial

ou PTFE souvent chargé, a section rectangulaire ou en U mince, qui
frotte sur la partie mobile ; la bague est appuyée sur cette surface
frottante par un joint torique en élastomére (figure 55).

La force de déplacement est relativement faible, nettement infé-
rieure a celle du joint torique (§ 6.3.2.2.1). La vitesse peut atteindre
2m - s et la pression 20 & 40 MPa. Ce joint nécessite en outre un
trés bon état de surface (R, < 0,2 um) et un centrage tres précis. Il
est surtout utilisé sur des appareils de trées bonne qualité.

Une autre forme, actuellement assez courante sur les vérins, est
celle donnée en figure 56 ; la partie centrale assurant I'étanchéité
est en élastomere et elle est entourée de bagues plastiques de
forme concave vers cette partie centrale.

6.3.2.2.3 Jointsen U, L,V

Les premiers joints ont une section en U, le matériau étant de
I"élastomere qui peut étre complété a l'intérieur par un toilage de
renfort pour les pressions supérieures a 10 MPa (figure 57).

L'étanchéité est réalisée par les deux lévres du U, du cété stati-
que comme du c6té dynamique. Ce type de joint est autoétanche,
mais la pression ne peut étre appliquée que d’un c6té, aussi, lors-
que cette derniére s’inverse, il est nécessaire de prévoir deux joints
téte-béche (figure 58).

Il est aussi trés important de prévoir une piéce de maintien du
joint qui appuie en son centre car le déplacement de la partie
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Figure 57 - Jointen U

Figure 58 - Joint en U pour pression de part et d’autre du piston
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Figure 59 - Force de déplacement d'un joint en U

mobile tend a I’'entrainer a I'intérieur de son logement et a détério-
rer la partie assurant I'étanchéité.

Le frottement de ces joints est relativement peu élevé; la
figure 59 donne un ordre de grandeur de I'effort de frottement. Avec
les gaz, si la pression est faible (jusqu’a 0,7 MPa environ), il est pos-
sible d’utiliser un joint plus simple a une lévre trés souple (joint L,
figure 60) ; le frottement est alors diminué d’environ 50 %. Les
joints a profil enV ou joints chevron (figure 61), relativement voisins
des précédents, peuvent étre montés en série, ce qui autorise des
pressions plus importantes (jusqu’a 40 et méme 60 MPa).

Enfin, il faut mentionner un joint spécial, dont la fonction n'est
pas I'étanchéité mais y est rattachée : c’est le joint racleur. Dans de
nombreuses utilisations, I'atmosphere extérieure est chargée de
poussiéres ou de particules abrasives. Il est nécessaire de protéger
le joint d'étanchéité de ces grains abrasifs qui risquent d’étre intro-
duits par les mouvements de la tige. Un tel joint est donc placé

B 5 420 -25



Ce document a été délivré pour le compte de 7200034092 - // nc EDITIONS TECHNIQUES INGENIEUR // 217.109.84.129

ETANCHEITE EN MECANIQUE

— -~

—
0

!

Figure 60 - Joint en L pour gaz a faible pression
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Figure 63 - Tresse unitaire

avant le joint principal (figure 62), il a la forme d’un racloir et il est
réalisé en élastomére dur (98 Shore A) ou en matiere plastique.

6.3.2.2.4 Tresses

Elles se présentent sous la forme d'un anneau de section carrée
réalisé a partir d'un cordon en fils tressés coupé en biseau
(figure 63). Les fils sont le plus souvent un mélange d’amiante et
de PTFE. Il en existe aussi en chanvre enduit de produits gras, voire
avec interposition de fils métalliques.

Ces anneaux sont placés dans des logements annulaires et ser-
rés par un fouloir (figure 64). Leur nombre est fonction de la pres-
sion a étancher. La répartition de la pression des anneaux sur la
tige coulissante n’est pas uniforme, si bien qu’a partir d’un certain
nombre d'anneaux (5 a 6) leur efficacité est quasiment nulle [13].

On constate aussi, surtout au début de leur mise en service, un
certain tassement qui introduit une fuite, qui nécessite un resser-
rage, aussi le poussoir est-il souvent monté a lI'aide de ressorts qui
assurent un effet de serrage relativement constant (figure 65).
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Figure 64 - Presse-garniture

Figure 65 - Serrage automatique de presse-garniture

G gorge pour ressort

«-BP

BP basse pression HP haute pression

Figure 66 - Segments-anneaux de sortie de tige

Ces tresses autorisent des pressions élevées, jusqu’a 100 MPa ;
les efforts de frottement sont assez importants. Elles sont beau-
coup utilisées dans les pompes alternatives a haute pression.

6.3.2.2.5 Segments
Ils peuvent se présenter sous deux formes :

— des anneaux unitaires en plusieurs morceaux (en général 3)
assemblés par un ressort (figure 66) et empilés ; ils sont réalisés
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A alésage
C coupes
G gorge

SE segments extérieurs
St segments intérieurs

h

Figure 67 - Seg t triple ét

en matériaux frittés, bronze chargé de graphite ou de bisulfure de
molybdéne, graphite pur, etc.; ils sont utilisés essentiellement
pour les sorties de tiges avec des vitesses importantes (quelques
metres par seconde) et des pressions jusqu’a 0,25 MPa ;

— des anneaux d’un seul morceau mais fendus, d'un diamétre
libre un peu plus grand que le diamétre a étancher et placés dans
une gorge ; ils viennent frotter sur la surface en mouvement sur
laquelle ils s’appliquent par élasticité ; leur section est carrée ou
rectangulaire et les matériaux utilisés sont des fontes spéciales
(moteur thermique, compresseur), du carbone ou du PTFE chargé
(compresseur, pompe, régulateur,...); de par leur conception
(absence de plasticité pratique, fente), ils ne présentent pas une
grande étanchéité ; le plus souvent, on en monte plusieurs en série,
ce qui permet de réduire les fuites.

A signaler aussi I'utilisation d’un segment triple (figure 67), qui
permet de n'avoir que des fuites trés faibles, les anneaux bloquant
réciproquement leur fuite aux fentes.

6.3.2.2.6 Conclusion
En résumé, le tableau 6 donne les caractéristiques des joints
d’étanchéité en translation les plus intéressants.

6.3.3 Précautions a prendre

Pour qu’une étanchéité en mouvement de translation avec des
joints soit fiable et possede une durée de vie suffisante, il est impé-
ratif de tenir compte des regles suivantes :

Tableau 6 — Joints d’étanchéité en translation les plus intéressants
Type de joint Schéma Matériau Pre§s|on Vm_esse Frottement Temp(_arature Applications principales
maximale maximale maximale
MPa m-s! oC
Torique a section , Assez élevé, Mouvement d'assez faible amplitude.
circulaire i Elastomére 10 02 phénomene 200 Pour faible encombrement, bas prix,
(8 6.3.2.2.1) de roulement deux sens de pression
Torique a section )
circulaire + bague Elastomere. Vérin avec faible encombrement.
(anti-extrusion) g@g | | Matiére plastique 40 ! Moyen 200 Deux sens de pression
(8 6.3.2.2.1)
. ' N Mouvement a faible effort de déplacement.
(§C%"§pgs'2“’2) Vi astomere. 40 2 Assez faible 200 | Cotimportant.
It plastiq Deux sens de pression
. Elastomére seul - :
Section en U Vérin courant de moyenne pression,
(8 6.3.2.2.3) ou avg[g)?thnelature 10 1 Moyen 100 huile ou autre liquide gras
(%egt%)gezn;.) Elastomere 2 2 Faible 100 f)\riresgil:)ngaz comprimé a assez faible
SectionenV Elastomére seul
chevron ou avec armature 60 1 Assez élevé 100 Vérin a forte pression a liquide
(8 6.3.2.2.3) textile
!' Amiante : .
Anneaux Tresses e PTFE. 100 5 Assez élevé 400 Sortie d'arbre de pompe alternative
(8 6.3.2.2.4) ¢ G - 20 a assez faible 650 ou de compresseur
f raphite
|~\MI_.A
Segments Fonte 5 5 Moyen a faible 400 Piston de moteur ou de compresseur
(8 6.3.2.2.5) ou PTFE chargé | (par segment) v P
?gnrﬁ:ﬁ)t: Carbone 025 5 Moyen a faible 600 Sortie de tige de compresseur
(8 693 2.2.5) ou bronze graphité | (par segment) v 9 P
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— les aciers étant les matériaux les plus appropriés, la dureté de
la surface frottante doit étre importante, supérieure a HV 450 ;

— la rugosité doit étre faible, rugosité moyenne R, de I'ordre de
0,4 um;

— le guidage, c’est-a-dire en fait le centrage, doit étre bon, un
joint ne constituant jamais lui-méme un centrage ;

— la lubrification doit toujours étre assurée (sauf cas tres parti-
culier, faibles vitesse et pression) ;

— la température maximale du fluide doit étre inférieure (de 10
a 20 °C) a la température limite d'utilisation du matériau du joint.

6.3.4 Difficultés rencontrées

Les fuites et les usures prématurées résultent en premier lieu du
non-respect des régles précédentes (§ 6.3.3).

De plus, des phénoménes propres a ce type de joints peuvent se
produire, notamment avec les liquides. Il s’agit de I'effet de sur-
pression dd a la vitesse de déplacement du joint (cf. article Vérins
hydrauliques dans ce traité).

Il'y a aussi I'effet microdiesel dG a un effet de cavitation, examiné
dans l'article Vérins hydrauliques. 1l est toujours important d’avoir
un excellent remplissage dans les circuits hydrauliques, la pré-
sence de bulles de gaz étant trés défavorable du point de vue de
la tenue des joints.

7. Etanchéité aux liaisons
dynamiques en rotation

7.1 Etanchéité rigoureuse

7.1.1 Par déformation

Des cinématiques permettent de transmettre un mouvement de
rotation en continu en utilisant la déformation d’un organe souple,
principalement un soufflet métallique, avec une étanchéité
rigoureuse.

Les plus utilisées sont fondées sur la rotation d’un arbre oblique,
le point milieu étant rotulant (figure 68a), ou d'un arbre coudé ou
excentré (figure 68b).

Ces dispositifs sont néanmoins assez compliqués et colteux. lls
permettent des vitesses de rotation de plusieurs centaines de tours
par minute et des pressions de 0 a 1 MPa environ.

Peu utilisés, ils existent dans certains appareils qui mettent en
ceuvre des fluides trés dangereux, radioactifs, ou pour I'ultra-vide.

7.1.2 Par transmission magnétique

Une partie magnétique solidaire de I'arbre menant entraine une
autre partie magnétique solidaire de I'arbre mené, une cloison
métallique a magnétique et relativement mince étant placée dans
I'entrefer du champ (figure 69).

Le champ magnétique est le plus souvent produit par des
aimants permanents. La cloison est cylindrique, ce qui lui permet,
méme avec une assez faible épaisseur, de résister a de fortes pres-
sions (10 MPa et plus).

La vitesse peut étre trés élevée, mais il n'y a pas synchronisme
rigoureux entre les deux arbres (il peut méme se produire un
décrochage).

Ce type de transmission se répand beaucoup, surtout dans les
pompes pour l'industrie chimique, par suite des progrés sur les
aimants qui permettent de transmettre des couples déja importants
(10 a 100 N - m), sous des volumes assez réduits.

Un cas particulier est celui des moteurs dits a rotor noyé
(figure 70) dans lequel le champ magnétique transmis a travers la
paroi (chemise d’entrefer) est le champ tournant produit par le
stator. Il est assez utilisé, par exemple, dans les accélérateurs de
chauffage central.

7.2 Etanchéité par fuite contrdlée

7.2.1 Joints labyrinthes

Les étanchéités par fuite contrélée sont du méme type que celles
utilisées en translation. Toutefois, puisque |'arbre ne subit pas de
déplacement axial, il est possible de faire parcourir au fluide un
chemin de fuite beaucoup plus grand, ce qui réduit le débit
(figure 71) : ce sont les labyrinthes. Plusieurs variantes sont
possibles (figure 72). Le calcul des fuites est identique a celui donné
au paragraphe 6.2.2, en utilisant les paramétres de la figure 72.

| S

(@ avec arbre oblique

Am arbre mené /
AM arbre menant ,//"—-"
S soufflet

@® avec arbre excentré

Figure 68 - Transmissions a soufflet
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A aimant

J joint

Pa paroi étanche
Pi piéce polaire
RE rotor extérieur
Rl rotor intérieur

Figure 69 - Traversée magnétique étanche

S
R B butée
CE chemise
N IR . d’entrefer
CM corps
de moteur
R rotor
S stator
T
CM
B CE

Figure 70 - Moteur d’entrainement de pompe a chemise d’entrefer

Les joints labyrinthes sont assez répandus, depuis des étanchéi-
tés aux poussieres ou a I'huile sans pression (figure 73), fabriqués
en série et peu colteux, jusqu’aux dispositifs pour turbine plus ou
moins complexes.

Pour réduire les fuites, il est nécessaire de diminuer le plus pos-
sible le jeu entre la partie fixe et la partie tournante.

Pour éviter des détériorations importantes en cas de contact
intempestif, une partie peut étre réalisée sous forme de segments
mobiles (figure 74).

Avec la vapeur, le phénomene de détente assure une condensa-
tion en fin de parcours du joint, I'eau étant récupérée et renvoyée
a la chaudiere.

7.2.2 Joints de transferts

Pour les liquides, surtout pour I'huile, existe un autre dispositif a
fuite controlée, dit joint de transfert du type hydrostatique
(figure 75).
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Figure 71 - Joint labyrinthe
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Figure 72 - Différentes formes de joints labyrinthes a laminage

radial et axial
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laminage radial
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Figure 73 - Joints labyrinthes du commerce (d'aprés doc. FAG)
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Figure 74 - Joints labyrinthes a
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Figure 75 - Joint de transfert (d'apres doc. Viscotherm)

Le joint de transfert comprend 4 pieces vissées deux a deux
(A +B et A’ +B’). Les piéces A/B sont reliées au moyen de joints
élastiques secondaires C a l'arbre tournant; les piéces A’/B’ sont
également reliées a travers des joints secondaires I avec le bati G.
Le fluide sous pression vient par un conduit H au bati G et passe
a travers les pieces A’ et B’ dans la rainure de distribution F qui
débouche dans le plan des fentes d’étanchéité J-L. Cette rainure F
est en contact au moyen de trous dans la piece A avec les conduits
E de I'arbre D. Les fentes J, K et L se trouvent dans un plan. Le jeu

B5420-30

Figure 76 - Schéma hydraulique du joint de transfert

nécessaire au fonctionnement du joint est donné par I'entretoise
M. Les fentes J et K, la surface de haute pression définie par la
rainure de distribution F et la zone de pression intermédiaire déli-
mitée par les fentes J et K forment le mécanisme d’asservissement
hydrostatique.

Lasservissement est un demi-pont laminaire auto-ajustant a
deux branches actives, les étranglements dus aux fentes J et K
étant représentés par les orifices variables J et K dans le circuit
équivalent de la figure 76. La fente L suit le mouvement de la fente
J mais ne participe pas a l'asservissement. Le mode de fonction-
nement de l'asservissement hydrostatique peut étre expliqué
comme suit.

a) Etat d’équilibre (figure 77a) : les fentes J et K forment un
diviseur de pression tel que la pression intermédiaire P, génere
une force F; antagoniste et égale a la force F due a la haute pres-
sion P dans la rainure de distribution. La résultante des forces sur
la paire de pieces A/B est nulle : A/B est donc en équilibre.

b) Perturbation amenant A/B vers la droite (figure 77b) : la fente
J se ferme, la fente K s’ouvre, la pression intermédiaire P, et la force
F. chutent en conséquence. La force F restant invariable, la résul-
tante F- F; agissant sur A/B tend a pousser la piece vers la gauche,
donc vers I'état d'équilibre selon la figure 77a.

¢) Perturbation amenant A/B vers la gauche (figure 77¢): la
fente J s’ouvre, la fente K se ferme. La pression intermédiaire P,,
donc la force F, augmente et provoque une résultante F,- F qui
pousse la piece A/B vers la droite, vers I'état d’équilibre selon la
figure 77a.

Les caractéristiques de ce joint sont les suivantes : les pertes de
puissance dues aux fuites et au couple de frottement visqueux ne
dépassent pas 3 % de la puissance transmissible (pour P= 16 MPa,
le débit du fluide transféré étant de 3dm3-s™! au régime de
3000 tr - min~").

7.3 Etanchéité relative

Le mouvement de rotation permet de réaliser des étanchéités
particuliéres qui ne sont efficaces que lorsqu’il y a déplacement. De
tels systemes dynamiques doivent étre doublés d’un joint statique
classique.

7.3.1 Par effet cinématique

7.3.1.1 Par effet visqueux

Un arbre sur lequel a été usiné un filetage et qui tourne dans le
sens opposé a celui de ce filetage et dans un alésage ayant un faible
jeu va exercer sur le fluide un effet de pression qui peut équilibrer
la pression de ce fluide (figure 78). On réalise ainsi un joint a
viscosité.
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1 partie fixe II partie tournante

Figure 77 - Fonctionnement du joint de transfert

F  fluide
P effet de pression

Figure 78 - Joint a viscosité

Les caractéristiques de ce systéme peuvent étre calculées et opti-
misées. La pression engendrée est égale a:
P 12KnDo L
j?
avec K coefficient qui dépend du nombre de Reynolds (K= 0,1 pour

Re<500; K est donné par la figure 79 pour des nombres
supérieurs).

La puissance W absorbée par effet de pompage est donnée
par [11]:
2D3 L
w=Ino" YL g
2j p
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Figure 79 - Coefficient K en fonction du nombre de Reynolds
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A anneau liquide
L labyrinthe
R roue de formation d'anneau liquide

Figure 80 - Joint a anneau liquide simple centrifuge

Les pressions développées ne sont appréciables qu’avec les
liquides dont, en plus, la viscosité n'est pas négligeable. Aussi,
avec un arbre de 50 mm de diametre dans un alésage de 100 mm
de long, avec un jeu radial de 25 pm et avec une vitesse de rotation
de 12 000 tr - min~', la pression développée sera de 5 x 10-2 MPa
avec de l'air et de 3,2 MPa avec de l'eau, en sachant que
n=1,8x10"5Pl pour l'air et n=1,17 x 103 Pl pour I'eau. Il faut
noter que le filetage optimisé a les caractéristiques suivantes :

— angle de I'hélice : 15°;

— profil rectangulaire (le plein = le creux) ;

— pas =1 mm, multifilets ;
rapport de la profondeur du filet au jeu radial égal a 2,7.

Le filetage peut étre aussi réalisé dans I'alésage, I'arbre étant lisse.

7.3.1.2 Par effet centrifuge

Un liquide entrainé en rotation va étre soumis a |'accélération
centrifuge et, a I'intérieur du liquide, se développera, a une distance
R, de I'axe de rotation, une pression maximale de :

2
B pw? R
Cmax 2

Un tel joint centrifuge existe en particulier pour les gaz, I'anneau
liquide étant de I’'eau ou un liquide lourd, du mercure en particulier
(figure 80).

Un nouveau joint a été développé récemment : il utilise 'anneau
liquide qui est formé par un cylindre tournant, solidaire de I'arbre,
et un tube de Pitot situé a une distance R, de I'axe, qui préleve du
liquide pour la réinjecter en contre-pression au fluide a étancher
(figure 81). Dans ce cas, la pression est augmentée du terme
pression dynamique et, si le débit est petit, la pression maximale
sera pratiquement de :
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Figure 81 - Etanchéité a anneau liquide et tube de Pitot
(systéme Legoy)
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Figure 82 - Etanchéité par bain liquide

Ces types de joint nécessitent donc un joint complémentaire
classique en statique et pour les faibles vitesses, mais en fonction-
nement normal, ce dernier n'est plus soumis a une pression et sa
durée de vie est considérablement augmentée.

7.3.1.3 Par bain liquide

L'étanchéité est excellente méme a l'arrét, exclusivement pour
les gaz.

Ce systeme est trés simple. Une gouttiére contient un liquide
dans lequel plonge une téle cylindrique solidaire de [Iarbre
(figure 82). Si le liquide mouille trés bien les parois, I'étanchéité
peut étre considérée comme rigoureuse si I'on fait abstraction de
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Figure 83 - Etanchéité par fluide magnétique

la pression de vapeur de ce liquide. Toutefois, le systeme ne fonc-
tionne que pour un arbre d’axe vertical et avec une pression et une
vitesse de rotation faibles. Méme avec des liquides de forte masse
volumique, le plus adapté étant le mercure, la pression possible ne
dépasse guére 0,05 MPa.

A noter que ce liquide peut étre solidifié (ou I'inverse, s'il s’agit
d’un solide a température ambiante, on peut le rendre liquide en
le chauffant, par exemple avec des alliages a bas point de fusion)
lorsqu’il n’y a pas rotation.

Lorsque le joint est solidifié, la pression peut étre beaucoup plus
élevée (1 MPa et plus). Cela est appliqué sur certains réacteurs
nucléaires.

7.3.1.4 Par liquide magnétique

Il s"agit d’un liquide qui contient, en suspension, une poudre trés
fine magnétique (ferrofluide). Si un champ magnétique le traverse,
ce fluide acquiert une rigidité qui s'oppose a la pression dans le
sens axial mais autorise la rotation avec un couple faible
(figure 83).

Ce type d’étanchéité permet des vitesses importantes, allant
jusqu’a des milliers de tours par minute, et des pressions dépas-
sant 1 MPa. Il est appliqué actuellement surtout dans le vide et aux
tres basses températures (cryogénie).

7.3.2 Par joints

Ce qui différencie fondamentalement les joints pour mouvements
tournants de ceux pour translation, c’est le fait que la surface mobile
sur laquelle ils assurent I'étanchéité est pratiquement toujours la
méme. Cela a des conséquences trés importantes du point de vue
de I'usure, du dégagement et de I'évacuation de la chaleur. En outre,
les vitesses atteintes peuvent étre beaucoup plus élevées. De plus,
I’étanchéité peut étre réalisée, soit directement sur I'arbre (joints
radiaux), soit en dehors de I'arbre en dynamique mais suivant une
direction parallele a I'axe de I'arbre (joints axiaux).

Un joint pour mouvement tournant qui est utilisé dans des
conditions de vitesse de rotation périphérique et sous une pression
du fluide déterminée peut fonctionner avec d'autres caractéristiques
a condition de respecter le produit (pression x vitesse) égal a une
constante, produit désigné par PV (exprimé en MPa - m - s™1). Cela
n’est vrai que dans des conditions bien déterminées, en particulier
lubrification, dureté et rugosité de I'arbre, etc., et pour une durée
de vie bien définie. En outre, il y a une limite pour la pression et
pour la vitesse. Ce produit est intéressant a connaitre car il carac-
térise bien un joint, toutefois il ne faut pas attacher une trop grande
précision a cette valeur dont on ne connait souvent que I'ordre de
grandeur.
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7.3.2.1 Matériaux pour joints en rotation

Les mémes matériaux que pour les joints pour mouvement de
translation sont utilisés dans la réalisation des joints pour mouve-
ment tournant. Il faut noter en plus, pour les garnitures mécaniques,
des revétements du type carbure (nickel, tungsténe, etc.) ou nitrure,
ainsi que des céramiques.

7.3.2.2 Formes des joints radiaux

7.3.2.2.1 Joints toriques

Le joint torique a section circulaire convient pour des vitesses len-
tes (inférieures 3 0,6 m - s™) et pour des pressions élevées (jusqu’a
10 MPa).

Lordre de grandeur du facteur PV est de 1 pour des durées de
vie de I'ordre de 200 a 500 h et de 0,1 pour des durées de I'ordre
de 5000 h, cela avec une lubrification abondante a I’huile et avec
un diameétre d’arbre d’environ 30 mm. En effet, la section de I'arbre
permet I"évacuation d’une partie de la chaleur qui varie suivant le
carré du rayon. Un arbre de gros diameétre permet donc un meilleur
facteur PV.

Le montage doit étre particulier: le joint torique est toujours
logé dans une gorge usinée dans |'alésage, il subit au montage une
compression périphérique d'environ 5 % ; le diamétre intérieur du
joint libre est donc supérieur de 5 % a celui de I'arbre. De méme,
il est soumis a une compression transversale de 5 % s’exercant sur
sa section ; la profondeur de la gorge doit étre inférieure de 5 % au
diametre du joint libre.

Pour connaitre les variations engendrées par ces compressions,
on peut utiliser le tableau ci-aprés ou regle de Guldin : la modifica-
tion d, de la section du tore d; est fonction de la contraction ou de
I'allongement Dy,5 du diamétre moyen Dp, (D= dq + dj et dq dia-
metre intérieur du joint), telle que :

Dy dg
en % de Dy, en % de d;

99 100,503
98 101,015
97 101,535
96 102,062
95 102,598
90 105,409
85 108,465
80 111,803

Exemple : soit un joint torique de diamétre moyen D, = 30 mm et
de diameétre de corde libre d;= 3 mm. Sil'on comprime de 5 % le dia-
metre moyen, il devient Dy

_ 95%30

mg = 700 = 28,56 mm

et le diametre de corde d] devient dg (tableau ci-avant) :

~ 3x102,698 _
dg = o - 3,078 mm

et par suite les diametres extérieur et intérieur respectivement
31,578 mm et 25,422 mm.

Toute reproduction sans autorisation du Centre francais d’exploitation du droit de copie est strictement interdite.
©Techniques de I'Ingénieur

S

L  liquide en pression
S surface complémentaire mouillée

Figure 84 - Montage d'un joint tournant dans une gorge inclinée

Le couple Cj; donné par un joint torique en rotation est sensible-
ment égal a:

Cir=Co+C,
o d;d?
avec Cy = nf]

o est un coefficient donné par la figure 51a et il dépend lui-méme
du coefficient & de compression radiale du joint calculé par :

2D D.—d
= 100 ’”)1/27 g J
5 Kng 24,

etde C,=nk, P-dd+d)

avec k,, coefficient qui dépend de la nature de I'élastomére, de sa
dureté, du rapport d;/d et de la lubrification. Pour une dureté de
I'ordre de 80 Shore, avec de I'huile, k, est voisin de 1074,

Un montage intéressant consiste a placer le joint torique dans
une gorge légérement inclinée par rapport a I'axe de I'arbre (angle
de l'ordre de 5°). La surface frottante de I'arbre (figure 84) est
mieux lubrifiée et se renouvelle devant le joint. La durée de vie est
trés nettement augmentée. Le joint torique a section quadrilobe
peut étre utilisé pour des mouvements de rotation avec un mon-
tage identique a celui du joint a section circulaire ; ses performan-
ces sont comparables, méme un peu supérieures.

7.3.2.2.2 Joints composites

Constitués par une bague en matériau plastique (principalement
en PTFE chargé) frottant sur I'arbre et un joint torique statique, ils
assurent de bonnes performances en mouvement de rotation.

Pour des durées de vie de I'ordre de 1000 a 5000 h, le facteur
PV est d’environ 2, la vitesse limite de 2 m - s~ et la pression de
8 MPa. Toutefois, ces joints nécessitent un excellent centrage de
I'arbre, le faux-rond devant étre inférieur a 0,01 a 0,02 mm.

7.3.2.2.3 Joints a lévre

Ils sont trés courants. lls sont constitués par une armature métal-
lique de section en L sur laquelle est surmoulée une partie en élas-
tomere dont la forme de base est celle donnée en figure 85, avec
de nombreuses variantes de détail. L'étanchéité a lieu sur la lévre
dont la section en contact avec I'arbre doit étre trés faible.

Il existe aussi des joints qui peuvent étre montés sur |'arbre et
qui assurent le mouvement relatif sur I'alésage.

Le facteur PV des joints a levre dépend de I'élastomeére utilisé. Il
est de I'ordre de 0,5 pour des joints en nitrile avec une vitesse péri-
phérique maximale de 15 m - s™! et de 1,5 pour des joints en élas-
tomere fluoré avec une vitesse maximale de 25 m - s71. Leur tenue
en pression est tres faible, normalement inférieure a 0,05 MPa.
Toutefois il est possible de les faire travailler jusqu’a 1 MPa, les
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Figure 86 - Joint a lévre pour pression moyenne

vitesses ne dépassant pas alors quelques meétres par seconde, en
utilisant une manchette de soutien (figure 86).

Les joints a lévre nécessitent de ne pas dépasser certaines
valeurs de défauts, en particulier du point de vue de I'excentration
et du faux-rond (ou fouettement de I'arbre). Les valeurs maximales
sont données sur la figure 87 en fonction soit du diamétre, soit de
la vitesse de rotation de l'arbre, respectivement pour ces deux
défauts.

De méme, la rugosité de I'arbre doit étre assez faible mais pas
trop, car il y a alors risque d’'usure prématurée. La figure 88 donne
la zone de rugosité la meilleure. De méme, il est nécessaire de
pratiquer une rectification en plongée au droit de la lévre.

La dureté doit étre importante, toujours supérieure a HV 600.

Il est parfois intéressant de rapporter une bague traitée sur
I'arbre (figure 89), qui peut étre alors constituée d’'un matériau
quelconque et qui permet un changement facile en cas d'usure pré-
maturée.

La puissance dissipée par un joint a levre n’est pas négligeable
et peut étre estimée a I'aide des courbes de la figure 90.

Les joints a leévre ont un fonctionnement amélioré, en particulier
une durée de vie augmentée, si des petites rainures obliques par
rapport aux génératrices de I'arbre sont faites au voisinage de la
levre (figure 91). Ces rainures produisent un refoulement du
liquide qui tend a s’échapper et assurent une amélioration de la
lubrification de la levre lorsque se produit ce régime hydrodynami-
que. Enfin, suivant le méme principe qu’avec le joint torique monté
dans une gorge inclinée (figure 84), la levre peut avoir un déve-

8
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maximaux d’un joint a lévre
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Figure 88 - Rugosité recommandée de I'arbre pour un joint a levre

loppé sinusoidal : c’est le joint a vague (figure 92), qui se traduit
par un meilleur refroidissement, moins de friction, gréace a une
lubrification améliorée.

7.3.2.2.4 Tresses ou garnitures

Les tresses utilisées en mouvement de translation peuvent I'étre
aussi en mouvement de rotation. Par suite de I'échauffement loca-
lisé, il est presque toujours indispensable d’avoir une injection de

B bague rapportée J joint statique

Figure 89 - Etanchéité sur bague rapportée

lubrifiant en milieu de garniture (figure 93), qui est donc constituée
de deux demi-parties séparées par une bague. En outre, il y a inté-
rét, surtout si la vitesse et la pression sont relativement élevées, a
extraire la chaleur de frottement par une chemise d’eau qui enve-
loppe les garnitures (figure 94).

Les tresses permettent des produits PV de 10 avec une vitesse
périphérique de 20 m - s~ et une pression maximale de 10 MPa.

Elles sont beaucoup utilisées dans les pompes centrifuges.
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Figure 90 - Puissance dissipée par un joint a levre (avec huile SAE, 20 a 100 °C) (d'aprés doc. SIMRIT)
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Figure 91 - Joint a lévre avec stries

C coupe transversale du joint

L ligne de contact

P particules d’huile sur arbre humide

P’ particules d’huile rejetées vers I'intérieur de I’appareil

P’ particules d'huile entrainées sous la languette

PB partie biseautée {cdté huile)

PP partie plane (c5té air) : elle permet au film d’huile de glisser sous la

languette
S surface de course
SR sens de rotation

Figure 92 - Joint a lévre a vague

7.3.2.2.5 Anneaux

Les plus courants sont dits joints & coins. Ce sont des anneaux
constitués par des secteurs cylindriques dont le nombre augmente
avec le diametre de l'arbre. Les extrémités de chaque secteur
possedent de larges chanfreins permettant I'interposition de coins
(figure 95). Secteurs et coins sont maintenus ensemble par un
ressort périphérique. Afin d’empécher la rotation du joint sur I'arbre,
des pions sont positionnés sur les faces latérales du boitier, en
regard d’encoches usinées dans les secteurs.
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L lubrifiant
P, pression de serrage maximale sur |'arbre
P, pression de serrage minimale sur 'arbre

Figure 93 - Presse-garniture avec injection de lubrifiant

E eau de refroidissement

coin
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Figure 95 - Joint a anneaux du type coin

Pour obtenir I'étanchéité sur la face latérale du boitier, on utilise
des ressorts de compression qui appliquent les anneaux sur les
faces du boitier (figure 96). De plus, les anneaux sont montés deux
par deux de telle sorte que les coins d'un joint soient positionnés
en regard des secteurs de l'autre joint.

Ces anneaux sont généralement réalisés en carbone pur ou
chargé. lls sont destinés a des étanchéités destinées surtout aux
liquides (quelquefois a la vapeur) pour des grands diametres
(jusqu’a 1,5 m et plus) et pour des vitesses de rotation peu élevées
(200 a 300 tr - min).

Leurs applications principales sont les turbines hydrauliques et
les arbres de bateau.

7.3.2.3 Formes des joints axiaux

7.3.2.3.1 Joints V

C’est un anneau en élastomeére de section trapézoidale serré sur
I"arbre et terminé d’un c6té par une forme de tronc de cone qui vient
s’appliquer sur une surface normale a l'arbre et qui constitue la
jonction d’étanchéité (figure 97a). Parfois la section est un peu dif-
férente, avec une léevre d'étanchéité (figure 97b). Ces joints fonc-
tionnent avec des vitesses périphériques allant jusqu’a 15 m - s,
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Figure 99 - Garniture mécanique a soufflet soudé

Figure 96 - Joint tournant a anneaux

@ joint V axial ® joint plat 3 lévre axial

Figure 97 - Joint a lévre axial

E é&lément tournant
G grain

Gl glace

Jq, Jy joints toriques
P pression

Gal

Figure 98 - Garniture mécanique

mais pratiquement sans pression (0,01 MPa) pour des étanchéités
a I'huile. Leur utilisation, compte tenu de leur faible comportement
en pression, est essentiellement I'étanchéité des roulements ou des
paliers.

7.3.2.3.2 Garnitures mécaniques

Une garniture mécanique est un ensemble mécanique assurant
I"étanchéité en rotation par deux surfaces planes normales a I'axe
de rotation et animées d'un mouvement relatif de I'une par rapport
a l'autre.

Elle se compose donc de deux parties principales (figure 98) :

— un demi-joint J4 solidaire et étanche statiquement de la partie
fixe ;

— un autre demi-joint J, solidaire et étanche statiquement de la
partie mobile.
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Figure 100 - Garniture mécanique a soufflet et joints toriques

Ces deux demi-parties sont désignées respectivement I'une par
grain fixe, 'autre par élément tournant dont I'élément qui assure
I'étanchéité contre le grain s’appelle glace. Parfois, I'ensemble
tournant peut étre I'élément fixe ; le grain est alors mobile par
rapport a lui. Létanchéité statique de ces deux parties est le plus
souvent réalisée sur la partie fixe et sur I'arbre par un joint en élas-
tomere. Un ressort appuie I'élément tournant sur le grain pour
amorcer I'étanchéité aux faibles pressions. Lélément tournant doit
étre légérement mobile dans toutes les directions par rapport a
I'arbre de maniére a assurer un contact aussi bon que possible
entre grain et glace, quels que soient les sollicitations (thermiques
en particulier) et les petits défauts de rotation. Lutilisation de joints
toriques statiques limitant les possibilités ainsi que celles de I'uti-
lisation de certains fluides ou de températures extrémes, I'étan-
chéité de I'élément tournant est parfois réalisée par un soufflet
métallique a disques soudés (figure 99), les deux parties de la
garniture étant elles-mémes soudées au boitier et a I'arbre, ou par
une solution mixte, joints toriques et soufflet (figure 100).

La nature des surfaces d’étanchéité ainsi que leur qualité d'exé-
cution sont particulierement importantes. D’assez nombreux maté-
riaux sont utilisés, le tableau 7 en donne les principaux avec leur
domaine d'utilisation. Ces surfaces ont une planéité tres bonne,
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Tableau 7 - Principaux matériaux frottants pour garnitures mécaniques
Partie fixe Partie tournante Observations Applications principales
Carbone Bonne tenue a la corrosion . L
- — . S . Industrie chimique
Acier traité Assez sensible a la corrosion
Carb Petit compresseur frigorifique.
arbone pur . N . Pompe a liquide lubrifiant.
~ou Stellite Trés bonne tenue thermique Sollicitation thermique importante.
imprégné Pompe a eau industrielle
de résine - -
ou Céramique Bonnes performances. Turbine hydraulique.
imprégné de métal q Sensible aux chocs thermiques Industrie chimique
Carbure Performances élevées Industrie chimique
Nitrure Encore trés nouveau, trés bonnes performances Indust\r/laepcehdrr‘mque.
. i Assez sensible a la corrosion. . N
Acier traité Pour liquide clair et non cristallisable Petit compresseur frigorifique
Bronze P 8
: —_— : . : ompe a eau.
Stellite Pour liquide clair, non cristallisable Turbine hydraulique industrielle
Tres bonne tenue a la corrosion. : L
. ) PTFE Performances modestes Industrie chimique
Céramique B ‘ a1 -
onne tenue a la corrosion. . .
Carbone Bonnes performances Industrie chimique
Carbone Bonnes performances Industrie chimique
Grande résistance a l'usure, . . ,
(V\(/:a'F'bL;\T'es ) Carbure craint les chocs thermiques Industrie chimique et pétrole
LN L . . . . .
Stellite Assez peu utilisé Industrie chimique et pétrole
Céramique Sensible aux tensions thermiques Industrie chimique et pétrole
Nitrures Nitrure Grande résistance a |'usure, trés nouveau Industrie avec forte usure

souvent contrdlée a la frange d'interférence, la rugosité étant de
I'ordre de 0,03 a 0,01 um.

La pression du fluide applique les deux surfaces |'une contre
I"autre avec un effort F (figure 101a) :

F=}\,1 (52—51)P

avec Aq coefficient compris entre 0 et 1, fonction de la loi de
décroissance de la pression entre les rayons r, de S, et rq de S,
et qui ne semble guere s’écarter de 0,5 = 0,1. Cette force est répar-
tie sur la surface de contact S, - Sq. La pression de contact 1 est
donc tres voisine de T = A4 P. Pour les pressions élevées (supérieu-
res a 5 MPa) cette pression devient prohibitive. Il y a lieu d'équili-
brer le joint, ce qui est facilement réalisé en épaulant I'arbre au
droit du joint coulissant C qui assure I'étanchéité entre I'arbre et
I’élément tournant (figure 101b). La force F devient alors :

F=1[A(S5,-5)-(S] -SPDIP
Il est clair qu’une trop grande valeur de Sj inverserait le signe de
F et ferait décoller le joint.
On définit le coefficient d’équilibrage

_Si-5

SZ_ S'I

égal au rapport de la surface d’équilibrage a la surface de contact.

Cette valeur de p est d’environ 0,3 pour les largeurs d’appui de
grains de I'ordre de 3 mm et décroit jusqu’a 0,15 pour des largeurs
de I'ordre de 1 mm.

Le fonctionnement d’une garniture mécanique est satisfaisant a
condition de respecter certains impératifs. Le premier est celui
d’une lubrification correcte. En effet, en rotation, les deux surfaces

B 5420-38

planes ne sont pas directement en contact entre elles, il y a un film
hydrodynamique, ou au moins des épilames, qui diminue le frotte-
ment et 'usure. Il est donc nécessaire que la vitesse ne soit pas
trop faible et que le montage soit rigoureux: excentration de
I'arbre tres faible, bon centrage des éléments les uns par rapport
aux autres.

Si le fluide n’est pas un lubrifiant satisfaisant (c’est le cas de tous
les gaz, mais aussi de certains liquides), il est nécessaire de monter
deux garnitures mécaniques téte-béche et d’injecter entre les deux
un lubrifiant de qualité (figure 102).

Le fluide a étancher ne doit pas venir détériorer les surfaces de
frottement, parce qu’il est corrosif, mais aussi parce qu’il contient
des particules en suspension. Le montage précédent (figure 102)
est alors encore tout indiqué, le lubrifiant étant a une pression
légérement supérieure a celle du fluide a étancher. Il faut aussi
veiller au bon refroidissement de la garniture mécanique, ce qui
suppose parfois une extraction particuliére de la chaleur et en
particulier un renouvellement important du fluide de lubrification.

Les garnitures mécaniques assurent une bonne étanchéité. Une
garniture qui présente une trés légére fuite a souvent une durée de
vie nettement plus importante qu’une garniture dont la fuite est
sensiblement nulle, car cela signifie qu’il y a bien un film lubrifiant.

Il est possible d'ailleurs de calculer le débit volumétrique de
fluide a travers une fente radiale avec un liquide (figure 103) par:
TER(Pe—Ps) ' jS(R_r)

R
Rig B
gr

V™ 6n(R-r)

Les garnitures permettent des performances trés élevées, fonc-
tion d’ailleurs de la précision de leur réalisation, de la nature des
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Figure 101 - Action de la pression dans une garniture mécanique
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Figure 102 - Garniture mécanique double
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Figure 103 - Fuite par une rainure circulaire radiale

matériaux et donc en définitive de leur prix. Il est possible de les
classer en trois catégories :

— applications courantes : PV jusqu’'a 1;
— applications a bonnes performances : PV jusqu’a 20 ;
— applications a trés hautes caractéristiques : PV jusqu’a 300.

Le rapport des prix entre les premiéres et les derniéres peut aller
jusqu’a un facteur de 100, a taille égale.

De nombreux constructeurs fabriquent en série des garnitures
mécaniques depuis des diametres de quelques millimétres jusqu’a
500 mm, voire plus. Les applications courantes sont multiples,
allant de la machine a laver ou la pompe de voiture au compresseur
industriel de plusieurs mégawatts de puissance.

7.3.2.4 Conclusion

Le tableau 8 donne les principaux joints d’étanchéité pour les
mouvements de rotation avec leurs caractéristiques.

7.3.3 Précautions a prendre

Pour qu’un joint tournant assure convenablement sa fonction, et
avec une durée de vie importante, il est nécessaire de respecter un
certain nombre de conditions.

Avec tous les joints, la lubrification doit étre abondante en
permettant une évacuation de la chaleur, surtout si le produit PV est
élevé. Le lubrifiant doit étre trés propre, il faut éviter toute intrusion
de particules solides. Larbre doit tourner avec une excentricité trés
faible (souvent inférieure a 0,01 mm, surtout avec les garnitures
mécaniques). Le montage du joint doit étre soigné ; en particulier,
il faut éviter absolument de détériorer, méme de maniere minime,
les parties assurant I'étanchéité dynamique ou statique. Cela sup-
pose la présence de chanfreins de faibles pentes et suffisamment
importants aux changements de diametre de I'arbre sur lequel est
monté ce joint. D'une maniére générale, toute partie pouvant bles-
ser le joint (trou, filetage, etc.) doit étre étudiée dans ce sens. Il s’agit
la de causes fréquentes de défauts d’étanchéité.

En ce qui concerne les joints radiaux, |'arbre doit avoir une
grande dureté (supérieure a 600 HV).

Des revétements ou des traitements thermiques permettent
d’améliorer la durée de vie, tels le chromage dur, ou la cémenta-
tion. Toutefois, certains traitements peuvent avoir un effet négatif
suivant la nature du joint et le fluide a étancher.

La rugosité doit étre faible (valeur moyenne R, = 0,2 um). Toute-
fois, il ne faut pas descendre trop bas, car alors I'usure augmente.
De méme, il est tres souhaitable, pour les joints a faible portée, tels
les joints a lévre (figures 97 et 98), de terminer I'usinage de la partie
frottante par une rectification en plongée afin d'éliminer les rayures
hélicoidales qui sont sources de fuite.
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Tableau 8 - Joints d’étanchéité pour mouvement de rotation les plus intéressants

Type Schéma Matériaux Vm.asse Pre§smn Fact_eur PV Tempt.arature Observations Applications
mamma}le maximale | maximal (11) maximale
m-s MPa MPa-m - s~ °C
y P Dispositif nécessitant
. 7, Bonne lubrification :
Torique 4 ' \ . h .. . | unfaible encombrement.
(8§ 7.3.2.2.1) Elastomere 05 10 1 200 necessa;;eié?/éc;rslgang{e incliné Indifférent au sens
de pression
> | Elastomére, Nécessité d'une rugosité | Dispositif a faible encombre-
Composite @ matiére 2 8 9 220 trés fine. Colt nettement ment, faible couple.
(8§ 7.3.2.2.2) plastique plus élevé que joint torique Indifférent au sens
PTFE) seul de pression
X | 00521 Nécessité d'une bonne Dispositif a vitesse élevée
g Elastomere, 2% (avec 15 180 lubrification. Rectification mais faible pression.
& acier renfort) . en plongée de I'arbre. Sortie de boite de vitesses,
Prix peu élevé arbre de roue, etc.
Tresses PTFE, 20 10 10 400 3 600 deNérf)?jsasiteéedt,ﬁpuengérgosiie Pompes rotatives diverses
(8§ 7.3.2.2.4) graphite ge serrage P et fluides agressifs
NN N
Anneaux N Carbone, Assez coliteux et étanchéité Pour arbre de pompe
bronze 15 10 2,5 400 P b N p
(8§ 7.3.2.2.5) chargé 4 souvent avec légére fuite | a frottement assez faible
\ ﬁ : s Intérét pour arbre quelconque, | Etanchéité de roulement
(8§ 7.3.2.3.1) Elastomere 15 0.01 0.1 100 plague de frottement durcie sous faible pression
o
2 Carbone, N i o N .
< | Garniture | & _acier, Codt as§ezt’eleve. Nécessite Ermolol étend el
P : céramique, un trés bon montage et mploi étendu pour matérie
(?;cgr;q;%) ! carbure, 100 25 300 400 bonne qualité de rotation. a performances élevées
It PTFE, Lubrification impérative
¢élastomeére

(1) Lefacteur PVn'est qu'un ordre de grandeur et sous réserve d’'une bonne lubrification etd’'une évacuation de la chaleur.
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Caoutchouc vulcanisé ou thermoplastique.
Détermination de la déformation rémanente
aprés compression aux températures ambian-
tes, élevées ou basses.

Caoutchouc vulcanisé ou thermoplastique.
Détermination de I'action des liquides.

Bagues et profilés en élastomére moulés et
extrudés pour joints de canalisations. Caractéris-
tiques générales des matériaux.

Feuilles en amiante et caoutchouc comprimés
pour joints. Caractéristiques. Marquage et éti-
quetage.

Feuilles en amiante et caoutchouc comprimés
pour joints. Mesure des dimensions.

Feuilles en amiante et caoutchouc comprimés
pour joints. Détermination de la résistance a la
traction.

Feuilles en amiante et caoutchouc comprimés
pour joints. Détermination de la perte au feu.

Feuilles en amiante et caoutchouc comprimés
pour joints. Essai d'immersion dans les liquides.

Feuilles en amiante et caoutchouc comprimés
pour joints. Détermination de la tenue au cin-
trage.

Feuilles en amiante et caoutchouc comprimés
pour joints. Essai de vieillissement accéléré en
étuve.

International Organization for Standardization ISO

Transmissions hydrauliques et pneumatiques.
Joints toriques. Partie 1: diametres intérieurs,
sections, tolérances et code d’identification
dimensionnelle.

Transmissions hydrauliques. Vérins. Logements
de joints d’étanchéité pour pistons et tiges de
piston. Dimensions et tolérances.

Bagues d’étanchéité a lévre pour arbres tour-
nants. Partie 1: dimensions nominales et tolé-
rances.

Normalisation
France NFT46-011 Déc. 1991
Association Francaise de Normalisation AFNOR
NF EN 1779 Déc. 1999 Essais non destructifs, controle d’étanchéité. Cri-
téres de choix de la méthode et de la technique.
Indice de classement : A09-105. NFT46-013 Déc. 1985
NF EN 1779/A1 Juil. 2004 Essais non destructifs, contrdle d'étanchéité. Cri-
téres de choix de la méthode et de la technique. NFT47-301 Juin 1972
Indice de classement : A09-105/A1.
NF A09-106 Mai 1979  Controle d’étanchéité a I'aide d'ammoniac. Loca-
Il;ls:tlon des fuites par pressurisation d’ensem- NFT48-001 Juin 1994
NF A09-107 Mai 1979  Contréle d’étanchéité a I'aide d'ammoniac. Loca-
lisation des fuites. Méthode a la ventouse.
NFT48-101 Nov. 1994
NF EN 1593 Nov. 1999 Essais non destructifs. Contréle d’étanchéité.
Contréle a la bulle. Indice de classement : A09-
108. NFT48-103 Nov. 1994
NF EN 1593/A1 Juil. 2004 Essais non destructifs. Contréle d’étanchéité.
Contréle a la bulle. Indice de classement : A09-
108/A1. NFT48-104 Juin 1994
NF A09-493 Mai 1990 Essais non destructifs. Contréle d’étanchéité.
Pratiques recommandées pour le controle par
ressuage sous vide a I'aide d’hélium. NFT48-105 Nov. 1994
NF A09-110 Oct. 1980 Controles d’étanchéité. Pratiques
recommandées pour la recherche de fuites a NFT48-108 Nov. 1994
|’aide de gaz sous pression.
NF EN 12756 Avril 2001 Garnitures mécaniques d’étanchéité. Dimen-
sions principales, désignation et codes maté- NFT48-109 Nov. 1994
riaux. Indice de classement : E44-170.
NF F20-028 Mars 1950 Tampons autoclaves. Joints.
NF L40-114 Déc. 1987 Aéronautique et espace. Raccordements a étan- Normes internationales
chéité radiale. Joints toriques. Dimensions.
NF L43-603 Sept. 1974 Raccordements a bride. Joints toriques. 1SO 3601-1 2002
NF L46-323 Déc. 1980 Joints plats en élastomére pour chapeaux de
protection.
NF R93-920 Déc. 1993 Véhicules routiers. Joints circulaires d’étan-
cheité. ISO 5597 1987
NF R99-202 Sept. 1966 Papiers et cartons pour joints utilisés dans la
construction automobile.
NFT46-003 Nov. 1973 Caoutchouc et élastomeéres analogues. Essai de 1ISO 6194-1 1982
dureté internationale des caoutchoucs vulcani-
sés (30A 94 D.I.D.C).
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L a transformation des produits alimentaires nécessite fréquemment une
étape intermédiaire de concentration par évaporation. Les solutions sont le
plus souvent des solutions aqueuses.

La plupart des unités fonctionnent en continu, méme si elles sont arrétées a
des fréquences plus ou moins longues pour un nettoyage chimique de
quelques heures. La durée de fonctionnement entre deux nettoyages est tres
différente selon les produits (douze heures pour du lactosérum a trois mois
pour du jus sucré de betterave).

Cet article sur I’évaporation en industrie alimentaire a pour objectif de pré-
senter les principes de la concentration par évaporation, d’illustrer les
différents modes de mise en ceuvre, de traiter des applications en industrie ali-
mentaire et, enfin, de mentionner les questions a se poser en vue de
I'installation d’une nouvelle unité.

La premiere partie [F 3 003] reprend les principes généraux, en particulier la
détermination des données utiles a I'écriture des bilans. La seconde partie
[F 3 004] décrit la mise en ceuvre des évaporateurs, leur agencement afin
d’économiser I'énergie et, pour conclure, les questions a se poser lorsque
I'implantation d’un nouvel évaporateur est envisagée.

Le lecteur pourra utilement se reporter aux diagrammes de I'air humide :

- basses températures [Ann. J 2 451] ;
— moyennes températures [Ann. J 2 452] ;
- hautes températures [Ann. J 2 453].
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Notations et symboles

Symbole Unité Désignation
A m?2 Surface d’échange
AS Air sec
ay Activité de I'eau de la solution
CEM kJ/kg eau évaporée Consommation énergétique massique
cOoP =2- Coefficient de performance : COP = ér:nergier theljmiq.ue échangée
w énergie mécanique fournie
Co kJ - kg™ - K" ou kJ -kg™! - °C! Capacité thermique massique a pression constante
Cy kJ - kg™ - K™ ou kJ -kg™! - °C! Capacité thermique massique a volume constant
EE °C Elévation ébullioscopique
Ee, Es Eau entrée et eau sortie
€p+ €dépot m Epaisseur de la paroi, épaisseur du dépot
Degré francais de dureté de I'eau (due principalement aux sels
OF 10 mgCaCOg - L de calcium et magnésium).
Equivaut @ 10 mgCaCOs/L ou 4 mgCa/L ou 2,43 mgMg/L
H kJ - kg™ Enthalpie massique
hg W-m2.K"ouW:m2.°c Coefficient de transfert global
Hy, Hy. Heg kdJ - kg’1 Enthalpies du liquide, de la vapeur, de I'eau de désurchauffe...
m kg - h™ Débit massique (m;, My;...)
MM g - mol™ Masse molaire (MMg,, = 18 g/mol)
n Nombre d’effets dans un évaporateur multiple effet
p Pa ou bar Pression de vapeur
Pec Pa ou bar Pression critique = 220,55 bar (eau)
psst Pa ou bar r]’(réeession de vapeur saturante de I'eau pure a une température don-
o) kJ - h™" ou W ou kW Energie thermique échangée par unité de temps, puissance
r kd - kg™ - K™ ou kJ - kg™! - °C”! Constante d’un gaz idéal (re,, = 0,4615 kJ - kg™' - K1)
R J-mol™ . K! Constante molaire des gaz (8,314 J - mol™" - K™)
Scol tuyére m? Section du col de tuyere du thermocompresseur
T kelvin Température absolue
T. kelvin Température critique (647,13 K ou 374 °C pour I'eau)
TH °F Titre hydrotimétrique, indice de la dureté de I'eau
Vool tuysre m-s! \ragecs:;gfelsigj:)eur motrice au niveau du col de la tuyere du ther-
x Kdvapour/kGmélange Tiltre en valpeur _d_es mé_langes vapeur saturante - eau liquide a tem-
pérature d’ébullition (diagramme de Mollier)
XL Fraction massique en solutés ou « matiéres séches » du liquide L
XL Fraction molaire en solutés ou « matiéres seches » du liquide L
Y kg eau - (kg air sec)”! Teneur en eau de l'air
=M Coefficient de reprise d'un thermocompresseur
mvapeurmotrice
Toute reproduction sans autorisation du Centre francais d’exploitation du droit de copie
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Notations et symboles (suite)

Symbole Unité Désignation
c Coefficient isentropique : rapport des capacités thermiques
y =_P massiques a pression constante (Cp) et a volume constant (Cy) d'un
Cy gaz parfait
Yeau Coefficient d’activité de I'eau
pvapeurrefoulée .
= Rapport (ou taux) de compression
Pvapeur aspirée
Tisentropique Rendement isentropique (au sens par rapport a l'isentrope)
Tmécanique Rendement mécanique
Nélectrique Rendement électrique
0 °C Température
Gl_eb °c Température d’ébullition du liquide L
v °C Température de vapeur saturante d’une vapeur V
AB e °c Ecart de température utile au transfert de chaleur
° Ecart de température nuisible (qui ne participe pas au transfert de
Abnyisible C
chaleur)
Coefficient polytropique : rapport des capacités thermiques
K massiques a pression constante (C,) et a volume constant (Cy) d’'un
gaz idéal (dépend de la température)
Ao Adéns wW.m™. K Conductibilité thermique de la paroi, du dépot
pr 7tdépot

1. Données de base
pour l'eau, la vapeur d’eau
et les solutions

Les solutions concernées par la concentration en industrie ali-
mentaire sont le plus souvent des solutions aqueuses. Aussi, avant
de décrire les circuits d’'un évaporateur, avons-nous fait le choix de
regrouper, dans une premiére partie, les données sur l'eau, la
vapeur d’eau et les solutions avec solutés.

1.1 Caractéristiques de I'eau
et de la vapeur d'eau

1.1.1 Pression de vapeur d’eau

Il est impossible de parler de concentration par évaporation sans
revenir sur la notion de pression de vapeur d’eau exercée par I'eau
et le phénoméne d’ébullition.

Quelle que soit la température, I'eau liquide exerce une certaine
pression de vapeur d'eau. Celle-ci peut étre calculée a partir de
I"équation (1) dont les coefficients sont issus de la base thermody-
namique Component Plus de ProSim SA:

p= exp(73,649 _725%8.2

—-7,3037 In(T)+4,1653-1O-6~T2J (1)
avec T en kelvins et p en pascals absolus.
Cette relation est valable entre 273,15 et 647 K (de 0 & 374 °C).

La pression de vapeur augmente jusqu’au point critique, point
au-dela duquel l'eau n’existe plus que sous une seule phase
(figure 1).

Point
= 240 critique
8 220—--J-—J--\—---------------______._-____-_._-_/C
S 200-1220,55 bar ¥
< 180 VA
S 160 . VAR
© 140 Etat J 1!
3 120 liquide / 1
Q [ A !
S 100 - L/
> 80 Zc‘)ne‘det‘rav‘all‘ // , !
3 60 \des évaporateurs, L~ Etat | .|
c 40-—en industrie alimentaire 4 gazeux |
S 20 i ! i == I-374 °C |
3 o 3
2 0 T 1 I T T
& 0 40 | 80 | 120 | 160 | 200 | 240 | 280 | 320 | 360

20 60 100 140 180 220 260 300 340 380
Température de I'eau (°C)

Figure 1 - Relation entre la température de I'eau et la pression
de vapeur d'eau

1.1.2 Température d’ébullition de I'eau
(absence de solutés)

L'eau pure est dite « a sa température d’ébullition d’équilibre »
quand la pression de vapeur exercée par celle-ci est égale a la
pression ambiante. On parle également de pression de vapeur
saturante. De nombreuses relations et tables (8 3) permettent de
déterminer la température d’ébullition de I'eau en fonction de la
pression. Génotelle [15] propose I'équation (2) :

_1168,4+228,42 In (p)
T 11,727-In (p)

(2)

avec 6 en °C et p en bar abs.
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Figure 2 - Lien pour I'’eau entre température et pression
dans le d 1e des b pressions

Cette relation est valable avec moins de 0,56 % d’erreur entre
0,02 bar et 128 bar.

Dans les évaporateurs de I'industrie alimentaire, compte tenu de
la thermosensibilité des solutions traitées, le domaine de pression
utilisé est généralement situé entre 0,1 et moins de 4 bar. Dans
celui-ci, la température d’ébullition de I'eau varie fortement avec la
pression (figure 2).

1.1.3 Influence de la présence des gaz
incondensables sur la température
de condensation de la vapeur d’eau

En présence d'air ou d'autres gaz incondensables dans la
vapeur, la pression partielle de vapeur d’eau n’est qu’une fraction
de la pression totale. A une pression totale donnée, elle est donc
inférieure a celle qu’elle aurait en absence de gaz incondensable.
Cela entraine une baisse de la température de condensation. Pour
illustrer ce phénomeéne, nous avons, a partir de pourcentages en
masse d’air présents dans la vapeur d’eau, calculé les fractions
molaires de l'air et de la vapeur d’eau en considérant comme
masses molaires 28,8 g/mol pour I'air et 18 g/mol pour I'eau. Nous
en avons déduit la pression partielle de vapeur d’eau puis la tem-
pérature d’ébullition correspondante a l'aide de I’équation (2), et
ainsi la chute de température induite par la présence de l'air, en
soustrayant a cette température celle qu’aurait eu l'eau s'il n'y
avait eu que de la vapeur d’eau pour la pression totale considérée.
Nous avons reporté ces calculs sur la figure 3 en considérant un
pourcentage en masse d’air jusque 20 % et la zone de pression de
0 a 4 bar abs.

On constate que la présence d’une importante quantité d’air
réduit significativement la température de condensation de la
vapeur. Sachant que certains appareils fonctionnent avec des
écarts de température tres faibles entre la vapeur de chauffage et
le liquide a I'ébullition cété calandre, une chute de 0,3 °C sur, par
exemple, 3 °C représente déja une réduction de I'écart de tempéra-
ture utile au transfert de 10 %, ce qui est loin d’étre négligeable. Il
faut signaler que, dans le cadre de I'optimisation énergétique d’'un
site, il arrive que la vapeur de chauffage utilisée dans un évapora-
teur soit issue du séchage d'un produit, d’ou une forte teneur en
gaz incondensable. Ce phénomeéne doit donc étre considéré.

1.1.4 Enthalpie de lI'eau liquide
L’enthalpie est la quantité d’énergie contenue dans un corps.

Elle est le plus souvent exprimée en kJ/kg. Par convention, I'ori-
gine de I'échelle des enthalpies est I'eau liquide a 0 °C.
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Figure 4 - Variation de la capacité thermique massique
de I'eau dans une large plage de température

L’enthalpie de I'eau liquide est donc déterminée a partir de la
capacité thermique massique et de la température selon
I’équation (3) :

6oC
(HL eau)9 = .[0 oC(CPLeau )9 de 3)

avec C, enkJ- kg™'-°C"; 6en °C; H gay en kJ/kg.

La capacité thermique massique de |'eau, qui représente par
définition la quantité de chaleur nécessaire pour élever un kilo-
gramme d’eau de 1°C, peut étre calculée a partir de I'équation (4)
(Component Plus [11]) :

(Cp Jr=la+bT+cT2+dT3+eT4)f (4)

avec a=276370;b=-2090,1;¢=8,125;d=-0,014116;
e =9,37x1078; f=0,05551 ;
T en kelvins ; CpLeau enkd-kg™'-°oc™.
Cette relation est valable entre 0 et 260 °C.

On constate que la variation de la capacité thermique massique
est inférieure a 3,3 %, entre 0 et 145 °C (figure 4). Il est donc cou-
rant de considérer une capacité thermique massique constante de
4,186 kJ - kg™" - °C™" pour I'eau liquide.

L’enthalpie de I'eau liquide bouillante augmente donc avec la
pression comme I'augmentation de la température d’ébullition.
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Génotelle [15] propose une équation pour le calcul de I'enthalpie
de l'eau a sa température d’ébullition en fonction de la tempéra-
ture et de la pression (équation (5)) :

H{ sau bouillante = 4186 (0,9984 % 6+ 0,2425 x p) (5)

avec 6 en °C et p en bar abs.
Soit, en tenant compte de I'équation (2) :

1168,4+228,42 In (p)
11,727 -In (p)

Hy sau bouillants = 4,186 [0,9984 x +0,2425x pj (6)

avec p en bar abs.

1.1.5 Chaleur latente de vaporisation de I'eau
et enthalpie de vapeur saturante

La chaleur latente de vaporisation (AH,apeay) représente la
quantité d’énergie qu’il faut fournir pour passer une quantité don-
née de solvant de I'état liquide a sa température de vapeur satu-
rante a I’état vapeur saturée. La chaleur latente de vaporisation de
I'eau peut étre déterminée a partir de nombreuses tables disponi-
bles (8 3) ou, par exemple, a partir de I'équation (7) (Component
Plus [11]) :

1_T)[b+c;c+d(m o

AHyap eau = a( T,

avec T  en kelvins (valable de 273 4 647 K (0 &4 374 °C)) ;
T. température du point critique de I'eau (647,13 K) ;
a =52053000; b=0,3199; c=-0,212; d=0,25795.
ou de I'équation (8) [15] :

AHqap oo = 4,186 (600,54 —0,6093 x 6 —0,9576 x p) (8)

avec 6 en °C et p en bar abs.

La connaissance des enthalpies de |'eau bouillante
(HL eau bouil[ante) et de la chaleur latente de vaporisation (lAH\,ap_eau)
a la température de vapeur saturante permet de déterminer
I'enthalpie de la vapeur saturante (Hy gaturee) (€équation (9)) :

HV saturée — HL eau bouillante T AHvap eau (9)

La figure 5, sur laquelle nous avons reporté les enthalpies de
I’eau bouillante et de la vapeur saturée en fonction de la pression,
illustre bien I'annulation de la chaleur latente de vaporisation
au-dela du point critique.

Par contre, dans le domaine de pression 0,1 a 4 bar, plage de
pression maximale pour concentrer les produits alimentaires, la
chaleur latente de vaporisation de l'eau (AH,,peq,) Varie peu
(figure 6). Elle diminue légérement avec I'augmentation de pres-
sion. Par contre, sa température de condensation augmente.

1.1.6 Volumes spécifiques de I'eau et de la vapeur
a la saturation

D’aprés les tables de données reportées au paragraphe 3,
tableaux 4 et 5, le volume spécifique de I'eau liquide varie assez
peu avec la pression et donc la température (1,00 L/kg a 4 °C et
1,044 L/kg a 100 °C; 1,08 L/kg a 140 °C). Par contre, celui de la
vapeur saturée augmente énormément quand la pression diminue
au-dessous de la pression atmosphérique (figure 7 et § 3). Cette
augmentation du volume spécifique de la vapeur avec la baisse de
pression doit étre prise en compte dans le calcul du diamétre des
canalisations, au risque de créer de trés grandes vitesses de
vapeur, et donc des pertes de charge importantes lors du transfert
de la vapeur.
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Figure 5 - Variation des enthalpies de I’eau bouillante
et de la vapeur d’eau saturée avec la pression

S 2800 Hy saturée
4
5 2400 }
= 2000 ~A
()
‘S 1600 Va‘p e‘a“
£ 1200 1
5 800 Hilpouitiant |
400
-
0
0 o41081121161201241281321361 40
02 o6 10 14 18 22 26 30 34 38
Pression (bar abs)

Figure 6 - Variation des enthalpies dans le domaine de pression
utilisée pour concentrer les produits alimentaires

« Sous vide » « Sous pression »
2251
Qm |
sg 10 {
=% o
o2 8
T 3
o 6 \
S 5
g2 4
oo 3 =
O
a® % -
[}
£ 0
=] 0 04108112116 12012412813213614,0
S 02 06 10 14 18 22 26 30 34 38

Pression (bar abs)

Figure 7 - Variation du volume spécifique de la vapeur
d’eau saturante avec la pression

1.1.7 Coefficients isentropique et polytropique
de la vapeur d’eau

Lors de la mise en ceuvre des économies d’énergie, la vapeur
d’eau est détendue ou comprimée. Il est important de rappeler
quelques notions de thermodynamique développées plus en détail
par Gicquel [16] et Lallemand [18].

Hors zone de condensation, la vapeur d’eau peut étre considérée
comme un gaz idéal. Par contre, elle ne peut étre considérée
comme un gaz parfait.
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L'équation d’état des gaz idéaux est donnée par (équation (10)) :
pV=rT (10)

avec r constante d'un gaz idéal définie par RIMM soit, pour la
vapeur d’eau, re,, = 0,4616 kJ - kg™' - K.

L’énergie interne et I’'enthalpie d'un gaz idéal ne dépendent que
de la température. Les capacités thermiques massiques a pression
constante (Cp) et a volume constant (C,) sont reliées par
(équation (11)) :

r=C,-Cy (1)

Un gaz parfait est un gaz idéal dont les capacités thermiques
massiques C, et Cy sont constantes et ou le coefficient isentro-
pique y défini par I'équation (12) est constant :

C
y=[c—p] valable pour un gaz parfait (12)
v

Le coefficient isentropique yest égal a 5/3 pour les gaz monoato-
miques, 7/5 pour les gaz diatomiques, 9/7 pour les gaz triato-
miques, etc.

Pour les gaz qui ne sont pas parfaits, tels que la vapeur d’eau
hors zone de condensation, on définit un coefficient polytropique
(équation (13)) noté x qui dépend de la température :

C
K=[C—J valable pour un gaz idéal (13)
v

Pour le calcul de la capacité thermique massique de la vapeur
d’eau hors zone de condensation, Gicquel [16] propose
I’équation (14) :

53,15 1983, 17 45
_ T T
vapeur a saturation 18,0

(valable entre 300 et 3 000 K).

Pour la vapeur d’eau, en utilisant les équations (11), (13) et (14),
le coefficient x varie de 1,33 a 1,32 respectivement pour 25 °C et
200 °C.

1.1.8 Enthalpie de la vapeur surchauffée

La vapeur d'eau peut étre a une température supérieure a sa
température de condensation. On dit alors qu'elle est
« surchauffée ». L'enthalpie de la vapeur surchauffée peut étre
déterminée graphiquement a l'aide du diagramme de Mollier
(cf. 8 3 figure 19) ou par calcul en considérant la capacité ther-
mique massique de la vapeur et I'écart entre la température de la
vapeur et sa température de condensation (équation (15)) pour la
pression considérée :

6
Hysurchaufige = Hvsaturée +J.9531 vaapeur do (15)

enkJ-kg'-°CT; 0en°C; HenkJ- kg™

Gicquel [16] souligne que, au voisinage de la zone de
condensation, la vapeur d’eau s’éloigne des conditions de gaz
idéal et I'équation (11) n’est plus applicable. La capacité thermique
massique ne peut donc plus étre estimée avec I'équation (14) et il
recommande I'emploi de tables.

avec C Puap

eur

Génotelle [15] propose une relation permettant de déterminer la
capacité thermique massique de la vapeur surchauffée en fonction

Cplkd- kg™ .°Cc)
w
S

0 40 80 120 160 200 240 280
(6 =0z (°C)

Figure 8 - Variation de la capacité thermique ique de la vap
en fonction de la pression et de la surchauffe (d'apres [15])

de I'écart de température par rapport a la température de vapeur
saturante (équation (16)) :

c =4,186 !

Pvapeur

(16)

(0,485+(p+6) 0,88 j

1+ (6—65,4)+90
12,2p

avec 0 en °C et p en bar abs.

La figure 8 illustre la variation de la capacité thermique
massique de la vapeur surchauffée avec la température : elle aug-
mente avec la pression mais diminue avec I'augmentation de la
température de surchauffe. Ainsi, entre 0,5 bar et 4 bar abs, et
pour une amplitude de surchauffe de 70 °C, la capacité thermique
massique varie de 1,93kJ-kg™'-°C™" a 2,3kJ-kg™'-°C”". Dans
les bilans, on peut donc considérer, sans trop introduire d’erreur,
que la capacité thermique massique de la vapeur d’eau surchauf-
fée est constante avec une valeur autour de 2,1 kJ - kg‘1 .oc,

Comme il sera précisé plus loin, il est préférable d’'éviter d’intro-
duire dans les évaporateurs de la vapeur surchauffée.

1.1.9 Désurchauffe de la vapeur surchauffée

La désurchauffe d’'une vapeur consiste a ramener la vapeur a
son état de vapeur saturée. Elle est effectuée, a pression
constante, en pulvérisant de I'eau qui se vaporise grace a I'enthal-
pie de surchauffe. Le flux d’eau nécessaire dépend directement
des enthalpies de I'eau de désurchauffe (Hgq), de la vapeur sur-
chauffée (Hygurchauffee) €t de la vapeur saturée (Hygaturee) @ la
méme pression (équation (17)) :

HVsurchauﬁée - HVsaturée ] (17)

Meg = mVsurchauf‘fée( H.
Vsaturée ~ "ed

1.2 Influence des matiéres séches
dissoutes sur I’ébullition
des solutions

La plupart des solutions concernées par |'opération de
concentration en industrie alimentaire sont des solutions
aqueuses. La présence des matiéres seches dissoutes influe sur
plusieurs caractéristiques des solutions. Cela doit étre pris en
compte dans le fonctionnement des évaporateurs.
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Tableau 1 - Coefficients pour calcul

de C, (kJ - kg™' - °C™") de Choi et Okos [10]

Coefficient a b c
Protéines 20082x1073 | 12089x10°%  -1312,9%107°
g"rzts';’gzs 19842103 | 14733x10 | —4800,8x 10
Sucres 1548,8x 102 | 19625x10° | —5939,9%107°
Fibres 18459% 102 | 1830,6x10°% | —4650,9x107°
Cendres 1092,6x102 | 1889,6x10° | —3681,7x107°

1.2.1 Influence des solutés sur la capacité
thermique massique des solutions

La capacité thermique massique des solutions dépend de leur
composition. Chaque type de soluté intervient dans le calcul de la
capacité thermique massique moyenne. On peut ainsi écrire
(équation (18)) :

n
Co. ZZX"CP:' (18)
i=1
avec X; fraction massique du composé i (kg de i’kg solution),
Cp, capacité thermique massique de i (kJ - kg™ - °C™").

Choi et Okos [10] ont déterminé les propriétés des principaux
composés alimentaires. Comme pour |'eau, la capacité thermique
massique varie légérement avec la température. lls ont proposé
une équation polynomiale d’ordre 2 (équation (19)) avec les coeffi-
cients indiqués dans le tableau 1 :

(Cp)g=a;+b;8+c; 62 (19)

Les solutés ont des capacités thermiques massiques inférieures
a celle de I'eau (figure 9).

Plutét que de considérer la valeur absolue de C, pour chaque
type de soluté, on peut considérer leur valeur par rapport a I'eau et
prendre, par exemple, la valeur moyenne calculée sur la plage 20 a
100 °C (équations (20)) :

Pprotsines =0,495 CPeau

Prmatiéres grasses =0,489 CPeau
Cpﬁbres =0, 461Cpeau (20)
Cpsucres =0,39 Cpeau
CPcendres =0,284 cpeau

et écrire (équation (21)) :

CpL = (Xeau +0,49% Xprotéines +0,489 Xmatieres grasses
+ 0,461 Xgipres +0,391 Xgucres + 0,284 Xcgndres) C

Peau

(21)

On ne connait généralement pas la composition exacte des solu-
tions et, compte tenu de la faible importance des enthalpies des
liquides devant les enthalpies de vapeur, on peut considérer que
les solutés alimentaires ont une capacité thermique massique
égale a 0,44 fois celle de I'eau, d'ou (équation (22)) :

Cp, = Xeau+0,44 x)C,  =(1-0,56 x) C

: Peau (22)
puisque Xgq, = (1-X)

1.2.2 Influence des solutés sur la température
d’ébullition des solutions

La présence des matiéres séches dissoutes a également une
influence sur la température d’ébullition de la solution. En effet,
comme nous l'avons indiqué plus haut, une solution atteint sa
température d’ébullition quand la pression de vapeur exercée par
celle-ci est égale a la pression totale dans I’enceinte. Or, la pré-
sence des matieres séches dissoutes diminue l'activité de l'eau
(a,,) et, par la méme, la pression de vapeur exercée par la solution

(Peau) en comparaison de celle qu’aurait exercé de |'eau pure
(psa) (équation (23)) :

— sat — sat
peau _Xeau Yeau peau - aW peau (23)
avec Peay pression partielle de vapeur d’eau exercée par la
solution (Pa) ,
Xeau fraction molaire d'eau,
Yeau coefficient d'activité de I'eau,
psat pression de vapeur saturante de I'eau a la méme
température (Pa) ,
ay activité de I’'eau du liquide.

Il s’ensuit que la température d’ébullition du liquide (9|_9b)
contenant des solutés est supérieure a celle de I'eau. La différence
entre les deux correspond a lI’élévation ébullioscopique (EE|)
(équation (24)) :

EE = Gfb —(Ogg’u)méme pression (24)
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Pour déterminer EE_, on peut s’appuyer sur |'‘équation de
Clapeyron (équation 25) :

In (ay) = AHyap aumotaire (11 ) _ AHvap eau MMeau [ Teay = Ti
w R T Teau R ToauTL (25)
- AHVap eau MMeau ( EE )
~2vapeouMean (g

RTZ

eau

avec AH,ap eqy Chaleur 1Iatente massique de vaporisation de I'eau
(kJ - kg™),

MM,,, masse molaire de I'eau (18,0 g - mol™),

R constante molaire des gaz (8,314 J - mol™" - K™),
T température d’ébullition de la solution (K),
Teau température d’ébullition de l'eau a la méme
pression (K),
EE, élévation ébullioscopique de la solution (K ou °C).
Or, lorsque la solution est  suffisamment diluée

(Xeau =0,92= X <0,08) et que le soluté n'exerce aucune pression
de vapeur, le coefficient d'activité de I'eau (y,,,) tend vers 1 car il y

a peu de phénomeénes d’interactions. L'équation (25) se simplifie et
on obtient I'équation (26) :

Peau =Xeau pggltj =(1-X.) pES!gltl =ay pggEI
=a, =1-X_ (26)
=lIn(ay)=In(1-X) =— X

avec X, fraction molaire d’eau,
X fraction molaire de saluté.

En combinant les équations (25) et (26), il vient (équation (27)) :

S X = 7”“?;“2"”"”%“ EE,
eau (27)
RT&.
—EE = X,
AHvap eau MMeau

Pour une pression proche de la pression atmosphérique, il vient
(équation (28)) :

2
gr, - SS1XBT? 083X, (28)
2 250x18

2

eau .
AHvapeau MMeau’ a!
est de 28,3 a la pression atmosphérique, varie avec la pression. On
peut également représenter ce coefficient en fonction de la tempé-
rature d'ébullition de I'eau.

Comme l'illustre la figure 10, le coefficient

Ainsi, plus la masse molaire du soluté est faible, plus I'élévation
ébullioscopique est importante pour une méme fraction massique
en soluté (tableau 2).
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Figure 10 - Coefficient | ———%34
(AHVBD eau MMeau

] en fonction de la pression ou de la température d’ébullition de I'eau

Tableau 2 - Variation de I'élévation ébullioscopique EE en fonction du soluté
Soluté Mm mMs Fraction molaire EEa 80 °C EEa 100 °C
(kg/mol) (%) (°c) (°c)

Raffinose (triholoside) 0,488 50 0,0356 0,9 1,0
Saccharose, lactose 0,342 50 0,05 1,3 1,4
Saccharose 0,342 70 0,109 > 0,08 EC;pI)C:IZSZ(’Z) EC:;LC: I5,=03(,11)
Glucose, fructose, galactose 0,180 50 0,091 (limite) 2,3 2,6
(1) Expérimentales d'apres Bubnick et al. [8].
(2) Expérimentales d'apres Perry et Green [24].
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Dans le cas de solutions ne pouvant plus étre considérées
comme diluées (X > 0,08) ou dont les solutés exercent une pres-
sion de vapeur significative, il est nécessaire de déterminer ces
valeurs expérimentalement. A titre d’illustration sont reportées sur
le tableau 2, les valeurs pour une solution pure de saccharose a
70 % de matiéres séches. L'utilisation de I'équation établie pour les
solutions diluées entrainerait une erreur de plus de 1,5 °C, ce qui
n‘est pas négligeable. Attention, pour certaines solutions méme
diluées, par exemple la soude a 9%MS, les données issues de la
littérature [24] sont supérieures a celles estimées par calcul en
considérant une solution trés diluée. Il convient donc d’'étre pru-
dent dans l'estimation des élévations ébullioscopiques et de ne
pas hésiter a recourir a quelques mesures expérimentales.

2. Evaporateur simple effet
et auxiliaires

2.1 Circuits d'un évaporateur simple
effet et auxiliaires

On peut représenter de maniére schématique les fonctions d’'un
évaporateur (figure 11).

2.1.1 Circuit de la vapeur de chauffage

La vapeur de chauffage est introduite dans la partie « chauffe »
de I'évaporateur (ici un évaporateur a grimpage). Sa pression ou
son débit sont réglés grace a un détendeur (vanne régulant la
pression aval). La vapeur issue de la chaudiére étant généralement
surchauffée, il est préférable de la désurchauffer (cf.§ 1.1.9 et
§ 2.3.1) avant son introduction dans |'évaporateur.

Du fait de I"écart de température entre la partie vapeur de chauf-
fage et la partie liquide a concentrer, un transfert de chaleur s’opére
vers le produit et la vapeur de chauffage se condense. Les
condensats sont évacués via des purgeurs ou par une pompe. Les
purgeurs ou les pompes doivent étre connectés dans la partie basse
de la zone de chauffe. Il est important que I'évacuation se fasse

correctement, sous peine d'une réduction de la surface disponible au
transfert de chaleur. Les condensats, s’ils sont générés par une
vapeur issue de la chaudiére, peuvent étre recyclés vers la chaudiére.

Il est important d’éviter toute accumulation de gaz inconden-
sables engendrant une baisse de coefficient de transfert de chaleur
(cf. 8§ 2.3) mais également, comme souligné plus haut, une baisse
de la température de condensation et, par la méme, une baisse de
I'écart de température utile au transfert de chaleur. Pour éviter
cela, une ou plusieurs extractions de vapeur sont installées dans
les zones « mortes » ou les gaz auraient tendance a s'accumuler.
La vapeur entrainée par cette purge, dite « vapeur de balayage »,
est aspirée par le condenseur ou, éventuellement, dirigée vers des
échangeurs de récupération. Dans ce cas, la vapeur de balayage
n’est pas totalement une perte.

2.1.2 Circuits du liquide a concentrer
et de la vapeur émise

Afin que I'évaporateur soit utilisé dans les meilleures conditions
de transfert de chaleur (cf. § 2.3), le liquide a concentrer est le plus
souvent introduit a une température proche de sa température
d’ébullition. La circulation du liquide dépend de la technologie de
I’évaporateur mise en ceuvre (cf. [F 3004] & 1). Dans les évapora-
teurs avec ébullition au niveau de la surface d’échange, la tempé-
rature d’ébullition du liquide est fixée par la pression et par
I"élévation ébullioscopique.

La vapeur émise par le produit, parfois nommée « buée », est
aspirée vers un autre échangeur pour étre condensée. Lorsque le
flux de vapeur émis est important, cela peut conduire a I'entraine-
ment de gouttelettes de liquide dans la vapeur, phénoméne connu
sous le nom de « primage ». Afin de capter ces fines gouttelettes,
la zone de séparation de la vapeur et du liquide est généralement
de fort diametre (faible vitesse ascensionnelle de la vapeur) et un
séparateur additionnel (tamis métallique, systeme centrifuge) est
installé sur le trajet de la vapeur.

Malgré ces éléments, la vapeur émise n’est pas de I'eau pure car
elle entraine avec elle des composés volatils qui se sont vaporisés.
Les condensats formés a partir de cette vapeur peuvent donc étre
trop chargés en DCO (demande chimique en oxygeéene) pour étre éva-
cués tels quels ; ils sont alors dirigés vers un systéme de traitement.

Fonction
évaporation

Fonction
régulation de pression
par condensation

Fonction
recyclage du fluide
de refroidissement

Entrée du liquide

concentré

Eau appoint

i T 7077777777777 I Vapeur émise du liquide | | Eau’sortie |
I'| séparateur gouttelettes I H | condenseur .
I ! I I Air réchauffé enrichi
| I Balayage des gaz H | . en vapeur d’eau
Eaude I | incondensables | I | b b 4
désurchauffe | | par évacuation . | 17 S—~ |
I | petit débit vapeur I I PN I
Régulation | I H I H RN I
de pression | I I I HE-- I
. 5 oaE N !
Vapeur de I H .
chauffage I 1 ) - I I I _Air aspiré par
_ . | extraction R I .I»’ les ventilateurs
Extraction H des condensats Eau entrée |
des conde_nsats | vers traitement condenseur
mais pas |
la vapeur TI- _I Eau purge
-L>Sortie du liquide

Figure 11 - Schématisation des circuits d’un évaporateur simple
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Produit a condenser ou refroidir
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Figure 12 - Schéma de principe d’'un aérocondenseur
et photographie des tubes a ailettes

Ajoutons que, dans certains cas, le liquide a tendance a mous-
ser. Il est alors nécessaire d’injecter des antimousses sous peine
que la mousse envahisse tout le circuit de vapeur émise, avec des
entrainements de produits importants.

2.1.3 Circuit de condensation de la vapeur émise
et obtention du vide

La vapeur émise par le produit est aspirée vers un systeme de
condensation. Dans la plupart des installations, comme illustré sur
la figure 11, la derniére vapeur émise est aspirée par un échangeur
tubulaire ou a plaques dans lequel circule le fluide de refroidisse-
ment, le plus souvent de I'eau froide. Mais, pour éviter les proble-
mes induits par le circuit de refroidissement de I'eau (cf. § 2.1.4), il
est possible d'utiliser un condenseur ou le fluide de condensation
est I'air. On parle alors « d’aérocondenseur ». || se compose généra-
lement d'un faisceau de tubes a ailettes traversé par un courant d'air
pulsé (figure 12). La vapeur a condenser est distribuée a I'entrée
des tubes échangeurs par des boites collectrices.

Demeurent également, dans quelques cas particuliers, des
condenseurs dits « a mélange » ou l'eau de refroidissement est
mélangée a la vapeur a condenser. La sortie de I'eau du condenseur
a mélange peut se faire par colonne barométrique (figure 13) ou par
pompe. Le principal inconvénient de ce type de condenseur est que
la vapeur a condenser, qui n’est pas forcément exempte de matiéres
organiques, est directement mise en contact avec l'eau de
condensation. Or, I'eau tiede issue du mélange doit étre refroidie
(cf. 8 2.1.4) afin d’étre a nouveau utilisée comme fluide de
condensation. L'eau servant a la condensation se charge donc en
matiéres organiques, ce qui peut poser des problemes d’environne-
ment. Elle peut également étre le siege de développements de

Aspiration du gaz
incondensable

N Arrivée d’eau froide
par pompe a vide

Vapeur a condenser

‘| Oeau tiede q"!i fixe
la pression interne

Hauteur suffisante
pour compenser
la pression interne

Sortie
d’eau tiede

Figure 13 - Schéma de principe d’un condenseur barométrique

micro-organismes. Ces condenseurs ne sont donc pas recomman-
dés dans les applications agroalimentaires.

La plupart des évaporateurs concentrant les liquides alimen-
taires fonctionnent « sous vide » pour obtenir I’ébullition du pro-
duit a une température suffisamment basse pour limiter leur
dégradation. Le circuit de condensation de la vapeur est donc relié
a une pompe a vide chargée d’évacuer les gaz incondensables. Le
role de la pompe a vide est crucial car il faut absolument évacuer
les gaz incondensables (air, ammoniac, CO,, etc.). Par contre, il
faut bien se rappeler que l'essentiel du vide vient de la
condensation de la vapeur émise.

2.1.4 Circuit de refroidissement de I'eau
de condensation

Le bon fonctionnement du circuit de refroidissement de I'eau uti-
lisée pour condenser la vapeur est également crucial. Ce point est
souvent négligé. Or, si 'installation ne permet pas d'éliminer de
maniére satisfaisante la chaleur, il n'est plus possible d'assurer le
vide et donc la capacité de production.

Les lois environnementales en vigueur en Europe n’autorisent
pas, sauf arrété préfectoral particulier, une usine a prélever de
I’eau froide d’une riviére et a la rejeter sous forme d’eau chaude. Il
est donc nécessaire de fonctionner en circuit fermé avec réutilisa-
tion de l'eau aprés refroidissement dans un appareil appelé
réfrigérant [19] ou aéroréfrigérant si le fluide de refroidissement
est I'air. Parmi ceux-ci, on distingue deux systemes principaux.

M Les aéroréfrigérants humides sans parois offrent un contact
direct, aussi intime que possible, entre les deux fluides (I'eau a
refroidir et I'air). Peuvent se classer dans cette catégorie les aéro-
réfrigérants atmosphériques a tirage naturel et les aéroréfrigérants
atmosphériques a circulation d’air forcée par ventilateurs, qui
constituent la majorité des appareils industriels ainsi que les aéro-
réfrigérants monoblocs. La température régnant dans ces appa-
reils est favorable au développement de micro-organismes,
notamment la /égionella pneumophila qui est une bactérie dange-
reuse. La contamination se faisant par inhalation d'aérosols, il est
nécessaire de limiter I’'entrainement des gouttelettes et d’assurer
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meaIayage = kg/h Vbalayage
Pvo = barabs
Vo VE1
myo = kg/h Pvo mygr= ka/h v
pyo = barabs pyg1 = barabs
byo = °C 1 Oygq = °C
Hyo = kdkg PvEn Hygr = kJ/kg
c1 PPN
ey = kg/hg
001 - °oC A
Hei = kJikg
Lo L1
m = kg/h my, = kglh i
Xo = X1oo=
6o = °C 0y = °C
Ho = kikg Hi = kdikg

Figure 14 - Schématisation de I’évaporateur pour I'écriture
des bilans

un traitement régulier de l'eau[7]. De part ce risque de
contamination, de plus en plus d’entreprises choisissent des aéro-
réfrigérants secs ou l'air de refroidissement n’est plus en contact
avec l'eau a refroidir.

M Les aéroréfrigérants secs sont des refroidisseurs a parois ou il
n'y a pas de contact physique entre le fluide a refroidir et le fluide
refroidisseur. Dans cette catégorie entrent les échangeurs, les
aéroréfrigérants (entre fluide et air) et les aérocondenseurs (entre
vapeur et air) (figure 12). Le fonctionnement de ces appareils est
décrit par Manas [21]. On notera toutefois, dans ce cas, que la tem-
pérature de refroidissement ne peut pas étre inférieure a la tempé-
rature ambiante, ce qui limite ce type d’aéroréfrigérant a des
applications dont la température d’ébullition n’est guére inférieure
a 55-60 °C.

2.2 Ecriture des bilans

2.2.1 Bilans sur I'évaporateur

Pour simplifier I'écriture des bilans, on peut considérer un éva-
porateur simple d’indice 1 recevant un liquide LO et une vapeur VO
et d'ou sortent un liquide concentré L1, des condensats C1, de la
vapeur émise VE1 et de la vapeur de balayage. On peut prendre
une notation simplifiée comme indiqué sur la figure 14.

En régime permanent, plusieurs bilans peuvent étre écrits :

- bilans matiéres coté vapeur et liquide (équation (29)) :
Mo = M1+ Mypalayage €t Mo =M1+ My (29)
— bilan de matiéres séches (équation (30)) :

o XL = Mg XL (30)

- bilan enthalpique (équation (31)) :

o Hyo +m o Hio = meqHeq+ m gy Hiq + miyeg Hyes 31)
+ meaIayage HVO + qpertes

01 = (mVO - rthaIayage) (HVO _HC1)_dpenes
== g Hyo + My Hig+ mveg Hygy
Les données enthalpiques se déterminent aisément a partir des

données citées précédemment pour I'eau, la vapeur et les solu-
tions.

En faisant I'hypothése que la vapeur admise (VO0) est une vapeur
saturée et que les condensats (C1) sont évacués a leur température
de condensation, la vapeur cede sa chaleur latente de vaporisation
AHyq et il vient (équation (32)) :

Q; = (g = Mypalayage) AHvo ~ Gpertes == Mo (HLo —Hiq)
+ g1 AHyg,

(32)

De méme, si le liquide LO est introduit a une température proche
de sa température d’ébullition dans la calandre, Hy = H|q et il
vient (équation (33)) :

Q; = {ryo — Mypalayage) AHvo = Gpertes = Mver AHyvEr (33)

C’est ainsi que, en négligeant le flux de vapeur de balayage et
les pertes de chaleur, et en considérant que les chaleurs latentes
de vaporisation coté chauffage et coté liquide sont proches, il est
fréquent de dire :

« 1kg de vapeur qui se condense permet d’évaporer 1 kg d’eau
d’un liquide bouillant »

- Enfin, il ne faut pas oublier le bilan du flux de chaleur qui ne
peut pas étre dissocié des précédents. En un point de I'échangeur
(équation (34)) :

dQ = (hg)pea dA AB (34)

avec dQ flux de chaleur échangée par la surface dA pour

I"évaporateur (W),

(hghiocal  coefficient local de transfert global de chaleur pour
la surface dA (W - m™2.°C™"),

dA élément de surface d’échange de |'évaporateur
(m?),

A6 écart de température local au niveau de la surface
dA (°C).

Pour les évaporateurs ou le liquide bout au niveau de la surface
d'échange, il est d'usage de considérer que les températures de
condensation de la vapeur () et d'ébullition du liquide (%)
sont constantes et que le transfert moyen pour |'évaporateur
d'indice 1 est (équation (35)) :

Oy =(hgh Aq (632 - 620) (35)
avec 01 flux de chaleur échangée pour I'évaporateur
d’indice 1 (W),
(hg) coefficient de transfert global de chaleur de
I'évaporateur 1 (W - m=2.°C™),
A, surface d’échange de I'évaporateur 1 (m?),

©§3t-0,) écart de température utile au transfert de
I’évaporateur 1 (°C).

Les équations de transfert de chaleur dans le cas des évapora-
teurs a grimpage et des évaporateurs sans ébullition dans la zone
d’échange seront présentées dans l'article suivant [F 3 004].
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Il est d’'usage de repérer I'écart de température pris en compte
dans I'équation de transfert de chaleur par « Afe, écart utile de
température » au contraire des diminutions de température de
condensation du fait de la perte de charge ou de I'élévation ébul-
lioscopique qui ne sont pas considérées comme utiles.

Le point le plus important a considérer ici concerne I'estimation
du coefficient de transfert global (hg);. Ce point est traité en détail
au paragraphe 2.3.

2.2.2 Bilans sur le condenseur

Rappelons que le role du condenseur (ou de tout autre échan-
geur aspirant la vapeur émise du produit) est de condenser la
vapeur émise VE1 afin de maintenir la pression pygq. La figure 15
présente des schémas simplifiés de condenseurs.

VE1 Eau sortie
fyer = kg fgse = kg/h
pye; = barabs Pvi Ogse = °C
bygr = °C Hese = klikg
HVE1 = kJ/kg

B Eau entrée
c2 h ]

Mgee = kg/h
mey, = kg/h Opee = °C
fc2 = ¢ Heee = kJ/kg
Heo = kJkg

(@) condenseur a paroi
Pompe
avide
Eau entrée
Mgee = Kkglh
VE1 , o Opec = °C
mygr = kg/h Heee = kJkg
pygr = barabs
bvgr = °C 1
Hygr = kJkg
Eau sortie
Mmgse = kglh
Ogse = °C
Hese = kJ/kg

(b) condenseur a mélange barométrique

Figure 15 - Schématisation des condenseurs pour I'écriture
des bilans

M Dans le cas d'un condenseur a paroi (figure 15a), le plus utilisé,
le parametre important a fixer est la température de sortie de
I'eau. Celle-ci dépend de la température de condensation de la
vapeur VE1. On prend le plus souvent un pincement de 10 °C, soit
(équation (36)) :

Osc = 0\5/?1 - Aopincement = g\s/aEt1 -10 (36)

De 1a, il est possible de déduire le débit d’eau en entrée
(équation (37)) :

Qcondenseur ~ mVE1AHVE1 (37)
HEsc - HEec HEsc - HEec

Meec =

La surface du condenseur a prévoir dépend du coefficient de
transfert moyen du condenseur (hgondenseur) €t de la moyenne
logarithmique des écarts de température entre la vapeur en
condensation et I'eau (équation (38)) :

A — Ocondenseur
condenseur — h AD
condenseur utile

avec :

AB . = (B\S/%H - eEeC)_( \5/?511 _OESC) _ (OEsc - eEec)
utile = gsat —6 - osat _g

n| 2VE1 ec In| 2VE1 Eec

e\s/%t1 —Gksc

(38)

it
9\5/%1 —Oksc

B Dans le cas d'un condenseur a mélange barométrique
(figure 15b), on prend généralement un écart de température plus
faible par rapport a la température de vapeur a aspirer que pour
un condenseur a paroi. La température de sortie de l'eau est,
compte tenu de la perte de charge, de la qualité de la pulvérisation
de I'eau et de la présence des gaz incondensables, d’environ 5 °C
au-dessous de la température de vapeur saturante a aspirer.

La vapeur se mélangeant a l'eau, le débit d’eau a I'entrée est
donné par (équation (39)) :

Hver—Hese (39)

Mgge = M
Eec VE1 HEsc — HEec

2.2.3 Bilan sur l'aéroréfrigérant humide

Le principe de I'aéroréfrigérant humide est d’assurer un contact a
contre-courant entre I'eau a refroidir, distribuée a la partie supé-
rieure de l'appareil, et de I'air. La circulation de l'air est le plus
souvent assurée par des ventilateurs placés soit sur le coté
(figure 16a), soit sur la partie supérieure. L'air au contact de I'eau a
refroidir se réchauffe, ce qui augmente la quantité de vapeur d’eau
qui peut étre contenue par cet air a la saturation (figure 16b). L'eau
qui s'est évaporée dans l'air a puisé sa chaleur de I'eau elle-méme.
Ainsi, le refroidissement de l'eau est la résultante de 2
phénomenes : le réchauffement de I'air (pour environ 10 %) et, sur-
tout, I'évaporation d’eau dans I'air (pour environ 90 %). Dans le cas
des aéroréfrigérants humides, I'eau en sortie a une température trés
voisine de celle du bulbe humide et donc peut étre inférieure a la
température ambiante. Cela permet d’atteindre des niveaux de vide
plus profonds, correspondant a des températures de condensation
de la vapeur VE1 plus basses (typiquement 45 °C pour une tempéra-
ture de bulbe humide de 25 °C).

L'air a la sortie du réfrigérant atmosphérique débouche dans
une atmosphére dont la température est beaucoup plus basse. A
cette température, la concentration en vapeur d'eau peut étre
supérieure a la saturation et la vapeur en excés se condense et
forme un brouillard. Ce dernier se manifeste par un « panache »
au-dessus du réfrigérant. L'air se diluant dans I'atmosphére, I'eau
formée se vaporise a nouveau et le panache disparait. Ainsi, la
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Eau entrée
aéroréfrigérant

Condenseur
(Eea)

A1l
MiEea (ka/h) Hpq (kJ/kg air sec)
Eqq (kd/kg) ﬁ Yaq (keau/kg air sec)

mp4 (kg air humide/h)

ma1=Mpg - (1+ Yaq)

A0

. )
Eau sortie »? Hpg (kJ/kg air sec)

(Esa)

Yo (keau/kg air sec)

mpq (kg air humide/h)

MyEsa (kg/h)
Eg, (kJ/kg)

Mg = Mag - (1+ Ypg)

Eau appoint
eau appoint (kg/h)
Eau purge

Meau purge (kg/h)

m

(@) notation bilan aéroréfrigérant humide

H (kJ/kg air sec)

- o
relativé

1
1
b,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14
H ! Y (kg eau/kg air sec)

1 H
Yo = 0,015 kg eau/kgAS Y1 = 0,08 kg eau/kgAS

@ schéma de principe de I'utilisation du diagramme de I'air humide
(valeurs indicatives)

Figure 16 - Etablissement des bilans pour un aéroréfrigérant
humide

formation du panache, au-dessus du réfrigérant atmosphérique,
est simplement l'indication que I'air émis a une teneur en vapeur
d’'eau supérieure a la limite correspondant a la température
ambiante.

Signalons également qu’il est important de placer |'appareil
dans une zone bien aérée pour que |'air aspiré soit bien renouvelé.
C’est ainsi qu'il est fréquent d’installer ces appareils sur les toits de
batiments. L'emplacement doit également tenir compte du sens
des vents dominants.
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Les aéroréfrigérants humides sont généralement dimensionnés
pour les conditions les plus défavorables, a savoir une entrée d’air
chaud et humide, par exemple, saturé a 20 °C comme décrit
figure 16b (point A0). Les caractéristiques de |'air en sortie (débit,
teneur en eau et enthalpie) dépendent de I'efficacité de I'aéroréfri-
gérant et de la température d’entrée de l'eau a refroidir (par
exemple 60 % d’humidité a 60 °C (point A1)). Sur la base des
bilans de matiére et d'énergie, il est alors possible de déterminer
le débit d’air & imposer en entrée (M) et la quantité d’eau évapo-
rée (Mg, —Meg,) dans Iair en fonction du débit d’eau a traiter :

- bilans matiéres (équation (40)) :

Mega = Mega = Ma1—Mpg = Meay évaporée = Mas (Ya1=Yao)

. . . (40)
= Mgy = Mega — Mas (Ya1—Yao)

- bilan enthalpique (équation (41)) :

mEea HEea - mEsa HEsa = ’hAS (HA1 - HAO)
= Meea Heea — (Mgea — Mas (Ya1—Yao)) Hesa = Mias (Ha1—Hag)
= Meea (Heea = Hesa) = Mas [(Ha1=Hao) = (Ya1—Ya0) Hesal (41)
(HEe - HEs)
(Ha1=Hpo)=(Ya1—Yao) Hesa
s Y (HEe - HEs)
=M= [mEea (Ha1=Hpo)=(Ya1=Yao) Hesa

= Mps = MEeq

](1+YA0)

avec g, My,  débits d’air en entrée et en sortie (kg air - h™"),

Yao: Ya1 teneurs en eau de l'air entrant et sortant
(kg eau - kg air sec),
Hpo» Han enthalpies de l'air entrant et sortant (kJ -kg

air sec”™),

Meeas Mesy  débits d’eau en entrée d’aéroréfrigérant (ea) et
en sortie d'aéroréfrigérant (sa) (kg/h),

Heea: Hesa  enthalpies de I'eau a I'entrée et a la sortie de
I"aéroréfrigérant (kJ/kg).

Dans ce type de réfrigérant, de I'eau se vaporisant avec l'air, le
circuit doit étre complété par de I'eau neuve, dite eau d'appoint.
Comme celle-ci contient généralement des sels, il est indispen-
sable de prévoir également un débit de purge pour éviter la
concentration des sels dans le circuit et les dép6ts qui pourraient
en résulter.

La dureté de I'eau est due principalement aux sels de calcium et
de magnésium. En France, elle est exprimée en degrés hydrotimé-
triques (TH). 1 °F équivaut a une concentration de 4 mg/L de cal-
cium ou 2,43 mg/L de magnésium ou encore 10 mg CaCO4/L. Une
eau est considérée comme «trés douce» entre 0 et 10 °F,
« douce » entre 10 °F et 20 °F, « moyennement dure » entre 20 °F
et 30 °F, « dure » entre 30 et 40 °F et « trés dure » entre 40 et 50 °F.

Sachant que, dans un aéroréfrigérant, la dureté de I'eau en cir-
culation ne doit pas dépasser 15 °F, I'eau d’appoint doit étre une
eau traitée. Souvent, elle est préparée a partir de condensats issus
de l'atelier de concentration.

En négligeant les pertes par entrainement, le débit de la purge
de déconcentration est calculé en fonction de la dureté de I'eau
d’appoint (THeay appoint) €t de la dureté maximale dans la boucle
de refroidissement (THg,, poucle) €N considérant la conservation de
la matiére (équation (42)) :

. THeau appoint . (42)

Meay purge = 'eau évaporée

m,
(THeau boucle — 7—Heau appoint)

avec Mgy evaporce d€DIt de vapeur émise au niveau de I'aéroréfri-
gérant.
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Figure 17 - Schématisation du profil de température lors
du transfert de chaleur a travers une paroi d’'une vapeur
en cond tion a un liquide en ébullition

Exemple : si I'eau d'appoint a une dureté de 5 °F, en reprenant les
chiffres ci-dessus, le débit de purge a prévoir serait de 0,5 kg/kg eau
évaporée. Le débit d'eau d'appoint a introduire est donc égal 1,5 fois
le débit d’eau évaporée, ce qui est loin d'étre négligeable. C'est donc
une donnée qu'il faut absolument prendre en compte lors de la défini-
tion des utilités, des économies étant possibles en adaptant le débit
de déconcentration a la charge réelle de I'installation.

2.3 Estimation du coefficient
de transfert de chaleur global

Il s’agit certainement du point le plus difficile, car ce coefficient
de transfert dépend de nombreux parametres souvent impossibles
a estimer. Nous allons donc simplement donner quelques éléments
permettant de percevoir l'influence de plusieurs paramétres.

On peut considérer que le coefficient de transfert global est la
résultante de plusieurs coefficients de transfert (équation (43)) :

1 1 1 1 1 1 eparoi edépét +i (43)

= + b=
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Le transfert de chaleur a travers une paroi, d'une vapeur en
condensation vers un liquide a I'ébullition, peut étre représenté
comme sur la figure 17.

2.3.1 Transfert de chaleur du co6té de la vapeur
en condensation

La vapeur de chauffage se condense en formant un film de
condensat le long de la paroi. Tant que le film de condensat est de
faible épaisseur et surtout que le taux de gaz incondensable est
faible, le coefficient de transfert c6té vapeur (hy) est important,
d’ou un faible écart de température dans I'épaisseur du film.

Dans le cas d’une vapeur surchauffée, le coefficient de transfert
est beaucoup plus faible (cf. § 2.1.1) et cela justifie la nécessité de
désurchauffe.

2.3.2 Transfert de chaleur a travers la paroi

La chaleur traverse ensuite la paroi. Cette derniére est plus sou-
vent constituée d’acier inoxydable et son épaisseur est suffisam-
ment fine (1 a 2 mm) pour que le coefficient de transfert (hparoi)
soit important.

2.3.3 Transfert de chaleur au travers du dépot

Ce coefficient de transfert a travers le dépdt est rarement
isolable. Il est important de retenir que la formation d'un dép6t
induit une chute significative du coefficient de transfert de chaleur.
Il ne faut pas oublier qu’une température de paroi élevée favorise
les réactions et que cette température est nettement plus forte que
celle que I'on mesure dans le flux global du liquide. Cet écart est
parfois suffisant pour induire une cristallisation (sels) ou une inso-
lubilisation (protéines) de certains composés.

2.3.4 Transfert de chaleur du coté du liquide

Le coefficient de transfert de chaleur du co6té du liquide est cer-
tainement le plus limitant donc le plus important a prédire, mais
c’est aussi le plus difficile a estimer. Ali Adib et Vasseur [1] ont
montré que la plupart des relations proposées mettent en ceuvre
de nombreux parametres (viscosité et tension superficielle de la
solution, flux de chaleur et régime d'ébullition) difficiles a quanti-
fier dans les conditions de fonctionnement.

Toutefois, il est important de distinguer le régime d’ébullition
« nucléé », ou des bulles de vapeur se forment au sein méme du
liquide et entrainent une agitation de celui-ci, du régime d’ébulli-
tion « non nucléé », ou le transfert de chaleur dans le liquide, de la
paroi a la surface, a lieu par convection naturelle. Nous reprenons
ci-dessous des éléments développés dans les compléments de la
partie évaporation de I'ouvrage publié par Bimbenet et al. [6].

Nukiyama a montré que la densité de flux thermique entre le
liquide (de l'eau) et la paroi dépend de l'écart de température
(figure 18) :

—la zone AB décrit I'ébullition non nucléée aux faibles A6. La
chaleur regue par I'eau alimente le changement d’'état a I'interface
liquide/vapeur, en surface du film liquide, sans formation de bulles
contre la paroi d’échange. Dans cette zone, le coefficient d’échange
varie avec A a la puissance 2 a 3 environ ;

—la zone BC décrit I'ébullition nucléée. Les bulles se forment
contre la surface chaude. Leur croissance et leur détachement
créent une agitation de nucléation qui explique le changement de
pente par rapport au segment AB d’ébullition non nucléée. Dans
cette zone, le coefficient d'échange varie avec A6 a la puissance 4 a
5 environ.

Ainsi I'expérience de Nukiyama montre que le coefficient de
transfert varie fortement avec I'écart de température entre la paroi
et le liquide et que le régime d’'ébullition nucléé ou le régime non
nucléé conduit a des coefficients de transfert trés différents. Pour
I'eau, le passage d'un régime a l'autre se situe autour de 5 °C.

Pour la concentration de produits alimentaires dans un évapo-
rateur, plusieurs phénomeénes éloignent de I'expérience de
Nukiyama réalisée avec de 'eau :

- la viscosité plus élevée des solutions conduit a des coefficients
de transfert de chaleur plus bas ;

—la possibilité d'une ébullition nucléée dés un tres faible écart
de température du fait des particules présentes dans le liquide ali-
mentaire (protéines, particules, fibres...) et des gaz dissous. Par
exemple 0,5 °C pour du lait d’aprés Bouman (1993) comme men-
tionné par Ali Adib et Vasseur [1] ;
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Tableau 3 - Ordres de grandeur de coefficients de transfert selon la nature des fluides de part
et d'autre de la surface (d'apres [6])
Coefficient de transfert Type d’échange et configuration Valeurs ‘z‘\’,\‘/".ar:t_gs_ ;"C‘_?)" efficient
Vapeur condensant en film 5000 a 15 000
Vapeur/paroi (hy) Zone riche en gaz incondensables 200 a 2 000
Zone en vapeur surchauffée 50 a 100
Paroi [ﬁJ Paroi de 1 mm en acier inoxydable 15 000
e
P
Eau sans ébullition, convection naturelle =~ 600
Eau sans ébullition (convection forcée (1 a 6 m/s)) 2 000 a 6 000
Produit/paroi h;
Eau avec ébullition (A =5 °C et A= 10 °C) 6000 a 15 000
Concentré de tomate a 30 % MS avec nucléation = 300
Tube vertical court, grimpage (selon viscosité) 1000 a 5 000
Coefficient global hg Tube vertical long, flot tombant (selon viscosité) 1 000 a 8 000
Surface raclée (selon puissance imposée) 600 a 2 300
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Figure 18 - Densité de flux thermique (kW - m2) entre liquide/paroi,
en fonction de I'écart de température. Expérience de Nukiyama [6]

—la convection « forcée » du produit dans un évaporateur a
grimpage ou a descendage (cf. [F 3004] § 1.1) qui améliore, par
rapport a I'ébullition en convection naturelle, le transfert en facili-
tant la mise en équilibre du film de liquide.

Ainsi, le domaine courant des évaporateurs dans les industries
alimentaires peut s’écarter notablement de la référence Nukiyama
et se situer dans le quadrilatere DEFG (figure 18). Il reste donc une
grande incertitude sur la prévision du coefficient de transfert de

chaleur coté liquide en conception d'appareil et on doit passer par
des essais pilotes colteux. On peut toutefois retenir qu’il est préfé-
rable que le transfert ait lieu avec une ébullition nucléée coté
liquide.

Le tableau 3 présente des coefficients de transfert de chaleur. Il
est évident, a leur lecture, que les conditions de transfert dépen-
dent trés fortement de nombreux parametres.

Comme il est explicité dans la partie [F 3 004], le choix du type
d'évaporation dépend grandement de la nature du produit a
concentrer.

3. Données
sur I'eau bouillante
et sur la vapeur saturante

Nous avons rassemblé dans ce paragraphe les principales don-
nées physiques et thermodynamiques concernant l'eau et la
vapeur saturante :

—entre 0 et 160 °C et pour des pressions allant jusqu’a 6 bar
(tableau 4) [26] ;

—entre 0 et 374 °C pour des pressions plus élevées allant jusqu’a
200 bar (tableau 5) [26].

De plus, la figure 19 présente le diagramme de Mollier H-S [6]
mentionné au paragraphe 1.1.9 pour la détermination graphique
de la vapeur surchauffée.
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Figure 19 - Diagramme de Mollier (H-S) [6] (reproduit avec I'autorisation des éditions Dunod)

F 3 003-16

Toute reproduction sans autorisation du Centre francais d’exploitation du droit de copie
est strictement interdite. — © Editions T.I.




EVAPORATION

Tableau 4 - Données pour I’eau bouillante et la vapeur d’eau saturée entre 0 et 160 °C [26]

. L e Masse
Température Pression Enthalpies Volumes spécifiques volumique
d’ébullition absolue
H Hy - H_ Hy 1 W Py
(°c) (bar) (kJ/kg) (kJ/kg) (kJ/kg) (m3/kg) (m3/kg) (kg/m?3)
0,00 0,00610 -0,04 25011 2501,1 0,0010002 206,136 0,00485
0,01 0,006130 0,01 2501,3 2501,4 0,0010002 206,20 0,00485
1 0,007056 4,16 2499,0 2503,2 0,0010001 192,60 0,00519
5 0,00872 21,0 2 489,7 2510,7 0,0010000 147,20 0,00679
10 0,01227 42,0 24779 2519,9 0,0010003 106,40 0,00940
15 0,01704 62,9 2 466,1 2529,1 0,0010008 77,98 0,0128
20 0,02337 83,9 2454,3 2538,2 0,0010017 57,84 0,0173
25 0,03166 104,8 24425 2547,3 0,0010029 43,40 0,0230
30 0,04241 125,7 2430,7 2556,4 0,0010043 32,93 0,0304
35 0,05622 146,6 24188 2565,4 0,0010060 25,24 0,0396
40 0,07375 167,5 2406,9 2574,4 0,0010078 19,55 0,0512
45 0,09582 188,4 23949 2583,3 0,0010099 15,28 0,0655
50 0,12335 209,3 23829 2592,2 0,0010121 12,05 0,0830
51 0,12961 213,4 2380,5 2593,9 0,0010126 11,50 0,0870
52 0,13613 217,2 23781 2595,7 0,0010131 10,98 0,0912
53 0,14293 221,8 2 375,7 25975 0,0010136 10,49 0,0953
54 0,15002 226,0 2373,2 2599,2 0,0010140 10,02 0,0998
b5 0,15741 230,2 2370,8 2601,0 0,0010145 9,68 0,1044
56 0,16511 234,3 2 368,4 2602,7 0,0010150 9,16 0,1092
57 0,17313 238,5 2 365,9 2604,5 0,0010156 8,76 0,1142
58 0,18147 2427 2 363,5 2 606,2 0,0010161 8,38 0,1193
59 0,19016 246,9 23611 2 608,0 0,0010166 8,02 0,1247
60 0,19920 251,1 2 358,6 2 609,7 0,0010171 7,68 0,1302
61 0,2086 255,3 2 356,2 2611,4 0,0010177 7,35 0,1360
62 0,2184 259,5 2 353,7 2613,2 0,0010182 7,04 0,1420
63 0,2286 263,6 2 351,3 2614,9 0,0010188 6,75 0,1482
64 0,2391 267,8 2348,8 2616,6 0,0010193 6,47 0,1546
65 0,2501 272,0 2 346,3 26184 0,0010199 6,20 0,1612
66 0,2615 276,2 23439 2620,1 0,0010205 5,95 0,1681
67 0,2733 280,4 23414 2621,8 0,0010211 5,71 0,1752
68 0,2856 284,6 2338,9 2623,5 0,0010217 5,48 0,1826
69 0,2984 288,8 23364 2625,2 0,0010223 5,26 0,1903
70 0,3116 293,0 2334,0 2 626,9 0,0010228 5,05 0,1982
71 0,3253 297,2 23315 2 628,6 0,0010235 4,85 0,2063
72 0,3396 301,3 2329,0 2630,3 0,0010241 4,66 0,2148
73 0,3543 305,5 2326,5 2632,0 0,0010247 4,47 0,2235
74 0,3696 309,7 2324,0 2 633,7 0,0010253 4,30 0,2326
75 0,3855 313,9 23215 26354 0,0010259 4,13 0,2419
76 0,4019 318,1 23189 2637,1 0,0010266 3,98 0,2515
77 0,4189 322,3 2316,4 2 638,7 0,0010272 3,24 0,2615
78 0,4365 326,5 23139 26404 0,0010279 3,68 0,2718
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Tableau 4 - Données pour I’eau bouillante et la vapeur d’eau saturée entre 0 et 160 °C [26] (suite)

Température Pression Enthalpies Volumes spécifiques vom‘::is:ue
d’ébullition absolue
H Hy - H Hy i W Py
(°c) (bar) (kJ/kg) (kJ/kg) (kJ/kg) (m3/kg) (m3/kg) (kg/m?3)
79 0,4547 330,7 23114 26421 0,0010285 3,64 0,2824
80 0,4736 334,9 2 308,8 2643,8 0,0010292 3,41 0,2933
81 0,4931 339,1 2 306,3 26454 0,0010299 3,28 0,3046
82 0,5133 343,3 2303,8 26471 0,0010305 3,16 0,3163
83 0,5342 347,5 2301,2 2648,7 0,0010312 3,05 0,3283
84 0,5557 351,7 2 298,7 2 650,4 0,0010319 2,93 0,3407
85 0,5780 355,9 2296,5 2652,0 0,0010326 2,83 0,3535
86 0,6011 360,1 22931 2 653,6 0,0010333 2,73 0,3667
87 0,6249 364,3 2290,9 2 655,3 0,0010340 2,63 0,3803
88 0,6495 368,5 2288,4 2 656,9 0,0010347 2,54 0,3942
89 0,6749 372,7 2285,8 2 658,5 0,0010354 2,45 0,4087
90 0,7011 376,9 2283,2 2 660,1 0,0010361 2,36 0,4235
91 0,7281 381,1 2 280,6 2661,7 0,0010369 2,28 0,4388
92 0,7561 385,4 2278,0 26634 0,0010376 2,20 0,4545
93 0,7849 389,6 22754 2 665,0 0,0010384 2,12 0,4707
94 0,8146 393,8 22728 2 666,6 0,0010391 2,05 0,4873
95 0,8453 398,0 2270,2 2 668,1 0,0010399 1,98 0,5045
96 0,8769 402,2 2267,5 2 669,7 0,0010406 1,91 0,5221
97 0,9094 406,4 2264,9 2671,3 0,0010414 1,85 0,5402
98 0,9430 410,6 2262,2 26729 0,0010421 1,79 0,5589
99 0,9776 414,8 2 259,6 26744 0,0010429 1,73 0,5780
100 1,0133 4191 2 256,9 2676,0 0,0010437 1,67 0,5977
101 1,0500 423,3 2 254,3 2677,6 0,0010445 1,62 0,6180
102 1,0878 427,5 2251,6 26791 0,0010453 1,57 0,6388
103 1,1267 431,7 22489 2680,7 0,0010461 1,561 0,6601
104 1,1668 435,9 2 246,3 2682,2 0,0010469 1,47 0,6821
105 1,2080 440,2 2243,6 2683,7 0,0010477 1,42 0,7046
106 1,2504 444.4 22409 2 685,3 0,0010485 1,37 0,7277
107 1,2941 448,6 2238,2 2 686,8 0,0010494 1,33 0,7515
108 1,3390 452,8 22354 2688,3 0,0010502 1,30 0,7758
109 1,3852 457,1 2232,7 2689,8 0,0010510 1,25 0,8008
110 1,4327 461,3 2230,0 2691,3 0,0010519 1,21 0,8265
111 1,4815 465,5 22273 2692,8 0,0010527 1,17 0,8528
112 1,6316 469,8 22245 2694,3 0,0010536 1,14 0,8798
113 1,5832 474,0 22218 2695,8 0,0010544 1,10 0,9075
114 1,6362 478,3 2219,0 2697,2 0,0010553 1,07 0,9359
115 1,6906 482,5 2216,2 2698,7 0,0010562 1,04 0,9650
116 1,7465 486,7 22134 2700,2 0,0010571 1,00 0,9948
117 1,8039 491,0 2210,7 2701,6 0,0010579 0,9753 1,025
118 1,8628 495,2 22079 27031 0,0010588 0,9463 1,057
119 1,9233 499,5 2205,1 27045 0,0010597 0,9184 1,089
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Tableau 4 - Données pour I’eau bouillante et la vapeur d’eau saturée entre 0 et 160 °C [26] (suite)

Température Pression Enthalpies Volumes spécifiques vollvtlli::is:ue
d’ébullition absolue
H Hy - H_ Hy w W Py
(°c) (bar) (kJ/kg) (kJ/kg) (kJ/kg) (m3/kg) (m3/kg) (kg/m?3)
120 1,9854 503,7 2202,2 2706,0 0,0010606 0,8915 1,122
121 2,0492 508,0 21994 2707,4 0,0010615 0,8655 1,155
122 2,1145 512,2 2196,6 2708,8 0,0010625 0,8405 1,190
123 2,1816 516,5 2193,7 2710,2 0,0010634 0,8162 1,225
124 1,2504 520,7 2190,9 2711,6 0,0010643 0,7928 1,261
125 2,3210 525,0 2188,0 2713,0 0,0010652 0,7702 1,298
126 2,3933 529,2 2185,2 2714,4 0,001 066 2 0,7484 1,336
127 2,4675 533,5 2182,3 2715,8 0,001 067 1 0,7273 1,375
128 2,5435 537,8 2179,4 2717,2 0,001 068 1 0,7069 1,415
129 2,6215 542,0 2176,5 2718,5 0,001 069 1 0,6872 1,455
130 2,7013 546,3 2173,6 2719,9 0,001 0700 0,6681 1,497
131 2,7831 550,6 2170,7 27213 0,001 0710 0,6497 1,539
132 2,8670 554,8 2167,8 27226 0,001 0720 0,6319 1,583
133 2,9528 559,1 2164,8 27239 0,001 0730 0,6146 1,627
134 3,041 563,4 21619 27253 0,0010740 0,5980 1,672
135 3,131 567,7 2158,9 2726,6 0,0010750 0,5818 1,719
136 3,223 572,0 21559 27279 0,0010760 0,5662 1,766
137 3,317 576,2 2153,0 2729,2 0,0010770 0,5511 1,815
138 3,414 580,5 2150,0 2730,5 0,0010780 0,5364 1,864
139 3,513 584,8 2147,0 27318 0,0010790 0,5222 1,915
140 3,614 589,1 2144,0 27331 0,0010801 0,5085 1,967
141 3,717 593,4 21409 27343 0,0010811 0,4952 2,019
142 3,823 597,7 21379 2735,6 0,0010821 0,4823 2,073
143 3,931 602,0 21349 2736,9 0,0010832 0,4698 2,129
144 4,042 606,3 2131,8 2738,1 0,0010843 0,4577 2,185
145 4,155 610,6 2128,7 27393 0,0010853 0,4460 2,242
146 4,271 614,9 2125,7 2740,6 0,0010864 0,4346 2,301
147 4,389 619,2 2122,6 27418 0,0010875 0,4236 2,361
148 4,510 623,5 2119,5 2743,0 0,0010886 0,4129 2,422
149 4,634 627,8 2116,3 2744,2 0,0010897 0,4025 2,484
150 4,760 632,1 2113,2 27454 0,0010908 0,3924 2,548
151 4,889 636,5 21101 2746,5 0,0010919 0,3827 2,613
152 5,021 640,8 2106,9 27477 0,0010930 0,3732 2,679
153 5,155 645,1 2103,8 2748,9 0,0010941 0,3640 2,747
154 5,293 649,4 2100,6 2750,0 0,0010953 0,3551 2,816
155 5,433 653,8 20974 2751,2 0,0010964 0,3464 2,886
156 5,577 658,1 2094,2 2752,3 0,001098 0,3380 2,958
157 5,723 662,4 2091,0 2753,4 0,001099 0,3299 3,032
158 5,872 666,8 2087,7 2754,5 0,001100 0,3219 3,106
159 6,025 671,1 2 084,5 2755,6 0,001101 0,3142 3,182
160 6,181 675,5 2081,3 2756,7 0,001102 0,3068 3,260
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Tableau 5 - Données pour I’eau bouillante et la vapeur d’eau saturée entre 0 et 374 °C [26]

Température Pression Enthalpies Volumes spécifiques
d’ébullition absolue H, Hy - H, Hy v W
(°c) (bar) (kJ/kg) (kJ/kg) (kJ/kg) (m3kg) (m%kg)
6,98 0,010 29,3 2484,9 2514,2 0,0010002 129,208
32,88 0,050 137,8 2423,7 2561,5 0,0010053 28,192
45,81 0,10 191,8 2392,8 2584,7 0,0010102 14,674
81,33 0,50 340,5 2 305,4 2 645,9 0,0010300 3,240
99,63 1,00 417,5 2 258,0 26755 0,0010432 1,694
120,23 2,00 504,7 2201,9 2705,7 0,0010605 0,886
133,65 3,00 561,5 2163,8 27253 0,0010732 0,606
143,63 4,0 604,7 2133,8 2738,6 0,0010836 0,462
151,85 5,0 640,2 2108,5 2748,7 0,0010926 0,375
158,85 6,0 670,6 2 086,3 2756,8 0,0011006 0,316
164,97 7,0 697,2 2 066,3 27635 0,0011080 0,273
170,43 8,0 7211 2048,0 27691 0,0011148 0,240
175,33 9,0 742,8 20311 27739 0,0011212 0,215
179,91 10,0 762,8 2015,3 27781 0,0011273 0,194
184,09 11,0 781,3 2000,4 27817 0,0011330 0,177
187,99 12,0 798,7 1986,2 2784,8 0,0011385 0,163
191,64 13,0 814,9 1972,7 27875 0,0011438 0,151
195,07 14,0 830,3 1959,7 2790,0 0,0011489 0,141
198,32 15,0 844,9 1947,3 2792,2 0,0011539 0,132
205,76 17,5 878,5 1917,9 2796,4 0,0011656 0,113
212,42 20,0 908,8 1890,7 2799,5 0,0011767 0,100
218,45 22,5 936,5 1865,2 2801,7 0,0011872 0,887
223,99 25,0 952,1 1851,0 2803,1 0,0011973 0,800
233,90 30,0 1008,4 1795,7 2804,2 0,0012165 0,667
242,60 35,0 1049,8 1753,7 2803,4 0,0012347 0,571
250,40 40,0 1087,3 17141 28014 0,0012522 0,498
263,99 50,0 1154,2 1640,1 2794,3 0,0012859 0,394
275,64 60,0 1213,4 1571,6 2784,3 0,0013187 0,324
285,88 70,0 1267,0 1505,1 27721 0,0013513 0,274
295,06 80,0 1316,6 14413 2758,0 0,0013842 0,235
303,40 90,0 1363,3 1378,9 27421 0,0014178 0,205
311,06 100,0 1407,6 13171 2724,7 0,0014524 0,180
342,24 150,0 1610,5 1000,0 2610,5 0,0016581 0,103
365,51 200,0 1826,3 583,4 2409,7 0,0020360 0,058
374,14 220,9 2 099,3 0,0 2 099,3 0,0031550 0,031
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ACIERS INOXYDABLES

es aciers inoxydables présentent, suivant leur teneur en chrome, dont le
seuil minimal est de 10,5 %, et les traitements métallurgiques subis, un large
éventail de propriétés chimiques, physiques et mécaniques.

Le phénoméne de passivité de ces aciers présente une grande importance
dans la mesure ou il constitue la base du mécanisme de leur résistance a la cor-
rosion.

L'étude compléte du sujet comprend les articles :

— M 4 540-Aciers inoxydables. Criteres de choix et structure ;

— M 4 541-Aciers inoxydables. Propriétés. Résistance a la corrosion (le pré-
sent article) ;

— M 4 542-Aciers inoxydables. Mise en ceuvre ;

— M 4 543-Aciers inoxydables. Fabrication ;

— Doc. M 4 544-Aciers inoxydables.

Notations et Symboles

Symbole Définition Symbole Définition
A allongement a rupture ix densité de courant cathodique
Acq température a laquelle I'austénite commence ip densité de courant critique de passivation

a se transformer au cours du chauffage

Acs température a laquelle la ferrite achéve de se transformer im densité de courant d’activité maximale
en austénite au cours du chauffage

Ep module d’élasticité ou module d’Young i densité de courant résiduel
Ea potentiel d’équilibre anodique KCU résilience Charpy U
Ec potentiel de corrosion ou de dissolution KCV résilience Charpy V
Ex potentiel d’équilibre cathodique LDR rapport limite d’'emboutissage ou limiting drawing ratio
Ep potentiel critique de passivation n coefficient d'écrouissage ou taux de consolidation
Epig potentiel de piqlre r coefficient d’anisotropie
Epp potentiel de passivation R retour élastique ou rétreint
Epr potentiel de protection ou de repassivation Rm résistance a la rupture par traction
E potentiel d’équilibre Ry, limite d’élasticité
Esp potentiel de transpassivation Rpo,2 limite d’élasticité conventionnelle a 0,2 % d’allongement
HRB Dureté Rockwell Echelle B X vitesse de corrosion
HV5 Dureté Vickers sous une charge de 5 kg o contrainte
in densité de courant anodique [o contrainte critique
ic densité de courant de corrosion T contrainte de cisaillement
iG densité de courant global
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1.1 Passivité

Le phénomene de passivité présente une trés grande importance
dans la mesure ou il constitue la base du mécanisme de résistance
ala corrosion des aciers inoxydables. Le phénoméne de passivité se
caractérise par la présence d'un film trés mince (épaisseur de I'ordre
de 10 a 20 nm), appelé film passif ou couche passive, a la surface de
I"alliage métallique qui rend sa vitesse de corrosion négligeable. Le
film passif, fortement solidaire du substrat métallique, empéche ou
rend insignifiant le contact entre I'alliage et les agents plus ou moins
agressifs du milieu environnant.

Pour que le phénomene de passivité puisse s’établir, et se main-
tenir, il est nécessaire que l'alliage fer-chrome ait une teneur mini-
male en chrome de I'ordre de 11 %. Autrement dit, il existe un effet
de seuil au-dela duquel le phénomeéne de passivité peut exister et
au-dessous duquel il est impossible. De plus, si la couche passive
devait étre détruite localement par suite d'un endommagement acci-
dentel (rayure par exemple), elle posséde la propriété de pouvoir se
reconstituer dans un grand nombre de milieux, ce qui traduit la
propriété d'autopassivation de I'alliage métallique dans ce milieu.

AN /

—O0 —M—OH, —O0 —M—OH,
VRN N

OH OH

AN /

0 —M—OH, 0 —M—OH,
VRN VAR

OH, OH OH OH—» H*
o 2 2 o \
_ S o
€ -—— © —>M0H+(H20) 8 ¢OH*M*OH2
< <
OH, OH, OH OH—»H*

\" 7/ N\ 7/

— 0 —M—OH, — 0 —M—OH,
VRN AN

OH OH

N\ 7/ /

— 0 —M—OH, — 0 —M—OH,
VRN 7N\

@ film partiellement formé @ film consolidé

Figure 1 - Représentation schématique du film passif des aciers
inoxydables, selon Okamoto et Shibata [33]
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Figure 2 - Modeéle bicouche du film passif

ACIERS INOXYDABLES

Les aciers inoxydables sont autopassivables et le schéma le plus
utilisé pour décrire le mécanisme de formation de leur couche
passive est emprunté a Okamoto et Shibata [33]. Sa représentation
schématique est donnée a la figure 1. Les principaux éléments
constituant le film passif sont d’une part des cations M?* de valence
z provenant du substrat et ayant une grande affinité pour I'oxygeéne.
Il s'agit, pour I'essentiel, de Cr3* et de Fe3*, bien que le fer puisse se
trouver sous la forme de Fe“*. D’autre part, aux éléments en prove-
nance du substrat, vont étre associées des molécules d’eau prove-
nant de la solution. Certaines molécules d’eau ayant perdu des
protons H*, de maniére a équilibrer la présence des cations métalli-
ques donnent naissance a des ions OH™ et 0%, constitutifs de
I'hydroxyde ou de I'oxyde [34]. Le film passif des aciers inoxydables
est de type « bicouche ». La couche interne, en contact direct avec le
substrat métallique, est formée d'oxydes de type (Fe, Cr),03 et la
couche externe est essentiellement constituée par des hydroxydes
de type Cr(OH)3 n H,0. La représentation schématique de ce modele
bicouche est donnée a la figure 2.

1.2 Interprétation électrochimique

En milieux aqueux, la corrosion est un phénomene électro-
chimique qui met en présence un alliage métallique et un électrolyte,
c’est-a-dire un milieux liquide capable de conduire I'électricité. Elle se
traduit par le passage d’ions métalliques en solution.

La nature électrochimique de la corrosion en milieux aqueux d’'un
métal M de valence z qui se corrode est le siege de deux réactions
simultanées :

— la réaction anodique d’oxydation qui correspond a la dissolu-
tion du métal dans la solution ou électrolyte avec libération
d’électrons :

+ —
M- M +ze

— la réaction cathodique de réduction d'un oxydant dissous dans
la solution s’écrit de maniére générale :

Ox""+ne” - Red

dans le cas du fer, il s’agit de la réduction de I'ion métallique Fe3* en
un ion métallique FeZ* de valence inférieure

3+

- 2+
Fe” +e - Fe

La corrosion d’un métal tel que le fer nécessite la présence d'un
oxydant dans la solution car la réaction de réduction utilise les élec-
trons produits lors de la réaction de dissolution du métal.

Comme dans toute réaction électrochimique, les réactions
anodique d’oxydation et cathodique de réduction ont un potentiel
d'équilibre noté :

— Eg pour la réaction cathodique ;

— E, pour la réaction anodique d’oxydation.

Le potentiel d’équilibre Ex correspond au potentiel que prend un
métal inattaquable dans une solution qui contient un systéeme
oxydoréducteur Ox" */Red. En I'absence de tout courant imposé, il
se produit un échange entre le métal et la solution et a I'équilibre, la
vitesse de réduction de l'oxydant Ox"* est égale & la vitesse
d’oxydation au réducteur Red. La réaction correspondante s’écrit :

ox"" +ne” « Red

Si al’aide d'une source extérieure, on impose un potentiel E diffé-
rent du potentiel d'équilibre Egx, on provoque soit une réaction
anodique si E estinférieur a Ex (E < E), soit une réaction cathodique
si E est supérieur & Ex (E > Ey). Les réactions anodique (A) et catho-
dique (K) se traduisent par des densités de courant électrique
anodique (iy) et cathodique (ik) évoluant en fonction de la différence
de potentiel entre le métal ou alliage et la solution aqueuse. La
courbe résultante ou courbe globale i= h (E), obtenue en faisant
varier de maniere continue le potentiel (E), est la somme algébrique
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des courbes individuelles de polarisation relatives a I'oxydation et a
la réduction (figure 3). La valeur absolue de la densité de courant
d’échange varie avec le métal ou l'alliage, son état de surface, la
concentration des espéces Ox"* et Red, et également avec la
température.

Le potentiel d"équilibre E4 de la réaction de dissolution anodique
représente le potentiel pris par le métal ou I'alliage par rapport a la
solution. Pour qu’un métal ou alliage puisse se corroder, il faut qu’il
existe dans la solution un oxydant tel que le potentiel d’équilibre Ex
de sa réaction cathodique de réduction soit plus élevé que le poten-
tiel d'équilibre de la réaction anodique de dissolution, c’'est-a-dire
que Ex > E,. Dans le cas contraire (Ex < Ep), un processus de corro-
sion ne peut s’établir (figure 4). Le raisonnement basé sur les deux
potentiels d'équilibre E4 et Eg reste théorique, car la complexité des
alliages métalliques et des solutions ne permet pas un acces direct
a ces potentiels ou aux courbes de polarisation individuelles. Par
contre, la courbe globale, qui est la résultante des courbes indivi-
duelles, peut étre déterminée expérimentalement (figure 3). Le
point Ec pour lequel la densité de courant totale est nulle (ig = - i)
est dit potentiel de corrosion dans le milieu considéré. La densité du
courant de corrosion au point Egest :

ic = ip = |ik]

Figure 3 - Courbes individuelles iy = f (E) et i = g (E) et globale i = h
(E) de polarisation en fonction de la différence de potentiel métal-
solution E, d"apres [34]

IK ,,,,,

A i
(b) E>E,

EC: potentiel de corrosion

@ EA > EK : corrosion impossible

fp=iy=—li: densité du

courant de corrosion

Figure 4 - Courbes de polarisation individuelles de la réaction
anodique ia = f (E) et de la réaction cathodique ix = g (E)
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Lorsqu’on s’éloigne du potentiel de corrosion Ecen imposant une
différence de potentiel positive E— E¢ > 0, la réaction de dissolution
ou réaction anodique d’oxydation I'emporte et la densité de courant
anodique iy augmente.

Pour certaines caractéristiques de la solution, la courbe de polari-
sation anodique i = f(E) des alliages métalliques a la forme caracté-
ristique de la figure 5. Elle présente un maximum pour E = E,. Pour
Ei, < E< E,, il y a dissolution selon la réaction :

M- M" +ze”
Pour E,, < E< Epp, ; (Epp, représentant le potentiel de passivation),
on observe la réaction :

2M+2zH,0 - M,0,+2zH" +2z¢

qui se produit simultanément avec la précédente. La formation de
I'oxyde M,0, freine la dissolution du substrat métallique et on note
corrélativement une diminution de la densité de courant.

Pour E,,, < E < Ey, ; (Eyp représentant le potentiel de transpassiva-
tion), la densité de courant reste constante, ce qui signifie que
I"alliage métallique se passive spontanément dans le milieu consi-
déré. Dans cet état stationnaire, les réactions se déroulant a l'inter-
face substrat métallique/couche passive sont identiques aux deux
précédentes et a l'interface couche passive/solution, la réaction
traduisant la dissolution de la couche passive est de type :

M,0,+2zH* - 2M*" +zH,0
Par contre, la densité de courant résiduel i, est tres faible, voire

négligeable.
Pour E > E;,, la densité de courant augmente de nouveau (trans-

passivité) et il se produit une réaction (oxydation de I'eau) de type :

2H,0 - O,+4e” +4H"

qui entraine la destruction de la couche passive. Selon la position
relative des courbes élémentaires de polarisation des réactions
anodique et cathodique, trois cas peuvent se présenter.

Densité de courant anodique

Activité |
Prépassivité

Passivité Transpassivité

Em potentiel d'équilibre ou thermodynamique
Ep potentiel critique de passivation

Epp potentiel de passivation

E potentiel de transpassivation

Figure 5 - Courbe anodique de polarisation d’un acier inoxydable

en milieu acide (acide sulfurique : H,S0,) : ig = f(E), d’apreés [34]
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a) Le potentiel de corrosion E (figure 6 a), est défini par l'inter-
section de la courbe anodique et de la courbe cathodique de polari-
sation. Si le métal est plongé dans la solution, la densité du courant
de corrosion est ic. Dans ce cas, le film passif préalablement formé
va étre détruit car un état passif stable ne peut étre maintenu.

b) Au potentiel critique de passivation £, la densité du courant
cathodique est supérieure a la densité du courant critique de passi-
vation iy (figure 6 b). Le métal ou l'alliage métallique se passive
spontanément (autopassivation) dans le milieu considéré. On est en
présence d'un état passif stable. C’est le cas des aciers inoxydables
dans un grand nombre de solutions.

c) Le pouvoir oxydant de la solution joue également un réle
important. Dans le cas d'un alliage métallique passivable, tel qu’un
acier inoxydable (figure 7), I'accroissement de la teneur en oxydant
augmente d’abord la densité du courant de corrosion a I'état actif
(courbe cathodique Kj), puis la rend négligeable a I'état passif
(courbe cathodique Kj3). Par contre, si la concentration de I'oxydant
augmente encore (courbe cathodique K3), le point de fonctionne-
ment se trouve dans le domaine transpassif et on observe alors une
rupture localisée de la couche passive.

i (pA/cm?)
i

Symétrique de la courbe individuelle
de polarisation cathodique

Courbe anodique
de polarisation

I
T
I Potentiel métal/solution
I
Etp
EC: potentiel de corrosion ou de dissolution

@ état actif

i (pA/ecm?)

4 Symétrique de la courbe
individuelle de polarisation cathodique

Courbe anodique
de polarisation

Potentiel métal/solution

I

T

I

I
E tp
@ état passif

Figure 6 - Points de fonctionnement d’un métal
ou d’un alliage métallique

ACIERS INOXYDABLES

L'interprétation électrochimique du phénomeéne de corrosion
permet notamment d’expliquer la corrosion et la résistance a la
corrosion uniforme des métaux purs et des alliages métalliques se
présentant sous la forme de solutions solides homogénes. En effet,
chaque point de la surface métallique joue alternativement le role
d’anode (corrosion ou dissolution du métal) et le role de cathode
(réduction de I'espéce oxydante présente dans la solution). L'enléve-
ment de métal est alors réparti uniformément sur la surface. C'est le
phénomeéne de corrosion uniforme.

En pratique, un alliage métallique n’est pas, en toute rigueur, assi-
milable a une solution solide homogeéne. Lalliage métallique
présente des hétérogénéités physiques (joints de grains) et chimi-
ques (ségrégations, inclusions et précipités).

Les caractéristiques électrochimiques de ces hétérogénéités,
notamment leur potentiel d’équilibre E, (figure 4), sont différentes
de celles du substrat métallique de base. Il s’ensuit la création de
piles locales entrainant la formation de microanodes lorsque Ey est
supérieur a E4 (Ex> E,) et de microcathodes lorsque E4 est supé-
rieur & Ex (E5 > Eg). Les microanodes sont le siege d'une dissolution
(anodique) de I'alliage métallique et les microcathodes sont le siege
d’une réduction (cathodique) de I'espéce oxydante présente dans la
solution. Si les hétérogénéités sont suffisamment petites et quasi
uniformément réparties, la corrosion est statistiquement uniforme.

Dans le cas des alliages métalliques industriels, la conception d'un
appareil, les conditions de mise en ceuvre et de service peuvent
donner naissance a des surfaces cathodiques et anodiques de plus ou
moins grandes dimensions et engendrer des phénomenes de corro-
sion localisée. L'origine de ces phénomenes peut étre multiple. Les
phénoménes de corrosion caverneuse résultent le plus souvent de la
création d’'un espace confiné dés la conception d’'un appareil. Les
phénomeénes de corrosion sous contrainte peuvent étre évités par un
choix judicieux de la nuance d’acier inoxydable en fonction de la solu-
tion avec laquelle elle sera en contact. La démarche est similaire en ce
qui concerne la corrosion intergranulaire qui peut étre évitée en
s’abstenant de tout traitement thermique dit « sensibilisant » ou, s’il
n’est pas possible de s’en affranchir, de choisir un acier inoxydable
austénitique a bas carbone ou un acier inoxydable ferritique stabilisé.

i(nA/cm?)

Symétriques des courbes individuelles
3 de polarisation cathodique

Az./. Courbes anodiques
/ de polarisation

v

| | . . -
} | Potentiel métal/solution

l |

E E E E
tp

courbe anodique en milieu acide chloruré

> >

courbe anodique en milieu acide non chloruré

symétriques des courbes individuelles
de polarisation cathodique

X X

pouvoir oxydant faible : corrosion généralisée
pouvoir oxydant fort : passivité

pouvoir oxydant trés fort : corrosion par piqlres

Figure 7 - Points de fonctionnement d’un acier inoxydable
en milieu acide chloruré et non chloruré
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En conclusion, on peut affirmer que l'interprétation et donc la
compréhension des phénomeénes de corrosion est grandement faci-
litée en faisant appel a I'électrochimie. D’autre part, si la composi-
tion chimique des alliages métalliques joue un réle important dans
leur aptitude a résister a la corrosion (résistance de la couche
passive), leur histoire métallurgique (inclusions, précipités, écrouis-
sage, etc.) joue également un réle déterminant.

1.3 Résistance a la corrosion uniforme

1.3.1 Généralités

La corrosion uniforme constitue la dissolution quasi uniforme de
tous les points constitutifs de la surface d’'un matériau qui sont atta-
qués sensiblement a la méme vitesse par le milieu corrosif. La
conséquence de la corrosion uniforme est une diminution réguliéere
de I'épaisseur par opposition aux différentes formes de corrosion
localisée que nous examinerons dans les paragraphes suivants.

La corrosion uniforme se rencontre le plus fréquemment lorsque
I"alliage métallique est en contact avec des acides tels que : I'acide
sulfurique, I'acide nitrique, I'acide phosphorique, etc.

Avec ce type de corrosion, on peut exprimer la corrosion par la
perte de masse m (g) en fonction du temps sous la forme de la
relation :

m(g) = Aict/zF

avec A la masse atomique du métal de valence z,
t(ens) le temps,
F le faraday qui est égal a 96 500 C,
ic (enA/cm?) la densité du courant de corrosion,
m (en g) la perte de masse pour un échantillon dont la

surface est de 1 cm?.

Si I'on connait la masse volumique p(g/cmz) du matériau, on peut
en déduire la réduction d'épaisseur appelée aussi vitesse de corro-
sion Ae (mm/an) par la formule :

Ae (mm/an) = Km/Spt

avec K une constante qui avec les unités choisies vaut
- 4
sensiblement 8,76 x 10,
S (en cm?)la surface exposée.

En milieu acide fort, la courbe anodique polarisation a I'allure de
celle indiquée a la figure 5. Elle délimite quatre domaines dont
I'importance est fondamentale. A gauche du potentiel d’équilibre
En, I'alliage métallique est thermodynamiquement stable et ne se
dissout donc pas. C’'est le domaine dit de « stabilité ». Entre E;, et
E,, I'alliage métallique se dissout a une vitesse relativement élevée.
Eﬁe peut atteindre plusieurs millimétres pas an. C'est le domaine dit
d’« activité ». Entre E,pp et Ey, I'alliage métallique ne se dissout
pratiquement pas. Si I'on devait parler de réduction d'épaisseur, elle
ne serait que de I'ordre du micrométre par an. Au-dela de Ey, il
s’agit du domaine transpassif qui n'est a considérer que dans le cas
de milieux trés oxydants.

Tout I'art de la lutte contre la corrosion sera de choisir un couple
alliage métallique-solution de maniére a ce que la nuance retenue
se trouve a |'état passif dans le milieu considéré. Compte tenu de la
grande variété des nuances, les aciers inoxydables sont, en général,
capables de résoudre ce probléme.

Cependant, il faudra que la solution ait un pouvoir oxydant suffi-
samment élevé pour que le point de fonctionnement représenté par
I'intersection de la courbe anodique de polarisation et le symétrique
de la courbe individuelle de polarisation cathodique ne se trouve
pas dans le domaine actif (figure 6 a) mais dans le domaine passif
(figure 6 b).
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Enfin, il faut insister sur le fait que, en plus de ces caractéristiques
chimiques, les caractéristiques physiques de la solution ou milieu
corrosif sont de premiére importance. En général, I'augmentation
de la température est un facteur aggravant. En I'absence de phéno-
menes d’érosion, de cavitation et d’abrasion, la circulation du fluide
corrosif a un effet bénéfique.

1.3.2 Influence des éléments d’alliage

Le premier élément d'alliage a considérer est le chrome. C'est lui
qui, a une teneur minimale de I'ordre de 11 %, permet la passivité
(cf. (8 1.1)). Plus la teneur en chrome est élevée, et plus le domaine
passif va s’élargir. Dans le méme temps, la densité du courant
anodique a I'état actif (pic de corrosion) va diminuer. Ceci est obtenu
grace a la présence d’'un film passif que |I'on trouve sous la forme
d’oxyde complexe de type (Fe, Cr),03 et d’"hydroxyde Cr(OH)3nH,0
dans le film passif (figure 2).

Le molybdene améliore la résistance a la corrosion dans les
milieux acides réducteurs ou neutres en renforgant la stabilité de
couche passive et en favorisant la repassivation. Plutét que sous la
forme d’oxyde MoOj3, on admet aujourd’hui que le molybdéne agit
a l'interface film passif-solution sous la forme d’espéces hydratées
complexes de type Hy(12 MoO3 , SiO4)nH,0.

Le nickel n'a pas d’influence directe sur la couche passive bien
que lI'on constate un effet favorable notamment en milieu sulfu-
rique.

Le cuivre améliore la résistance a la corrosion en milieu acide
grace a la formation, a la surface de la couche passive, d'un film
métallique obtenu & partir des cations Cu* et CuZ* passés en
solution.

Enfin, le silicium peut avoir un effet favorable dans certains
milieux acides et fortement oxydants comme I|'acide nitrique
concentré et I'acide sulfurique concentré chaud. Au sens strict du
terme, le silicium ne peut cependant pas étre considéré comme un
élément d'alliage car sa teneur est toujours limitée dans les aciers
inoxydables.

1.3.3 Caractéristiques chimiques principales
des solutions corrosives

Elles agissent directement sur la stabilité du film passif et déter-
minent donc la résistance a la corrosion. Il s’agit principalement du
pH et du potentiel d’'oxydoréduction qui conditionnent le potentiel
meétal-solution. En plus des caractéristiques bien connues et dont
les effets sont bien maitrisés, il faut insister sur le réle de certaines
impuretés ou espéces chimiques car méme lorsqu’elles ne sont
présentes qu’a de faibles teneurs, elles sont de nature a modifier
I’équilibre métal-solution. Aux chlorures Cl ~ et aux sulfures HS ~
souvent cités, il faut ajouter certains ions métalliques (Fe, Ni) qui,
dans certaines conditions, sont capables de former des espéces
solubles pouvant déstabiliser la couche passive. Ces quelques
considérations montrent la nécessité de connaitre précisément la
composition de la solution corrosive et donc de ne pas se contenter
d’'une désignation générique. Lorsque la composition chimique
précise est connue, deux cas peuvent se présenter. Dans le premier,
il s'agit d'une solution « standard » pour laquelle le choix de la
nuance d’acier inoxydable peut se faire a I'aide de tables de corro-
sion. Dans le second, la présence d’impuretés interdit d'avoir
recours aux tables de corrosion. Il faudra alors utiliser un systeme
expert qui, parce qu’il integre une part d'expérience, permet
souvent de trouver le meilleur compromis.

1.3.4 Milieux acides

1.3.4.1 Acide sulfurique (H,S0,)

Les solutions a base d’acide sulfurique [31] [35] sont des milieux
complexes. Jusqu’a environ 50 % en concentration, le milieu est
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plutét réducteur. Au contraire, au-dessus d’environ 80 %, le milieu
devient oxydant. Par ailleurs, son degré d’ionisation présente un
maximum a une concentration de I'ordre de 30 % tandis que la solu-
bilité de I'oxygéne est minimale a une concentration d’environ 70 %.
Ces considérations permettant d’expliquer la trés forte agressivité
des solutions dont la concentration est comprise entre 30 et 80 %.
Les alliages fer-chrome, qu’ils soient martensiques ou ferritiques,
résistent mal aux milieux sulfuriques.

Dans les solutions trés concentrées, c’est-a-dire titrant plus de
80 %, on peut utiliser I'acier inoxydable X2CrNi19-11/1.4306. Sa
résistance a la corrosion est bonne dans des solutions concentrées a
93 % jusqu’a 40 °C et dans des solutions concentrées a 98 % jusqu’a
70 °C. L'addition de molybdéne dans les nuances austéni-tiques
permet d’améliorer significativement la résistance a la corrosion. Les
nuances couramment utilisées sont les suivantes ([M 4 540],
figure 15) : X2CrNiMo17-12-2/1.4404 et surtout: X2CrNiMo18-15-
4/1.4438. Aux températures supérieures a 70 °C, il est recommandé
d'utiliser des nuances austénitiques qui, en plus du molybdeéne,
contiennent environ 5 % de silicium.

Dans les solutions intermédiaires, dont la concentration d’acide
sulfurique est comprise entre 30 et 80 %, les aciers inoxydables se
corrodent rapidement. Par contre, la présence de certaines impu-
retés oxydantes favorise I'établissement et le maintien de la passi-
vité. C’est le cas des ions cuivriques, de |'acide arsénieux (0,1 %
As,03) et de quelques dizaines de p.p.m. d’acide nitrique. En plus du
molybdéne, des additions de I'ordre de 1,5 % de cuivre améliorent
encore la résistance a la corrosion. C'est le cas de la nuance
« superausténitique » XTNiCrMoCu25-20-5/1.4539 et de la nuance
austénoferritique X2CrNiMoCuN25-6-3/1.4507.

Entre 0 et 30 % d’acide sulfurique, les nuances austénitiques ne
peuvent étre utilisées que si la solution est suffisamment aérée et la
température limitée. Par exemple, la nuance X5CrNiMo17-12-
2/1.4401 peut étre utilisée au contact d’une solution a 25 % d’acide
sulfurique a la température de 50 °C. Ses performances sont encore
suffisantes a la méme température dans une solution a seulement
5 % d'acide sulfurique si elle est aérée en permanence (15 p.p.m.
d’oxygene dissous).

1.3.4.2 Acide nitrique (HNO3)

L'acide nitrique étant un puissant oxydant [31] [35], la résistance a
la corrosion des aciers inoxydables sera directement fonction de
leur teneur en chrome. Ceci entraine que, quelle que soit la nuance
envisagée (ferritique ou austénitique), il faudra étre certain qu’elle
n’a pas été sensibilisée par une opération de mise en ceuvre. De ce
point de vue, I'opération de soudage est la plus risquée. En effet,
avec certaines nuances, le soudage peut provoquer une sensibilisa-
tion, c’est-a-dire la précipitation de carbures de chrome intergranu-
laires, dont la conséquence est un risque fort de corrosion
intergranulaire ou intercristalline.

Avec les solutions contenant jusqu’a 50 % d’acide nitrique et
jusqu’a la température d’ébullition, il est possible d'utiliser soit une
nuance ferritique a 17 % de chrome a bas carbone et stabilisée de
type X3CrTi17/1.4510, soit une nuance austénitique a bas carbone
de type X2CrNi18-9/1.4307.

Avec les solutions contenant jusqu’a 70 % d’acide nitrique, il faut
recourir a des nuances ferritiques contenant au moins 26 % de
chrome. Par contre, les nuances « superferritiques » contenant
généralement plusieurs pour-cent de molybdéne ne sont pas recom-
mandées. En effet, au contact de ces solutions, le molybdéne peut
s'oxyder préférentiellement et le risque de former des composés
intermétalliques doit étre pris en compte. La nuance austénitique
contenant 25 % de chrome et 20 % de nickel X8CrNi25-21/1.4845 est
utilisable jusqu’a la température d’ébullition. Comme elle n’est pas a
bas carbone, il faudra éviter tout phénomeéne de sensibilisation ou,
dans le cas contraire, pratiquer un traitement final d’hypertrempe.

Avec les solutions fortement concentrées, celles contenant plus
de 90 % d’acide nitrique ou en présence d’ions de chrome hexava-
lent (CrVI) tres oxydants, on observe généralement une corrosion

Toute reproduction sans autorisation du Centre francais d’exploitation du droit de copie est strictement interdite.
© Techniques de I'Ingénieur, traité Matériaux métalliques

ACIERS INOXYDABLES

intergranulaire sur toute la surface du matériau (indépendamment
de toute zone sensibilisée et donc de la microstructure du maté-
riau). La meilleure fagcon de combattre ce type de corrosion est
d’utiliser une nuance austénitique a bas carbone contenant environ
4% de silicium: X1CrNiSi18-15-4/1.4361 en sachant cependant
qu’une corrosion uniforme « stricto sensu », un peu supérieure a
0,1 mm/an, ne pourra pas étre évitée.

1.3.4.3 Acide phosphorique (H3PO,)

Bien que les solutions d’acide phosphorique [31] [35] pures soient
peu agressives, les nuances ferritiques X6Cr17/1.4016 et austéni-
tiques X2CrNi18-9/1.4307 n’offrent pas une sécurité suffisante au
regard du procédé de fabrication. Alors que la nuance austénitique
X2CrNi 18-9 est limitée a des solutions & 30 % de H3POy, un ajout
d’un peu plus de 2 % de molybdeéne (acier X2CrNiMo17-12-2/1.4404)
est satisfaisant dans les solutions trés concentrées jusqu’a leur
température d’'ébullition.

Cependant, le procédé de fabrication le plus courant de I'acide
phosphorique est un procédé humide qui consiste a attaquer le
matériau brut [phosphate tricalcique : Ca3(POy,),] par I'acide sulfu-
rique entrainant la formation d’acides contaminés par des sulfates,
des fluorures et des chlorures. Par contre, la présence d’oxydants
tels que Fe3* ou Cu?* est de nature a renforcer la passivité. Compte
tenu de I'agressivité des polluants, on utilise soit des nuances ferri-
tiques a bas carbone a teneur élevée en chrome (21 a 30 %), a teneur
élevée en molybdéne (4 a 8 %) stabilisées, soit des nuances austé-
noferritiques de type X2CrNiMoCu25-6-3/1.4505 ou des nuances
« superausténitiques » dérivées de la nuance X1NiCrMoCu25-20-
5/1.4539.

Ces derniéres considérations ne s’appliquent qu’au processus de
fabrication. Pour le stockage et le transport de I'acide phosphorique
pur, c’est-a-dire en I'absence de contaminants, la situation est diffé-
rente.

Dans les solutions bouillantes dont la teneur en H3PO,4 est limitée
a 35 %, on peut cependant utiliser les nuances austénitiques de type
X2CrNiMo17-12-2/1.4404 ou mieux X2CrNiMo18-15-4/1.4438. Dans
les solutions bouillantes dont la teneur en H3PO, est de I'ordre de
85 %, le nickel améliore significativement la situation en réduisant la
vitesse de corrosion d'un facteur 10 lorsqu’on passe d'une nuance
austénitique a 12 % de nickel (X2CrNiMo017-12-2/1.4404) a un alliage
contenant 62 % de nickel (alliage 625).

1.3.4.4 Acide chlorhydrique (HCI)

L'acide chlorhydrique [31], [35] pose un probléme spécifique de
corrosion uniforme dans la mesure ou les courbes de polarisation
cathodique sont situées vers les bas potentiels et de ce fait coupent
la courbe anodique de polarisation au niveau de son pic d’activité
(figure 8). La présence d’oxydants, en particulier d’'oxygéne, a pour
effet de déplacer les courbes de polarisation cathodique vers la
droite et d’augmenter la densité du courant de corrosion (figure 8).

4 Courbe cathodique en milieu oxydant :
HCI+(0, +...)

Courbe anodique
de polarisation

Densité de courant

/f E

Courbe cathodique sans oxydant :
H Cl désaéré

Figure 8 - Corrosion par I’'acide chlorhydrique
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Par ailleurs, dans ce milieu trés agressif, les hétérogénéités métal-
lurgiques, notamment celles pouvant apparaitre lors de la mise en
ceuvre du matériau (soudage), ne sont pas tolérables. C'est pour
cette raison qu’il est recommandé d’utiliser des nuances a bas
carbone.

Le chrome joue un réle trés favorable puisqu’il va diminuer la
hauteur du pic d'activité. Le molybdéne et le cuivre jouent égale-
ment un réle favorable comme, a un degré moindre, le nickel.

Dans les solutions désaérées et exemptes d’impuretés, les
nuances de type X2CrNi18-9/1.4307 sont inutilisables quelle que soit
la température. Par contre, I'addition de 3,5 % de molybdéne,
comme dans la nuance X2CrNiMo18-15-4/1.4438, procure une
bonne passivité jusqu’a des concentrations de I'ordre de 2 8 3% a
20 °C et de 1 % a 50 °C. Au-dela de ces concentrations et toujours a
la température ambiante, il est nécessaire d'utiliser la nuance
X1NiCrMoCu25-20-5/1.4539.

Dans les solutions aérées ou en présence d’'oxydants, la position
relative des courbes anodique et cathodique illustre I'accroissement
de l'agressivité de la solution. Dans ces conditions, la nuance
X1NiCrMoCu25-20-5/1.4539 ne présente plus une résistance a la
corrosion suffisante et il est nécessaire de recourir a des alliages de
type Inconel parmi lesquels I'« alliage 625» contenant 22 % de
chrome, 62 % de nickel, 9 % de molybdéne et des additions de
niobium et de tantale.

1.3.5 Bases fortes : soude et potasse
(NaOH et KOH)

1.3.5.1 Milieux purs

Les solutions de soude et de potasse [31] [35] sont peu corrosives
en I'absence d'impuretés jusqu’a 100 °C. Les nuances ferritiques du
type X6Cr17/1.4016 et X6CrMo17-1/1.4113 sont utilisables respecti-
vement jusqu’a 50 et 70 °C et la nuance austénitique X2CrNi18-
9/1.4307 jusqu’a 90 °C. Aux températures plus élevées, les nuances
austénitiques contenant moins de 20 % de chrome ont une vitesse
de corrosion de I'ordre de 0,4 mm/an et deviennent sensibles a un
phénomene de corrosion sous contrainte. On utilise jusqu’a 150 °C
la nuance austénitique X2CrNi25-21/1.4335 ou les nuances austéno-
ferritiques X2CrNiMoN25-7-4/1.4410 ou X2CrNiMoCuN25-6-3/1.4507.

1.3.5.2 Milieux pollués par des chlorures et des chlorates

Les solutions industrielles de soude contiennent souvent des
chlorures et des chlorates a des teneurs allant de 0,1 a 5%. En
général, cette pollution n'a pas d’'influence néfaste sur la corrosion
uniforme tant que le niveau de chlorates est faible et ce jusqu’a
environ 150 °C. Par contre, cette méme pollution accroit significati-
vement le risque de corrosion sous contrainte. La nuance austéni-
tigue X2CrNi18-9/1.4307 est, de ce fait, limitée a une température
d’emploi de I'ordre de 80 °C. Jusqu’a 140 °C, on peut utiliser des
aciers austénoferritiques et au-dela il faut avoir recours aux alliages
de nickel, voire au nickel pur.

1.3.5.3 Milieux pollués par des sulfures

Dans les principaux procédés de fabrication de la cellulose a partir
du bois (procédé Kraft), les copeaux sont attaqués par une lessive a
20 % (en masse) de NaOH contenant du sulfure de sodium (Na,S),
du carbonate de sodium (Nay,COg) et du thiosulfate de sodium
(NayS,03). Le cycle de fabrication conduit a porter le milieu a des
températures variant entre 70 et 170 °C. Dans cette gamme de
températures, les aciers austénitiques contenant du nickel et du
molybdéne ont un comportement général mauvais pouvant étre
aggravé par un phénomeéne de corrosion sous contrainte. C'est pour
cet ensemble de raisons que I'on utilise, dans ces milieux, des
nuances ferritiques a haute teneur en chrome (X2CrMoTi29-
4/1.4592) mais également des nuances austénoferritiques
(X2CrNiMoN25-7-4/1.4410).
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1.3.6 Milieux organiques

1.3.6.1 Généralités

D’une maniére générale, les acides organiques [31] [35] sont
beaucoup moins agressifs que les acides minéraux car ils sont
faiblement dissociés en solution. lls peuvent cependant étre agres-
sifs, notamment a haute température et en présence d’ions Cl .

1.3.6.2 Acide acétique (CH3;COOH)

Dans l'acide pur, le comportement des aciers inoxydables se
résume comme suit :

— les aciers ferritiques a 17 % de chrome (X6Cr17/1.4016 et
X3CrTi17/1.4510 pour les constructions soudées) sont utilisables a
des concentrations inférieures a 25 % ou supérieures a 70 % et a des
températures inférieures a 40 °C. L'addition de 2 % de molybdéne
permet I'utilisation a toutes les concentrations jusqu’a ébullition ;

— les aciers austénitiques X2CrNi18-9/1.4307 sont utilisables a
toutes les concentrations jusqu’a 80 °C et jusqu’a une concentration
de 20 % a ébullition soit 120 °C. Les nuances austénitiques au
molybdéne (X2CrNiMo17-12-2/1.4404) résistent jusqu’a I"ébullition
pour toutes les concentrations.

Dans |'acide industriel, le choix des nuances est plus complexe
dans la mesure ou selon le procédé de fabrication utilisé, on peut
rencontrer des impuretés é\des concentrations variables et, parfois,
des températures élevées. A des températures comprises entre 120
et 200 °C, il est quasi impératif d’utiliser la nuance : XTNiCrMoCu25-
20-5/1.4539 et dans les cas tres difficiles , des alliages nickel-molyb-
déene-chrome connus sous le nom générique d'Hastelloy.

Le vinaigre du commerce, fabriqué par fermentation de produits
alcooliques naturels, est moins agressif que I'acide acétique. Les
aciers martensitiques de coutellerie, contenant 13 a 15 % de chrome
et un minimum de 0,20 % de carbone ([M 4 540], figure 12) résistent
trés bien a l'action du vinaigre dont on se sert d’ailleurs pour
contréler la qualité de la trempe. Les nuances ferritiques et austéni-
tiques résistent, a fortiori, au vinaigre.

Dans certaines fabrications agroalimentaires, pendant lesquelles
la température du vinaigre est élevée, et surtout en présence de sel,
on utilise alors des aciers austénitiques au molybdéne du type
X5CrNiMo17-12-2/1.4401.

1.3.6.3 Acide formique (HCOOH)

L'acide formique est plus agressif que I'acide acétique en raison
de sa plus forte dissociation lorsqu'il est en solution.

Le comportement des aciers inoxydables peut se résumer de la
maniére suivante :

— I'acier X2CrNi18-9/1.4307 ne résiste a chaud que dans des solu-
tions fortement diluées (concentrations inférieures a 1 % en volume)
ou dans des solutions trés concentrées (100 %). Pour les concentra-
tions intermédiaires, il ne résiste qu’a la température ambiante ;

— la nuance austénitique au molybdéne (X2CrNiMo17-12-
2/1.4404) est utilisable, a toutes les concentrations, jusqu’a 80 °C .
L'augmentation de la teneur en molybdene renforce la résistance a
la corrosion ;

— I'addition de nickel est défavorable car cet élément forme des
complexes solubles a chaud ;

— les aciers ferritiques a haute teneur en chrome et molybdéne
(X2CrMoTi29-4/1.4592) ont un comportement remarquable. lls sont
parfaitement passifs a plus de 100 °C dans des solutions a 20 % (en
volume). La gamme des produits a 29 % de chrome étant restreinte,
un bon compromis est obtenu avec la nuance austéno-ferritique :
X2CrNiMoCuN25-6-3/1.4507 dont la teneur en nickel est limitée a
6 %.

1.3.6.4 Carbamate d’ammonium et urée
(NH,COONH,, NH,CONH,)
La fabrication de I'urée, largement utilisée dans les engrais, passe
par une premiére étape qui consiste a réaliser la synthése du carba-
mate d’ammonium NH,COONH, par réaction entre CO, et NH3 sous
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forte pression. Dans une seconde étape, le carbamate est trans-
formé en urée NH,CONH, par déshydratation entre 150 et 200 °C.

Le carbamate d’ammonium liquide ainsi que les solutions
aqueuses d’urée contenant du carbamate sont extrémement agres-
sives, d’'autant plus que la température est élevée. La synthése des
principales études et de I'expérience acquise permettent de faire le
constat suivant :

— l'addition de chrome est trés favorable et I'optimum se situe
entre 19 et 29 % ;

— le molybdeéne est également favorable, en particulier pour des
teneurs supérieures a 2,6 % ;

— le nickel a un effet défavorable ;

— l"action du cuivre est sujette a controverse.

L'ensemble de ces observations conduit a préconiser des nuances
ferritiques a haute teneur en chrome du type X2CrMoTi29-4/1.4592.
La gamme des nuances ferritiques étant restreinte, les nuances
austénoferritiques du type X2CrNiMo025-7-4/1.4410 constituent un
bon compromis.

1.4 Résistance a la corrosion localisée

1.4.1 Résistance a la corrosion par piqires

1.4.1.1 Généralités

La corrosion par piqlres se produit sur une zone trés restreinte de
la surface de I'alliage métallique, le reste de cette surface restant
protégé par le film passif. On observe une rupture locale de la
couche passive et si aucune autoréparation de cette rupture ne se
produit ; la propagation d’une « piqQre » peut aller jusqu’a la perfo-
ration totale de la piece métallique (figure 9).

La corrosion par piqlres se caractérise par un rapport tres petit
entre I'aire de la surface attaquée et celle de la surface non attaquée,
et I'une des principales caractéristiques de ce type de corrosion est
I'existence d’une valeur critique du potentiel alliage-solution Ej, qui
correspond a la germination des piqQres.

La corrosion par piqlres se produit principalement dans les
milieux neutres chlorurés. Elle peut s’observer dans des eaux de
différentes natures : eaux de ville, eaux industrielles et surtout eau
de mer. Si les chlorures constituent I'origine principale de la corro-
sion par piqares, d’autres espéces agressives peuvent étre mises en
cause dans ce phénomeéne. Pour I'essentiel, il s’agit des autres
halogénures, mais aussi d’espéces soufrées.

Surface libre (cathode) :
—pH élevé ;

Piqre (anode) : - forte concentration en O,.
— forte concentration en Cl~ ﬁ
— pH faible. Réduction
2
Oxydation

Figure 9 - Propagation d'une piqiire en milieu chloruré
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Si l'agressivité du milieu augmente avec la teneur en chlorures ou
autres espéces, la température joue également un role essentiel par
son caractére aggravant.

1.4.1.2 Potentiel de piqare

Etant donné un alliage métallique caractérisé par sa composition
chimique, sa structure métallurgique et son état de surface, et un
milieu corrosif déterminé par sa composition chimique et sa tempé-
rature, on observe (si le phénomeéne peut se produire) I'apparition
de piqUres lorsque le potentiel métal/solution dépasse une valeur
critique Ep,- dite potentiel de piqdre et qui correspond sensiblement
au potentiel de transpassivation E;, défini précédemment (figures 5
et7).

La courbe de polarisation en milieu neutre chloruré présente
I"allure schématisée a la figure 10. Si a I'aide d’'une méthode poten-
tiocinétique a faible vitesse de balayage, on suit I'évolution de la
densité du courant i = f(E) en fonction de différents potentiels appli-
qués E, on observe que, au voisinage du potentiel £, la densité du
courant i augmente brusquement. Cette brusque augmentation est
généralement précédée d’instabilités liées a I'apparition de piqlres
qui se repassivent apres dissolution de certaines inclusions.

En milieu réel, des piqlires stables se développent si le point
d’intersection des courbes cathodique (courbe K;) et anodique se
situe a un potentiel E; supérieur a E,iq (Eq> E ;) appelé aussi
potentiel de germination de pig(re. Si au contraire le point d’inter-
section se situe a un potentiel E; inférieur a Ej, (E; < Epjg), On esten
présence d’une passivité stable (courbe Kj;).

La courbe «retour» (R), obtenue en inversant le sens de
balayage en potentiel a partir d’'un point arbitraire F de la courbe
anodique, i = f (E) permet de déterminer le potentiel de protection
E,rou potentiel de repassivation, c’est-a-dire le potentiel en dessous
duquel il faut redescendre pour repassiver la pigdre. Le potentiel de
piqlre est donc bien un critére pour apprécier la résistance a la
corrosion par piqlires d'un acier inoxydable. Le domaine d'utilisa-
tion de la nuance sera d’autant plus large que le potentiel de pigire
sera plus élevé.

Le potentiel de piqlre diminue lorsque la température augmente
et/ou lorsque la concentration en chlorures augmente également.
Par ailleurs, une augmentation des teneurs en chrome et molyb-
déne est trés favorable pour les nuances ferritiques.

i (WA/cm?)

A & Piglre
3 Dissolution
% d'inclusions

Potentiel

Courbe aller métal/solution

Figure 10 - Courbe potentiocinétique « aller » et « retour » pour un
acier inoxydable. Détermination des potentiels de piqires E;, et de
protection E,,
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Tableau 1 - Indice de résistance a la corrosion localisée PRE (Pitting Resistance Equivalent)
de différents aciers inoxydables ferritiques, austénitiques et austénoferritiques

Désignation européenne

EN 10088-2 AISI (1) /JUNS
Nom Numéro number(2) Cr Ni
X2CrMoTi18-2 1.4521 444/S44400 18 |
26-1/S44627 26 .
X2CrMoTi29-4 1.4592  29-4C/S44735 29 L
29-4-2/S44800 29 2
X2CrNiMo17-12-2 1.4404  316L/S31603 17 12
X2CrNiMo18-15-4 1.4438  317L/S31703 19 13
X1NiCrMoCuN25-20-5 1.4539 @ 904 L/NO8904 20 25
X1CrNiMoCuN20-18-7  1.4547 S31254 20 18
X2CrNiMoN22-5-3 1.4462 2205/S31803 22 5
X2CrNiN23-4 1.4362 2304/S32304 23
X2CrNiMoN25-7-4 1.4410 2507/S32750 25 7

(1) American Iron and Steel Institute
(2) Unified Numbering System
(3) o :ferritique - y: austénitique - a + y: austénoferritique

A I'effet favorable du chrome et du molybdéne, il faut ajouter celui
de l'azote pour les nuances austénitiques et austénoferritiques.
C’est pour quantifier cet effet que I'on a développé la notion d’indice
de résistance a la corrosion localisée par piqure : PRE (Pitting Resis-
tance Equivalent) (tableau 1). Cet indice est défini :

— pour les nuances ferritiques par :
PRE = % Cr + 3,3 x % Mo
— pour les nuances austénitiques et austénoferritiques par :
PRE (ou PREN) =% Cr + 3,3 x % Mo + Kx % N

— pour les alliages austénitiques et austénoferritiques contenant

du tungstene par :
PRE (ou PREN W) =% Cr + 3,3 %% Mo + 1,65 x %W + Kx % N

avec K un coefficient compris entre 10 et 30, la valeur la plus cou-
ramment utilisée étant 16.

L'expérience montre qu'il existe une bonne corrélation entre
I'indice PRE et le potentiel de piglres (mV/ECS ou mV/ENH), la rela-
tion étant pratiquement linéaire.

Comme le montre le tableau 2, certains éléments mineurs tels
que les éléments stabilisants (titane, niobium) et certaines impu-
retés comme le soufre jouent un réle important.

Tableau 2 - Potentiels de piqires de différents aciers
inoxydables dans un milieu NaCl (0,02 M) désaéré a 23 °C

etapH6,6
Nuance d’acier inoxydable Potentiel de piqire
Nom Numéro (mV/ECS)
X6Cr17 1.4016 290
X3CrTi17 1.4510 400
X5CrNi18-10 1.4301 420
X5CrNiMo17-12-2 1.4401 600

M4 541-10

(Eléments en % en masse)

Indice Structure

Cu w Autres PRE/PREN/PREN W (3)
.................. Ti, Nb 25 a
02 | ... Nb 29 a
.................. Ti, Nb 42 a
0,15  eier e 42 [of
........................... 25 y
.................. 30 y
T N B 35 v
0,75 | ......... N=0,2 43 Y

.................. N =0,15 34 a+y

.................. N=0,1 25 a+y

.................. N =0,25 42 a+y

1.4.1.3 Mécanisme de la corrosion par piqires

Méme lorsqu’un acier inoxydable reste résistant a la corrosion
uniforme, on peut, dans certaines circonstances, observer une
rupture trés localisée de la couche passive appelée piqlration.

Comme on I'a déja indiqué, le phénoméne de piqUration est
essentiellement fonction de la teneur en ions chlorures et du
pouvoir oxydant du milieu environnant et de la composition
chimique et de I'état de surface de I'acier inoxydable.

Plusieurs mécanismes liés a la présence d’ions chlorures (Cl )
susceptibles d’entrainer une rupture locale de la couche passive
provoquent I'amorcage de piqQres. Les principales étapes sont
I'adsorption d’ions chlorures sur la couche passive, la pénétration
des ions chlorures dans le film passif entrainant la formation de
chlorures métalliques de type MCI; et I'accélération de la dissolu-
tion anodique sous I'action des chlorures métalliques entrainant la
rupture du film.

Si une pigure peut s’initier et se développer, elle est aussi capable
de se repassiver dans les premiers stades de son développement
grace au transport hors de la piqlre des espéces agressives telles
que les chlorures.

1.4.1.4 Sites d’amorcage des piquares

L'amorcage des piqares sur des inclusions non métalliques est
probablement la principale cause de corrosion par piglres des
aciers inoxydables. Autrement dit, la propreté inclusionnaire des
aciers inoxydables conditionne, pour une grande part, leur aptitude
a résister a la piqGration.

Parmi les inclusions, les sulfures de manganése (MnS) sont les
plus nocifs. A la surface des aciers inoxydables, ils sont localement
dépassivants et ils possedent, de plus, une grande solubilité dans
I'eau et d'autres milieux réputés peu agressifs. On peut éviter ce
phénomene par des ajouts, méme en faible quantité, d'un alliage
ayant plus d’affinité pour le soufre que le manganéese et dont le
sulfure est peu soluble. C’est le cas du titane qui donne naissance au
sulfure TiS, peu soluble dans les milieux neutres chlorurés.
Lorsqu’elle ne peut étre évitée, la dissolution du sulfure manganése
va donner naissance a une microcaverne dans laquelle le confine-
ment conduit rapidement a obtenir localement des conditions de pH
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et de potentiel telles que des piqlres peuvent se développer. Cette
situation est parfaitement illustrée par certaines nuances austéni-
tiques resulfurées dans le but d’en améliorer I'usinabilité.

Alors que la nuance austénitique usuelle X5CrNi18-10/1.4301,
dont la teneur en soufre est de I'ordre de 0,007 %, est a I'état passif
dans un milieu simulant la sueur humaine (0,5 % NaCl, 0,1 % urée,
0,1 % d’acide lactique, plus une faible quantité de NH3 pour ajuster
le pH a 6,6), son homologue X8CrNiS18-9/1.4305 contenant 0,3 % de
soufre est a I'état actif dans les mémes conditions; la densité de
courant passant de moins de 1 uA/cm2 aplusde1 mA/cm?2.

Les oxydes sont en général beaucoup moins solubles que les
sulfures. Par contre, ils possédent un potentiel cathodique qui
conduit a favoriser la dissolution de leur voisinage. De plus, les
oxydes étant généralement durs, ils peuvent provoquer pendant les
opérations de laminage (cycle de fabrication) ou d’emboutissage
(mise en ceuvre), des décohésions a I'interface matrice/inclusion.

1.4.1.5 Protection contre la corrosion par piqare

1.4.1.5.1 Choix de la nuance. Propreté inclusionnaire

Comme cela a été montré dans les paragraphes précédents, les
éléments d'addition chrome et molybdéne ont une influence trés
favorable sur la résistance a la pig(ration et entrainent une augmen-
tation importante du potentiel de piqare Ep;g en bon accord avec la
valeur de PRE.

Ainsi la nuance ferritique bistabilisée (Ti, Nb) X2CrMoTi18-
2/1.4521, qui a un potentiel de piqlre équivalent a celui de la nuance
austénitique X5CrNiMo17-12-2/1.4401, couvre |'essentiel des appli-
cations dans les eaux douces froides et chaudes.

Dans les milieux fortement chlorurés, tels que I'eau de mer, la
nuance ferritique X2CrMoTi29-4/1.4592, la nuance austénoferritique
X2CrNiMoCuN25-6-3/1.4507 et certaines nuances austénitiques
fortement alliées du type X1CrNiMoCuN25-25-5/1.4537 ont des
performances remarquables.

En plus des éléments d’alliage, il est clair que I'état inclusionnaire
du matériau va également jouer un grand réle notamment sur sa
qualité de surface. Aujourd’hui, le procédé d'affinage AOD (Argon-
Oxygen-Decarburization) permet d'abaisser la teneur en soufre a un
niveau de l'ordre de 20 p.p.m., voire moins. Pour diminuer la teneur
des autres types d’inclusions, le recours a une opération de métal-
lurgie en poche est souhaitable. Si I'on veut obtenir un métal trés
propre, c’est-a-dire un alliage métallique dont le potentiel de piqlre
serait proche de sa valeur théorique, il faut procéder a une opération
de refusion sous laitier électroconducteur (procédé ESR : Electro
Slag Refining, appelé également procédé Paton).

1.4.1.5.2 Qualité et traitement de surface

Tout traitement renforcant la résistance de la couche passive, tel
qu’une passivation a I'acide nitrique, joue un réle important. On notera
également que la passivation nitrique joue un réle important dans la
décontamination, notamment vis-a-vis de particules ferreuses. Ces
derniéres se comportant comme des sites d’amorcgage.

Un traitement par polissage électrolytique est également de nature
a renforcer la résistance de la couche passive non seulement parce
qu'il va étre appliqué a toute la surface d’'un objet fini méme si sa
forme est compliquée, mais aussi parce qu’il va permettre d’éliminer,
par dissolution, les inclusions non métalliques de type sulfure.

1.4.2 Résistance a la corrosion caverneuse

Comme son nom l'indique, ce mode de corrosion [37] [38] prend
naissance dans des cavernes ou des crevasses ou des espaces
confinés dus a la conception des piéces ou des assemblages, ou a la
présence de dépots se formant durant I'utilisation (figure 11).

Une caverne étant une zone confinée, elle est propice a I'accumu-
lation d’espéces chimiques et a I'acidification progressive du milieu
conduisant localement a la rupture de la couche passive permettant
ainsi la corrosion de I'alliage.
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Surface libre (cathode) :
—pH élevé ;
— forte concentration en Oz.

Réduction

Intensité

Caverne (anode) :
— pH faible ;
- faible concentration en O2 ;
- forte concentration en
Cl-, M*, H*.

Oxydation

Figure 11 - Corrosion caverneuse dans un milieu chloruré

La corrosion caverneuse se produit dans des milieux chlorurés. La
caverne ou zone confinée provoque trés localement une modifi-
cation du milieu et entraine un changement des paramétres électro-
chimiques, notamment par un couplage entre l'intérieur et I'exté-
rieur de la crevasse. Comme dans d’autres processus de corrosion,
la température joue un réle aggravant.

1.4.2.1 Mécanisme de la corrosion caverneuse

La corrosion caverneuse des aciers inoxydables dans des milieux
chlorurés ne peut se produire que si le milieu est aéré, c’est-a-dire
qu’en présence d'un oxydant ou simplement d’oxygene dissous.

Les trois étapes caractéristiques de la corrosion caverneuse sont :

— une période d’incubation pendant laquelle aucune altération
du matériau n’est observable. Suivant la sévérité de la caverne, la
période d’'incubation peut étre courte (quelques heures) ou longue
(plusieurs mois) ;

— une période d’amorcage pendant laquelle le matériau va se
corroder rapidement a l'intérieur de la crevasse ;

— une période de propagation pendant laquelle la corrosion va se
développer jusqu’a lI'entrée de la caverne. Elle est le signe d'une
ruine prochaine du matériau et donc de I'appareil ou de I'installation.

En dehors de la caverne, c’est-a-dire lorsque I'alliage est a I'état
passif, on observe les réactions suivantes. Il existe une réaction
anodique de type :

MO M +ne”
et une réaction cathodique de type :
2H,0+0,+4e - 40H"

La cinétique de la réaction anodique et celle de la réaction catho-
dique s’équilibrant, les électrons libérés par la réaction anodique sont
consommeés par la réaction cathodique. Lorsque I'alliage est a I'état
passif, I'intensité de ces réactions est trés faible, voire négligeable.

Dans une caverne en milieu chloruré aéré, on observe un épuise-
ment local de I'oxydant insuffisamment renouvelé (ceci vaut pour
les oxydants tels que I'oxygéne de I'air). Dans un second temps,
avec I'épuisement en oxydant, le processus conduit a un enrichisse-
ment en ions M™ (Cr3*, Fe3*) a I'intérieur de la crevasse et leur
hydrolyse suivant une réaction de type :
n+

M"" +nH,0 - M(OH),+nH"
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Les échanges vers I'extérieur de la caverne étant limités, la consé-
quence de cette situation sera un enrichissement en ions H * et une
diminution progressive du pH de la solution a l'intérieur de la
caverne. En présence de chlorures Cl ~ et de cations métalliques M *
des réactions de complexation entre cations métalliques et chlo-
rures, de type :

M +cI . M'CI”

vont se produire, conduisant a la formation de chlorures métalli-
ques.

Ces derniers, hydrolysés par I'eau, vont former un hydroxyde et
libérer de I'acide chlorhydrique suivant la réaction :

M*CI"+H,0 —~ MOH+H'CI™

Bien que les modeles utilisés, pour décrire les interactions entre
cations et chlorures, restent imparfaits car les espéeces réellement
formées sont plus complexes, la corrosion caverneuse se caracté-
rise, a l'intérieur d'un espace confiné, par une acidification et par
une augmentation de la concentration en chlorures. L'augmentation
de la température est, par ailleurs, un facteur aggravant.

1.4.2.2 pH de dépassivation

Le mécanisme qui vient d'étre décrit conduisant a I'acidification
progressive du milieu a I'intérieur de la caverne, il existe une valeur
de pH en dessous de laquelle il y a rupture de la passivité. Cette
valeur est appelée pH de dépassivation et elle est notée pHy.

Le pHy est généralement déterminé en tracant les courbes de
polarisation i = f(E) dans des milieux désaérés riches en chlorures
(par exemple : NaCl(2M)). On fait artificiellement varier le pH de la
solution et, pour chaque valeur de ce dernier, on mesure la densité
de courant d'activité maximale i, On obtient ainsi un ensemble de
courbes telles que celles schématisées sur la figure 12 et desquelles
on déduit la fonction i, = g (pH) ou i, est la densité maximale de
courant d'une courbe i = f(E). Il est possible de séparer les courbes
i= f(E) correspondant a un état passif et les courbes i = f(E) corres-
pondant a un état actif. De cette maniére, on obtient deux courbes
ip=g (pH) représentatives de ces deux états. Leur intersection
définit le pH de dépassivation pHy (figure 13).

Le tableau 3 donne les valeurs de pHy obtenues pour quelques
nuances représentatives des familles ferritiques et austénitiques.

L'utilisation du pH de dépassivation, pHy, pour caractériser la
résistance a la corrosion caverneuse, bien qu’imparfaite, permet
d’établir une hiérarchie des nuances vis-a-vis de ce type de corro-
sion. En effet, les pH atteints dans une caverne sont d’autant plus bas
que l'alliage contient des teneurs élevées en chrome et en molyb-
déne. Comme le montre la figure 14, il existe une relation quasi
linéaire entre le pHy et la teneur en molybdéne de la nuance.

Tableau 3 - Valeurs du pH de dépassivation (pHy) en milieu
NaCl(2M) a 25 °C de quelques aciers inoxydables

Nuance d’acier inoxydable

pHy
Nom Numéro
X6Cr 17 1.4016 3,0
X6CrMo 17-1 1.4113 24
X2CrMoTi 18-2 1.4521 1,8
X5CrNi 18-10 1.4301 21
X5CrNiMo 17-12-2 1.4401 1,8
X2CrMoTi 29-4 1.4592 1,1
X1NiCrMoCu 25-20-5 1.4539 1,2
X1CrNiMoCuN 25-25-5 1.4537 0,6
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1.4.2.3 Prévention et lutte contre la corrosion caverneuse

La facon la plus efficace de lutter contre la corrosion caverneuse
est, dés la conception d'un appareil, d'éviter de créer tout espace
confiné. Bien concevoir un appareil en supprimant les interstices est
donc primordial. Cela concerne non seulement la conception de
fond d’appareils chaudronnés et le raboutage de tubes [17] mais
aussi le dudgeonnage de tubes dans les plaques tubulaires d’échan-
geurs de chaleur.

Densité de courant i (WA/cm?)

Potentiel E (mV)
Milieu Na ClI (2M) désaéré, acidifié par addition de H CI

Figure 12 - Courbes de polarisation anodiques i = f (E)
pour différents pH, d’apreés [37]

Etat actif

Densité de courant i (WA/cm?)

Figure 13 - Détermination du pH de dépassivation pHy, d’apreés [37]

pH

0,02 1 2 3 4

T T
Mo (% en masse)

Figure 14 - Influence de la teneur en molybdéne sur le pH
de dépassivation en milieu NaCl(2M) d’aciers inoxydables
contenant 17 a 18 % de chrome, d’apres [37]
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La mise en ceuvre des matériaux devra étre soignée et ne pas
entrainer une dégradation de leur état de surface. Une attention
particuliere sera portée aux joints de caoutchouc. On s’assurera
d’abord qu’ils ne sont pas susceptibles de relarguer des espéces
soufrées ou chlorées et on veillera a leur parfaite adhésion sur la
surface métallique.

La conduite des installations est également importante. Il faudra
éliminer systématiquement les dépoéts solides (tartre notamment)
qui peuvent se développer pendant I'utilisation des appareils.
Pendant les périodes d’arrét, il faudra soit vidanger complétement
les installations, soit veiller au maintien d’un équilibre hydrodyna-
mique suffisant. Vis-a-vis de la résistance a la corrosion, le choix des
alliages est largement influencé par leur teneur en chrome et en
molybdéne.

1.4.3 Résistance a la corrosion intergranulaire (CIG)

Les joints de grains sont des zones particulieres [39] [40]. Elles
séparent des grains d’orientation cristallographique différente et
constituent, de ce fait, des sites favorables a la précipitation de
carbures, de phases intermétalliques ou a la ségrégation d'éléments
solutés. Le cas le plus fréquent de corrosion intergranulaire est celui
d’'un alliage dit « sensibilisé ». Le phénoméne de sensibilisation
consiste en la précipitation, aux joints de grains, de composés
riches en chrome (carbures de chrome Cry3Cg). Le carbure de
chrome dont la teneur en chrome est tres élevée (95 % Cr) appauvrit
la matiere adjacente en cet élément ; sa teneur en chrome passant
sous le seuil de 11 % reconnu comme un minimum pour pouvoir
développer une passivité stable (figure 15). Comme lillustre la
figure 16, le systeme comporte trois zones distinctes :

— le carbure de chrome, grace a son potentiel noble, sera la
cathode (domaine ) ;

— la zone déchromée dont la passivité ne peut plus exister
(domaine Il) sera I'anode ;

— le cceur du grain dont la teneur en chrome n’a pas été modifiée
correspond a |'état de la matrice a I’état recuit (adouci) pour les allia-
ges fer-chrome ou a I'état hypertrempé pour les alliages fer-chrome-
nickel (molybdéene)-(domaine lil).

Carbure de chrome Cr,, C,

Joint de grains

Yo

‘Cr23C6:95%Cr—5%C

Joint de grains
% C
o Cr (axe du carbure de

.<\/ chrome Cr,, C,)
Grain B
18 % Cr

Grain A

11 % Cr

Zone déchromée \ Zone déchromée
Cry3Ce

Figure 15 - Représentation de la déchromatisation aux joints
de grains par suite de la précipitation de carbures de chrome

ACIERS INOXYDABLES

1.4.3.1 Aciers inoxydables austénitiques

Les courbes de polarisation i = f(E) des alliages Fe-Cr-Ni montrent
trés clairement l'influence du chrome sur l'intensité critique du pic
d’activité et sur I'étendue du domaine de passivité (figure 17). La
sensibilisation de I'acier, c’est-a-dire la précipitation de carbures de
chrome Cr,3Cg aux joints de grains, est la conséquence d’un chauf-
fage et d'un maintien suffisamment long entre 500 et 800 °C. Elle peut
aussi étre la conséquence d’un traitement d’hypertrempe (chauffage
vers 1 050 °C) suivi d'un refroidissement trop lent. Plus fréquemment,
ce phénomeéne est provoqué par l'opération de soudage dans une
zone (ayant atteint une température comprise entre 500 et 800 °C)
appelée zone affectée thermiquement (ZAT) ou zone affectée par la
chaleur (ZAC). Une température d’utilisation de I'acier anormalement
élevée provoquera le méme effet de sensibilisation. Ceci a été
observé dans le cas d’échangeurs thermiques ou de la gaine de résis-
tances blindées utilisées pour le chauffage de liquides. Dans les deux
cas, c'est le tartre qui, agissant comme un isolant thermique, perturbe
les échanges entre les deux flux thermiques.

Domaine I Domaine II

. (Cathode)| , (Zone déchromée)

- ~a

|
[
|
|
|
| N
|

|
|
|
|
|
|
|
\

~

"Adouci"

ou
\_ "Hypertrempé"

Densité de courant i (uA/cm?)

Domaine III Potentiel E (mV)

(Coeur du grain)

Figure 16 - Comparaison des courbes de polarisation d’'une nuance
a I’état « non stabilisé » (adouci ou hypertrempé) et a I'état
« sensibilisé »

100 ——

| 250 mV |
| environ }

Densité de courant i (LA/cm?)

\

\

\

\

\

! |

‘ 18 % en masse
__r_ 500 mV environ

0

Bl E— —
500 1000
Potentiel E (mV)

Figure 17 - Influence de la teneur en chrome sur I'allure des courbes
de polarisation anodiques i = f (E) de deux alliages Fe-Cr-Ni en milieu
sulfurique
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Dans tous ces phénomenes de précipitation, le carbone joue un
role majeur car il influence directement la cinétique de précipitation
des carbures. La précipitation des carbures Cry3Cq comporte une
phase de germination et une phase de croissance liées a I'énergie
d’activation du chrome, du carbone, du nickel et du fer. Pour un
alliage austénitique contenant 0,05 % de carbone, I'énergie d’activa-
tion des éléments Fe, Cr et Ni aux joints de grains est respective-
ment de 190, 245 et 175 kJ.mol ~".

Le nickel, au contraire du chrome, exerce une action défavorable
car il diminue la solubilité du carbone dans la phase y. Quant a
I"azote, il exerce une action favorable en limitant la vitesse de préci-
pitation des carbures de chrome et en favorisant la formation de
carbonitrures transgranulaires.

1.4.3.2 Aciers inoxydables ferritiques

Le mécanisme décrit pour les nuances austénitiques n’est pas
fondamentalement différent pour les alliages ferritiques. La sensibi-
lisation par précipitation de carbures de chrome se produit principa-
lement entre 500 et 600 °C. Contrairement aux nuances austé-
nitiques, I'azote a un effet défavorable car cet élément précipite sous
la forme de nitrures de chrome dont la présence est néfaste vis-a-vis
de la résistance a la corrosion.

Enfin, si le métal est chauffé a une température supérieure a
910 °C (opération de soudage), une fraction de la ferrite o va se
transformer en austénite y. Comme le carbone est plus soluble dans
I"austénite que dans la ferrite et comme le chrome est plus soluble
dans la ferrite que dans I'austénite, on va observer, au refroidisse-
ment, la formation de martensite aux joints de grains.

Toutefois, un traitement thermique pratiqué entre 750 et 850 °C
permet de réhomogénéiser la distribution du chrome de part et
d’autre des joints de grains car sa diffusion est rapide dans la ferrite.

1.4.3.3 Aciers inoxydables austénoferritiques

Grace a leur structure biphasée formée de ferrite a plus riche en
chrome que I'austénite y et de I'austénite y plus riche en carbone que
la ferrite, la précipitation de carbures de chrome ne pourrait se
produire qu’a l'interface aly. En fait, la diffusion du chrome étant
beaucoup plus grande dans la ferrite, la précipitation de carbures de
chrome aux joints de grains proviendrait préférentiellement de la
phase ferritique. Compte tenu de cette grande vitesse de diffusion,
I"'appauvrissement est moins localisé. Le risque de sensibilisation
est de ce fait trés faible (figure 18). De plus, entre 700 et 850 °C, la
précipitation de carbures de type M,3Cq est discontinue et est
perturbée par celle de nitrures de chrome Cr,N. Méme si le risque
de sensibilisation par précipitation intergranulaire est faible, il n’est
pas nul. En cas de doute, il est nécessaire de pratiquer un traitement
d’hypertrempe entre 1 050 et 1 150 °C.

1.4.3.4 Aciers inoxydables martensitiques

C’est dans l'intervalle de température de 300 a 550 °C que le
risque de sensibilisation est maximal. On y observe en effet la préci-
pitation de carbures : Fe3C, Cr,C et surtout My3Cg & partir de 500 °C.
Un traitement thermique a une température supérieure a 700 °C
restaure la résistance a la corrosion intergranulaire.

1.4.3.5 Remeédes pour prévenir la corrosion intergranulaire

1.4.3.5.1 Aciers inoxydables austénitiques

L'abaissement de la teneur en carbone a une valeur inférieure a
0,030 % permet de prévenir ce risque dans la plupart des cas.
Aujourd’hui cette solution est d’autant plus adaptée qu'il est facile
d’obtenir de faibles teneurs en carbone avec les moyens modernes
d’élaboration de type AOD. Il existe également une seconde solu-
tion qui consiste a utiliser un stabilisant c’est-a-dire un élément qui
a plus d’affinité pour le carbone que le chrome. Parmi les éléments
disponibles : titane, niobium, zirconium, vanadium ou tantale, on
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% Cr

Phase austénitique Phase ferritique
\ a

Cr 22 % en masse

/ \—""Cr_ 18 % en masse

Interface a/y Axe du carbure de chrome Cr,, C

6

Figure 18 - Représentation de I'absence de déchromisation
aux interfaces a/y par suite de précipitation de carbures de chrome
dans le cas d’alliages austénoferritiques

utilise quasi exclusivement le titane et le niobium qui forment, pour
le titane, des nitrures TiN et des carbures TiC, et, pour le niobium,
des carbonitrures Nb(C,N). Les formules de stabilisation sont les
mémes que celles données pour les aciers inoxydables ferritiques
au paragraphe (8 1.4.2).

1.4.3.5.2 Aciers inoxydables ferritiques

Les aciers inoxydables ferritiques a 17 % de chrome X6Cr17/1.4016
sont sensibles au phénomeéne de corrosion intergranulaire. Contrai-
rement a ce qui est réalisé pour les nuances austénitiques, la baisse
de la teneur en carbone et en azote (C + N) a des niveaux trés bas
n’est pas suffisante pour prévenir ce risque. Dans ces conditions,
aprés avoir baissé la teneur en éléments interstitiels (C + N) a un
niveau de l'ordre de 0,03 %, la solution est I'addition d’éléments
stabilisants (Nb, Ti...) a une teneur telle que, au cours des différents
traitements que l'on considére en pratique, aucun carbure de
chrome entouré d'une zone déchromée ne puisse se former. En
fonction de I'élément stabilisant, les formules a appliquer sont
celles données au paragraphe 1.4.2. Grace, en particulier, a leur
résistance a la corrosion intergranulaire, les aciers ferritiques stabi-
lisés se sont développés dans différentes applications ou le soudage
est utilisé comme moyen d’assemblage.

1.4.4 Résistance a la corrosion sous contrainte
(CSC)

La corrosion sous contrainte, appelée également corrosion sous
tension [41] [42], est relative a la formation de fissures dues a
certains milieux corrosifs. Aprés une période d’incubation générale-
ment assez longue, les fissures peuvent se propager rapidement et
conduisent a la destruction d'un appareil.

Ce phénomene est di a I'action simultanée d’un milieu corrosif et
d'un état de contraintes. L'action conjuguée de ces deux facteurs
peut étre suffisante pour provoquer localement la rupture de la
couche passive (figure 19). La corrosion sous contrainte est donc
lite a l'existence méme de la passivité. La fissuration peut se
produire a partir de microdéfauts de la couche passive lorsqu’elle
est soumise a une contrainte de traction. Ce phénomeéne est trés
majoritairement observé avec les aciers inoxydables austénitiques.

On doit également noter que le phénomeéne de corrosion sous
contrainte peut étre observé dans des milieux peu agressifs (eau
chaude) qui, en I'absence d'un champ de contraintes de traction, ne
provoqueraient aucune corrosion. Les eaux dont la teneur en chlo-
rures est de I'ordre de 100 p.p.m. et dont la température est supé-
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Milieu : CI~, 6 > 60 °C
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@ phase de propagation intergranulaire ou transgranulaire

Figure 19 - Représentation de la corrosion sous contrainte

rieure a 60 °C sont susceptibles de provoquer une fissuration dans
un alliage de type X2CrNi18-9/1.4307. Les milieux alcalins portés a
haute température agissent de maniere similaire. D’'une maniere
générale, il faut éviter tout phénomene favorisant la concentration
en ions agressifs Cl ~ ou OH ~ et limiter autant que faire ce peut le
niveau de contraintes et la température de service. Par contre,
I'acidité du milieu n'a pratiquement pas d'importance pour des pH
compris entre 3 et 10.

Dans le mécanisme de corrosion sous contrainte, on distingue
deux phases. La phase d’amorgage ou d’incubation est associée a un
microfluage qui sera d’autant plus marqué que la limite d’élasticité de
I'alliage est basse (aciers inoxydables austénitiques). Le microfluage
provoqué par des contraintes inférieures a la limite d'élasticité
conventionnelle (a 0,20 % d’allongement) est suffisant pour rompre
trés localement et a de nombreux endroits la couche passive.

Compte tenu du niveau de contraintes et de la nature du milieu, la
repassivation pourra se faire rapidement, a vitesse intermédiaire ou
lentement. En fait, le cas le plus critique est le cas intermédiaire car
il va permettre I'établissement d’une fissure qui pourra se déve-
lopper de maniére transgranulaire ou intergranulaire.

L'initiation des fissures est, pour un alliage et un milieu donnés,
fonction de la contrainte o appliquée. Il est donc logique d’associer
une valeur critique de la contrainte o, comme critére de la corrosion
sous contrainte.

Comme nous l'avons indiqué précédemment, ce sont les aciers
inoxydables austénitiques les plus sensibles au phénoméne de
corrosion sous contrainte dans les milieux chlorurés. La courbe de
la figure 20 montre I'influence de la teneur en nickel d’un alliage a
18 % de chrome sur sa résistance a la corrosion sous contrainte.
L'examen de la courbe montre que ce sont les nuances a 8 % de
nickel (c’est-a-dire les plus courantes) qui sont les plus sensibles. A
partir d’environ 15 % de nickel la durée de vie augmente sensible-
ment. A une teneur en nickel de 50 %, le risque de corrosion sous
contrainte est quasi nul. L'influence favorable d'une teneur élevée
en nickel s’explique par le réle que joue cet élément sur la distribu-
tion des dislocations.

ACIERS INOXYDABLES
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Figure 20 - Infl delat en nickel sur la résistance
a la corrosion sous contrainte d’un alliage a 18 % de chrome
d’aprés Copson [43]

Dans les eaux chlorurées contenant environ 100 p.p.m. de CI 7,
portées a des températures comprises entre 150 °C et 200 °C, la
contrainte critique o, pour les nuances austénitiques est de I'ordre
de 100 N/mm? lorsque ces aciers ne contiennent pas de ferrite. Cette
valeur est portée a 200 N/mm? lorsque la teneur en ferrite atteint
15 %. Pour les nuances austénoferritiques contenant 50 % de ferrite,
la contrainte critique o, dépasse 400 N/mmZ.

Les valeurs indiquées ci-dessus montrent que la contrainte
critique o, dépend fortement de la structure cristalline de I'alliage.
Pour les nuances ferritiques qui fluent peu, o, est de I'ordre de R,
soit environ 350 N/mm? alors qu’elle n'est que de l'ordre de
100 N/mm? pour les aciers austénitiques courants. Pour ceux dont la
teneur en nickel est plus élevée et qui contiennent du molybdéne
(X2CrNiMo018-14-3/1.4435), on considére généralement que, a I'état
non écroui, ils résistent a la corrosion sous contrainte dans les
milieux neutres chlorurés.

Pour les aciers austénoferritiques, la structure biphasée (50 % de
ferrite o et 50 % d’austénite y) rend le mécanisme plus complexe. Il
y a simultanément un effet mécanique da a la ferrite et un effet élec-
trochimique d0 a un couplage entre la ferrite et I'austénite.

L'état des contraintes jouant un réle important, on imagine aisé-
ment que tout gradient de contraintes engendré par une irrégularité
de surface va avoir une influence défavorable. Par contre, la mise en
précontrainte par un sablage aura un effet favorable. Il s'agit dans ce
cas de contraintes de compression qui s'opposent aux contraintes
de traction. Ceci n’est vrai que si I'alliage n’est plus déformé aprés le
traitement de sablage.

Bien que les milieux chlorurés soient ceux qui aient fait I'objet de
la majorité des études relatives a la corrosion sous contrainte, il
existe d’autres milieux a la fois chlorurés et sulfurés encore plus
agressifs. Dans ces milieux, méme les nuances ferritiques devien-
nent sensibles a la corrosion sous tension. Le meilleur comporte-
ment est obtenu avec les alliages austénoferritiques dont la teneur
en chrome est d’au moins 25 %.
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1.5 Résistance a certains types
particuliers de corrosion localisée

1.5.1 Résistance a la corrosion galvanique

On pourra se reporter a la référence [44].

Lorsqu’un métal ou un alliage est immergé dans une solution
électrolytique, on peut mesurer son potentiel de dissolution. Pour
chaque milieu, il est ainsi possible d’établir la série galvanique,
c'est-a-dire un classement des différents métaux et alliages métal-
liques selon le potentiel déterminé expérimentalement.

Le tableau 4 illustre, a titre d’exemple, la série relevée en eau de mer.

Lors d'un couplage ou liaison électrique entre deux alliages
métalliques différents, il s’établit un courant électrique entre eux. Ce
phénomene est la conséquence directe de leur différence de poten-
tiel. Il se manifeste dans un milieu électriquement conducteur et a
recu le nom de corrosion galvanique ou de corrosion bimétallique.

L'examen du tableau 4 suggeére, et cela est confirmé par I'expé-
rience, que I'on a un accroissement de la corrosion de l'alliage le
moins noble (état actif/domaine anodique) et une diminution, voire
une suppression, de la corrosion de l'alliage le plus noble (état
passif/domaine cathodique).

La description du couplage électrique s’appuie sur le concept de
potentiel mixte et prend en compte deux réactions, I'une anodique :

Me o M"" +ne
et I'autre cathodique :
2H,0+0,+4e - 40H"

Méme si, comme nous l'avons indiqué précédemment, la réalité
est plus complexe, le modele basé sur les réactions anodique et
cathodique permet néanmoins de décrire qualitativement le phéno-
mene.

Les principaux facteurs a prendre en considération sont relatifs a
I"alliage, au milieu, a lI'interface et a la géométrie de la liaison galva-
nique.

Le milieu joue un rdle direct sur la cinétique du phénoméne. Une
atmosphére marine est nettement plus agressive qu’'une atmos-
phére rurale. La résistivité du milieu et sa température sont impor-
tantes. Dans l'eau de mer qui présente une forte conductivité,
I'attaque de I'alliage le moins noble peut se développer au-dela de
la zone de contact et conduire a des conséquences moins graves
que dans un milieu plus résistif tel qu’en eau douce.

On considére généralement que la corrosion galvanique n’est pas
a craindre lors du couplage d’alliages dont la différence de potentiel
libre n’excéde pas 50 mV dans le milieu considéré. Cela ne
s’applique que si les surfaces anodiques et cathodiques sont
semblables. Si la surface de I'alliage le moins noble est petite, sa
vitesse de dissolution sera élevée. Autrement dit, si le rapport
surface anodique Sy, sur surface cathodique S¢ est faible, la vitesse
de dissolution peut étre multipliée dans un rapport 100 a 1 000 par
rapport au méme couple lorsque S,/ S,=1.

D’un point de vue pratique, les organes de liaison mécaniques
(rivets, boulons, vis) doivent étre plus nobles ou au moins de méme
nature que l'alliage de base. L'un des cas défavorables souvent
rencontrés est celui de rivets en alliage d’aluminium utilisés pour
assembler des toles en acier inoxydable. La corrosion rapide des
rivets en alliage d’aluminium compromet non seulement I'intégrité
de I'assemblage, mais les produits de corrosion (coulures) donnent
un aspect dégradé.

Tableau 4 - Série galvanique de certains métaux et alliages dans I'eau de mer a 20 °C

Sens de la corrosion

Métal ou alliage

n Graphite, platine, or

Noble ou cathodique

E
(mV/ECV) (1)

+200

Hastelloy C (62 % Ni, 18 % Cr, 18 % Mo)

0

Incoloy 825 (42 % Ni, 20 % Cr, 3 % Mo)

X5CrNiMo 17-12-2 (passif)
X5CrNi 18-10 (passif)

Inconel (80 % Ni, 13 % Cr)-(passif)

0a-100

Cupronickels (60/90 % Cu - 40/10 % Ni)

Bronzes (Cu-Sn)

Cuivre

Etain

Plomb

Brasure (50 % Pb, 50 % Sn)
X5CrNiMo 17-12-2 (actif)
X5CrNi 18-10 (actif)
X12Cr13

Acier doux, fonte
Aluminium et alliages

Béryllium
Actif ou anodique Zinc
| Magnésium

(1) ECS: électrode au calomel saturé
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En milieu marin, la nature des alliages couplés, la composition du
milieu (eau de mer ou désaérée), la température, le rapport S4/S¢
ont fait I'objet d’études particuliéres. Il en ressort que les potentiels
libres des alliages évoluent dans le temps. Les aciers inoxydables de
type XTNiCrMoCu25-20-5 sont compatibles avec les alliages a base
de nickel (Inconel 625 : 59 % Ni, 22 % Cr, 9 % Mo, 3,5 Nb) et I'alliage
de titane TABV, car le risque de couplage galvanique est quasi nul.

Pour éviter la corrosion galvanique, il existe différentes solutions.
Autant que faire se peut, on choisira des alliages proches dans la
série galvanique et un rapport S,/ S-= 1. Sicela n'est pas possible,
comme dans le cas des assemblages mécaniques, I'alliage le plus
noble sera choisi pour le rivet ou le boulon. Dans le domaine des
aciers inoxydables, le cas des nuances austénoferritiques constitue
un cas particulier. Dans les milieux trés agressifs ou dans ceux
conduisant a une acidification locale par hydrolyse de certains sels
métalliques, on peut assister par couplage galvanique entre la
phase austénitique et la phase ferritique a une dissolution préféren-
tielle de cette derniére.

1.5.2 Résistance a la fatigue-corrosion

On pourra se reporter a la référence [42].

Sous l'influence simultanée de contraintes répétées et d’un milieu
corrosif, un mécanisme de fissuration peut se développer. Générale-
ment, les fissures de fatigue s'amorcent et se développent a des
niveaux de contrainte inférieurs a la limite d'élasticité du matériau.
Si I'on compare la limite de fatigue déterminée dans I'air ambiant et
celle déterminée dans un milieu corrosif, on montre que I'alliage,
qui se trouvait a I'état passif dans le premier cas, peut se trouver a
I'état actif dans le second. Si sous I'effet des contraintes alternées,
une couche passive stable ne peut se maintenir sous I'effet de défor-
mations plastiques locales et du milieu environnant, des fissures
peuvent s'amorcer et se propager de maniére transgranulaire.

Généralement, on définit la résistance a la fatigue-corrosion par le
rapport de la contrainte maximale (N/mm?) ne provoquant pas de
rupture dans un milieu corrosif donné sur la valeur correspondante
déterminée dans I'air pour un nombre de cycles de I'ordre de 107.

Exemple : une nuance de type X5CrNiMo17-12-2/1.4401 a une
limite d’endurance de I'ordre de 290 N/mm? dans I'air pour 10 7 cycles.
Dans l'acide acétique, la contrainte correspondante est réduite a
200 N/mm?, soit un rapport de I'ordre de 0,7. Dans une eau salée, une
nuance austénitique de type X5CrNi18-10/1.4301 voit sa limite d'endu-
rance a 10% cycles réduite & 120 N/mm? alors qu'elle était de
240 N/mm? dans I'air [31]

On doit également insister sur l'influence de la fréquence.
Lorsqu’elle est faible, le comportement du matériau est proche de
celui observé en corrosion sous contrainte. Par contre, aux
fréquences élevées, l'influence des phénomeénes mécaniques
I'emporte. Il est difficile de déterminer une limite d’endurance,
notamment sur des éprouvettes lisses, car I'absence d’évolution
asymptotique rend quasi impossible toute extrapolation. Ce qui
semble maintenant acquis est relatif a I'influence favorable de la
résistance a la rupture R,, pour une famille d'alliages.

Exemple : dans un milieu tel que I'eau de mer, on a en effet
constaté peu de différence entre les nuances X5CrNi18-10/1.4301 et
X5CrNiMo17-12-2/1.4401 sollicitées a 25 Hz ; leur limite d’endurance a
108 cycles étant alors de I'ordre de 100 N/mm?Z, alors que pour l'alliage
Inconel 625, elle serait trois fois plus grande [45].

La modélisation du phénomeéne de fatigue-corrosion est délicate
car elle doit rendre compte de I'équilibre entre I'effet « fatigue »
proprement dit et celui de la corrosion sous contrainte. Sans entrer
dans les détails des différents mécanismes de propagation, il
semble qu’il existe une relation unique entre la vitesse de fissura-
tion dans un milieu corrosif et la vitesse de fissuration dans I'air
prise comme référence, mais cette relation n’est pas linéaire.

ACIERS INOXYDABLES

On peut dire qu’aussi bien les modéles que les essais de simula-
tion ne rendent qu’imparfaitement compte de la situation réelle et
que la meilleure réponse est probablement celle que I'on peut tirer
de systemes experts.

1.5.3 Résistance a l’érosion-corrosion
et a la cavitation-corrosion

Dans certaines conditions, I'alliage métallique est en contact avec
un milieu agressif en mouvement pouvant contenir une seconde
phase solide, liquide ou gazeuse. En plus du risque de corrosion au
sens électrochimique du terme, s’ajoute une corrosion de type
mécanique caractérisée par des interactions entre des particules
solides ou des bulles gazeuses et la surface du substrat métallique,
créant ainsi un endommagement. L'endommagement mécanique
est également influencé par I'existence d'une seconde phase liquide
(fluide « diphasique ») non miscible.

Dans le cas d’un fluide monophasique, le mouvement du fluide au
contact d'une paroi se traduit par I'existence d'une contrainte de
cisaillement 7 dont la valeur dépend essentiellement de la géomé-
trie du systéme et du type d’écoulement. Dans le cas de parois
métalliques protégées par un film passif, le cisaillement a la paroi
ou scission peut influencer la stabilité de la couche passive. En fait,
les contraintes critiques de cisaillement restent faibles et le risque
d’endommagement du film passif est limité.

Dans le cas d'un fluide diphasique, 'endommagement de I'alliage
meétallique est aggravé par I'impact de particules solides (abrasion)
ou gazeuses (cavitation). Lorsque la densité de particules est élevée,
les interactions entre particules sont importantes et leurs trajec-
toires deviennent aléatoires.

La conséquence de ce phénomeéne est une grande dispersion des
angles d'impact contre la paroi. Les contraintes correspondantes
iront de contraintes normales (o) a des contraintes de cisaillement
(7). Par ailleurs, I'écoulement du fluide peut provoquer, par un méca-
nisme d’érosion-corrosion ou de cavitation-corrosion, la formation
de cellules galvaniques. La distribution des sites anodiques et
cathodiques est généralement fonction de changements hydro-
dynamique ; I’'écoulement du fluide passant d'un régime laminaire a
un régime turbulent.

Exemple : cette situation peut étre rencontrée dans le cas de tubu-
lures présentant des changements de section associés a des coudes.
La présence d'un milieu chloruré avec des particules en suspension
ainsi qu’une température élevée sont des facteurs aggravants.

L'interprétation des phénomenes électrochimiques est possible a
partir des courbes de polarisation (figure 21). Dans le cas des aciers
inoxydables, a l'état stationnaire (c’est-a-dire sans phénoméne
d’abrasion ou d’érosion), le couple métal-solution correspond a une
passivité stable (point A) grace a la présence du film passif. Sous
I'influence des conditions hydrodynamiques, I'évolution du poten-
tiel peut se faire de A vers B ou de A vers C. Dans le premier cas
(évolution A « B), le fonctionnement du systeme se fait a I'intérieur
du domaine passif alors que dans le second (évolution A - C), il
s’agit d'un phénomene de dépassivation-activation traduisant une
rupture de la couche passive.

On admet donc que le processus érosion-corrosion peut induire
des fluctuations de potentiel électrochimique qui sont la résultante
de I'effet d’érosion proprement dit et d'un mécanisme de corrosion
localisée.

Exemple : cela a été vérifié en milieu sulfurique sur des nuances
austénitiques de type X5CrNi18-10/1.4301 aprés qu'elles aient été sen-
sibilisées. Dans ce cas, assez exceptionnel, le phénomene de corro-
sion localisée est de type intergranulaire.

La corrosion localisée par pigQres sur des nuances austénitiques
a bas carbone de type X2CrNi18-9/1.4307 ne serait observée en
milieu neutre chloruré (200 p.p.m. Cl 7) que sur du matériau écroui
mettant en évidence le role joué par les dislocations.
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Prépassivité /

Activité Passivité Transpassivité

/\

Densité de courant i

Potentiel E

A: point de fonctionnement initial
A - B: fonctionnement « passif »
A - C: fonctionnement « actif »

Figure 21 - Courbe anodique de polarisation type illustrant
le pr érosion/ab -corrosion

D’une maniére générale, les aciers inoxydables martensitiques et
austénitiques résistent beaucoup mieux que les aciers faiblement
alliés aux phénomeénes de cavitation. En termes de perte de masse,
celle-ci est réduite dans un rapport de I'ordre de 10 dans l'eau a
20 °C si I'on compare un acier inoxydable a 18 % de chrome et 9 %
de nickel déposé par soudage a un acier moulé classique.

1.6 Résistance a la corrosion a haute
température

1.6.1 Généralités

Le seuil du domaine des hautes températures n’est pas stricte-
ment défini mais, généralement, on admet qu'il est de I'ordre de
500 °C. Dans la majorité des cas, |'exposition a haute température
d’un acier inoxydable a une atmosphere agressive se traduit par une
altération homogeéne de sa surface. La vitesse de corrosion (estimée
par la mesure x) de la couche uniforme d’'oxydes qui se forme en
fonction du temps t est de la forme :

X =kt
Dans ce cas, la cinétique de formation de la couche :
v=dx/dt
est de la forme :
v=1/2 (k/x)

c’est-a-dire inversement proportionnelle a I'épaisseur de la couche
déja formée.

Dans certains cas beaucoup plus rares, on peut observer un
phénomene de corrosion localisée. Aux températures élevées,
suivant qu’il s’agisse d’atmosphéres oxydantes ou d’atmosphéres
réductrices, les mécanismes de résistance a la corrosion sont sensi-
blement différents. Les atmospheéres les plus représentatives sont a
I'état gazeux, pour les oxydantes [I'oxygéne, la vapeur d’eau, le
souffre, les oxydes de soufre (SO, et SO3), le dioxyde de carbone
(CO,), les oxydes d'azote (No,), le chlore...] et pour les atmosphéres
réductrices [I'hydrogene, I'hydrogéne sulfuré (H,S), le monoxyde de
carbone (CO), les hydrocarbures, 'ammoniac...]. Si le milieu est a
I’état liquide, les sels fondus peuvent étre soit réducteurs, soit
oxydants, et les métaux fondus peuvent étre a I'origine de réactions
spécifiques par action directe.
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Figure 22 - Représentation schématique de I'oxydation du fer,
d’apres [52]

1.6.2 Cas des atmosphéres oxydantes

La résistance a I'oxydation d'un alliage métallique dépend de la
formation d’une couche d’oxydes stables. De plus, cette couche doit
étre imperméable aussi bien a la pénétration d’atomes, de molécules
ou d'ions gazeux du milieu environnant qu’a la diffusion d’ions
métalliques en provenance du substrat métallique. La réaction
globale de la formation d'un oxyde sur un métal M peut s’écrire :

xM+§(02) ~ M0,

Cette réaction n’est possible que si la variation d’énergie libre
AGO2 a la température T est négative. La connaissance de la gran-
deur'thermodynamique AGO2 donne une indication sur I'éventua-
lité et le sens de la réaction, mais celle-ci ne pourra se développer
que si sa cinétique est suffisamment élevée. La stabilité de I'oxyde
formé sera d’autant plus grande que la valeur de AGOZ sera néga-
tive. Comme l'activité oxygene décroit au fur et a mesure que I'on se
dirige vers le substrat métallique, les oxydes se disposent par ordre
de stabilité croissante. Dans le cas de I'oxydation du fer pur a des
températures supérieures a 575 °C, on observe la formation d'une
couche formée de trois oxydes. Ce sont, a partir du substrat métal-
lique, successivement: la wistite FeO, la magnétite Fe3O, et
I'hnématite Fe,O3 (figure 22). Leur séquence d’apparition, FeO puis
Fe304 et enfin Fe,03, est bien corrélée a celle de I'énergie croissante
de formation. L'oxyde le plus « riche » en oxygene Fe,03 se trouve
au contact du milieu. La résistance a I'oxydation des alliages fer-
chrome, plus complexe, est principalement fonction de leur teneur
en chrome. D’'une maniére similaire a ce qui est observé pour la
résistance en milieu aqueux, il existe un effet de seuil a une teneur
en chrome de l'ordre de 11 %. En dessous de 11 % de chrome,
I'oxyde au contact du substrat métallique est de la chromite Cr,03
se présentant sous la forme d’un film discontinu (figure 23). Ce film
discontinu est formé de spinelles FeCr,0, et du wiistite FeO. On
retrouve ensuite, comme dans le cas du fer, deux films continus
d’oxyde composés de magnétite Fe30,4 et d’hématite Fe,03. Dans
ces conditions, I'activité oxygéne est limitée par la présence du film
continu et compact de Cr,O3. D'autres éléments tels que le silicium
et I'aluminium agissent de maniére analogue au chrome.

Ils sont oxydés sélectivement et, de ce fait, sont susceptibles de
former un film continu d’Al,03 ou de SiO,. On augmente encore tres
significativement la stabilité de la couche d’oxyde par I'addition de
faibles quantités d’éléments tel que I'yttrium, dont I'oxyde Y,03
joue un role d’ancrage mécanique grace a un effet intergranulaire
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«—— Alliage Fe-Cr

(@) alliage Fe-Cr a Cr < 11 % : film discontinu de Cr,0,

s Fe, 0,4
«—Fe30,

«—— Alliage de Fe-Cr

() alliage Fe-Cr a Cr > 15 % : film continu de Cr,0,

Figure 23 - Influence de la teneur en chrome des alliages Fe-Cr
sur la morphologie du film de Cr,03

évitant ainsi I'écaillage de la couche d'alumine Al,03 dont la diffé-
rence de dilatabilité par rapport au substrat métallique est grande.
Le phénomene d’écaillage est ainsi minimisé, surtout si le matériau
est soumis a des contraintes cycliques car, dans ce cas, le coefficient
de dilatation thermique du matériau a une influence directe sur la
stabilité de la couche d'oxyde.

Dans l'air et en régime continu, la limite d’emploi de la nuance
austénitique X5CrNi18-10/1.4301 est de 930 °C et celle de la nuance
ferritique X2CrTiNb18/1.4509 est de 1000 °C. En régime cyclique
(deux minutes a haute température suivies d'un refroidissement de
méme durée), I'écart est largement amplifié. La limite d’emploi de
ces deux nuances est, dans ces conditions, respectivement de
800 °C et de 960 °C. Toujours en régime cyclique dans I'air, comme
le montre la figure 24, les éléments chrome et nickel jouent un réle
essentiel sur la résistance a I'oxydation des alliages austénitiques.
La vapeur d’eau joue un role spécifique en matiére d’oxydation. Si
I'oxydation dans I'air est moins importante que dans I'oxygéne pur,
la situation est inversée en présence de vapeur d’eau. Générale-
ment, on attribue I'effet nocif de la vapeur d’eau par son action sur
la porosité de la couche protectrice en favorisant le départ d’espéces
riches en chrome. La vitesse d'oxydation en présence de vapeur
d’eau est influencée par I'état d'écrouissage superficiel de I'alliage.
Ainsi, un matériau écroui résiste mieux qu’un alliage a I'état hyper-
trempé, car |'écrouissage superficiel favorise la formation d'une
couche d’oxyde de chrome Cr,03. La corrosion par les gaz conte-
nant du soufre peut étre trés grave car le soufre tend a former des
eutectiques a bas point de fusion (par exemple : NiS a 645 °C). Par
contre, le chrome forme un sulfure stable CrS dont la température
de fusion est élevée (1 350 °C).
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Figure 24 - Influence de la composition chimique (chrome et nickel)
sur la résistance a I'oxydation cyclique dans I'air (15 min a 980 °C,
5 min de refroidissement) de nuances austénitiques courantes

1.6.3 Cas des atmospheéres réductrices

Les alliages réfractaires peuvent étre soumis a |'action d’atmos-
phéres oxydantes, mais également d’atmospheéeres réductrices
contenant du monoxyde de carbone, de I'azote, de 'ammoniac, de
I'hydrogeéne, des hydrocarbures, etc., et dont I'agressivité est fonc-
tion de la température.

En présence de monoxyde de carbone ou d’hydrocarbures ou
plus généralement d’espéces carbonées, les aciers inoxydables
peuvent étre carburés selon des réactions de type :

xM+2yCO -~ M,C +yCO,
xM+yCH, - M,C, +2yH,

Le carbone ainsi libéré diffuse a l'intérieur de I'alliage et peut
précipiter sous la forme de carbures aux joints des grains. Pour
ralentir ce phénomene de carburation, le nickel et le silicium sont
efficaces. Leur action conjuguée a été quantifiée par la formule :

% Ni + 9 (% Si).

Il existe un mode de corrosion localisée en atmosphére carbu-
rante contenant du CO et/ou du CHy. Il s’agit de la « mise en poudre
du métal » (metal dusting) suivant un processus complexe qui se
manifeste sous la forme de piqlres profondes dont les produits de
corrosion sont constitués par du graphite et du métal. En présence
de CH, le carbone proviendrait de la réaction :

CH, - C+2H,
et en présence de CO, la réaction serait :

2C0 - C+CO,

Le carbone ainsi libéré passerait en solution dans une couche
mince située a la surface du matériau. Lorsque cette couche serait
saturée, on assisterait a une réaction de type :

métal + carbone - carbures métastables

La croissance de ces carbures métastables serait limitée par un
phénomeéne de taille critique. La réaction devenant instable, on
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assisterait a une décomposition rapide des carbures suivant la
réaction :

carbures - graphite + métal

a des températures comprises entre 450 et 800 °C.
Méme si cela reste empirique, les alliages dont la composition
répond a l'inégalité :
% Cr+2(%Si)<24%
résisteraient mieux a ce type d'agression.

La nitruration peut se manifester par interaction entre |'azote
obtenu par craquage de I'ammoniac et une surface métallique
portée a haute température. L'azote ayant une grande affinité pour
le titane, I'aluminium et le chrome, il sera préférentiellement fixé
sous la forme de nitrures. Pour renforcer la stabilité de la couche
passive, une teneur en nickel supérieure a 35 % est généralement
nécessaire. Au-dela d’une teneur en nickel de 80 %, la prise d’azote
est quasi nulle. Lorsque la température dépasse 1 000 °C, la disso-
ciation de la molécule d’azote N, entraine une nitruration des
alliages austénitiques. On observera cependant que dans des
atmosphéres d’'ammoniac craqué, portées a 1 100 °C, I'acier inoxy-
dable contenant 21 % de chrome et 11 % de nickel avec addition de
cérium présente une bonne durée de vie. Avec les aciers inoxyda-
bles ferritiques dont la teneur en chrome est comprise entre 25 et
30 % et qui contiennent également de I'aluminium et du silicium, la
formation de nitrures complexes (Al, Cr, Si) appauvrit la surface du
matériau en éléments d'alliage et peut changer complétement sa
structure par une transformation de type ferrite - austénite par
chauffage puis maintien a 1200 °C et par une transformation de
type austénite — martensite au refroidissement.

Les atmosphéres portées a haute température et contenant de
I'hydrogéne ou de ses composés se rencontrent dans de nombreux
procédés utilisés dans les industries chimique et pétrochimique. Les
principaux d’entre eux sont relatifs a la synthése de 'ammoniac, a la
désulfuration du pétrole et de gaz d’incinération et a certaines
opérations en carbochimie et en pétrochimie. Le comportement des
aciers inoxydables en présence d’hydrogéne est étroitement lié¢ a
leur structure cristalline. Si la solubilité de I'hydrogéne est beau-
coup plus élevée dans l'austénite que dans la ferrite ou la marten-
site, la situation est inversée en ce qui concerne la diffusibilité. Le
tableau 5 résume cette situation a la température ambiante et sous
une pression de 1 atmosphére.

Tableau 5 - Solubilité et coefficient de diffusion
de I'hydrogéne a 25 °C sous 1 atmosphere

Caractéristiques Structure a  Structure y Rapport a/y

Solubilité H,........ (p.p.m.) 0,74 70,1 102
Coefficient -7 —12 4
de diffusion... ........cm%/s) 1+ 1x10 7 3, 1x10 3,5x10

Il permet d’expliquer pourquoi les nuances a structure ferritique,
caractérisées par une faible solubilité et un coefficient de diffusion
élevé, sont généralement sensibles a la fragilisation par I'hydro-
gene. Les aciers austénitiques stables dont la teneur en chrome est
de I'ordre de 20 % sont pratiquement insensibles a la fragilisation
par I’hydrogéne. Par contre, les nuances instables telles que I'acier
X2CrNiN18-7/1.4318 peuvent étre sensibles a ce phénomeéne, car
elles sont susceptibles de former de la martensite d’écrouissage,
notamment a la suite d'une opération d’emboutissage profond. Le
changement rapide d’une structure austénitique (structure y) a une
structure martensitique (structure a) peut conduire a une sursatura-
tion en hydrogene de cette derniére et la rendre fragile. A la maniére
des aciers inoxydables stables, les aciers inoxydables austénoferri-
tiques offrent une bonne résistance a la fragilisation par I'hydro-
gene. Cela s’explique par le fait que la phase austénitique de ces
alliages est trés stable et qu’elle sert de piége a I'hydrogéne.
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1.7 Essais de tenue a la corrosion

1.7.1 Essais normalisés

Les joints de grains étant considérés comme des zones
« particuliéres », les essais normalisés sont majoritairement des
essais pour « mesurer » la résistance a la corrosion intergranulaire
des aciers inoxydables. Il faut cependant souligner que ces essais,
bien qu’ils soient couramment préconisés et pratiqués, sont éloi-
gnés des conditions réelles en service et que, méme si leur utilité
n’est pas contestable, ils ne peuvent prétendre étre des essais de
simulation.

Certains aciers inoxydables, notamment les aciers inoxydables
ferritiques non stabilisés, sont susceptibles de précipiter des
carbures de chrome Cr,3 Cg aux joints de grains lorsqu’ils sont
soumis a des températures élevées. Dans ces conditions, la zone
adjacente au carbure est appauvrie en chrome et se trouve a I'état
actif. Le risque de corrosion intergranulaire peut également exister
a I'état adouci pour les nuances ferritiques et a I'état hypertrempé
pour les nuances austénitiques si les joints des grains sont le siége
de ségrégation d'impuretés, notamment celles a base de silicium,
de bore, etc. Les trois principaux essais de corrosion intergranulaire,
initialement mis au point pour les nuances austénitiques, sont :

— l'essai de Monypenny-Strauss (ASTM A 262-98/practice E,
NF ISO 3651-2) en milieu acide sulfurique (H,SO,4)-sulfate de cuivre
(CuSO0y) bouillant complété par de I'eau distillée avec des copeaux de
cuivre. |l s’applique aux aciers inoxydables, ferritiques, austénitiques
et austénoferritiques. Linterprétation de I'essai se fait par examen
métallographique de I’échantillon apres pliage et aplatissement ;

— l'essai de Huey (ASTM A 262-98/practice C, NF ISO 3651-1) en
milieu acide nitrique (HNO3) bouillant. Il s’applique aux aciers inoxy-
dables austénitiques. L'interprétation de I'essai se fait par la mesure
de la perte de masse de I'échantillon ;

— I'essai de Streicher (ASTM A 262-98/practice B) en milieu acide
sulfurique (50 % H,S0y)-sulfate ferrique (25-50 g/L Fe,(SO4)3)
bouillant. Il s'applique aux aciers inoxydables austénitiques. Linter-
prétation de I'essai se fait par examen métallographique et/ou par la
mesure de la perte de masse.

Les différents essais conventionnels consistent a imposer, par
maintien potentiométrique, le potentiel d’un couple rédox (CuZ*/Cu*
pour l'essai Monypenny-Strauss, Cr 6+/Cr 3+ pour l'essai Huey et
Fe 3*/Fe 2* pour I'essai Streicher) (figure 25).

Ng Attaque intergranulaire )
< 1
= Huey
€ cr3t/crbt
g Monypenny-Strauss !
3 Streicher
S cudcuticu?t Fe?tFedt | )
Nl
‘@
c
[
a /
E (mV/ECS)
Activité Passivité Transpassivité
Figure 25 - Signification électrochimique des is de corr

intergranulaire. Courbe de polarisation et position des couples rédox
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L'essai Monypenny-Strauss concerne les milieux peu oxydants. Il
consiste a maintenir I’échantillon métallique dans un état se situant
a la limite activité/passivité, le potentiel évoluant de 500 mV/ENH a
300 mV/ENH.

L'essai Huey concerne les milieux trés oxydants. Dans cet essai,
I’échantillon métallique est maintenu dans un état se situant a la
limite passivité/transpassivité.

Dans l'essai Streicher, I'échantillon métallique reste a I'état passif.
En milieu ferrique, le potentiel peut évoluer de 900 mV/ENH a
700 mV/ENH.

Les essais décrits ci-dessus s’appliquent aux différentes nuances
d’acier inoxydable. Il existe cependant des différences notables
entre les aciers austénitiques et ferritiques, notamment lors du
processus de déchromisation conduisant a précipiter des composés
riches en chrome, de type carbure ou nitrure. Le phénomeéne de
déchromisation est cependant trés différent dans le cas des aciers
inoxydables ferritiques comparé a celui de leurs homologues austé-
nitiques, car la solubilité du carbone et de I'azote est beaucoup plus
faible dans la ferrite et, a I'inverse, leur vitesse de diffusion est beau-
coup plus élevée.

Les essais Monypenny-Strauss, Huey et Streicher sont d’'une mise
en ceuvre assez lourde et leur interprétation peut étre délicate. C'est
la raison pour laquelle on a mis au point une méthode électro-
chimique, connue sous le nom d’essai EPR (Electro Potentiokinetic
Reactivation), consistant a effectuer un balayage en potentiel
décroissant depuis le domaine transpassif ou passif vers le domaine
actif (réactivation). Cette méthode basée sur la courbe « retour »,
par opposition a la courbe « aller » (courbe classique), est la plus
sensible pour mettre en évidence les zones faiblement déchromées.
On montre en effet qu’il existe un pic de densité de courant dit de
réactivation dont l'aire (figure 26) présente une bonne corrélation
avec les déchromisations. Le milieu est constitué par une solution
d’acide sulfurique dans laquelle on a ajouté un activateur de type
thiocyanate de potassium ou d’ammonium. L'échantillon doit étre
parfaitement poli puis nettoyé ; la surface exposée étant de I'ordre
de 1,5¢cm?. La température de I'essai est de 30 °C. L'essai propre-
ment dit consiste a charger I'échantillon cathodiquement (potentiel
de -600 mV/ECS) puis a faire un saut de -600mV/ECS a
+ 200 mV/ECS. La vitesse de balayage retour qui permet de tracer la
courbe de polarisation « retour » est d’environ 1,7 mV/s. Les points
E, et E; de la courbe permettent de déterminer la zone hachurée qui
représente la charge de réactivation.

Densité de courant i (wA/cm?)

. +200 Potentiel E(mV/ECS)

Figure 26 - Signification électrochimique de I’essai EPR.
Courbe retour et réactivation
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1.7.2 Essais particuliers de laboratoire

Essai d’abrasion en milieu humide

L'échantillon utilisé est généralement un élément de tbéle de
50 x 25 mm et de quelques millimétres d’épaisseur (figure 27).
L'échantillon, aprés polissage, est lui-méme fixé a I'extrémité d'un
arbre dont la vitesse de rotation est fixe (environ 600 tr/min), ce qui
permet d’obtenir une gamme de vitesses linéaires allant de 0 a
environ 1,7 m/s a I'extrémité de I'échantillon. Le milieu est constitué
par une solution plus ou moins agressive (solution de NaCl plus
acide doux) dans laquelle sont dispersés de petits morceaux de
quartz obtenus par concassage, de maniéere a avoir des arétes vives
de quelques millimetres de largeur, la taille moyenne étant de
I'ordre de 5 mm. L'essai proprement dit comporte cinq périodes
d’une heure chacune. A I'issue de chaque période, on procéde a la
pesée de |'échantillon et au remplacement du milieu. Le résultat est
exprimé sous la forme de perte de masse cumulée apres chaque
période et a la fin de I'essai.

Essai de corrosion-abrasion

Cet essai est, sous certains aspects, similaire a I'essai d’abrasion
en milieu humide. L'échantillon de t6le de 50 x 20 mm et de quel-
ques millimetres d'épaisseur est fixé, aprés polissage, dans un arbre
vertical muni d'une fente horizontale (figure 28). La vis de serrage
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\
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100
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@ 100

Les cotes sont en millimétres

Figure 27 - Dispositif expérimental pour essai d’abrasion humide
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Figure 28 - Dispositif expérimental pour essai de corrosion-abrasion
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doit étre recouverte d’'un vernis isolant afin d’éviter tout risque de
couplage. Le milieu est constitué par une solution composée d’eau,
d’acide sulfurique (H,SO,) avec une teneur en chlorures Cl ~ de 500
p.p-m. dans laquelle sont dispersées des particules abrasives de
carbures de sillicium de trois granulométries différentes (0,5-1,2 et
2,4 mm). La vitesse de rotation de I'arbre est d’environ 200 tr/min, ce
qui donne des vitesses linéaires allant de 0,5 a 1,4 m/min a l'extré-
mité de I'éprouvette. L'essai proprement dit comprend deux
périodes de quatre heures. A l'issue de chaque période, les échan-
tillons sont nettoyés puis pesés et le milieu est renouvelé. Le résultat
est exprimé sous la forme de perte de masse a la fin de I'essai.

Essai de corrosion caverneuse [46]

Il s’agit d’un dispositif expérimental dont le principe est donné a
la figure 29. Il est constitué par une lentille de verre appliquée sur
I’échantillon métallique a l'aide d'un poids. La zone confinée
d’épaisseur variable et donc de sévérité variable est reproductible.
On peut y déterminer les paramétres physico-chimiques du milieu,
c’est-a-dire : pH, concentration en ions Cl et M *.

Essai de corrosion multipiqare [47]

La corrosion par piqlre ayant un caractere probabiliste, on peut
soit déterminer I'apparition de la premiére piqre, soit considérer
I'ensemble des piglres examinées ensuite par analyse spectrale.

Aujourd’hui, c'est plutdét la premiére méthode, appelée aussi
« multipiqQre », qui s’est imposée. Elle permet en effet a I'aide du
dispositif représenté aux figures 30 et 31 d’effectuer simultané-
ment des mesures sur 12 échantillons et d’effectuer un traitement
statistique de la piqlration dans des conditions de rapidité et de
fiabilité convenant a un laboratoire industriel.

Essai de corrosion sous contrainte

La corrosion sous contrainte peut étre assez facilement reproduite
en laboratoire, soit dans une solution bouillante de chlorure de
magnésium, soit dans une solution bouillante de chlorure de
magnésium acidifiée a I'aide d’acide chlorhydrique.

La contrainte peut étre obtenue par lI'intermédiaire d'un bras de
levier a I'extrémité duquel est fixé un poids. Bien que la charge
appliquée soit constante, la contrainte augmente au fur et a mesure
que les fissures se forment et se développent puisque la section
réelle de I'échantillon diminue.

Electrode de mesure du pH

, e
Electrode ——x o
auxiliaire ! __ Couvercle-support __{ /
" u i 7
Electrode
de référence
Masse calibrée
Guide
Lentille de verre ~
] T =

) b————Contre-électrode
Echantillon Céne en
PTFE

PTFE : polytétrafluoroéthyléne

Figure 29 - Cellule d’étude de la corrosion caverneuse, d'apreés [53]
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1.7.3 Etudes de cas

Le premier cas est relatif a une bride en acier inoxydable
X2CrNi18-9/1.4307, fixée a un tube de méme nuance dans lequel cir-
cule de la vapeur a 125 °C sous une pression de 1 bar. Pour assurer
une bonne étanchéité et éviter un phénomeéne de corrosion caver-
neuse, la surface de la bride a été enduite d'un adhésif contenant du
chlore. La migration du chlore et les contraintes appliquées ont ini-
tié puis développé un processus de corrosion sous contrainte qui
s’est manifesté au bout de quelques années. L'utilisation d'un adhé-
sif sans chlore est le remede a ce type de situation.

Le deuxiéme cas concerne la corrosion par piqares d'un tube en
acier inoxydable X2CrNiMo17-12-2/1.4404 enterré dans un sol argi-
leux, contenant notamment 600 p.p.m. de chlorures et 1,5 % de fer
et dont le pH était de 7,6. Compte tenu du caractére trés inhomo-
gene du sol, il est préférable d’enrober le tube d'un revétement iso-
lant ou, s’il doit rester nu, de remplir la tranchée par du sable non
contaminé permettant une aération suffisante.

Le troisiéme cas concerne également un phénomene de corrosion
par piqares sur des murs revétus de X5CrNi18/1.4301. Il s’agit du
revétement mural d'un laboratoire vétérinaire dont I'atmosphére
n’est pas agressive. Le protocole de mise en service prévoyait un net-
toyage a l'aide d’une solution a base d’acide phosphorique. Le pro-
duit réellement utilisé a été une solution dont la teneur en chlorures
était de 1 600 p.p.m. et le pH était Iégeérement inférieur a 1. Le ringage
ayant été imparfait, de nombreuses piqlres se sont développées une
semaine aprés la réception. Cet exemple montre la nécessité de bien
respecter les protocoles de mise en service et de toujours faire suivre
une opération de nettoyage par un ringage abondant a I'eau claire.

Le quatrieme cas est relatif a un tube en X5CrNiMo17-12-2/1.4401
servant au transport d’'un gaz chaud (80 °C). L'identification du tube
a été faite a I'aide d’un crayon marqueur dont I’'encre contenait des
chlorures. Aprés deux ans de service, a I'extérieur du tube des fissu-
res transgranulaires se sont développées, sous les reperes et ce a
I'exclusion de toute autre zone. Cet exemple montre qu’une opéra-
tion en apparence anodine peut conduire a la mise hors service
d’une installation. A I’'évidence, il faut utiliser des produits de mar-
quage ne contenant pas de chlorures.

Le cinquiéme cas se référe a la corrosion sous contrainte de tubes
en acier inoxydable X2CrNiMo17-12-2/1.4404 qui se sont fissurés en
milieu aqueux, contenant des chlorures, porté a la température de
90 °C. Des fissures se sont développées a proximité des soudures cir-
culaires de raboutage des tubes, c’est-a-dire dans la zone ou les
contraintes résiduelles générées par I'opération de soudage sont les
plus importantes. Si I'on ne peut pas contréler la teneur en chlorures
de la solution qui, dans ce cas, était supérieure a 200 p.p.m., il faut
pratiquer soit un traitement thermique de détensionnement, soit un
traitement d’hypertrempe aprés avoir réalisé les assemblages.

Le dernier cas auquel nous nous référons est celui de réservoirs de
stockage cylindriques de grande capacité (1 000 m3 environ) en téles
d’acier inoxydable austénitiques X5CrNi18-10/1.4301 de 6,0 mm
d’épaisseur.

Avant mise en service, les réservoirs ont subi un contréle d’'étan-
chéité en les remplissant d'eau. L'eau utilisée était celle disponible
sur le chantier. Les principales caractéristiques étaient: pH =7, CI ~
=100 p.p.m., minéralisation = 500 mg/L. Aprés |'épreuve d’étan-
cheité, les réservoirs n‘ont pas été vidangés et I'eau d’épreuve a
stagné pendant plusieurs mois. A I'issue de cette période, des perfo-
rations se sont développées a partir de la paroi interne et a proximité
et dans les joints soudés. Bien que relativement chargée en ions
chlorures, I'eau d'épreuve ne peut expliquer a elle seule I'origine de
la corrosion. Ce constat exclut un phénomeéne de corrosion par
pigUres. Par contre, les soudures qui ont été réalisées a I'aide d’élec-
trodes enrobées de type E 308 L présentent de nombreux défauts
dont les plus marquants sont des manques de pénétration. Ces
manques de pénétration sont en fait des espaces confinés a partir
desquels s’est développé un phénomene de corrosion caverneuse.
Méme si I'épreuve d’'étanchéité n’a pas été correctement réalisée
(nature de I'eau, absence de vidange), c’est la mauvaise qualité des
joints soudés qui est a I'origine de ce résultat catastrophique.
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Figure 30 - Cellule électrochimique

« multipiqare »

Figure 31 - Disp

itif de

« multipiqdre », d’aprés Baroux et al. [47]
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2.1 Aciers inoxydables martensitiques

Les aciers inoxydables martensitiques sont pratiquement toujours
utilisés a I'état trempé et revenu. Les courbes de la figure 32
donnent I'évolution des caractéristiques mécaniques: R, (résis-
tance a la rupture en N/mm?), Rp0,2 (limite d’élasticité a 0,2 %
d’allongement), A (allongement en %) et KCU (résilience Charpy U
en daJ/cm?) de nuances représentatives des différents groupes.

Jusqu’a 300 °C, le traitement de revenu ne modifie pas significati-
vement R, et R,q, qui restent quasi constantes. Par contre, on

observe une Iégere amélioration de I'allongement et de la résilience
KCU. Un traitement pratiqué a partir de 550 °C va faire chuter R, et
Rp 0,2 et augmenter de maniére significative I'allongement (A) et la
ténacité (résilience KCU). Les températures situées entre 350 et
550 °C doivent étre évitées car elles provoquent la précipitation de
carbures fins de types My Cs, ce qui entraine une baisse sensible de
la ténacité (cf. courbe de résilience KCU) et une augmentation de la
dureté (effet de durcissement secondaire).

L'évolution de la dureté en fonction du traitement thermique est
généralement donnée sous la forme de courbes :
dureté = f[T(20 +Igt) x 107
avec T latempérature (K),
t le temps de maintien (h) ;

le terme T(20 +1gt) x 10~ étant connu sous le nom de parameétre
de Larson-Miller.
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Figure 32 - Caractéristiques mécaniques de différents aciers inoxydabl

a I’huile depuis 1 000 °C
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mart q pour différentes températures de revenu aprés trempe
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La figure 33, empruntée a Irvine et al. [18], illustre cette représen-
tation pour un alliage du groupe 1.

Les traitements thermiques qui viennent d’étre décrits ci-dessus
correspondent a ceux qui sont pratiqués pour obtenir les caractéris-
tiques finales d’emploi. Cependant, pour réaliser certaines opéra-
tion de mise en ceuvre, il est peut étre nécessaire d’adoucir I'alliage.

Deux traitements thermiques sont couramment utilisés. Le
premier, pratiqué a température inférieure a Acq, est en fait un
revenu poussé nécessitant généralement un maintien de plusieurs
heures. Le second, pratiqué a une température supérieure a Ac,, va
conduire a une austénitisation (phase y) partielle ou totale par chauf-
fage entre 900 et 950 °C pendant plusieurs heures. Le chauffage sera
suivi d'un refroidissement lent (10 a 20 °C/h). A I'issue de ce traite-
ment, on obtient une structure ferritique plus facile a mettre en
ceuvre (par exemple par usinage). Lorsque I'opération de mise en
ceuvre est terminée, il est alors nécessaire de pratiquer le traitement
final de type : trempe plus revenu (ou détensionnement).

Les aciers inoxydables martensitiques présentent des propriétés
physiques relativement homogenes, elles sont résumées au tableau 6.

Tableau 6 - Principales propriétés physiques
des aciers inoxydables martensitiques

Coefficient

Masse Module de dilatation Capa(_:lte Be5|st_| vite
N ’ L. thermique électrique
volumique d’Young | linéaire entre . 5 20 °C
20et200°c ~ mMassique a
(kg/dm3)  (N/mm?2) (en108K™") (Jkg " K™)  (uQ.m)
7.7 215 000 10,5 460 0,55

2.2 Aciers inoxydables ferritiques

Les aciers inoxydables ferritiques sont le plus souvent livrés a
I’état adouci, c’est-a-dire apres traitement thermique final de recuit
entre 800 et 950 °C suivi ou pas d'un skin-pass pour les produits
plats. Compte tenu de leur équilibre analytique, les aciers inoxyda-
bles ferritiques sont caractérisés par I'absence, ou par une forte
réduction, de la transformation ferrite = austénite. De ce fait, ils ne
sont pas durcissables par un traitement thermique mais unique-

du parameétre de Larson-Miller, d’apres [18]

ment par écrouissage. Leur courbe de traction présente une forte
similitude avec celle des aciers doux dont la premiére partie est une
droite (elle représente le domaine élastique) et dont la suite est une
partie curviligne (elle représente le domaine plastique). Entre le
domaine élastique et le domaine plastique, il existe une zone de
transition, caractéristique d’'une certaine instabilité qui est repré-
sentée par la limite d’élasticité R, (N/mm?3).

Le domaine élastique permet de définir le module d’élasticité ou
module dYoung, Ej (N/mm?2), qui est constant tant que I'effort
unitaire de traction ne dépasse pas la limite d’élasticité R, (N/mm?3).
Le module d’élasticité Ey est défini a I'intérieur du domaine élas-
tique par la relation :

F /Sy = EAL /Ly

avec F la force de traction (N),
So la section initiale de I'éprouvette (mmz),
Lo la distance entre les deux reperes placés sur la
partie calibrée de I'éprouvette (mm),
AL=L-Ly [Iallongement, en valeur absolue, a I'intérieur du

domaine élastique (mm).

Pour les aciers inoxydables ferritiques le module d’élasticité est
de I'ordre de 220 000 N/mm?Z. Suivant leur teneur en chrome et leur
équilibre analytique en général, les valeurs caractéristiques [résis-
tance a la rupture R,,, (N/mm?) et allongement conventionnel A (%)]
varient dans de larges proportions. les courbes de la figure 34 résu-
ment la situation pour la nuance a 11 % de chrome X2CrNi12/1.4003
qui est utilisée dans la réalisation de structures soudées et la nuance
X6Cr17/1.4016 qui est la nuance de base de la famille de ferritiques.
Les autres propriétés physiques des aciers inoxydables sont résu-
mées au tableau 7.

Tableau 7 - Principales propriétés physiques des aciers
inoxydables ferritiques
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Coefficient ¢, acite  Resistivité
Masse Module de dilatation pac . "
N " e . thermique électrique
volumique d’Young | linéaire entre . 5 20 °C
20et200°c ~ Massique a
(kg/dm3)  (N/mm?) (en10 K" (Jkg . K™  (uQ.m)
7,7 220 000 10 460 0,6
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ACIERS INOXYDABLES

R et R, (N/mm?)
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1200
700
600 1000
500
4
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100 600 300 30
- - - -
-/ .
= WS- = Lo Laso
- ; e L L
HRB_. , -
/‘/ L 90 400 .~ HRB . 100 F200 20
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- W 90 [-150
. /'-.
/‘/ 200, —80 ~100 10
) —80 -
7 =70 50
............ A et
T T T T T 0 T T T T T T T -0
5 15 25 35 45 0 10 20 30 40 50 60 70
Taux d'écrouissage (%) Taux d'écrouissage (%)
L
A
5
10
15
20
25+
A (%)

(@) X2CrNi12/1.4003

(b) X6Cr17/1.4016

HRB dureté Rockwell échelle B sous une charge de 100 kg
HV5 dureté Vickers sous une charge de 5 kg

Figure 34 - Evolution des caractéristiques mécaniques de deux aciers inoxydables ferritiques a 11 et 17 % de chrome

en fonction du taux d’écrouissage

Les nuances ferritiques stabilisées, dont les propriétés de résis-
tance a la corrosion ont été évoquées précédemment, possédent
également des caractéristiques mécaniques remarquables, notam-
ment en ce qui concerne leur ductilité. C'est ce que traduisent les
courbes de la figure 35 pour les nuances stabilisées au titane, en
particulier pour la nuance a 12 % de chrome X2CrTi12/1.4512 et pour
celle a 17 % de chrome X3CrTi17/1.4510.

2.3 Aciers inoxydables austénitiques

Les aciers austénitiques dont la nuance X5CrNi18-10/1.4301 est la
plus représentative présentent, aprés hypertrempe, a la tempéra-
ture ambiante une structure austénitique métastable. Suivant son
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degré de stabilité, fonction de sa composition chimique, I'austénite
va se transformer partiellement en martensite a’ lorsque le maté-
riau est soumis a un écrouissage suffisant ou a un abaissement de
la température. La formation de la martensite o’ (structure cubique
centrée) ne se fait pas, en général, directement a partir de |'austé-
nite y mais par l'intermédiaire d'une phase constituée par une
martensite ¢ a structure hexagonale compacte qui, contrairement a
la martensite a’, n'est pas ferromagnétique. L'équilibre entre les
différentes phases : austénite y, martensite € et martensite a’ est
fonction de la déformation ou de I'écrouissage. Lorsque la déforma-
tion croit, la quantité de martensite € diminue rapidement. La vitesse
de formation de la martensite o’ pendant la déformation du maté-
riau joue un réle fondamental dans le phénoméne de consolidation
qui se manifeste notamment lors de I'essai de traction.

Toute reproduction sans autorisation du Centre frangais d’exploitation du droit de copie est strictement interdite.
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R et R, o, (N/mm?)

1000
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800 A (%)
700—3'"-,. -30
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400 ~90
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Taux d'écrouissage (%)

(@) X2CrTi12/1.4512
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HRC dureté Rockwell échelle C
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R et R o, (N/mm?)

A (%)

1200 L 30

1000 25

800 : L 20
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HVS
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400~ 45 1250 [-10
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200 _ L35 150 |-5
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Taux d'écrouissage (%)

(b) X3CrTi17/1.4510

HV5 dureté Vickers sous une charge de 5 kg

Figure 35 - Evolution des caractéristiques mécaniques de deux aciers inoxydables ferritiques a 12 et 17 % de chrome stabilisés au titane

en fonction du taux d’écrouissage

Si I'on compare la courbe de traction « conventionnelle » d'un
acier inoxydable ferritique et celle d'un acier inoxydable austéni-
tique a I'état hypertrempé, on voit apparaitre une différence fonda-
mentale. Comme nous l'avons indiqué au paragraphe 2.2, la courbe
relative a I'acier inoxydable ferritique présente un domaine élas-
tique ou le module d"Young est constant.

Au contraire, la courbe d’un acier inoxydable austénitique a une
pente continuellement décroissante sans aucune discontinuité. Il
n‘apparait aucune séparation entre le domaine élastique et le
domaine plastique lorsque des déformations croissantes sont appli-
quées. C'est fort de ce constat que le modeéle analytique générale-
ment adopté pour décrire la courbe contrainte-déformation est basé
sur I'équation de Ramberg et Osgood :

A = 0/Eqg+k(0/ Ry 5)"

avec A la déformation normale (%),
o la contrainte normale (N/mmz),
Ey le module d’élasticité (module d"Young) initial (N/mmz),
Rpo,2 lalimite d'élasticité a 0,2 % d’allongement (N/mm?),
ket n des constantes déterminées pour deux contraintes

égales a 0,7 R,o,2€t0,85 Ry,

La modification introduite par Hill [48] permet de calculer net ka
partir de deux couples de valeurs de contrainte (o)-déformation (A),
c’est-a-dire : 01 /A et 0, /A,.

Dans ces conditions :

n=1g (A; /A)/Igloy /07)

et k= Ay/(0y /Ep)" ou k= Aq/(o1/Ep)"

en choisissant 0 = R, 92 et Ay = 0,2 %, I'équation A = (o) devient :
A= 0/Ey+ 0,002 (a/Rp, ,2)".

De cette équation, on peut déduire (figure 34) I'expression du
module tangent :
E;=do/dA
et celle du module sécant :
E;=0/A
soit :

E

¢ = [1+0,002n(Ey/ Ry ))(0/ Ry 2)" 17 Ep

E, = [1+0,002(Ey/ 0)(0/ Ry )" E,

Ces modules sont tous les deux fonctions de la contrainte o appli-
quée. lls sont respectivement utilisés dans le calcul d’éléments de
structure, le module d"Young considéré comme une constante dans
le domaine élastique ne pouvant plus s’appliquer aux alliages austé-
nitiques. Quant a I'exposant, suivant le type de nuance, il peut varier
de4as8.

Le comportement a I'écrouissage des aciers inoxydables repose
sur I'analyse de la courbe de traction (figure 36). Une analyse plus
précise du comportement des aciers inoxydables austénitiques peut
étre faite a partir de la courbe rationnelle de traction dont I’'équation
simplifiée est donnée par la relation établie par Hollomon :

o= ke
avec o = F/S la contrainte vraie (N/mm?2),
£ la déformation rationnelle définie par la relation :

L
£ =J'd€/€= Iné¢/ €,
LU

ou ¢, représente la longueur initiale entre les deux repéres
placés sur la partie calibrée de I'éprouvette,
'3 la longueur finale,
n une constante, appelée coefficient d’écrouissage,
k un coefficient.
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Figure 36 - Représentation schématique de la courbe
contrainte-déformation d’un acier inoxydable austénitique

Le taux d'écrouissage peut étre déduit de la relation o= f(¢). Par
définition, c’est :
do/de=f' ()

Dans l'essai de traction, la déformation et uniforme jusqu’a
I"apparition du phénomene de striction pour lequel I'effort de trac-

tion F est maximal. Il lui correspond une déformation uniforme ¢,
qui est atteinte lorsque dF=0. Comme :
F=0S

avec S la section vraie de I'éprouvette,
il vient lorsqu’on différencie cette expression :
dF/F=do/o+dS/S
soit pour dF = 0, c’est-a-dire pour I'effort F maximal :
odS + Sdo=0oudo/o=-dS/S=d{¢/¢ =de
d’ol I'on déduit :
do/de=o

Si I'on admet que k et n sont des constantes, on peut écrire
I’expression o = ke " sous forme logarithmique :
Ino=Ink+nineg
puis en différenciant, il vient :
do/o= ndg/e ou do/de = n o/

Nous avons déterminé précédemment que dans les mémes
conditions nous obtenons :

do/de=n

En comparant les deux expressions ci-dessus de do/de, on a
déduit la déformation rationnelle répartie :

n=¢,

En fait, le rapport In o/In € n"est pas correctement représenté par
une droite car n n'est pas constant. C'est la raison pour laquelle
plusieurs chercheurs ont essayé de trouver une meilleure expres-
sion analytique de la relation o = f(g), mais aucune n’est vraiment
satisfaisante pour rendre compte du fait que do/de n’est pas une
fonction linéaire de la déformation, mais qu’elle passe, pour les
aciers austénitiques instables, par un minimum puis par un
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do/de
do/de

Coefficient d'écrouissage n
Coefficient d'écrouissage n

T T T T T T T
0 01 02 03 04 0 01 02 03 04
Déformation rationnelle Déformation rationnelle

(@) X5CrNi18-10/1.4301 @ X10CrNi18-8/1.4310

Figure 37 - Courbes dérivées ds/d¢ donnant le coefficient
d’écrouissage ou taux de consolidation en fonction de la
déformation rationnelle pour deux nuances austénitiques instables

maximum. Si I'on examine en détail non pas la courbe o= f(g) mais
sa courbe dérivée do/de = f'(¢), le taux d’'écrouissage :

n=dag/de

présente un minimum et un maximum trés nets (figure 37). L'exis-
tence de ces deux extremums avec les austénites instables résulte
de la formation de martensite pendant la déformation. Le point
minimal se situe légérement en dessous du seuil de formation de la
martensite tandis que le point maximal correspond a la déformation
pour laquelle la formation de martensite est maximale. La compa-
raison des deux courbes de la figure 37 montre bien la consolida-
tion supplémentaire due a la formation de la martensite. Le
supplément de consolidation conféré par la martensite a pour effet
de déplacer vers le haut la courbe do/de et, par conséquent,
d’augmenter la déformation maximale.

D’une maniere générale, on peut affirmer que la consolida-
tion globale est la résultante de trois mécanismes :

— pour des déformations généralement inférieures a 0,15, on
observe un écoulement viscoélastique de I'austénite. Il se tra-
duit par une décroissance du coefficient d’écrouissage jusqu’a
une valeur minimale ;

— avec la formation et la croissance de la martensite, on
observe une augmentation rapide du coefficient d’écrouissage.
Pour une méme nuance, cette augmentation est d’autant plus
rapide que la température est basse. Entre + 20 et - 80 °C, I'aug-
mentation varie, pour la nuance X5CrNi18-10/1.4301, dans un
rapport de I'ordre de 1 a 4 000 ;

— apres avoir atteint une valeur maximale pour des déforma-
tions de I'ordre de 0,25, le coefficient d’écrouissage décroit rapi-
dement. Le phénoméne est lié a la saturation des phases
présentes et au fait que I'écrouissage de la martensite est nette-
ment plus faible que celui de I'austénite.

Cette analyse qualitative montre que les courbes o= f(e)etn=f'(¢g)
sont complexes et qu’il n"a pas été possible, jusqu’alors, de les modé-
liser correctement. Si maintenant, I'on considére la premiére partie de
la courbe de traction, on voit que, pour contrainte inférieure a
100 N/mm?Z, il y a retour au point zéro lorsque la charge est
supprimée. Au-dela de 100 N/mm?2, on passe progressivement du
domaine élastique au domaine plastique, puisqu’on observe une
déformation permanente lorsque la contrainte est annulée. Ainsi, si
I'on soumet le matériau a une contrainte d’environ 130 N/mmz, on
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observe un allongement résiduel de 0,04 % lorsque la charge est
supprimée (figure 38). Si, a partir de cet état, on procéde par charges
et décharges successives, on voit qu'apres chaque nouvelle appli-
cation de la charge, la relation contrainte/déformation est linéaire
jusqu’a une courbe enveloppe qui n‘est autre que la courbe de trac-
tion obtenue sans décharges intermédiaires.

Grace a ce traitement de précontrainte, la limite d'élasticité R, peut
étre significativement améliorée. Par un traitement de précontrainte
consistant a appliquer des charges et décharges successives, on
montre ainsi que la limite d’élasticité conventionnelle a p % d'un
alliage austénitique partiellement instable précontraint a m % sous
un effort de traction est égale a la limite d’élasticité conventionnelle
a (m+ p) % d’allongement rémanent (par rapport a I'état initial du
matériau). C'est ce qu'illustre la figure 38. Il est également important
de constater que le matériau écroui de cette maniére posséde un
comportement élastique réversible sous des contraintes pouvant
atteindre 85 % de la précontrainte appliquée.

On voit ainsi tout le bénéfice que I'on peut tirer de ce type de trai-
tement lorsqu’il est appliqué sous la forme d’une épreuve hydrau-
lique a des appareils a pression a paroi mince. Le matériau possede
alors une élasticité véritable compléetement indépendante de la
limite d’élasticité mesurée a I'état initial pourvu que la pression
hydraulique d'épreuve soit au moins 1,3 fois la pression de service.
Lorsque les aciers inoxydables austénitiques « partiellement »
instables sont écrouis a I'état de livraison, leur caractéristiques
mécaniques (R, et R,) peuvent étre quasi doublées tout en gardant
une réserve d'allongement. La figure 39, donne I'évolution des
caractéristiques mécaniques pour deux nuances instables. Elle
montre que pour un taux d'écrouissage de I'ordre de 40 %, le niveau
des caractéristiques mécaniques (R, et R;) obtenu avec la nuance
X2CrNiN18-7/1.4318 est du méme ordre de grandeur que celui
obtenu avec la nuance la plus stable X5CrNi18-10/1.4301 pour un
taux d'écrouissage d’environ 60 %.

Contrainte o (N/mm?)

150 v /Zr

/

100

50

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
Allongement (%)

Figure 38 - Courbes contrainte-all tdelar X2CrNi18-
9/1.4307 obtenues par la méthode des charges

et décharges successives
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A I'opposé, une nuance trés stable comme le X4CrNi18-12/1.4303
a ses caractéristiques mécaniques qui évoluent peu quel que soit le
niveau d’écrouissage. Ses propriétés sont mises a profit dans le
cadre d’'opérations d’emboutissage par étirage ou par fluotournage
cylindrique. Le tableau 8 donne, de maniere synthétique, I'évolution
des caractéristiques mécaniques des nuances X5CrNi18-10 et
X2CrNiN18-7 en fonction de leur niveau d’écrouissage.

2
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1600 - 80
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1200

1 000
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Figure 39 - Evolution des caractéristiques mécaniques
de deux aciers inoxydables austénitiques métastables
en fonction du taux d’écrouissage
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Tableau 8 - Caractéristiques mécaniques des nuances
X5CrNi18-10 et X2CrNiN18-7 en fonction de I'état

d’écrouissage
Limite Résistance = Allongement
d’élasticite a la rupture a rupture
Nuance
Rpo2 R, A
(N/mm?) (N/mm?) (%)
X2CrNiN18-7 :
e (-101V 1| SO 370 800 53
—C 850 (1/4 dur)........ 600 900 35
- C 1000 (1/2 dur)...... 880 1160 20
X2CrNiN18-10 270 620 56
(recuit)

(1) Classes d’écrouissage selon la norme EN 10088-2 :

— €850 correspond & R, = 850 & 1000 N/mm? ;
— € 1000 correspond a R, =1000a 1150 N/mm?2,

Le comportement spécifique des aciers inoxydables austénitiques
vis-a-vis des propriétés statiques se retrouve également au niveau
de leurs propriétés dynamiques, notamment en ce qui concerne leur
capacité a absorber de I'énergie sous I'effet d’un choc. Pour des
raisons de simplicité dans la réalisation d’absorbeurs d’énergie, la
majorité des expériences ont été réalisées a I'aide de tubes mis en
compression sous une charge dynamique conduisant a un flambe-
ment que I'on cherche a organiser. L'expérience montre que les
meilleures performances des aciers austénitiques métastables sont
obtenues lorsqu’on les sollicite dynamiquement en traction ou en
expansion afin d’obtenir le plein effet de la consolidation.

Le module d’élasticité des aciers inoxydables austénitiques est de
I'ordre de 200 000 N/mm?2. Comme cela a déja été indiqué, suivant
leur instabilite, leurs caractéristiques mécaniques R, R, et A peuvent
varier dans de grandes proportions suivant le taux d’écrouissage qui
leur est appliqué. Par rapport aux nuances martensitiques et ferriti-
ques qui sont ferromagnétiques, les alliages austénitiques a I'état
hypertrempé, c’est-a-dire lorsque leur structure est entierement
austénitique, sont amagnétiques.

Les autres propriétés physiques des aciers inoxydables austéniti-
ques sont résumées au tableau 9.

Tableau 9 - Principales propriétés physiques des aciers
inoxydables austénitiques

Coefficient ¢ cite  Résistivité
Masse Module de dilatation pac . "
N ’ s thermique  électrique
volumique  d'Young | linéaire entre . N o
20 et 200 °C massique a20°C
(kg/dm3)  (N/mm2) (en108K™") (Wkg K™  (uQ.m)
7.9 200 000 16,0 500 0,73

2.4 Aciers inoxydables austénoferritiques

Les caractéristiques mécaniques des aciers inoxydables austéno-
ferritiques se distinguent principalement de celles des nuances
austénitiques par une limite d’élasticité et une résistance a la
rupture élevées. Par contre, leur allongement est nettement plus
faible et leur domaine d’utilisation est limité a I'intervalle de tempé-
rature — 50 °C/ + 300 °C. A une limite d’élasticité R, de I'ordre de
620 N/mm<“ correspondent une résistance a la rupture de
840 N/mm? et un allongement a rupture de 30 %.
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R et R o, (N/mm?) HRB 100 kg
A (%)

1100
1000 - 50
900 -300 40
800 -30
700 20

’
600" -250 110
500 . . “o

Taux d'écrouissage (%)

HRB dureté Rockwell échelle B
Figure 40 - Evolution des caractéristiq e iq de la
austénoferritique X2CrNiMoN22-5-3/1.4462 en fonction du taux
d’écrouissage

Bien qu’inférieure a celle des nuances austénitiques, leur ténacité
a basse température demeure élevée. Une valeur de résilience
Charpy V (KCV) a — 40 °C est couramment de I'ordre de 80 J/cm?Z. Par
ailleurs, les aciers inoxydables austénoferritiques sont relativement
peu sensibles au phénomeéne d’écrouissage. C'est ce que schémati-
sent les différentes courbes de la figure 40 pour un taux d’écrouis-
sage limité a 15 %. La comparaison des caractéristiques mécaniques
conventionnelles des principales nuances d’acier inoxydables en
fonction de leur structure est donnée au tableau 10.

L'effet de la structure est particulierement net sur I'allongement et
la limite d’élasticité a I'état recuit.

Quant a leurs propriétés physiques, elles sont intermédiaires
entre celles des nuances ferritiques et celles des nuances austéni-
tiques. Le tableau 11 en donne un résumé.

Tout comme pour les caractéristiques mécaniques, on peut
dresser un tableau comparatif des propriétés physiques des princi-

pales nuances d’aciers inoxydables. Ce résumé est donné au
tableau 12.

Tableau 10 - Comparaison des caractéristiques
mécaniques des principales nuances d’acier inoxydable

Limite Résistance = Allongement
d’élasticité  ala rupture a rupture
Structure

Rpo.2 Rm A
(N/mm?) (N/mm?) (%)
Ferritique ......cceceeenen 370 500 26
Austénoferritique..... 620 840 30
Austénitique.............. 270 620 56
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Tableau 11 - Principales propriétés physiques
des aciers inoxydables austénoferritiques

Coefficient ¢ acite  Resistivité
Masse Module de dilatation pac . "
N ’ L. thermique électrique
volumique d’Young | linéaire entre . 5 20 °C
20et200°Cc ~ mMassique a
(kg/dm3)  (N/mm?) (en10 K" (kg . K™")  (uQ.m)
7.8 200 000 13,0 500 0,8

Tableau 12 - Comparaison des propriétés physiques
des principales nuances d’acier inoxydable

Coefficient c ité  Résistivite
Module de dilatation - apacite ,fs';:".""te
” .. ermique @ electrique
Structure  d'Young I'znoe:;r;g; Erg massique  a420°C
(N/mm?) (en108K™") (Jkg. K™ (uQ.m)
Ferritique........ 220 000 10,0 460 0,60
tﬁ‘;jge”"fem 200 000 13,0 500 0,80
Austénitique... 200 000 16,0 500 0,73

2.5 Aciers inoxydables a durcissement
par précipitation

Les aciers inoxydables a durcissement par précipitation (DP) ou
precipitation hardening (PH) sont des alliages dont les caractéris-
tigues mécaniques sont obtenues aprés un traitement thermique a
une température moyenne (température de revenu) qui provoque le
durcissement grace a un phénomeéne plus ou moins complexe de
précipitation.

Comme cela est illustré dans l'article [M 4 540] (figure 21), les
aciers a durcissement structural peuvent étre classés suivant trois
catégories :

— les aciers a transformation martensitique directe dont le plus
courant est I'acier X6CrNiCuNb16-4/1.4542 (17-4 PH) ;

— les aciers a transformation martensitique indirecte appelés
aussi semi-austénitiques dont le plus courant est I'acier X7CrNiAlI17-
7/1.4568 (17-7 PH) ;

— les aciers austénitiques dont le plus courant est l'acier
X6NiCrTiMoVB25-15-2. C'est uniquement le phénomene de durcis-
sement structural qui permet d’obtenir leurs caractéristiques méca-
niques élevées.

En matiere de caractéristiques mécaniques, il est absolument néces-
saire de bien faire la différence entre les caractéristiques mécaniques
a I'état de livraison (tableau 13), qui n’est qu’un état intermédiaire, et
apres traitement de durcissement par précipitation (tableau 14).

ACIERS INOXYDABLES

Par contre, les propriétés physiques des principales nuances
citées aux tableaux 13 et 14 sont peu différentes. Elles sont résu-
mées au tableau 15.

Tableau 13 - Caractéristiques mécaniques a I'état recuit

Limite Résistance Allongement
d’élasticité = ala rupture a rupture
N
uance Rp 02 an A
(N/mm?) (N/mm?) (%)
X5CrNiCuNb16-4 940 1180 6
1.4542 (17-4 PH)
X8CrNiMoAI15-7-2
1.4532 (PH 15-7 Mo) 370 940 35
X7CrNiAl17-7 1.4568 280 900 35

(17-7 PH)

Tableau 14 - Caractéristiques mécaniques
apres traitement de durcissement par précipitation

Limite Résistance | Allongement
d’élasticité = ala rupture a rupture
Nuance
Rpo0,.2 R, A
(N/mm?) (N/mm?) (%)

X5CrNiCuNb16-4
1.4542 (17-4 PH) 1300 1200 8

X8CrNiMoAI15-7-2
1.4532 (PH 15-7 Mo)

X7CrNiAlI17-7
1.4568(17-7 PH)

1400 1450 7

1300 1400 9

Tableau 15 - Propriétés physiques des principaux aciers
inoxydables a durcissement par précipitation
apres traitement de durcissement
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Coefficient ¢, cite  Résistivité
Masse Module de dilatation . . "
N ” e . thermique électrique
volumique d’Young linéaire entre N 5 20 °C
20 et 200 °C massique a20
(kg/dm3)  (N/mm?) (en1078K™") (Jkg " K™)  (uQ.m)
7,7 200 000 11,2 460 0,80
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Aciers inoxydables

L'étude compléte du sujet comprend les dossiers :

— M 4 540 - Aciers inoxydables. Critéres de choix et structure ;

M 4 541 - Aciers inoxydables. Propriétés. Résistance a la corrosion ;
M 4 542 - Aciers inoxydables. Mise en ceuvre ;
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Définition et classification des aciers (A 02-025)

Aciers inoxydables. Partie 1 : liste des aciers inoxy-
dables (A 35-572-1)

Aciers inoxydables. Partie 2 : conditions techniques
de livraison des toles et bandes en acier de résis-
tance a la corrosion pour usage général. (2° tirage,
avril 1997) (A 35-5673-2)

Aciers inoxydables. Partie 3 : conditions techniques
de livraison pour les demi-produits, barres, fils
machines, fils tréfilés, profils et produits transfor-
més a froid en acier résistant a la corrosion pour
usage général (A 35-574-3)

Aciers et alliages de nickel réfractaires (A 35-584)

Détermination de la résistance a la corrosion inter-
granulaire des aciers inoxydables. Partie 1: aciers
inoxydables austénitiques et austénoferritiques
(duplex). Essais de corrosion en milieu acide nitrique
par mesurage de la perte de masse (essai de Huey)
(A 05-160)

Détermination de la résistance a la corrosion
intergranulaire des aciers inoxydables. Partie 2 :
aciers inoxydables ferritiques, austénitiques et

austéno-ferritiques (duplex). Essais de corrosion en
milieu contenant de I'acide sulfurique (A 05-159)

American Society forTesting and Materials (ASTM)

A262-98

Standard Practices for Detecting Susceptibility to Intergranular
Attack in Austenitic Stainless Steels

These practices cover the following five tests :

Practice A-Oxalic Acid Etch Test for Classification of Etch Struc-
tures of Austenitic Stainless Steels (Sections 3 to 7, inclusive),
Practice B-Ferric Sulfate-Sulfuric Acid Test for Detecting Suscep-
tibility to Intergranular Attack in Austenitic Stainless Steels
(Sections 8 to 14, inclusive),

Practice C-Nitric Acid Test for Detecting Susceptibility to Inter-
granular Attack in Austenitic Stainless Steels (Sections 15 to 21,
inclusive),

Practice E-Copper-Copper Sulfate-Sulfuric Acid Test for Detecting
Susceptibility to Intergranular Attack in Austenitic Stainless
Steels (Sections 22 to 31, inclusive), and

Practice F-Copper-Copper-Sulfate-50 % Sulfuric Acid Test for
Detecting Susceptibility to Intergranular Attack in Molybdenum-
Bearing Cast Austenitic Stainless Steels (Sections 32 to 38,
inclusive).
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Thainox Steel Ltd (Thailande)
Yieh United Steel Corp. (Taiwan)

)

e et Grande-Bretagne)
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AK Steel Corp. (Etats-Unis)
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Mexinox Trading, S.A.DEC.V. (Mexique)
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Pour en savoir plus ... Doc. P 950

a tomographie par absorption de rayons X est une technique non destruc-
tive qui permet la reconstruction d‘images « en coupe » d’un objet a trois

dimensions.

Son principe repose sur I’analyse multidirectionnelle de linteraction d’un
faisceau de rayons X avec la matiere, par enregistrement avec des détecteurs

du rayonnement transmis apreés traversée d’un objet.

Les données acquises lors de la prise de mesure (dont la durée varie d’une
fraction de seconde a quelques heures selon linstallation) sont collectées
suivant des orientations multiples dont le nombre et le pas sont fonction du

type d’appareil et de la finesse de résolution.

A Il'aide de ces données, une image numérique est calculée et reconstruite
mathématiquement en niveaux de gris ou de couleurs dont chacun traduit
point par point le coefficient d’atténuation local du faisceau incident. Celui-ci,
apreés calibration et étalonnage, peut étre traduit en échelle de densité.
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La tomographie a rayons X permet donc d’accéder au cceur de la matiere
pour en apprécier les variations d’absorptions radiologiques et les différences
de composition.

Elle permet également de localiser trés finement toute hétérogénéité, singu-
larité, vide ou inclusion présents dans un objet, ainsi que de Vvérifier
I'assemblage et le positionnement des ensembles mécaniques complexes.

Enfin, lorsque les temps d’acquisition sont compatibles avec les vitesses de
certains phénomenes physiques, la tomographie peut conduire a des mesures
dynamiques pour suivre, par exemple, I'évolution d’'un matériau soumis a des
contraintes.

Développée pour le domaine médical, cette technique prometteuse a adapté
ses paramétres au domaine industriel dont tous les secteurs peuvent bénéficier
des possibilités, que ce soit en aéronautique, dans le secteur automobile, en fon-
derie, dans I'industrie miniere ou pétroliére ou le secteur agroalimentaire.

La tomographie a rayons X est utilisée aussi bien en production, en phase de
prototypage ou lors de la mise au point des procédés de fabrication.

Cet article présente les principes mathématiques et physiques qui participent a
la technique tomographique. L’auteur insiste sur les paramétres importants
pour l'acquisition d’une image de qualité et souligne les écueils a éviter, ainsi
que les solutions a mettre en ceuvre pour éviter les artefacts nuisibles sur la
reconstruction, causes de diagnostics erronés en contréle non destructif. Il pré-
sente aussi les raisons du développement indéniable de cette technique, qui,
pour des contingences économiques de moindre colit, analyse précisément les
défauts présents au sein de la matiere et leur évolution possible pour les rendre
acceptables dans de nombreux cas, faisant passer la technique d’une stratégie
industrielle « zéro défaut » a une stratégie de « défaut admissible ». Enfin, grdce
aux progres réalisés sur les détecteurs et les calculateurs, la tomographie a
trouvé un champ d’expérimentation nouveau dans les haute et trés haute résolu-
tions, ainsi que dans le domaine de la reconstruction tridimensionnelle.

1. Principes physiques
et mathématiques

1.1 Atténuation des rayons X
par la matiére

Quand un faisceau paralléle de rayons X monochromatiques
d’intensité I traverse, a incidence normale, une quantité de matiere
d’épaisseur infinitésimale dx, le faisceau transmis est atténué de
I'intensité dI :

di=Iu dx
avec u coefficient linéaire d’absorption.

Cela conduit a la loi de Beer donnant l'intensité transmise par
une épaisseur x de la matiere :

I, =Iyehx (1)

avec Iy intensité incidente.

Dans le cas d'un matériau homogéne constitué de n éléments
avec les proportions exprimées en densité atomique (nombre
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d’atomes par unité de volume du matériau), le coefficient linéaire
d’absorption u peut s’écrire :

n
H =2Ni0'i
i=1

avec N; densité atomique de I'élément i,
o; section efficace de I'élément i.

La relation (1) peut faire intervenir explicitement la densité
volumique p du matériau concerné si elle est mise sous la forme :

ipx
I,=Ijer (2)
avec el coefficient massique d’absorption (souvent exprimé en
P cm¥g):
u <. O
—=Np Y w;—t (3)
P Z; 'A

avec N, constante d’Avogadro,
A; masse atomique de I'élément i,

w;  concentration pondérale de I'élément i dans le matériau
(Wi= NiAi/NA p)
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ou bien encore :

u .
avec = | =Np—t
(Pl AAi

La section efficace totale o; d'un élément i est elle-méme la
somme de sections efficaces qui décrivent chacune la probabilité
d’un événement susceptible de survenir a un photon X pour I'empé-
cher d'atteindre le détecteur, a savoir (pour un photon incident
d'énergie E< 1 MeV) :

- I'absorption du photon avec éjection d'un (photo)électron issu
d'une des couches électroniques de I'atome ;

— la diffusion cohérente (sans changement de longueur d’onde) ;

- la diffusion incohérente (effet Compton).

L'amplitude de chacun de ces termes dépend de I'énergie du
photon incident et donc de la longueur d’'onde du faisceau incident
et du numéro atomique Z de I'atome avec lequel il interagit.

Pour les photons X de faible énergie, le mécanisme dominant
est I'absorption du photon avec éjection d’un photoélectron, ce qui
explique aussi les sauts d'absorption observés chaque fois que
I’énergie du photon X atteint une valeur suffisante pour arracher
un électron d'un niveau atomique profond. Au-dela de quelques
dizaines de keV, la contribution de I'effet Compton devient
progressivement prépondérante jusqu’a ce que (au-dela de 1 MeV)
le phénomene dominant soit l'interaction du photon y avec le

champ électrostatique du noyau atomique, ce qui conduit a
I'absorption du photon incident et a la création d'une paire
électron-positron (par un effet de matérialisation).

Les figures 1a, b et ¢ [9] représentent I'évolution de la section
efficace, proportionnelle au coefficient linéaire d’absorption u, en
fonction de I'énergie E des photons pour trois éléments purs en se
limitant au domaine énergétique de la tomodensitométrie
conventionnelle (E <1 MeV). Dans le domaine 1 keV < E < 100 keV,
dominé par I'absorption photoélectrique au moins pour les
éléments moyens et lourds, de Z supérieur a 20 environ, la
remarque essentielle concerne la décroissance rapide de u (entre
les seuils) quand I"énergie des photons croit et, pour une énergie
de photons donnée, la croissance tres forte de u en fonction du
numéro atomique de I'élément concerné. Ces deux
comportements peuvent se résumer par une formule empirique du
type :

u=CZ423

avec C constante,

A longueur d’onde des photons X incidents.

Le tableau 1 donne les coefficients d’atténuation massique et la
densité de quelques matériaux. Ces données permettent de déter-
miner |'épaisseur x de matériau nécessaire pour introduire une
atténuation I, /Io= e 1=0,368 (ordre de grandeur d'une atté-
nuation significative sans étre totale).

D’apres [9], ces épaisseurs sont de I'ordre du millimétre pour le
carbone alors qu’elles ne sont que de quelques micrométres pour
I'or a E=10keV et qu’elles progressent d’'un ou deux ordres de
grandeur pour E =80 keV (figure 1).
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‘\C" 105 1 [ ‘\g 10 10 s f\g 106 N 10 .
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1 I 105 1 108 10  I\T
107! 1 10 102 108 107" 1 10 102 108 107" 1 10 102 108
Energie (keV) Energie (keV) Energie (keV)
(@) carbone Z=6 (b) cuivre Z=29 (©orz=79
I absorption totale (I' absorption photoélectrique)
II diffusion cohérente
III diffusion incohérente
1eV=1,60218-10"19y
1 barn = 10724 ¢cm?
Les trois contributions sont représentées avec la prépondérance de I'absorption photoélectrique aux basses énergies.
L'ordonnée donne I'épaisseur de I'élément pur, par le biais de x~1, qui conduit & une atténuation de e 1=0,368
Figure 1 - Section efficace totale de différents éléments pour des photons X de 0,1 keV a 1 MeV [9]
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Tableau 1 - Coefficient d’atténuation massique u/p (en 107 cm?/ g) pour divers matériaux
en fonction de lI'énergie
. Energie des photons (keV) Densité
Matériau 3
50 100 150 200 300 400 500 1000 (g/em”)
Aluminium 3,34 1,62 1,34 1,2 1,03 0,922 0,841 0,624 2,7
Cuivre 25,0 4,27 2,08 1,48 1,08 0,919 0,822 0,586 8,93
Fer 18,4 3,42 1,84 1,39 1,07 0,921 0,829 0,596 7,86
Tungsténe 54,0 42,9 15 7,38 3,02 1,8 1,29 0,639 19,3
Plomb 72,2 52,3 18,9 9,45 3,83 2,2 1,54 0,69 11,34
Béton 3,61 1,7 1,4 1,25 1,07 0,958 0,873 0,637 2,3
Polyéthyléne 2,01 1,70 1,53 1,40 1,22 1,09 0,995 0,727 0,92
Bakélite 1,91 1,58 1,42 1,30 1,13 1,01 0,921 0,673 12417
Os 3,27 1,74 1,47 1,32 1,14 1,01 0,925 0,675 1,742
Muscle 2,14 1,66 1,48 1,35 1,17 1,05 0,959 0,700 » 1
Eau 2,14 1,68 1,49 1,36 1,18 1,06 0,967 0,707 1
Air 1,96 1,51 1,34 1,23 1,06 0,953 0,870 0,636 0,0012

La conséquence concréte est qu'un petit précipité de quelques
micrométres de métal lourd comme I'or donne (a 80 keV et dans
une matrice transparente) un contraste (significatif) équivalent a
celui donné par une épaisseur cent fois plus grande de carbone.
Cela explique aussi la nécessaire ingestion de sels de bismuth
(Z=283) pour I'examen de I'abdomen d’un patient en radiologie
médicale.

Plus précisément, on peut calculer, a partir de la formule (1) la
sensibilité en radiographie X (c’est-a-dire son aptitude a discerner
une variation locale d’absorption u ou d’épaisseur x d'un petit
détail) ; sachant que la variation correspondante du taux de
comptage est au moins trois fois supérieure aux fluctuations statis-
tiques du nombre de photons transmis par la matrice, soit N,, on
a approximativement :

A(,ux)>i

N

quand A (ux) est plus petit que I'unité.

Les mémes phénomenes expliquent aussi I'impossibilité
physique d’observer des fissures ou cavités :

— dans des matériaux lourds et trop épais si I'atténuation expo-
nentielle dans de tels matériaux conduit a une absorption quasi
totale du rayonnement incident et donc a la suppression quasi
compléte du contraste correspondant ;

—dans un échantillon trop transparent qui introduit un bruit

statistique (=./N,) excessif.

En pratique, il est donc nécessaire d’ajuster I'énergie des pho-
tons incidents a I'épaisseur et a la nature de I'échantillon a radio-
graphier. La sensibilité optimale est atteinte quand I'épaisseur d de
I’échantillon est telle que :

d=2
u

Signalons enfin que la loi d'atténuation mise sous la forme (2)

explique le nom de densitométrie puisque I'exposant est propor-
tionnel a I'épaisseur massique px de I’échantillon alors que le coef-
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ficient u/p, quand il est explicité comme dans I'équation (3), est
indépendant de p et donc de I'état (solide, liquide, ou gazeux) de
cet échantillon.

1.2 Production et détection
du rayonnement X

1.2.1 Production du rayonnement X

La tomographie dite « classique » utilise comme sources de
rayonnement X des tubes scellés analogues a ceux utilisés en
radiologie médicale ou en radiologie industrielle (cf. [R 1400]
Contréle non destructif (CND)).

En tomographie basse énergie, le générateur délivre des
photons d’énergie comprise entre 40 keV et 100 keV.

En tomographie haute énergie utilisée en milieu industriel, la
source délivre un faisceau de rayons X d’énergie comprise entre
100 keV et 350 keV. Les flux délivrés sont intenses et la souplesse
d’exploitation permet des réglages trés précis par la haute tension
ou des filtrations. Pour des raisons physiques, le générateur doit
étre utilisé dans le domaine Compton du matériau examiné.

Le spectre des rayons X émis par ces tubes est constitué d'un
fond continu dG au freinage des électrons dans |'anticathode
auquel se superposent les raies caractéristiques de celle-ci
(figure 2) (cf. [P 2695] Spectrométrie d’émission des rayons X.
Fluorescence X et [P 2 645] Spectrométrie de masse — Principe et
appareillage). La distribution spectrale g (E) en fonction de I'éner-
gie E du fond continu est donnée approximativement par la
formule de Kramers [10] en négligeant I'absorption qui joue un
réle important aux faibles énergies :

glE)=kZ [(eV/E)-1]

avec V  tension appliquée au tube,

e valeur absolue de la charge de [Iélectron
(1,60218 x 10719 C),
k coefficent de proportionnalitt qui dépend des

caractéristiques physiques de la cible de conversion
(épaisseur, matériau, etc.)
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Figure 2 - Distribution spectrale des photons X émis
par une anticathode de métal lourd bombardée par des électrons
primaires de 150 a 300 keV

L’anticathode est presque toujours en tungsténe, métal réfrac-
taire et de numéro atomique Z élevé. Une augmentation de la
tension appliquée V fait croitre l'intensité des raies caractéristi-
ques, sans les déplacer suivant la loi [11] :

(eV/E, — 1163

avec E, énergie de la série spectrale X correspondante (pour le
tungsténe, elle est de 69,5 keV).

Le rayonnement X ainsi émis est polychromatique, ce qui
entraine que :

- I'expression (1) de la loi de Beer doit étre reformulée pour
prendre en compte la structure spectrale (multiénergétique) du
faisceau de rayons X émis ;

—on observe un phénomene de « durcissement » du spectre. En
effet, comme le montre le tableau 1, le coefficient d'atténuation
(noté w/p) pour une énergie considérée est moins sensible a la
nature des matériaux pour les gammes d’énergies plus élevées
(supérieures a 200 keV). Ainsi, en raison de la polychromaticité, on
observe une atténuation préférentielle des composantes spectrales
de basse énergie due a la modification de l'interaction entre le
rayonnement incident et le matériau constituant I'objet analysé.

1.2.2 Détection du rayonnement X transmis

Les détecteurs sont placés dans I'axe du faisceau, derriere I'objet
a analyser (figure 3) [13]. lls délivrent des signaux analogiques
issus de la création d'un courant proportionnel au nombre de
photons regus.

Trois types de détecteurs sont utilisés en tomographie :

—les détecteurs a gaz du type compteur proportionnel (xénon
sous pression, surtout dans les installations de basse énergie utili-
sées dans le domaine médical) ;

- les détecteurs semi-conducteurs (installations de tres hautes
énergies) ;

—les sondes a scintillation (germanate de bismuth BizGe30q;
(BGO) ou CdWO,) qui, associées a un photomultiplicateur,
convertissent les photons X en photons visibles.

Les détecteurs doivent permettre des temps d’intégration extré-
mement courts (fraction de seconde), ce qui impose des fronts de
montée et de descente du signal tres brefs afin d’obtenir une
réponse quasi instantanée aux fluctuations de la fluence du rayon-
nement X.

Copyright © -Techniques de I'Ingénieur —Tous droits réservés

Source \ Source Source

=

Objet a
analyser

N b "~

(T T ==
Détecteur Réseau de Réseau de
détecteurs détecteurs

(@ 17 génération (b) 2° génération (©) 32 génération

Réseau de
détecteurs

(d) 4° génération

(e) 5° génération

Les quatre premieres générations de tomodensitométres ont été
développées pour des applications médicales. La cinquieme génération
(tomographie tridimensionnelle avec détecteurs bidimensionnels) a été
développée pour des applications industrielles en voludensimétrie.

Figure 3 - Générations de tomographes [13]

1.3 Principes mathématiques
de la reconstruction

Consulter l'article Transformations fonctionnelles [A 1 240].

1.3.1 Principe général

M Théorie

Le principe général de la reconstruction est illustré par la
figure 4 sur laquelle le faisceau incident est supposé paralléle
(pour simplifier).

L'image a reconstruire est composée de m x n points, appelés
pixels (picture elements), affectés chacun d’un coefficient
d’absorption Hijs (ou d'une densité locale p,-]-) qu'il convient de
déterminer.

L'intensité mesurée par le détecteur k quand le réseau de
détecteurs est en position 1, soit I, est telle que :

I
in [TOJ -,
1k ij
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n positions: pvariede 1an

m détecteurs pour chaque position
k variede1am

q variedelam

On a mx ndonnées

Figure 4 - Principe général de la reconstruction : recueil
des données

Dans cette expression, la sommation porte sur I'ensemble des
pixels de la surface en forme de bande (hachurée sur la figure 4)
délimitée par la taille de la source et le détecteur élémentaire
concerné.

Il en est de méme pour toutes les positions successives (1 a n)
prises au cours des rotations relatives du couple source-détecteur
par rapport a l'objet.

En position p, le détecteur g mesure l'intensité I,,; donnée par
I'expression :

I
In [IO] oo ;pi’j’
]

pq

Ici, la nouvelle sommation prend en compte les pixels de la
seconde bande hachurée de la figure 4.

On établit ainsi un systéme d’équations linéaires dans lequel le
logarithme des intensités est déduit des mesures, et les Pij
représentent les inconnues a déterminer. Une inversion de matrice
doit permettre, en principe, d’exprimer ces inconnues en fonction
des intensités mesurées, a condition que le systeme admette une
solution, ce qui suppose au préalable que le nombre de grandeurs
mesurées soit égal au nombre d’inconnues. Cela impose n
positions angulaires distinctes (pour obtenir une image de mxn
pixels avec un réseau de m détecteurs), soit un pas de variation
angulaire A6 =180°n.

Exemple

Le pas de rotation de la source et des détecteurs (pour les instal-
lations de premiére, deuxieme et troisieme générations (figure 3) est
de I'ordre d'une fraction de degré pour une image de 512 x 512 pixels
(et 512 acquisitions simultanées). Pour un échantillon de 10 cm de
diametre, cela conduit a une taille de pixel (et donc a une résolution)
de I'ordre de 0,2 mm.
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Si, dans I'espace réel, on obtient un certain profil d’absorption
correspondant a un éclairement pris avec I'angle u@, dans l'espace
des vecteurs d'onde k, , ky, la transformée de Fourier de ce profil
correspond au méme angle u @ Les n profils discrets relatifs a un
méme échantillon (¢) obtenus avec n angles différents vont donner
I"étoile représentée en @dans I'espace réciproque.

Figure 5 - Principe général de la reconstruction : espace
des fréquences [15]

Dans la géomeétrie en éventail présentée sur la figure 7, les deux
matrices (intensités et densités) sont corrélées entre elles par la
transformation dite de Radon [14] [23] [A 1 240].

Sur le plan théorique, les limites introduites par la rotation pas a
pas peuvent étre déduites du théoréeme de la section centrale : un
objet peut étre représenté aussi bien dans l'espace réel (x, y) a
deux dimensions que dans I'espace des fréquences (k,, k).

Or, la transformée de Fourier du profil correspondant a la
projection de cet objet a deux dimensions est une section centrale
de la transformée bidimensionnelle de |'objet, c¢’est-a-dire une ligne
passant par 'origine de I'espace des fréquences. La rotation pas a
pas conduit donc a couvrir I'espace des fréquences (k,, ky) de droi-
tes passant toutes par l'origine et décalées angulairement A6
(figure B) [15]. Plus on s’écarte du centre, plus la couverture de
I'espace des fréquences est faible et plus la perte d'information sur
des petits détails est élevée quand on procede a I'opération inverse
(transformée de Fourier inverse) pour revenir a I'espace réel.

Ce raisonnement est généralisable a trois dimensions en substi-
tuant aux droites passant par l'origine dans I'espace des
fréquences des plans contenant I'axe k, (et donc |'axe de rotation
de I"échantillon) et ayant pour traces dans le plan kyk, les droites
évoquées ci-dessus.

Mentionnons pour mémoire qu’il est théoriquement possible de
peupler uniformément I'espace des fréquences en déplacant la
source X de facon aléatoire par rapport a I’échantillon.
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M En pratique, l'inversion de la matrice de Radon (512 x 512 a deux
dimensions et 512 x 512 x 512 a trois dimensions) introduit des
temps de calcul prohibitifs méme avec des ordinateurs de grande
capacité. On préfére donc y substituer des algorithmes de mise en
ceuvre plus rapide. Il s’agit principalement de méthodes de rétro-
projection filtrée (8 1.3.2) et de méthodes itératives (8 1.3.3).

1.3.2 Rétroprojection filtrée

La notion de rétroprojection (appliquée en général a la tomogra-
phie X) repose sur la démarche inverse de la précédente (et qui a
été illustrée sur la figure 3) : partant du profil obtenu sur le réseau
de détecteurs en position 1, on distribue uniformément I'intensité
collectée par un détecteur élémentaire a l'intérieur de la surface
limitée par la source et ce détecteur.

En procédant de méme pour chaque détecteur et pour les n
profils obtenus sous les n angles différents, la superposition des n
rétroprojections va délimiter I'objet et moduler les différentes
rangées introduisant des renforcements et des affaiblissements
qui restituent la structure interne de I'objet initial (figure 6).

En fait, la reconstruction n’est pas parfaite et on observe que la
rétroprojection d'un ensemble discret de n projections n’est pas
identique a l'objet initial (la rétroprojection d'un objet ponctuel
restitue une étoile a n branches). Pour améliorer la méthode, il faut
procéder a une déconvolution par la fonction de projection qui est
une fonction linéaire en k (vecteur d’'onde). La méthode de rétro-
projection filtrée consiste donc a prendre la transformée de Fourier
de chaque profil, ensuite a amplifier proportionnellement les
hautes fréquences (a I'aide d’un filtre) puis a revenir par transfor-
mation de Fourier inverse dans I'espace réel avant d’effectuer les
opérations de rétroprojection.

1.3.3 Méthodes itératives

Les méthodes itératives ont en commun une démarche par
approximations successives en supposant au départ une distri-
bution de densité p(x, y) plus ou moins arbitraire. On calcule
ensuite les projections que cet objet devrait donner, et on compare
le résultat avec les projections expérimentales pour corriger le
modele de départ. Aprés quelques itérations, la stabilité est en prin-
cipe atteinte si on incorpore dans le processus de reconstruction des
contraintes (c’est-a-dire des informations supplémentaires que I'on
connait sur I'objet) comme I'évidence de positivité de p (x, y).

1.3.4 Reconstruction en trois dimensions

Tous les développements précédents §1.3.2 et §1.3.3
concernent en fait la reconstruction d’'une coupe perpendiculaire a
I'axe z de rotation. La juxtaposition des n coupes successives
résultant des translations pas a pas de I'objet par rapport au plan
source-détecteur permet de mémoriser les données d’'un objet a
trois dimensions u (x, y, z). L'outil informatique permet de visuali-
ser ultérieurement I'image d’'une section quelconque de l'objet. Le
plan choisi n’est pas nécessairement perpendiculaire a I'axe de
rotation puisqu’il peut en particulier le contenir.

2. Outil tomographique

Née officiellement en 1971 a des fins d’applications médi-
cales, la tomographie X a beaucoup évolué depuis, tant dans le
domaine médical que dans le domaine industriel. Voir I'intérieur
d’'un objet pour en reconstruire la structure interne en trois
dimensions, domaine d’excellence de la tomographie, apparait
étre en effet un atout majeur dans la mise au point et la fabrica-
tion des piéces industrielles pour lesquelles la bonne qualité des
matériaux (absence de défauts) demeure la plus slre garantie
contre des faiblesses et fragilisations en fonctionnement.
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(@) le point de départ concerne les profils d'absorption obtenus
avec différents angles d'éclairement

v

@ on suppose que le profil observé vers la gauche correspond a des
absorptions uniformément distribuées sur des bandes horizontales

@ le profil obtenu vers le bas est supposé correspondre a des
absorptions uniformément réparties sur des bandes verticales

P r

iy

v

@ en procédant de méme pour les profils obtenus avec les autres
projections, on obtient une image de I'objet par rétroprojection

Figure 6 - lllustration du principe de rétroprojection

P 950v3 -7



Ce document a été délivré pour le compte de 7200034092 - // nc EDITIONS TECHNIQUES INGENIEUR // 217.109.84.129

TOMOGRAPHIE A RAYONS X

autour d'un axe vertical (la source et les détecteurs étant fixes)

Processeur
- — Disque Bande
o) ; O Q
N 0
>§~ Multiplieur \N/ |\E/|
\ 53 Amplificateur 0 M
\i‘\ _ Rétro-
> | i L [ projection (6} Calculateur Console
Détecteur Convertisseur U | -
T R
| E
Réseau de 0
détecteurs N
L'architecture représentée n'est qu'un compromis entre celle du scanner médical dans lequel @

I"échantillon est en fait horizontal et celle du scanner industriel dans lequel I'échantillon tourne

Visualisation

Figure 7 - Architecture d'un tomodensitométre (géométrie en éventail) et principales opérations de traitement du signal [13]

2.1 Architecture générale

2.1.1 Architecture d'un tomographe

Le dispositif le plus fréequemment rencontré s’appuie sur une
géométrie en éventail représentée (figure 7) [13].

Avec un tel dispositif, la résolution géométrique ry dans une
direction est fonction de la dimension S de la source et de celle D
d’'un détecteur élémentaire dans la méme direction :

D-S
rg=S+ W

(4)

Le grandissement géométrique M est de l'ordre de 2 quand
I’échantillon se trouve a mi-distance entre la source et le détecteur.

La résolution latérale obtenue (de I'ordre d’une fraction de milli-
metre) résulte du compromis entre la meilleure résolution possible
(celle qui tend a minimiser S et D) et la sensibilité qui conduirait,
pour un temps de mesure donné, a accroitre S (pour augmenter le
flux incident) et D (pour accroitre l'efficacité de détection de
chaque détecteur). La hauteur h des détecteurs qui définit I'épais-
seur des plans de coupe obéit au méme compromis.

Avec le dispositif en éventail représenté sur la figure 7, I'image
numérique en densité de I'objet dans le plan de coupe est déduite
des diverses données recueillies par I'ensemble des détecteurs
élémentaires au cours du mouvement de rotation.

Ce mouvement peut étre réalisé par I'objet lui-méme dans une
configuration fixe du couple source-détecteur (§ 2.1.3), ou inver-
sement (8§ 2.1.2).

Quand une exploration angulaire compléte de I'objet a été effec-
tuée suivant un plan de coupe, une translation suivant un axe z
permet de définir un plan de coupe adjacent au précédent qui est a
son tour exploré angulairement et ainsi de suite.

L’exploration de I'objet par la succession de rotations suivies de
translations pas a pas conduit a une acquisition de données qui
vont permettre la reconstruction tridimensionnelle de I'objet.
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Depuis la premiére mise en ceuvre d'une installation tomogra-
phique, la technique a subi plusieurs évolutions technologiques
qui sont symbolisées sur la figure 3.

Aujourd’hui, les configurations des installations tomogra-
phiques, qu’elles soient utilisées dans le domaine médical ou dans
le domaine industriel, sont dans leur grand principe trés voisines.
Toutefois, il apparait quelques différences essentiellement dues
aux contraintes d'utilisation dans chacun des domaines.

2.1.2 Contraintes liées aux applications médicales
de la tomographie

Les principales contraintes imposées par les applications médi-
cales sont de deux types :

— minimisation de la dose regue par le patient lors d'un examen ;
— immobilité du patient.

M Minimisation de la dose recue par le patient lors d’'un examen

Cette contrainte impose des durées d’exposition trés courtes et
I'utilisation d’une source de photons X fonctionnant avec une ten-
sion accélératrice maximale de 140 kV délivrant des photons
d’énergie moyenne de 80 keV environ. Ces parametres sont tout a
fait compatibles avec la nature peu absorbante des milieux traver-
sés essentiellement constitués d’eau et dont la densité avoisine
1g - cm3. Ces tomographes sont dits « basse énergie ».

La convention en imagerie médicale est de normaliser les coef-
ficients d’absorption linéaires mesurés ., par rapport a celui de
I'eau s, - Les coefficients d’absorption linéaires ainsi obtenus
sont exprimés en unités Hounsfield UH ou nombre CT suivant
I'expression :

CT=1000 £m—Heau

Heau

Dans cette échelle le nombre CT de I'eau, pris comme référence,
est 0, celui de I'air 1 000 UH et celui des tissus humains les plus
absorbants (les os) + 1 000 UH. L’'ensemble des milieux rencontrés
dans le domaine médical excédant rarement cette fourchette, la
plupart des scanners médicaux ont une possibilité d’affichage de
3000 UH a 4 000 UH avec une sensibilité de 1 UH.
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La rapidité des examens tomographiques (de |‘ordre de
quelques secondes par coupe) est obtenue grace a un nombre
élevé de détecteurs (souvent 1024). Pour tenir compte des
différences méme minimes existant entre les réponses de ces
multiples détecteurs, on étalonne l'instrument a partir de I'image
d’un cylindre rempli d’eau.

Le domaine des applications médicales du scanner concerne pra-
tiguement toutes les parties du corps humain avec une résolution
de I'ordre de 0,5 mm environ pour la localisation de tumeurs éven-
tuelles ou le diagnostic de malformations accidentelles ou perma-
nentes. La tomographie a rayons X est un outil d’'investigation tres
général qui n’est supplanté ponctuellement que par quelques autres
techniques et pour des investigations tres spécifiques (§ 4).

B Immobilité du patient durant I'examen

Le lit de contention doit rester strictement immobile, ce qui
conduit a réaliser une rotation (rotation translation, dans certains
cas) du couple source-détecteur. Dans le cas d’examens dans la
région cardiaque, la durée habituelle de prise de mesure des
coupes est encore réduite pour éviter les distorsions des images
restituées qui seraient associées aux battements du cceur. Les
temps de prise d'information a la réalisation des coupes tomogra-
phiques sont de I'ordre de la fraction de seconde [22].

2.1.3 Contraintes de la tomographie industrielle

Par rapport a la tomographie médicale, la tomographie indus-
trielle présente I'avantage de ne pas subir les contraintes relatives
a la minimisation des doses. De méme, la piéce expertisée lors
d’'un examen industriel peut, le plus souvent, subir des rotations
rapides sur elle-méme sans préjudice. Il en découle directement

que les installations congues dans une finalité industrielle sont
basées sur une configuration géométrique ou source de
rayonnement X et détecteurs restent fixes alors que la piéce,
montée sur un plateau circulaire horizontal, tourne dans le champ
autour d’'un axe vertical (figure 8).

L'avantage d’'une telle configuration est indéniable sur le plan
mécanique et nécessite une maintenance et des réglages lége-
rement moins pointus que dans les configurations médicales.

La grande diversité des matériaux rencontrés dans le domaine
industriel (des mousses trés faibles densités jusqu’aux flats de
propergol) et la panoplie infinie des géométries de pieces pouvant
aller de I'échelle centimétrique, voire millimétrique, jusqu’a des
dimensions de plusieurs meétres (piéces aéronautiques par
exemple) nécessitent une gamme bien plus étendue du nombre CT
que la gamme utilisée en tomodensimétrie médicale (tableau 1).
Compte tenu des différents ordres de grandeur des coefficients
d’absorption des pieces observables, les dimensions L de celles-ci
peuvent effectivement varier énormément; la restitution d'une
image composée de n x n pixels ou de nx nx nvoxels (éléments de
volume) avec une valeur de n, ajustable, pouvant aller jusqu’a 1 024
se fait avec une résolution égale a L/n. Pour accorder cette résolu-
tion a celle définie par la taille de la source et du détecteur
[expression (4)] et surtout a celles définies par I'épaisseur de la
coupe et par le pas de mesure en translation, les hauteurs de coupe
et la largeur de collimation des tomographes industriels sont en
général ajustables (entre une fraction de millimeétre et plusieurs mil-
limétres). De méme, les détecteurs doivent posséder une dynami-
que de mesure tres élevée (10 000-100 000) pour pouvoir traiter le
maximum de cas. Enfin, leur temps de réponse doit étre suffisam-
ment court pour pouvoir absorber les variations brutales du coeffi-
cient d’absorption pouvant survenir au cours des translations.

Salle de controle
0O Pl 0O P e 0O P e 0O " P 0 10O " P 0 0 O]
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Ordinateur central Unité de reconstruction

d’acquisition = .
multivoie =
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o—T1
—
[ ]

Analyse d'images

-
9 |
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. 7 o
2. Console
o
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Figure 8 - Constitution d’un tomographe industriel a rayon X (TIX)
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2.1.4 Architecture d'un tomographe industriel
a rayons X (TIX)

La réalisation générale des tomographes a vocation industrielle
(figure 8) est donc articulée autour de deux grands ensembles
principaux : le systéme d’acquisition des données et le systéme de
reconstruction (ou réformation) et d’analyse des images. Pour
répondre aux attentes des utilisateurs, ces systemes s’inscrivent
dans une conception modulaire qui donne beaucoup de souplesse
aux installations [12].

2.1.4.1 Systeme d’acquisition

Le role du systeme d’acquisition est d’effectuer la saisie et le
prétraitement des mesures d’atténuation, indispensables a la
reconstruction de la coupe.

Il se compose :

— du générateur de rayonnement X ;

—du banc mécanique de positionnement et de balayage de
I'objet ;

—de I'’ensemble de détection associé a I'électronique de numéri-
sation.

Un ordinateur de gestion permet d’exécuter les programmes
d’animation, de contrdle et de dialogue avec I'utilisateur. Le banc
mécanique assure le balayage de la piéce dans le faisceau de
mesure et le positionnement en z du plan de coupe.

Le positionnement du support de I'objet nécessite une grande pré-
cision suivant I'axe de translation ou s’effectue la mesure. En particu-
lier, le centre de rotation doit étre parfaitement connu. Son réglage
passe par un alignement minutieux du faisceau de rayons X.

C’est le banc mécanique qui apparait comme I'élément le plus
variable d'un tomographe. C’est en effet sur lui que I'on fait porter
les contraintes spécifiques du contréle a effectuer. Ses parametres
(diametre du plateau, hauteur des courses, poids) dépendent direc-
tement du type et de la nature des piéces a examiner.

2.1.4.2 Systéeme de reconstruction et d’analyse des images

Le systéme de reconstruction et d'analyse des images met en
ceuvre l'algorithme de reconstruction avec une rapidité et une
précision suffisantes c’est-a-dire, en temps réel (affichage a I’'écran
en quelques secondes avec une résolution minimale de 512 x 512),
pouvant atteindre jusqu’a 2 048 x 2 048 dans le domaine médical.

Il se compose :

—d’un ordinateur de moyenne puissance ;

—de périphériques standard (console, disque optique, bande
magnétique...) ;

— d’une unité plus spécifique dédiée a la reconstruction d’'images ;

—d’une unité de visualisation et/ou d’analyse d'images équipée
d’un terminal couleur.

L'utilisation de la couleur sur les terminaux offre de grandes possibi-
lités au niveau des documents, mais peut s’avérer une géne pour
I'interprétation dans le cas de |'appréciation de phénomenes discrets
tels que des défauts. En effet, il ne faut pas perdre de vue que I'ceil
humain pergoit mieux les contrastes des palettes en noir et blanc [39].

Aujourd’hui, des solutions purement logicielles tendent a
remplacer les associations ordinateur — cartes spécialisées de jadis
pour effectuer ces reconstructions. Elles permettent d’accéder a
des temps de reconstruction tout a fait acceptables.

2.2 Performances en matiere
de résolution

L’extension de I'utilisation de la tomographie dans le domaine
industriel, notamment avec l'arrivée sur le marché de nouvelles
machines, et la gamme trés étendue des interactions rayon-
nement/matiére, a nécessité la mise en ceuvre d'une réflexion de spé-
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cialistes et utilisateurs de la technique (groupe de travail créé en 1996
a la Confédération frangaise pour les essais non destructifs COFREND)
afin d’en définir et cerner ses performances en matiere de résolution.

Ce travail a permis de créer un groupe CEN (CEN/TC138/WG1) a
I’échelle européenne sous la direction de AFNOR et de déboucher
au dépdt en 2008 de quatre normes en tomographie dans
lesquelles sont validées les méthodes de mesure de la résolution
initiées par le groupe COFREND.

NF.EN16016-1 Essais non destructifs — méthode par rayon-
nements — tomographie informatisée/Partie 1 : Terminologie

NF.EN16016-2 — Partie 2 : Principes, équipements et échantillons
NF.EN16016-3 — Partie 3 : Fonctionnement et interprétation
NF.EN16016-4 — Partie 4 : Qualification

Les performances comparées des éléments de quelques types
génériques de chaines tomographiques recensées en France sont
données dans le tableau 2.

2.2.1 Résolution spatiale et résolution en densité

Les améliorations obtenues depuis quelques années dans la
mise en ceuvre des détecteurs (détecteurs plans flat panel) et les
développements nombreux vers les installations hautes réso-
lutions de microtomographie (§ 2.3.2) et trés hautes résolutions de
nanotomographie ont permis d’atteindre des résolutions de plus
en plus fines.

On parle aujourd’hui de performances en résolution spatiale
allant de 10 um pour les installations hautes résolutions de micro-
tomographie (§ 2.3.2) a 1,4 mm pour les accélérateurs linéaires de
trés haute énergie.

La résolution moyenne des appareils industriels de haute éner-
gie (énergie maximale allant de 420 kV a 600 kV) varie de 50 um a
300 pym selon le type de contrdle et de piece examinée.

La résolution en densité (appelée aussi résolution en opacité)
peut varier selon le cas de 0,2 % pour du propergol solide avec un
accélérateur haute énergie, a 3 % maximum dans les cas les plus
défavorables correspondants a des mesures par microtomogra-
phie (avec une énergie du faisceau incident de 150 keV).

Globalement, cette résolution varie entre 0,5 % et 1 % pour les
appareils haute énergie (TIX) mais peut diminuer jusqu’a 0,1 % si
le controle s’assortit d'une phase d’étalonnage de précision.

2.2.2 Notion de bruit, analyse des influences
et remeédes

Résolution spatiale et résolution en densité dépendent fortement
du rapport signal sur bruit, c’est-a-dire de la statistique de
comptage. Cette statistique de comptage peut étre améliorée soit
en augmentant simplement le temps d’acquisition, soit en amélio-
rant le pouvoir d’arrét (efficacité de détection) des détecteurs, soit
en réduisant le rapport rayonnement diffusé sur signal. Ce dernier
point est obtenu par des collimations du faisceau et la mise en
ceuvre de techniques alliant comptage et mesure spectroscopique
des photons détectés.

Minimiser I'écart entre la « valeur mesurée » et la « valeur
vraie » nécessite d’intervenir a plusieurs niveaux :

— les écarts systématiques sont corrigés par étalonnage avec une
référence connue ;

—les dérives peuvent étre annulées en asservissant les para-
metres indirects pouvant avoir une influence sur le fonction-
nement de l'instrument (température, tension d’alimentation...) et
en surveillant le vieillissement des composants ;

- les fluctuations aléatoires (bruit) dont on souhaiterait réduire
I'amplitude en vue d’obtenir I'instrument « idéal », proviennent de
paramétres insuffisamment asservis, qui peuvent étre cachés
(défauts d’isolation, parasites) et qui sont des dérives de haute
fréquence de moyenne nulle, qu’il est possible d’annuler « en y met-
tant le prix » (fabrication mieux maitrisée, précautions d’emploi).
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Tableau 2 - Performances comparées des éléments de quelques types génériques de chaines

tomographiques recensées en France

Dispositif
caractéristiques

Microtomographie

Haute énergie

Large volume

Trés haute
énergie

Médical

Type d’appareil

2° génération

2°® génération

2° génération

2 génération

3¢ génération

Générateur X

Taille foyer 10 a 20 um 1a45mm 1,5a 35 mm 2 mm 1,2 mm
Haute Tension utile 100 a 200 kV 100 a 450 kV 100 a 420 kV 2a6MVet8MV 80 a 130 kv
Intensité maximale 0,4 mA 10 mA 3,6 mA Mode pulsé 100 mA
Cuivre Cuivre
Filtration additionnelle Cuivre 0 a 1 mm ou aluminium Cuivre 0 a 5 mm Acier 3 a 30 mm e
N ou aluminium
0a5mm
Epaisseur maximale
examinable (a tension utile
maximual) :
® Aluminium 80 mm 340 mm 320 mm 1500 mm 40 mm
® Acier 40 mm 120 mm 100 mm 300 mm 5 mm
Détecteurs X
Type Scintillateur : BGO Scintillateur : BGO | Scintillateur : BGO Seml—cgg_(li_lgcteur : Gaz : xénon
Nombre/Type 31 + 1/linéaire 31 + 1/linéaire 31 + 1/linéaire 25/linéaire 1024 + 11/linéaire
Hauteur de coupe typique 0,2a08mm 0,6 a7 mm 2210 mm 1a15 mm 1,5a 10 mm
Résolution spatiale 40 um 100 a 300 um =~ 300 um 1,4 mm 1,2 pl/mm a 10 %
Efficacité 99 % a 200 keV 99 % a 200 keV 99 % a 200 keV 40 % a 4 MeV 65 % a 80 keV
Dynamique de mesure =~ 10° =~ 10° =~ 10% = 10° codage sur 12 bits
Géométrie
Champ d'acquisition 80 mm 500 mm 2400 mm 500 mm 420 mm
(diameétre maximal)
. s . . . Variable : =1 h
Temps moyen d’acquisition Varlas:)eu.r ;7155 mn 3 é\g?)nrzra]?rtep-our pour un objet =5min pour 34a136s
A L de 2000 mm 1125 projections pour un tour
projections 775 projections NN
de diametre
Piéce maximale :
e Hauteur / diameétre 220 mm/80 mm 1000 mm/500 mm 6000 mm/ 500 mm/500 mm 1000 mm /
2300 mm 520 mm
* Masse 2,3 kg 50 kg 3000 kg 50 kg 200 kg
Reconstruction
60 s 60 s
en ligne/2 min en ligne/2 min 60 s en ligne/4 5 min pour 1125 10 s pour 1 024
Temps pour image pour image min pour image projections image projections et
1024 x 1024 1024 x 1024 1024 x1 024 1024 x1 024 image 512 x 512

et 775 projections

et 775 projections

Taille du pixel programmable de programmable de programmable de programmable de s?ai)r? Ig'?/z:Temur
P 10 um a 2,5 mm 10 um a 2,5 mm 10 um a 2,5 mm 100 um a 2,5 mm
de champ
Mesures

1 % typique 0,2% o o
Résolution en densité 1a3% 05a1% 0,1 % sur propergol <1% sur densn:?

., . de 0,56 a 2 g/cm

si étalonnage solide
Précision dimensionnelle +40 mm £50 um ~0,1203mm ~0,3mm ~0,2203mm
typique
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Notes du tableau 2
BGO germanate de bismuth (Bi;Ge301,).

pl/mm a 10 % : paires de lignes a 10 % de |'énergie maxi-
male. On utilise dans ce cas des mires formées de paires de
lignes (fils absorbants) plus ou moins espacées et on mesure
le pouvoir résolutif de I'appareil par la possibilité de voir dis-
tinctement la séparation de ces lignes. Plus un appareil est
résolutif, plus il a de facilité a distinguer des lignes trés voisi-
nes. Les bons appareils arrivent a des résolutions de 4 a
5 pl/mm.

Efficacité : pouvoir d’arrét.

Dynamique de mesure : elle correspond a un facteur de
densités optiques. L'échelle des densités étant logarithmique,
un détecteur de 5 décades mesure avec une bonne résolution
des densités optiques de 1 (blanc) a 5 (noir) et étale sa dyna-
mique de couleurs (ou de gris) entre ces deux extrémes.

Temps de reconstruction : temps de calcul nécessaire pour
afficher une image reconstruite.

Temps de ligne: temps total entre le lancement d'une
coupe et l'arrivée de I'image a I'écran. Le calcul de I'image
s'effectue dés que les premiéres acquisitions sont faites. Il
s’'oppose au temps en différé, beaucoup plus long, pour lequel
le calcul débutait apres les séquences d’acquisition.

2.2.2.1 Analyse du bruit

Toutefois, il existe un bruit irréductible, le bruit quantique ou de
grenaille, di a la double nature onde/particule de la matiére et du
rayonnement, lesquels se manifestent sous forme de « grains » et
interféerent comme des ondes. L'électricité, la lumiere, les rayons
X, ont cet aspect granulaire : la charge électrique ou I"énergie du
rayonnement électromagnétique sont multiples d’une quantité
minimale élémentaire (quantum). La fonction de répartition des
grains (mesurée) fluctue ainsi autour d’'une densité moyenne
(carré du module de I'onde). La loi statistique représentant cette
fluctuation est une loi binomiale, trés bien représentée a partir de
trois ou quatre particules par la loi de Poisson (cf. [A 165] Probabi-
lités). Selon cette loi, la variance (le « bruit » au carré) est égale a
la moyenne (signal), d’ou la formule :

o =N (5)
avec ¢ écart type du bruit,

N nombre moyen de particules mesuré par voie (ou pixel).

Si le rapport signal sur bruit augmente, le signal croit néces-
sairement, mais le bruit également (cependant moins vite que le
signal).

Dans un équipement bien congu, seuls ces derniers phéno-
menes fixent les limites de détection.

Le bruit se caractérise donc par une dispersion des valeurs des
pixels de I'image appartenant a une plage normalement
homogeéne en densité (donc en éclairement).

Les constructeurs prétendent que des écarts de densité de
I'ordre du centiéme, voire du millieme, sont décelables. Une ana-
lyse plus détaillée permet de constater que cela est vrai dans les
cas les plus favorables qui concernent des échantillons binaires
constitués de précipités de métaux lourds dans des matrices peu
absorbantes (hétérogénéités abruptes) mais que des gradients de
composition affectant des éléments légers et plus ou moins
uniformément distribués sur toute la coupe sont plus difficiles a
déceler (hétérogénéités diffuses).

De facon plus précise, il faut signaler que la procédure de
reconstruction amplifie d'un coefficient @ le bruit dans I'image
restituée par rapport au bruit statistique relatif a chaque acqui-
sition (projection de Radon § 1.3) car la tomographie, opération
inverse de la projection, « dérive » le signal.
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Le coefficient d’amplification w est tel que :

avec B coefficient numérique de I'ordre de I'unité,
@ diamétre de I'échantillon,
Ax résolution obtenue.

Exemple

Pour un nombre de pixels (®/Ax) égal a 256, w= 15, cela implique
que, si I'on souhaite une précision de I'ordre de 1 % sur la reconstruc-
tion de I'image, le bruit statistique relatif a une acquisition donnée
doit étre inférieur a 1 %0. Cette condition s'avére trés contraignante
sur le temps d'acquisition puisque le rapport signal sur bruit est

JNp =1000, soit Np = 108 photons « détectés » par pixel.

On note ici l'intérét de détecteurs de haut pouvoir d'arrét
(détecteurs HPA), permettant d’optimiser I'efficacité de détection,
ce qui suppose en pratique que I'amplitude du bruit « interne » par
voie de mesure soit inférieure a I'amplitude du bruit quantique.

Le bruit est également d, mais a moindre échelle, a la numéri-
sation et aux algorithmes de traitement ou de reconstruction. C’est
un phénomeéne inhérent a la mesure.

Le rapport bruit sur signal peut donc étre minimisé en agissant
sur tout ce qui permet d’améliorer la statistique de détection du
signal utile c’est-a-dire :

—en réduisant la proportion de signal diffusé parasite (en amé-
liorant la sélectivité angulaire des collimations (figure 9) et sélecti-
vité en énergie du détecteur en mode compteur) ;

— en augmentant le nombre de photons détectés par voie ou pixel
(augmentation de la dose machine, diminution de la distance source
— détecteur, réduction des épaisseurs de filtres au strict nécessaire,
accroissement du temps d’acquisition, en élargissant la collimation
si cela ne conduit pas a augmenter la proportion de signal diffusé).

X diffusé

X transmis (information)

Film (détecteur plan
Vu en coupe)

s__ Ny
N Y
N+ Neif

(@) sans collimation
Translation relative de I'objet

4

Scanner

- (vu en coupe)

X3

- Objet

Collimateur Collimateur

s N,

_ tr

o N,

tr
(b) avec collimations

S signal N,
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o écart type de bruit

Ng;z nombre de photons X diffusés

Figure 9 - Effets du bruit di au rayonnement diffusé parasite

Copyright © —Techniques de I'Ingénieur —Tous droits réservés



TOMOGRAPHIE A RAYONS X

Ces moyens sont cumulables.

Le rapport signal sur bruit n'est cependant pas le seul
facteur jouant sur la performance globale. Pour un flux de
photons détectés donné au niveau du détecteur (influant
directement sur la statistique), la taille du foyer de rayons X, le
grandissement, le pas d’échantillonnage angulaire en acqui-
sition et la taille de I'image reconstruite (valeur ou dimension
du pixel) sont des parametres jouant sur la résolution spatiale.

2.2.2.2 Bruit et résolutions

L'approche suivante que |'on doit a Brooks et Dichiro [45] est
trés intéressante a étudier. Elle est résumée par la formule :

1 /2
o = (m] (6)

h  épaisseur de coupe,

w dimension du plus petit objet discernable (pas
d’acquisition),

avec D dose,

o facteur de qualité spécifique de la machine utilisée,
qualifiant sa mécanique et son électronique.

Cette formule met en évidence toute la difficulté de trouver en
tomographie les conditions les meilleures possibles selon les
objectifs que I'on se fixe et qui sont dans tous les cas issus de
compromis.

Pour accéder a une bonne résolution spatiale, il faut diminuer le
pas d’acquisition w et I'épaisseur de coupe h, mais qu’alors on
augmente sensiblement le bruit o qui varie comme l'inverse de la
racine carrée de et de h, d'apres la relation (6).

La résolution en densité est caractérisée par la déviation stan-
dard 6 exprimant le plus petit écart appréciable entre deux zones
de densité.

Elle dépend, suivant une autre formule de Brooks et Dichiro, de
la dimension p du pixel en millimetres, de I'épaisseur h de la
coupe, du niveau moyen u de densité de I'image et du facteur o de
qualité spécifique de la machine utilisée :

S=u %
H \Dhp3

Pour un flux de rayons X fixé (photons X/mm?2), plus le pixel est
petit, moins les photons détectés sont nombreux et plus le « bruit
quantique » augmente suivant la dégradation de la statistique
[relation (5)]. Cela a pour résultat de dégrader la résolution spa-
tiale effective du capteur d'image qui n’est plus la pleine largeur a
mi-hauteur (cas limite idéal) mais la pleine largeur au n® de la
hauteur avec n> 2 (2 définissant l'intervalle de confiance).

La relation entre la résolution spatiale et le bruit s’écrit [41] :

avec N; (photons/mmz) flux de photons incidents,

n  pouvoir d'arrét du capteur (section efficace
macroscopique),

p  (mm) largeur du pixel,
S signal,

le facteur 2 signifiant que I’'on a choisi ici un intervalle de confiance
a2o.
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Figure 10 - Résolution spatiale en fonction de la largeur du pixel
et de I'efficacité de détection

Si le contraste, défini par C=(S- Sy)/S, ou S représente le signal
total et Sy le fond, est inférieur a 1, cette relation devient :

_ _2CyN;np
CJNinp -2

Du point de vue de la résolution spatiale, une dégradation du
contraste équivaut donc a une plus faible efficacité de détection ou
a un flux incident disponible plus petit, et en tout cas, a un bruit
plus élevé, ce qui a des répercussions importantes sur le choix du
détecteur et sur la qualité des mesures. Ces considérations
statistiques (pouvoir d’arrét, bruit, contraste) conduisent a
I’'existence d’un optimum (figure 10) pour la dimension du pixel,
qui dépend du flux de photons X a détecter. L'optimum [42] [43]
est légérement déplacé en tenant compte du théoreme de
Shannon (fréquence limite de Nyquist) sur le pas d’échantillon-
nage (longueurs d’onde spatiale situées au-dessus de la droite).

Rappelons que le pouvoir d'arrét est la perte moyenne
d’énergie d'une particule par distance parcourue, en MeV/cm.

2.2.3 Artefacts en tomographie

La bonne qualité des images produites en tomographie est
indispensable pour accéder a une reconstruction la plus exacte
possible des objets et il est déterminant de pouvoir s’affranchir au
maximum de toutes les perturbations de celles-ci, qu’elles soient
dues aux parameétres des éléments de la chaine, aux conditions
d’acquisition ou aux objets expertisés. Ces perturbations sont
appelées artefacts et sont citées de facon non exhaustive ci-apres
(figure 11) [51].

Les variations du durci nment du fai 1 (Beam hardening)
(parties plus ou moins absorbantes de I'objet traversé) influencent
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Détecteur linéaire

Volume complet Coupe avec foyer
Source : CEA Valduc d’émission X stable

rayonnement X

Coupe avec dérive du
foyer d’émission X

@ stabilité du foyer d’émission de

@ durcissement de
spectre

Figure 11 - Visualisation de quelques artefacts couramment rencontrés en tomographie [51]

de facon trés importante le flux incident au niveau du détecteur, et
donc la résolution en densité, en raison des variations
concomitantes du coefficient linéique d’absorption u des maté-
riaux. Sur une rotation complete, les épaisseurs de matiere traver-
sée ne sont pas identiques et il peut y avoir dans le cas d'objets
trés denses ou trés absorbants, des projections ou I'on note des
saturations qui accroissent certains niveaux de gris de facon artifi-
cielle (figure 11a). Lors de l'interaction rayonnement-matiere, les
composantes chromatiques du rayonnement les plus faibles sont
atténuées plus rapidement que les autres, ce qui introduit une
modification de l'interaction avec la matiére lors de I'acquisition
des données. Le résultat de ce phénoméne se traduit par une

P 950v3 - 14

variation de la densité optique sur I'image reconstruite dite « effet
cuvette » (cupping effect). Les solutions pour corriger cet effet
sont de plusieurs types :

—incorporation de filtres métalliques qui provoquent le durcis-
sement du faisceau avant I'entrée dans le matériau, ce qui peut
étre également réalisé avec des matériaux divers comme un
casque d'eau ou du platre (domaine médical) ou des pieces
« papillon » complémentaires des pieces controlées. Ces pieces
sont aussi utilisées dans le cas de pieces a angles vifs pour éviter
les artefacts de « traits de travers » (voir ci-apres) ;

— correction par traitement numérique et remise a plat.
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Les erreurs de parallaxe, qui, si la divergence du faisceau ne
peut pas étre négligée, doivent étre compensées en utilisant un
algorithme de tomographie qui en tienne compte.

Les artefacts en anneaux (figure 11b) appelés souvent « ring
artefact » sont dus a la présence, dans la matrice des pixels, de
pixels « morts » provoquant une perte locale d’information se
traduisant par une mauvaise interprétation des données par I'algo-
rithme de reconstruction, ce qui conduit a un effet circulaire centré
sur le centre de rotation de la piece examinée. On peut les détecter
en réalisant deux images de champ sans objet avec intensité
différente. Une fois détectés, on leur donne une valeur obtenue
soit par lissage a l'aide d'un filtre médian, soit par interpolation
avec les valeurs des pixels les plus proches.

Les variations de gain [48] sont dues au fait que les pixels du
détecteur ont des réponses différentes a un méme flux incident.
S’il arrive que le circuit de lecture donne une amplification
différente a chaque ligne de pixels traités, la variation de signal de
plein flux peut atteindre 6 %. Pour s’en affranchir, il faut évaluer la
réponse en gain du détecteur en utilisant une image de plein flux
(dite de blanc), obtenue en I'absence d’objet et a un flux d’émis-
sion (hors saturation) maximal.

Le courant d’obscurité [48] est un courant de fuite faible dans
les photodiodes qui se manifeste par un signal léger en I'absence
totale d’émission de photons. Il constitue un bruit dont la valeur
moyenne peut étre mesurée par l'intégration de plusieurs images
effectuées sans émission. L'image moyenne ainsi obtenue (appe-
lée « image d'offset ou de noir ») doit étre soustraite lors des
acquisitions sous flux.

Les flous d'image sont des artefacts liés au rayonnement diffusé
(figure 11¢). Pour s’en affranchir, on utilise des collimations
secondaires de type grille que I'on place entre I'objet et les
détecteurs.

Les instabilités du foyer d’émission du rayonnement X peuvent
provoquer des décalages d'images et donc des dédoublements
d'objets lors de la rétroprojection.

Les artefacts dus a la rémanence du détecteur s’apparentent a
des effets de mémoire brouillant les images tels des flous, et
souvent dus a des vieillissements de tout ou une partie des
composants d'un détecteur sous l'effet du rayonnement (par
exemple, le noircissement du verre au plomb d’une caméra a scin-
tillateur).

Les artefacts dits « traits de travers » peuvent étre dus a des
effets de pointe (angles vifs ou inclusions fines et absorbantes
dans les piéces) (figure 11d) et a des effets d’'ombre (sous densifi-
cation apparente locale inhérente aux effets de pointe). Une action
logicielle et la mise a plat a I'aide de « blancs » de référence
peuvent les corriger totalement ou en minimiser les effets.

Les artefacts apparents de visualisation sont des artefacts indé-
pendants de l'acquisition et dus a une mauvaise visualisation des
images (choix des fenétres de visualisation inadapté, LUT de
couleurs). lls conduisent a une interprétation erronée de celles-ci.
On peut les éviter par un réglage attentif de ces parameétres de
visualisation adapté a chaque image reconstruite et a la prise en
compte des informations connues sur les pieces contrélées (maté-
riaux, zones spécifiques, géométrie, informations sur les fabrica-
tions et connaissance par le fabricant des éventuels « avatars » de
fabrication).

Enfin, les artefacts de traitement peuvent également induire des
erreurs dans les valeurs de la densité reconstruite si certaines
conditions ne sont pas respectées (le nombre de directions de
projection k doit étre égal au nombre de pixels (n = ®/Ax) contenus
dans une coupe projetée.

Nota : LUT pour Look Up Table (table de conversion)
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2.2.4 Améliorations de la détection : nouveaux
détecteurs

2.2.4.1 Techniques d'imagerie

Les techniques d’imagerie tomographique sont en évolution
rapide, notamment au niveau médical. Les mots-clés en sont réso-
lution et rapidité, ce qui implique sensibilité et seuil de détection
trés bas. Parallelement, le besoin en résolution spatiale demande
une résolution en énergie pour rejeter le rayonnement diffusé (cas
des détecteurs fonctionnant en « compteur ») en vue d’améliorer la
détection et la résolution spatiale des zones de faible contraste.

L'interaction entre un photon X et le matériau du détecteur se
caractérise par une section efficace (probabilité) d'interaction et un
dépot d’énergie qui a lieu dans un volume de dimensions non
négligeables. L'absorption du photon incident met en mouvement
une cascade de particules secondaires contenant :

—des électrons rapides (8 1.1) (effet photoélectrique, effet
Compton, création de paires) ;

—des photons diffusés (diffusion Compton, Bremsstrahlung,
cf. [P 2 625] Analyse de surface par ESCA - Principe et instrumen-
tation.

Le nombre d’interactions dans le détecteur dépend de la quan-
tité de matiére disposée sur le trajet des rayons X et la résolution
spatiale du détecteur dépend de la dimension de la forme en
« poire » du dépot d'énergie. Le besoin en sensibilité nécessite
donc d’accroitre I'épaisseur des détecteurs, et la cascade de dépot
d’énergie peut alors atteindre sa dimension latérale maximale sans
limitation.

Or, le seuil de détection d'un équipement bien concu est fixé par
la statistique de nature quantique du rayonnement détecté (un tel
instrument peut étre dit « quantique »). Cette condition est remplie
si le bruit «interne » du capteur est inférieur a I'amplitude de
signal due a une seule particule détectée (le photon X unique). Il
peut alors servir a compter les photons (compteur). Dans ce cas, il
est possible de mesurer leur énergie « individuellement », voire
d’analyser temporellement le front de montée du signal pour
chaque photon individuellement (spectrométre) ou encore d’enre-
gistrer la « forme » de la tache de dépot d’énergie, ce qui permet,
en mode « compteur » exclusivement, de rejeter les photons diffu-
sés de basse énergie (seuillage en énergie) et de préciser les
coordonnées du point d’'interaction du photon X (barycentre de la
tache, méthode du centroide).

Lorsqu’a cause d'un débit de dose trop important, on doit inté-
grer I'énergie totale des photons ayant atteint les pixels, I'imageur
travaille en « dosimeétre sensible a la position ». Dans ce cas, pour
améliorer le compromis « sensibilité — résolution », il faut mettre
en ceuvre des techniques spécifiques. Pour réduire le rayonnement
diffusé, on utilise alors des collimations trés sélectives en
direction : matrice de trous de collimation visant la source X. Il faut
ensuite lire localement |'énergie déposée dans le volume de
détection épais : structuration matérielle du matériau du détecteur,
« feuilletée » ou «fibrée » par analogie avec les fenétres
constituées d'un faisceau de fibres optiques qui guident la lumiere.
Les pixels « fibres » du capteur remédient de la sorte a I'étalement
latéral qui se produirait au détriment de la résolution spatiale dans
un détecteur épais non segmenté. On sait aujourd’hui tailler des
cristaux scintillateurs de BGO en aiguilles de 4 cm de long et de
0,6 mm de section carrée, et assembler ces cristaux.

Les techniques de I'imagerie numérique bénéficient aussi des
progrés constants en matiére d’électronique, d'informatique et de
nouveaux matériaux. Les évolutions dans la constitution des
détecteurs furent pour l'essentiel des retombées directes de la
physique des particules. Cette discipline a contribué a rendre les
détecteurs plus performants, plus rapides, plus compacts, direc-
tement numériques et donc d’utilisation plus facile et a les intégrer
dans des appareillages plus légers et moins volumineux. Pour
finir, ces détecteurs fournissent aujourd’hui une qualité d'image
bien supérieure pour une dose réduite de plus d'une décade.
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Face aux détecteurs plus anciens qui reposaient sur le principe
de la conversion indirecte (scintillation puis détection de la
lumiére), des détecteurs semi-conducteurs épais de type CdTe
(tellure de cadmium), a conversion directe, permettant d’augmen-
ter d’'un facteur 10 environ le nombre de charges collectées par
interaction, ont été développés. C'est grace aux progres obtenus
dans leur réalisation (on peut atteindre des surfaces de plus de
10 cm?2) qu’ils ont contribué a développer toutes les techniques de
contréle a basse énergie utilisées dans le domaine médical (mam-
mographie, dentaire, obstétrique). En effet, ils ont I'avantage de
présenter une incomparable résolution de I'énergie. La création
des paires électron-trou est facilitée, ce qui les rend 10 fois plus
sensibles que les détecteurs a gaz et 100 fois plus sensibles qu’un
scintillateur. Cette meilleure résolution d’énergie vient du fait que
la fluctuation des charges collectées est moins importante avec,
pourtant, davantage d'ionisations primaires. lls présentent
d’excellentes linéarités dues au fait que le seuil de perte d’énergie
est tres faible. lls sont trés rapides puisque le temps d’arrivée des
charges induites est de I'ordre de quelques nanosecondes.

2.2.4.2 Gamma caméra a scintillateur

La gamme caméra a scintillateur segmenté utilise un scintil-
lateur dense découpé en fines aiguilles afin de préserver l'infor-
mation spatiale. La scintillation se propage dans chaque aiguille
(qui joue le réle de guide de lumiere) pour étre enregistrée a sa
sortie par un capteur sensible a la lumiére comme, par exemple,
un film ou un dispositif de transfert de charge CCD (Charge
Coupled Device).

On peut utiliser les scintillateurs sous forme de poudre agglomé-
rée dans un liant, sous forme de dépdbts d'aiguillettes en couche
mince (Csl, Nal...), sous forme de fibres (plastiques, verres scin-
tillants) ou sous forme de scintillateurs cristallins taillés.

Le principal inconvénient des imageurs radiographiques a
scintillateur cristallin segmenté réside dans leur co(t car ils néces-
sitent la découpe et I'assemblage minutieux de trés nombreux
éléments. Par ailleurs, il est difficile d'obtenir un assemblage
parfaitement régulier et dont la sensibilité ne varie pas trop d'un
segment a un autre. La correction de ces défauts implique la mise
en ceuvre de traitements numériques de I'image, plus ou moins
élaborés, qui induisent une perte supplémentaire sur la qualité de
I'image finale (rapport signal a bruit et résolution effective).

Une solution alternative pour réaliser des systémes d’imagerie
radiographiques a haut pouvoir d’arrét et bien résolus spatialement
est de coupler directement un scintillateur cristallin monolithique
dense et (ou) épais a une caméra CCD au moyen d’un objectif opti-
que. Néanmoins, la technologie de fabrication des cristaux perfor-
mants (a densité et rendement lumineux élevés) tels que le BGO
(Bi4Ge3013), le LSO (Lu,SiOs:Ce) ou le LYSO (Luy(1_y)Y2xSiOs:Ce) ne
permet pas de produire des blocs de dimensions suffisantes pour les
applications courantes (le besoin typique est de 300 x 300 mm?2, voire
méme de 400 x 400 mm?). Le LYSO et le BGO, par exemple, peuvent
actuellement s’obtenir en blocs présentant un rendement lumineux
uniforme et sans aucun défaut majeur jusqu’a des dimensions
d’environ 70 x 100 mm? et 80 x 250 mm? respectivement (et, pour
des épaisseurs allant jusqu’a 30, voire méme 40 mm). Pour réaliser
des scintillateurs de grand format (supérieurs a 100 x 100 mm?), il
est possible d'utiliser des cristaux de Csl ou de Nal qui s’obtiennent
dans des dimensions typiques de 200 x 200 mm? et 400 x 400 mm?
respectivement. Néanmoins, de nombreux défauts sont présents
dans ces cristaux et ils sont plus ou moins hygroscopiques. De plus,
les performances du dispositif d'imagerie radiographique sont
moins bonnes avec des cristaux en Csl ou en Nal qu’avec les cristaux
plus denses (tels que BGO, LSO, LYSO).

Les propriétés des principaux scintillateurs denses sont
résumées dans le tableau 3.

Pour pallier cette limitation dimensionnelle, le scintillateur peut
étre constitué d'un assemblage de plusieurs plaques de cristaux
scintillants selon une technique spécifique permettant de limiter
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I'effet des interfaces sur I'image radiographique : ces nouveaux
scintillateurs sont appelés Crystal Assembly X-ray (CAX)
converters et sont distribués par Saint-Gobain Cristaux. Les
gammas caméras équipées CAX converters sont utilisées depuis
plusieurs années par le Commissariat a I'énergie atomique CEA
sur des générateurs de rayonnement X de haute énergie
(multi-MeV) dans le cadre d’expérimentations en détonique et
produisent des images de qualité supérieure a celles obtenues
avec les générations précédentes d’'imageurs en service.

Si nécessaire, on amplifie le flux lumineux émis (par exemple
avec une galette de microcanaux) et, afin d’adapter la taille de la
matrice de cristaux scintillants au diameétre du tube intensificateur,
une réduction géométrique est souvent utilisée. Cette fonction est
réalisable par un cone réducteur en fibres optiques ou un objectif a
lentilles. Au bout de la chaine de conversion optoélectronique, la
lumiére est enregistrée sur un capteur (CCD, CMOS...).

Un imageur a deux dimensions a matrice de cristaux scintil-
lateurs, réalisé au CEA, a permis d’obtenir des images avec des
doses inférieures a 10 urad. Sa résolution spatiale (largeur a
mi-hauteur de la réponse impulsionnelle), de I'ordre de 1,2 mm, a
été en 2002 la meilleure parmi les imageurs ultrarapides de haut
pouvoir d'arrét et pouvant fonctionner en mode intégrateur.

Dans le cas d'un capteur linéaire (barrette de scanner), on sait
atteindre des performances presque deux fois meilleures en réso-
lution, en réalisant un empilement de plaquettes de cristaux et de
lames métalliques denses de 250 um d’épaisseur. La valeur du
pixel, obtenue en additionnant I'épaisseur d’une plaquette et d'une
feuille de métal (de plomb par exemple), vaut donc 500 um (le
rayonnement attaque les plaquettes par la tranche, le plan des
plaquettes est perpendiculaire a la direction de la barette).

2.2.4.3 Matrice de photoconducteur

Le principe de ce détecteur repose sur le phénomene de la pho-
toconduction caractérisé par une forte diminution de la résistance
interne sous irradiation. Lorsque la résistivité intrinseque d’un
semi-conducteur est suffisamment élevée (supérieure a
10'° Q/cm), la quantité de charges collectée par les électrodes
disposées de part et d’autre du matériau est représentative du
signal constitué par les particules ionisantes recues. Le courant
photo-induit augmente linéairement avec le flux d’énergie déposé
par le rayonnement incident. Pour obtenir un fort pouvoir d'arrét, il
faut employer un matériau dense, épais et de numéro atomique Z
élevé. Le choix peut se porter sur le silicium a basse énergie
(spécialement vers 70 keV) ou sur le CdZnTe, mieux adapté a la
haute énergie (de I'ordre du MeV).

La « pixellisation » du matériau peut étre réalisée par le biais
d’'un champ de polarisation établi au moyen d'une matrice d'élec-
trodes qui assurent la mesure locale des charges en conservant la
distribution spatiale de l'information en vue de l'imagerie. La
disposition des électrodes est la méme que sur un détecteur a
micropistes. Chaque segment de I'électrode définit, sur une
plaquette de photoconducteur, un pixel qui est lu indépen-
damment grace a la configuration du champ de polarisation. Un
détecteur « bidimensionnel » peut étre obtenu en juxtaposant des
plaquettes (capteurs linéaires) a électrode segmentée.

Exemple

Un démonstrateur de 2 048 pixels de 1 mm? (soit 34 mm x 65 mm)
a été réalisé par le CEA. Son seuil de détection, inférieur a 0,5 purad,
est uniquement dd & la fluctuation statistique des photons X détectés
(bruit quantique). Le seuil de saturation est déterminé par la dynami-
que de I'électronique analogique (dans cet exemple 10 mrad). Sa
résolution (pleine largeur a mi-hauteur de la réponse impulsionnelle)
est de I'ordre de 1,3 mm pour un pas et une dimension de pixel de
T mm.

Ce type de technologie est aujourd’hui tres performant : seuil de
détection quantique, grande plage de linéarité, rapidité.
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Tableau 3 - Propriétés des principaux scintillateurs denses (données en gras) mesurées réellement

Temps
Nature (g/:ms) w (‘3:::1)MeV (nfn) Indice photons/MeV :ﬁ g%/::rglilszfg:ael
(ns)
BaF? 4,89 5,934 220 a 310 1,49 1800 0,8
10 000 630
Bi;Ge304, (BGO) 7,13 3,623 480 2,15 700 60
7 500 300
CaWO, 6,1 4,417 430 1,92 6 000 6 000
CdWO, 7.9 3,425 470 2,3 15000 15 000
CeF3 6,16 4,669 340 1,62 4200 27
300 200 3
Csl(Na) 4,51 6,159 420 1,84 39 000 630
Csl(TI) 4,51 6,159 540 1,80 59 000 800
Csl pur 4,51 6,159 315 1,80 2 300 116
Gd,SiOg:Ce 6,71 4,125 440 1,85 10 000 60
Nal:TI 3,67 7,769 415 1,85 38 000 230
100 %
ZnWO, 7,87 3,454 480 2,2 10 000 5000
CsGd,F7:Ce 6,6 4,267 340 6 080
Lu,SiOg:Ce 7,4 3,695 420 1,82 30 000 40
LuPO4:Ce 6,53 4,051 350 4 400 23
YAIO3:Ce 5,35 5,703 390 1,94 19700 31
Bi4Siz04, 713 3,659 480 2,06 1200 100
CdF, 6,64 4,430 540 1,55 200 10
LaF3:Ce 5,94 4,902 290 1,7 220 26,5
340 1890 185
LaF3:Nd 5,94 4,902 173 1,7 1800 6
Luq gY2Si0O5 :Ce 7,10 3,770 420 1,81 32000 40
(LYSO)
PbCO3 6,6 3,870 475 2,0 800 90
PbSO,4 6,4 4,068 340 1,85 5500 55
Cul 5,62 5,084 430 2,35 600 0,5
PbWO, 8,2 3,095 460 2,3 490 40
Yb,03 9,17 2,861 350 100 0,5
Zn0:Ga 5,61 5,386 385 2,02 15 000 0,7
Gd,0,S:Pr,Ce 7,34 3,704 510 35 400 3000
KLuyF5 7,5 3,65 165 300 <2
LiBaF3 5,2 5,70 195 1400 0,8
Y,SiOg:Ce 2,7 415 1.8 45 000 80
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2.2.4.4 Amplification gazeuse

Ce type de détecteur utilise en général un convertisseur métal-
lique (plaque ou fil d'un matériau a numéro atomique de Z élevé), de
haut pouvoir d’arrét, plongé dans le gaz d'une chambre a amplifica-
tion proportionnelle. Les électrons arrachés au convertisseur métal-
lique sont amplifiés par un phénomeéne d’avalanche dans le gaz.
Cette amplification, qui reste « proportionnelle », est également a
I'origine d’une émission lumineuse dans |'ultraviolet susceptible
d’étre lue par une caméra CCD ou tout autre dispositif sensible
d’enregistrement de la lumiére.

Un démonstrateur de haut pouvoir d’arrét (supérieur a 30 %) de
dimension relativement importante (200 mm x 200 mm) a été
réalisé ; il permet d'enregistrer des images en utilisant un accélé-
rateur comme source de rayonnement X (impulsions de 5 us). Sa
dynamique en rayons X va du photon unique a plus de
1000 photons/mmz. Le flou spatial de cette technologie (pleine
largeur a mi-hauteur de la réponse impulsionnelle, dite LSF) est de
2 mm pour un détecteur intégrateur a convertisseur a deux dimen-
sions épais structuré en lames (de type store vénitien) et devrait
atteindre 500 um avec un « micro pattern gaseous detector ». Cette
technologie en pleine évolution devrait permettre la réalisation de
scanners tomographes présentant une bonne résolution spatiale et
de trés grandes dimensions.

2.3 Extension aux domaines extrémes :
trés haute énergie et haute résolution

La géométrie et la nature des objets contrdlés en tomographie
pouvant s’avérer hors des possibilités des appareils médicaux ou
industriels existants, et les besoins en controle devenant de plus
en plus exigeants par ailleurs sur le plan des résolutions, de
nouveaux tomographes spécifiques ont été développés dans deux
domaines : celui de la trés haute énergie (supérieure a 450 kV), et
celui de la haute résolution.

2.3.1 Tomographie a trés haute énergie

La tomographie dite a « trés haute énergie » peut étre réalisée a
partir de deux types de sources :

— des sources gammagraphiques (cobalt 60) (comme sur le site
du CEA a Cadarache) ;
—un accélérateur linéaire générateur de photons X.

L'absorption du rayonnement dans la matiére n’est plus, dans ce
cas, gouvernée principalement par I'effet photoélectrique, mais par
d’autres phénoménes comme la diffusion Compton ou la
formation de paires électrons-positrons.

En I'occurrence, l'interaction photon X/matiére dans la gamme
d’énergie utilisée (2 a 15 MeV) se trouve régie par une loi ou
I'atténuation est directement proportionnelle a la densité. Par
ailleurs, les trés forts débits de dose employés et la grande
dynamique de mesure favorisent le rapport signal/bruit et
permettent d'utiliser des filtres en énergie de forte épaisseur en
acier qui absorbent les basses énergies et contribuent a diminuer
I'effet de durcissement de spectre (§ 2.2.3). A titre d’information,
avec un bon étalonnage sur cales d’épaisseurs en gradins, la
précision sur la mesure de la densité absolue pour un volume
d’analyse de quelques centaines de millimétres cubes est de
I"ordre de 5/1 000.

Les installations de ce type, opérationnelles sur le plan industriel,
sont toutefois peu nombreuses. Parmi elles, citons celle du centre
« computer tomography » de I'EMPA (Swiss Federal Laboratories for
Materials Science and Technology) a Dubendorf dont I'installation
fonctionne avec un Linac 4/6 MeV et une barrette de 63 détecteurs
scintillateurs (CdWO4) en cours d'amélioration.

Une seconde installation (Xylon) est située a Hambourg et
fonctionne avec un accélérateur linéaire de 9 MeV.
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2.3.2 Tomographie haute et trés haute résolution

La résolution obtenue avec des appareils de tomographie
conventionnelle est au mieux d'une fraction de millimétre. Pour
des investigations plus fines (micrométriques et aujourd’hui nano-
métriques), il est indispensable d’améliorer la résolution latérale,
ce qui ne peut s’obtenir qu’avec des sources de rayonnement X
dédiées, des réseaux de détecteurs dont la taille élémentaire est
réduite et des pieces de plus petite taille. Comme il a été dit plus
avant, la résolution dépendant des dimensions de la source et des
détecteurs, on ne peut accéder a des résolutions micrométriques
pour une reconstruction bidimensionnelle de la coupe d'un objet
par une image 1024 x 1 024 que si la région imagée de cet objet
est de I'ordre du millimétre carré.

L’énergie utilisée pour faire de la microtomographie doit étre en
général plus faible que celle mise en ceuvre en tomographie
conventionnelle mais résulte de toute fagcon, d'un compromis entre
la taille de I'objet examiné et I'absorption de celui-ci. Rappelons
que pour accroitre les contrastes, il est toujours préférable de
travailler avec les énergies les plus faibles possible. La gamme
d’énergie utilisée est souvent comprise entre 5 keV et 30 keV [17].
Elle peut étre obtenue soit avec des sources dites a « microfoyer »,
soit avec un rayonnement synchrotron.

2.3.2.1 Microtomographie « microfoyer »

Ce type de tomographie peut étre réalisé a I'aide d'un géné-
rateur de rayons X « microfoyer » du commerce (foyer d'une a
deux dizaines de micrométres) ou en utilisant un microscope élec-
tronique a balayage (MEB) comme source de rayons X
« microfoyer » (figure 12) [20].

Le faisceau d'électrons @ génere les rayons X dans une anticathode en
forme de film mince @ . Limage X obtenue par projection @ est
convertie en image visible par un phosphore et est lue par une caméra
(®) a dispositif de transfert de charge (CCD).

On peut commander la rotation de I"échantillon autour d'un axe
horizontal@alors que différentes cathodes peuvent étre utilisées
successivement par simple translation de leur support @

Les fonctions élémentaires du microscope a balayage sont conservées,
avec notamment la possibilité d’obtenir des images par détection
d’électrons secondaires@et de rayons X@des anticathodes ou
directement de I’échantillon (par escamotage du support d’anti-
cathode).

Figure 12 - Principe de la microtomographie « micro foyer » [20]
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Le faisceau de rayons X issu du synchrotron (a droite) traverse I'objet
en position centrale. Un phosphore convertisseur transforme I'image
X en image visible qui est reprise par une lentille pour étre projetée
sur un faisceau de fibres optiques et lue par une caméra a dispositif
de transfert de charge. La rotation de I'échantillon autour d'un axe
vertical est commandée par un moteur pas a pas.

Figure 13 - Principe de la microtomographie par synchrotron [18]

Dans ce dernier cas (MEB), la taille de la source de rayons X est
inférieure au micrométre. Dans cette technologie le rayonnement
X est généré par le bombardement par le faisceau d'électrons (du
microscope a balayage) d’une anticathode en forme de film mince
qui donne donc naissance a un faisceau divergent de rayons X
(dont la longueur d’onde est caractéristique de la nature de I'anti-
cathode). Le phosphore convertisseur de photons X en photons
visibles reprend I'image d'absorption X agrandie par projection sur
un écran. Cette image est ensuite numérisée directement par la
caméra CCD refroidie par effet Peltier. La résolution latérale de ce
dispositif s’apparente a celle d'un synchrotron (§ 2.3.2.2) et est
limitée par la taille S de la source.

Avec un générateur « microfoyer » de 200 kV, les résolutions
spatiales et densimétriques raisonnablement atteintes sont respec-
tivement de I'ordre de 40 um et de 0,3 a 0,5 % suivant la nature et
la géométrie des pieces. La technologie dans ce cas étant la méme
que pour les tomographes industriels haute énergie (double
balayage translation-rotation), c’est le pas de translation qui définit
en fait la résolution spatiale de I'installation [19].

2.3.2.2 Microtomographie par synchrotron

Les synchrotrons, comme celui de I'ESRF (European Synchro-
tron Radiation Facility) implanté a Grenoble, constituent des
sources de photons X extrémement brillantes.

Le principe de la microtomographie par synchrotron est schéma-
tisé sur la figure 13 [18].

La radiation incidente est monochromatisée a I'aide d'une lame
monocristalline de silicium qui permet d’obtenir, par diffraction sur
les familles de plans (111), un faisceau présentant un spectre étroit
(AE=103%keV) centré sur I’énergie utile a I'examen. L'avantage
d’'un rayonnement monochromatique est de pouvoir s’affranchir
des phénoménes de durcissement de faisceau, générateurs des
artefacts de reconstruction des images (8§ 2.2.3).

Apres le monochromateur, le faisceau est dirigé sur I'échantillon
qui, monté sur un plateau tournant, peut étre orienté selon diverses
incidences. L'image intermédiaire résultant de I'absorption des
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rayons X par |'échantillon est convertie en image visible par un
phosphore (luminophore) convertisseur de photons X en photons
visibles. Cette premiére image est de grandissement unitaire sur
I’écran convertisseur, ce qui est d au fait que la radiation synchro-
tron délivre un faisceau de rayons X paralléles alors que le faisceau
de rayons X divergent introduit un grandissement géométrique M
compris entre 10 et 100. L'imageur est une caméra qui délivre une
image bidimensionnelle de I'objet. La caméra est constituée d'un
écran fluorescent qui, placé derriére I'échantillon, émet un rayonne-
ment lumineux, et d'une caméra CCD délivrant des images numéri-
ques de I'écran. Ce dernier est en oxysulfure de gadolinium dopé au
terbium et est suffisamment mince pour que I'image lumineuse ait
une résolution spatiale de I'ordre de quelques micrometres.

Par application de I'expression de la résolution géométrique (4),
on constate que la résolution latérale est limitée a quelques micro-
metres par la taille individuelle des grains de phosphore.

Par ailleurs, la tres forte cohérence spatiale du faisceau synchro-
tron engendre un phénomeéne supplémentaire appelé « contraste
de phase » (§ 2.3.2.3).

En nanotomographie, on peut donner I'exemple d’une ligne spécifi-
que sur le synchrotron « SOLEIL » appelée « Ligne d'imagerie 3D
haute résolution » (projet NANOIMAGES X). Bénéficiant d'un faisceau
X intense (5 a 25 keV), cohérent et fortement collimaté & 200 m de la
source, cette ligne sera entre-autres, dédiée aux études structurales et
fonctionnelles dans le domaine de la recherche sur la texture poreuse
des catalyseurs et des roches réservoirs de faible perméabilité. Le but
de ces études réalisées notamment dans le cadre du projet NANOIMA-
GESX (IFPEN) est de pouvoir suivre ces matériaux en conditions opéra-
toires pour mieux appréhender les mécanismes physiques des
procédés catalytiques ou de récupération d'hydrocarbures [47].

2.3.2.3 Microtomographie a contraste de phase

Le contraste de phase permet d’accentuer par une sensibilité
trés supérieure le contraste généralement rencontré sur une
imagerie de microtomographie classique. On I'utilise surtout dans
le cas ou la distinction entre matériaux est rendue difficile en
raison de leur trop faible différence d’atténuation lors d'une inte-
raction avec un rayonnement X. Il faut toutefois que le faisceau
présente une excellente cohésion spatiale (cas du synchrotron de
I'ESRF), mais cela peut également se rencontrer sur certaines
installations de « microfoyer » comme celle du CEA sur le centre
du Ripault. Fonctionnant en réflexion a une tension de 60 kV, cela
permet de réaliser des tomographies dont la résolution est
inférieure a 4 um sur des pixels de 2,5 um.

Grace a cette cohésion spatiale du faisceau, chacune des interfaces
présentes dans un échantillon (interface entre deux constituants par
exemple ou sauts de densité faibles en bordure de fissuration, de trou ou
d’inclusion) se traduit, au niveau de I'écran, par I'apparition d’une figure
de diffraction qui souligne, par des franges d'interférence, les disconti-
nuités du milieu. On place une caméra a environ un métre de I'échan-
tillon pour enregistrer clairement ces figures de diffraction, ce qui
correspond au régime de Fresnel. L'acquisition se fait de la méme facon
qu’en tomographie classique avec des mesures dans différentes posi-
tions angulaires d'un échantillon dans le faisceau d’émission. Le
faisceau est rendu monochromatique par sélection d'une bande d’éner-
gie trés étroite obtenue par diffraction de Bragg sur un cristal de silicium.

Parmi les matériaux les plus fréquents analysés ainsi, on trouve
les composites carbone-carbone (figures 14 et 15) [51] et les
composés a base d'aluminium et de silicium.

Une premiere reconstruction est effectuée sans prendre en
compte le contraste de phase ; les ligaments y apparaissent creux
(artefact).

Sur I'image (c) une optimisation logicielle est effectuée pour cor-
riger I'aberration de la caméra.
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Figure 14 - Tomographie a contraste de phase réalisée a I'ESRF sur
un échantillon de mousse de carbone [51]

2.3.2.4 Conclusion et exemples

L'intérét de la microtomographie est donc de permettre d’accéder
sur de petites piéces a des résolutions tres fines apportant des ren-
seignements indispensables pour la compréhension des structures
et de certains mécanismes, que ce soit dans le domaine médical ou
dans le domaine industriel. Elle s’applique sur des échantillons plus
épais que ceux analysables en microscopie électronique, sur des
échantillons situés dans un environnement gazeux ou liquide et,
dans le cas d'objets biologiques, elle permet de les observer in vivo
sans les artefacts entrainés par leur amincissement et leur dessicca-
tion comme c’est le cas en microscopie électronique.

Exemples : citons les travaux d'une équipe du laboratoire de
contréle non destructif par rayonnements ionisants (CNDRI) de I'Insti-
tut national des sciences appliquées (INSA) concernant I'étude de
|'endommagement de matériaux composites par microtomographie a
I'ESRF ou la caractérisation de la structure osseuse par tomographie
avec un « microfoyer » [37] [38].

Plus réecemment encore, rappelons que des scientifiques ont réussi
a I'ESRF, grace a la tomographie X, a filmer la transformation du sable
en verre [29]. Une image 3D de la réaction en cours a été acquise
toutes les 15s avec une résolution spatiale de 1,6 um, ce qui a
permis d'observer les contacts entre éléments et le passage de
matériaux de type granulaire a I'état de verre fondu. Cela ouvre la
porte & de nombreuses nouvelles études en fonction de divers para-
métres (taille de grains, température etc.) dans le but d'optimiser la
fabrication des verres en diminuant la quantité de défauts produits
dans cette phase délicate, tout en rendant ces modes de fabrication a
la fois plus rapides et plus économes en énergie.

3. Evolution de la tomographie

Les raisons de cette évolution tiennent en quatre points essentiels.

1- A ses débuts, réputée « technique colteuse », car basée sur de
grosses installations commercialisées en petit nombre, la tomogra-
phie se développe depuis une dizaine d’années grace a l'arrivée sur
le marché d’installations de toutes tailles, de mise en ceuvre plus
facile, et livrées souvent aux utilisateurs en « kit » par des ensem-
bliers qui associent les éléments indépendants de la chaine (source,
détecteur, supports de mouvements multi-axes et logiciels).

2- L'évolution des logiciels et calculateurs de grande capacité, ainsi que
celle des détecteurs (aujourd’hui en conversion directe et surfacique pour
la plupart), offre la possibilit¢ d’'une acquisition et d'un traitement de
grands volumes de données en des temps de plus en plus courts. Cela
conduit a I'acquisition des données et a une reconstruction tomographi-
que directement en 3D. Ainsi, la tomographie a gagné, a la fois en temps
d'acquisition mais également, en qualité de reconstruction, car I'acquisi-
tion en 3D remplace I'empilement des coupes d'autrefois, et supprime les
problémes inhérents de reconstruction des objets aux interfaces. Les
temps de calcul prohibitifs d'il y a quelques années ont été réduits, égale-
ment grace a I'optimisation d'algorithmes utilisant des cartes graphiques
en paralléle.

3- La normalisation récente de la tomographie a permis d’affir-
mer sa notoriété grace a des textes indispensables a I'expansion
des marchés.

Une premiére reconstruction (images@ et (b)) est effectuée sans prendre en compte le contraste de phase ; les ligaments y
apparaissent creux (artefact). Sur les images (¢) et @ une optimisation logicielle est effectuée pour corriger I'aberration de la
caméra (grille) et le décentrement de I'axe de rotation légerement incliné.

440 ym

Figure 15 - Tomographie a contraste de phase réalisée au CEA Le Ripault sur un échantillon de

en réflexion 60 kV [51]
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de carbone a I'aide d'un « microfoyer »
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4- L'utilisation industrielle a connu un changement de cap
important, a la fois pour des raisons économiques et pour des
raisons techniques. Essentiellement qualitative a ses débuts, elle
répond aujourd’hui a des besoins quantitatifs précis qui visent a
mieux cerner les défauts détectés dans les piéces tomographiées.
En s’appuyant sur une modélisation des comportements des maté-
riaux et une prévision de leur durée de vie, la tomographie s’insére
dans une stratégie industrielle qui a évolué du « zéro défaut » au
« défaut admissible ». Analyser un défaut, c’est en connaitre préci-
sément sa nature et ses dimensions ainsi que sa localisation au
sein du matériau, pour en prédire son éventuelle acceptation. De
nos jours, la détection d'un défaut ne conduit plus, pour des
raisons économiques, au rejet systématique d'une piéce fabriquée
s’il est jugé non critique pour le comportement de celle-ci. Ainsi,
des défauts de grand volume peuvent-ils étre jugés admissibles au
sein d'une piéce si leur localisation (par exemple éloignés d'un
bord amené a évoluer dans le temps) n'engage pas l'intégrité de
celle-ci dans son utilisation, tandis que d’autres, méme beaucoup
plus réduits, conduiront a son rejet du fait des risques de fragili-
sation du matériau lors du fonctionnement du dispositif.

4. Applications

4.1 Applications purement industrielles

Quatre grands types de contrdles peuvent étre réalisés par
tomographie [16] :

- des mesures densimétriques ;

— des recherches de défauts ;

— des mesures dimensionnelles ou géométriques ;

— des mesures de suivi dynamique.

Ces examens se situent aussi bien en production qu’en phase de
prototypage et de mise au point de procédés. lIs touchent tous les sec-
teurs industriels (aéronautique, automobile, aérospatiale, fonderie,
sidérurgie, plasturgie, métallurgie des poudres ou pétrochimie).

4.1.1 Mesures dimensionnelles ou géométriques

Les mesures dimensionnelles ou géométriques nécessitent une
excellente résolution et une épaisseur de coupe en général faible
de fagon a limiter au maximum les effets de bord et de biais
d’épaisseur. Compte tenu de la complexité des structures ou des
piéces objets du controle, la présence de matériaux divers et
quelquefois absorbants peut nécessiter des énergies plus impor-
tantes que celles utilisées dans le domaine médical, en particulier
pour éviter les artefacts d'images (§ 2.2.3)

Citons les contréles menés depuis plusieurs années par le centre
de tomographie de Tomo Adour qui a travaillé sur la mise au point de
reconstructions 3D a partir de coupes réalisées sur son installation
haute énergie 450 kV, dans le but de restituer des formes et des car-
tographies d'inclusions diverses insérées au coeur de matériaux [30].
Tomo Adour a aussi contribué (tomographe 140 kV/357 MaS) a
I'important travail réalisé par PSA Peugeot — Citroén concernant les
mesures dimensionnelles de porosités et agglomérats de microporo-
sités reconstruites en 3D par tomographie industrielle dans le cadre
d'une simulation numérique et calcul d'un berceau moteur alumi-
nium (figure 16). La problématique est l'insertion de cette géométrie
3D d'anomalies de santé matiére du berceau moteur aluminium,
mesuré par tomographie industrielle, dans sa définition nominale pour
mener des calculs modaux tenant compte « des réalités matiére ».

Les objectifs industriels de cette application sont :

— la validation de la prédictibilité des défauts de fonderie des outils
de simulation numérique de fonderie ;

—une comparaison des géométries réelles (déformées).par rapport
a une CAO nominale et les résultats de simulations numériques ther-
momécaniques de la piece ;
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— 'établissement d'un référentiel dimensionnel des tailles de
défauts issues de la simulation numérique de fonderie par rapport a la
taille réelle du défaut ;

—la prise en compte du défaut de fonderie dans la chaine de
dimensionnement produit.

Sur le plan expérimental, compte tenu des dimensions importantes
du berceau, notamment en raison de sa géométrie quatre bras qui
excede la capacité dimensionnelle d'imagerie du scanner, cing acqui-
sitions ont été nécessaires. Pour permettre une reconstruction des
données en modele 3D exploitable, une étape de segmentation a été
indispensable pour définir les frontiéres air-matiére ou intermatériaux.
Les anomalies de santé matiére peuvent ainsi étre classées selon
leur taille et I'impact qu’elles provoquent sur la densité matiére.

L'exportation d'un maillage 3D au format STL de la matiére et de
ses anomalies est alors réalisée pour chaque acquisition (figures 3¢
et 3d). Les modéles 3D étant reconstruits (figure 3e), chacun d'entre
eux est recalé dans la définition nominale fournie par le constructeur
a I'aide des parois du berceau (la notion de matiére se résumant a un
volume dit fermé en CAO, donc comportant des parois) par la
méthode dite de « best-fit ».

Des recalages permettent de placer les anomalies reconstruites au
sein de la définition nominale (figure 3#), leur donnant ainsi une posi-
tion dans I'origine du repére piece. Ainsi exportés (figure 3g), les
modeles 3D peuvent étre récupérés par les experts pour y étre
remaillés dans les regles de l'art afin de pouvoir mener les simula-
tions voulues a leur terme.

Nota : STL pour Stereo Litography

Aujourd’hui, la demande en tomographie industrielle dimen-
sionnelle s’oriente vers la mesure du détail dans des ensembles
multimatériaux complexes et divers, les échelles allant de
quelques dixiemes de micrometre dans une éprouvette millimé-
trique a plusieurs dixiemes de millimetres dans une piéce de plu-
sieurs dizaines de centimetres. D'autres contrdles tomographiques
dimensionnels portent sur des mesures d’'épaisseurs de paroi, trés
importantes pour assurer le bon fonctionnement des piéces
(culasses automobiles, répartiteurs d'air..., figure 19).

4.1.2 Mesures de suivi dynamique

L’évolution des matériaux en dynamique est avant tout un
phénomene lié au facteur temporel. Observer de tels phénomenes
par tomographie nécessite donc des installations capables de
réaliser des coupes en des temps trés brefs. C'est un domaine
privilégié des appareils médicaux dont les temps d’acquisition et
de réformation se comptent en secondes voire en fraction de
seconde, en raison du grand nombre des détecteurs.

L'institut francais du pétrole (IFP), par exemple, utilise cette capa-
cité pour des études en temps réel de phénomeénes liés a des
écoulements de fluides comme I'étude de la prise en eau d'argiles
dans le cadre du stockage des déchets radioactifs (figure 17) ou la
récupération de I'huile par injection de gaz dans des milieux poreux
pour déterminer, par soustraction d'images, les valeurs de saturation
en fluide (figure 18).

4.1.3 Mesures de défauts

Rechercher les défauts dans les piéces est un facteur écono-
mique de premier ordre qui permet de prédire le comportement
des piéces en fonctionnement. Tous les matériaux quels qu’ils
soient ne peuvent y échapper et les types de défauts liés a chaque
matériau sont nombreux. Parmi les plus fréquents, signalons de
facon non exhaustive :

— les fissures ;

- les délaminages interlaminaires et intralaminaires ;

- les défauts de fibres des matériaux composites ;

- les porosités ;

- les inclusions ;
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(@) berceau moteur (b)image issue d"acquisitions
tomographiques 140 kV

(c) segmentation de la matiére et de ses anomalies

@ positionnement des modéles 3D des anomalies @ porosités calculées par simulation
santé matiére dans le repére piéce de fonderie

() recalage des données reconstruites (@ anomalies santé matiere recalées
dans la définition nominale

Figure 16 - Etude dimensionnelle par tomographie X (tomographe industriel 140 kV Tomo Adour) d’un berceau moteur aluminium avec prise en
compte des porosités et agglomérats de microporosités (doc. PSA Peugeot Citroén)
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t=454h t=3501h

Examens échelonnés dans le temps lors d’une hydratation en
continu d’argile de Boom dans une cellule, constituée d'une
phase poudre et d’'une phase « pelets ». Lhomogénisation tend a
faire disparaitre la phase « pelets » et permet de remonter a la
cinétique d’hydratation du matériau.

Figure 17 - Visualisation par tomodensimétrie X a l'aide
d’un scanner médical de la prise en eau d’argiles de stockage
des déchets nucléaires (doc. CEA, collaboration COFREND)

—les défauts d'assemblage (défauts de contact, mauvais
positionnement d’'une piece dans une autre ;

— les défauts de collage ;

—les défauts de fusion et de pénétration des cordons de
soudure, ou les défauts de forme comme des amincissements ou
des bourrelets...) ;

—les décohésions ;

- les retassures ou soufflures des pieces de fonderie.

Exemple : les figures 19, 20, 21, 22, 23, 25, 24, 26, 27 et 28
illustrent quelques recherches de défauts rencontrés en tomographie
et microtomographie.

La tomographie permet en général la détection de ces défauts
sans ambiguité (a I'exception des fissures internes toujours déli-
cates a détecter en raison de leur caractére directionnel, ce qui
explique que seules les fissures ayant leur plan en coincidence
avec celui de la coupe tomographique ont une chance d’étre détec-
tées, mais il est indispensable pour cela de bien choisir I'outil de
controle le mieux adapté au matériau.

Les deux parameétres primordiaux influant sur la détection des
défauts sont :

- le rapport des absorptions de la singularité recherchée et de la
matrice saine dans laquelle elle se trouve englobée. Plus ce
rapport est élevé, plus le défaut a de chance d'étre détecté ;

- les dimensions du défaut, surtout dans le cas de défauts de
taille trés inférieure au pixel. Ceux-ci toutefois sont bien détectés,
mais exacerbés en dimensions, si la différence d'absorption avec
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Figure 18 - Visualisation du déplacement d’un gaz dans une carotte
saturée d’eau (doc. Institut francais du pétrole IFP, collaboration COFREND)

le reste de la matiére est significative. Des études sont actuel-
lement entreprises pour évaluer les limites de sensibilité sur des
défauts calibrés de pieces étalons utilisées dans des circuits
d’intercomparaison a objectif de normalisation.

Quantifier un défaut devient plus ardu quand on connait les
pieges de I'imagerie (artefacts dus aux effets de pointe, durcis-
sement de faisceau falsifiant une image, effets de pénombre dus a
des inclusions trop absorbantes...). Toutefois, avec une certaine
expérience, les utilisateurs de la tomographie parviennent sans trop
de mal, dans de bonnes conditions (avec I'aide d’un traitement
d'image approprié), a une évaluation trés correcte de ces défauts.

4.1.4 Mesures densimétriques

Dans de nombreux secteurs industriels, la connaissance de la
densité des pieces fabriquées est un paramétre important et
colteux intervenant dans la chaine de fabrication.
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Débris de noyaux
sur les parois

X\

Conduit
d’air

Débris de noyaux

Défaut d'épaisseur ‘
sur les parois

en fin de paroi

(@) examen réalisé sur un répartiteur d'air en phase de développement.
La coupe permet d’identifier une diminution brutale de paroi en fin
de conduit et la présence de débris de noyaux de fonderie (défauts).
Un suivi de I'épaisseur de paroi peut étre effectué sur I'ensemble
de la piece.

A}gde coupe
tomographique

Puits de
> bougie

Paroi
obstruant
un conduit

Zone avec
artefacts

(b) controle non destructif d’'une culasse de moteur en phase de
développement. La radiographie seule ne permet pas de détecter
de petites anomalies qui sont masquées par la complexité géomé-
trique de la piece. Lanalyse tomographique des zones a risques
permet d’identifier une anomalie de fonderie constituée par une fine
paroi de matiére induite par la rupture d’'un noyau de fonderie. Ce
défaut est préjudiciable au bon fonctionnement de la piéce, car il
obstrue partiellement un conduit de refroidissement de la culasse.

Figure 19 - Tomographie dans l'industrie automobile
(doc. Renault SA, collaboration COFREND)

Exemple

La métallurgie des poudres mise en ceuvre dans le secteur automo-
bile utilise des aciers frittés pour certaines piéces (roues d'arbre a came
par exemple, figure 20), dont on sait que la tenue mécanique est pro-
portionnelle a la densité atteinte dans les zones de forte sollicitation.

Il est donc impératif d'accéder a la mesure directe de la densité locale
au sein de la piece. Seule, la tomographie permet ce type de mesure.
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Cette mesure est réalisée a partir de tous les types de coupe mais il
est préférable de travailler sur des coupes d'épaisseur maximale pour
que la mesure soit plus représentative et la précision plus grande.

En préalable & toute mesure densimétrique, on procéde a un éta-
lonnage soigné utilisant des cales d'épaisseur appelées aussi pénétra-
metres de composition voisine de celle des pieces a controler. Les
différences d'épaisseur des marches des pénétrametres sont tradui-
tes en niveaux de gris et normalisées suivant les nombres de
|"échelle Hounsfield utilisée dans le domaine médical (8 2.1.2). La
précision obtenue sur une piece peut varier de £0,1 % a £ 1 % selon
sa forme et le matériau qui la compose. La précision de la mesure
des densités dépend beaucoup de la qualité de I'image et en parti-
culier du durcissement de faisceau et du domaine énergétique dans
lequel on effectue la mesure. Dans le cas de matériaux multi-
constituants et pour les faibles énergies, il est plus difficile, voire
impossible, d'accéder directement a une mesure des densités abso-
lues car la loi d'additivité des coefficients d'absorption n'est valable
que dans le domaine de diffusion Compton. La mesure tomodensi-
métrique caractérise plutot dans ce cas, le rapport u/p (avec u coeffi-
cient d'absorption linéaire et p densité).

Pour accéder a une mesure précise de la densité, il est donc néces-
saire de travailler a deux énergies différentes et avec des matériaux
présentant des courbes d'absorption tres différentes entre elles.

L'une des méthodes les mieux adaptées pour réaliser ces
mesures, consiste a utiliser des piéces étalons de mémes nature,
forme et dimensions que la piéce a contréler, ce qui permet d'évaluer
I'influence des parameétres inhérents a la géométrie.

Si on connait précisément la densité moyenne d’'une piéce, on peut
aussi faire appel a un auto-étalonnage en associant a cette densité le
nombre moyen d'Hounsfield calculé a partir de I'ensemble de toutes
les coupes réalisées sur la piéce. Par correspondance inverse, on
peut ainsi reconstruire la cartographie des densités trés précisément
a l'intérieur de I'objet.

La tomographie peut aussi permettre dans certains cas d’accé-
der a I'évaluation de I'hétérogénéité de répartition de matériaux
multiconstituants. Toutefois, il est difficile dans ce cas d’effectuer
une mesure directe du taux de répartition des matériaux car
I'image obtenue est une résultante de l'influence de deux para-
metres jouant simultanément sur le niveau Hounsfield : la densité
et le coefficient d’absorption des matériaux. Dans le cas d’examen
mono-énergétique avec un tomodensimetre médical travaillant a
faible tension, il est pratiquement impossible dans la plupart des
cas de différencier les influences respectives de ces deux para-
metres et le diagnostic doit se limiter a une cartographie d’absorp-
tions relatives. L’'emploi d'une méthode dite « bi-énergie » peut
permettre de résoudre le probléme [40].

4.2 Applications aux sciences du vivant

La tomographie a ouvert depuis la fin des années 1990 un
champ d’application plus « exotique » entre le domaine purement
médical et le domaine industriel, prenant place dans le cadre des
études liées aux sciences du vivant, de I'environnement et du
secteur agroalimentaire.

En particulier, il a été montré [33] que cette technique s'applique parti-
culierement bien a I'examen des sclérobandes du corail, traduisant les
rythmes de calcification temporels en fonction des variations climatiques.

C'est également le cas des travaux menés sur le foie gras pour
discriminer les trois phases constituant cet aliment (la graisse, I'émul-
sion et les morceaux) pour lequel un projet de faisabilité technico-éco-
nomique est mené en vue d'une implantation d'une installation
tomographique sur site de production [46].
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Figure 20 - Examen d’une roue d’arbre a came en acier fritté
présentant des zones d’'inhomogénéité de densités quantifiées suite
a un étalonnage sur disques étalons (doc. PSA, collaboration COFREND)
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Figure 21 - Mise en évidence d'un important manque de matiére
dans I’ame d’une roue de turbine a gaz en céramique ( ® =45 mm)
(doc. CER, collaboration COFREND)

Figure 22 - Etude de la structuration (empilement) d’'un composite
tridimensionnel (doc. CER, collaboration COFREND)

4.3 Perspectives d’avenir

4.3.1 Reconstructions a données limitées

De par la situation de I'objet au sein d’'un assemblage complexe,
ou parce qu'il n’est qu’en partie seulement accessible, il n’est pas
toujours possible d’acquérir des informations tomographiques
offrant suffisamment d’angles de projection en tournant autour de
I'objet. De plus, si I'objet présente de tres fortes atténuations sur
un secteur angulaire, il s'avere difficile, voire totalement impos-
sible, de reconstruire une image correcte. C’'est également le cas
d’examens ou les données sont « polluées » par du bruit.

Dans ce contexte, les techniques classiques de reconstruction
tomographique [28] (& 1.3) ne sont pas efficaces car elles peuvent
engendrer de trés nombreux artefacts et donner lieu a des
solutions qui ne sont pas uniques. Par ailleurs, ces techniques
classiques de reconstruction ne prennent pas en compte la totalité
des biais introduits par la chaine de radiographie X, comme :

—le lobe et le spectre en énergie de la source X ;

- I"élargissement dU a la tache focale, les caractéristiques intrin-
séques des détecteurs ;

- les rayonnements diffusés...
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Limage reconstruite fait apparaitre que les particules a fortes densité
(zones jaunes et blanches) se situent essentiellement dans le fond
du disque (densité moyenne 0,136, diamétre maximal 0,22 mm)

Figure 23 - Hétérogénéité d'un mélange léger biconstituant
dans une coupe axiale et deux coupes suivant I'épaisseur
d’un disque de 150 mm de diameétre (doc. CEA, collaboration COFREND)

Dans ce cas, il faut utiliser des informations a priori sur I'objet
[27]. L'approche choisie ici consiste a décrire I'objet avec un petit
nombre de parametres et a chercher numériquement les para-
metres qui vérifient :

LR . 2
E (0)=]|A-Proj,[ =Y 3 [A 6, x, y)-Proj, (6, x, y)]
6 (x.y)
@®=arg min, g, E (0)
avec E énergie de la source X,
1) = (@, Wy, ..., ©p)¢

0e{0q, 65, ..., 6} ensemble des angles de projection en
nombre tres limité (k faible variant de 1 a
quelques unités),
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La coupe est réalisée perpendiculairement a I'axe des fibres et permet de
mettre en évidence des absences de fibres

Figure 24 - Microtomographie d'une piéce en composite a matrice
métallique (doc. Tomo Adour, collaboration COFREND

TOMOGRAPHE MEDIL.

HISPANO-SULZA
AEROSTRUCTURES

PIECE COMPOSITE A

MATRICE ORGANIQUE

Figure 25 - Défauts d’une piéce composite a matrice organique
(doc. Hispano Suiza, collaboration COFREND)
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Figure 26 - Caractérisation d'une lique de précision.
Verification du positionnement d’engrenages
(doc. Tomo Adour, collaboration COFREND)

Figure 27 - Défauts de contact dans un connecteur électrique
de 70 mm de long (doc. Tomo Adour, collaboration COFREND)
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Suivi tomodensimétrique de la fabrication de blocs de mousses en
carbone de trés faible densité (0,5 g - cm=3) dans lesquels on peut
détecter des zones de turbulence liées aux variations de paramétres
mal maitrisés et la présence de canaux de porosité (points clairs,
diameétre de T mm maximum).

Figure 28 - Contrdle d'un procédé de fabrication par suivi
tomodensimétrique (doc. Carbone Lorraine, collaboration COFREND)

A6, x,y) valeur de la projection d’angle 6en (x, y) sur
le détecteur,

Proj,, opérateur de projection du modéle
paramétré par o.

A titre d’exemple concret, si I'objet étudié est axisymétrique et que
la reconstruction est réalisée avec une seule projection, on peut faire
les hypothéses suivantes sur 'objet :

— il est constitué d'un nombre connu de matériaux séparés par des
interfaces ;

— les interfaces sont régulieres ;

—il n'y a pas de variation brutale de la densité entre les différentes
interfaces.

La minimisation de E peut étre obtenue pas plusieurs méthodes.
Les plus couramment utilisées sont la descente de gradient, le
recuit simulé (cf. [AF 205] Théorie des graphes) ou ICM (lterative
conditional mode).
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Ces méthodes ont été utilisées dans [31]. Dans cet exemple,
I'objet étudié est axisymétrique. La reconstruction est réalisée avec
une seule projection. Les hypothéses faites sur I'objet sont :

—qu'il est constitué d’'un nombre connu de matériaux séparés
par des interfaces ;

— que les interfaces sont réguliéres ;

—qu'il n'y a pas de variation brutale entre les différentes inter-
faces.

Ces propriétés sont traduites mathématiquement a I'aide
d’équations paramétriques avec une vingtaine de parametres.

Cette méthode permet de reconstruire des objets a partir de
leurs projections dans le cas ou toutes les autres méthodes ont
échoué. Par contre, si I'objet ne correspond pas a la description
paramétrique choisie, la reconstruction est incorrecte, ce qui est
trés vite décelé. Le temps de calcul d'une telle reconstruction est
trés important (il peut atteindre plusieurs jours pour). Toutefois,
contrairement aux méthodes habituellement employées, celle-ci
présente l'avantage d’introduire dans la projection, les perturba-
tions de la mesure (flou, diffusé...).

4.3.2 Représentation tridimensionnelle
(voludensimeétrie)

La connaissance précise des pieces fabriquées dans le domaine
industriel nécessite d’accéder a une représentation tridimension-
nelle des objets. Deux méthodes sont utilisées.

M La premiere, dite « fausse 3D », consiste en un empilement
informatique des coupes jointives réalisées par section d'un objet
suivant une direction de coupe dans un plan précis.

Un lissage spatial est alors pratiqué pour filtrer les effets de
bords au niveau des interfaces. L'inconvénient majeur de cette
méthode réside dans la différence de résolution qui existe entre
les directions dans le plan xy et la direction z, la résolution le long
de I'axe z de I'empilement étant plus faible que celle située dans
les plans de coupe xy.

M La seconde méthode utilise une acquisition dite « conique »
similaire a de la radiographie avec une résolution uniforme suivant
tous les axes. La source émet un faisceau de forme pyramidale
intercepté par des détecteurs bidimensionnels (tomodensitométres
de cinquiéme génération représentés sur la figure 4e). Les temps
d’acquisition, si ils restent le facteur pénalisant de la méthode,
demeurent toutefois raisonnables.

L'acquisition avec un faisceau non collimaté donne un plan et
non une ligne, par rotation autour de I'objet. La reconstruction du
volume s’effectue a I'aide d’algorithmes spécifiques prenant
directement en compte des volumes élémentaires (voxels).

Dans ce cas, il est indispensable de bénéficier de moyens infor-
matiques dotés de grandes puissances de calculs et de logiciels
dédiés exclusivement a I'analyse tridimensionnelle car le nombre
d’'informations a traiter pour des matrices cubiques de 400 pixels
de c6té par exemple, est énorme [33].

4.3.3 Reverse engineering

Cette méthode consiste en une aide a la mise au point des
processus de fabrication en utilisant les données de la tomographie
comme entrées pour des logiciels de conception assistée par ordi-
nateur (CAO) ou de fabrication assistée par ordinateur (CFAQ). Elle
permet ainsi de prévoir a partir de mesures d’écart a l'idéalité, les
comportements des pieces réelles fabriquées (souvent des
prototypes servant a la mise au point des procédés de fabrication),
pour définir des modeles de comportement fiables et représentatifs.

Cette méthode développée dans le domaine aéronautique pour
le controle des aubes de turbine par exemple, tend a se généra-
liser également dans le secteur automobile (par exemple chez
Ford). Elle prend aussi un essor important en France dans le
domaine pétrolier (IFP) [37].
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5. Tomographie par autres
rayonnements

Bien que pour beaucoup la tomographie, de par son héritage
médical, est surtout une technique associée a I'emploi des rayons
X comme source de rayonnement, la méthode est avant tout une
technique de reconstruction de données acquises par l'interaction
rayonnement-matiére. Elle peut donc étre adaptée a tous les types
de rayonnement aussi divers et variés que les neutrons, les rayon-
nements béta ou gamma, les ultrasons ou les champs magnéti-
ques. Les principes décrits dans ce recueil pour la tomographie X,
étant valables quel que soit le rayonnement, nous décrivons
ci-aprés, en nous bornant aux seuls principes généraux de ces
techniques, quelques méthodes de tomographie non concurrentes
de la tomographie X, mais complémentaires au vu de leurs
domaines d’investigation.

5.1 Gamma tomographie

Son principe est celui de la tomographie par transmission. Elle
est souvent dénommée aussi tomographie active [26]. La source
est une source gammagraphique de cobalt 60 collimatée émettant
un faisceau plat en éventail. L'énergie associée, supérieure a
1 MeV, permet de traverser jusqu’a 600 mm environ de béton et
assure lI'indépendance du coefficient d’atténuation par rapport au
numéro atomique.

Une installation tomographique du CEA Cadarache est dédiée au
controle de flts métalligues de 200L, de 600 mm de diamétre
contenant des déchets enrobés dans de la résine polymere, béton ou
bitume.

5.2 Tomographie a courants de Foucault

Cette technique repose sur la reconstruction de la structure
interne d'un milieu conducteur par le biais de sa conductivité, dans
le but de caractériser et de localiser des défauts de surface [33]
[34].

Réalisé sous diverses fréquences d’excitation, ['effet
« tomographique » est obtenu en induisant des courants de
Foucault dans plusieurs directions privilégiées par rapport a la
direction du défaut.

Dans un procédé de reconstruction tomographique d'image, la
combinaison des données expérimentales, obtenue en faisant
tourner les courants induits, permet d’obtenir des informations sur
I'orientation du défaut. En particulier, I'une des applications de
cette méthode est la détermination de l'orientation des fissures
plus difficile en tomographie X.

5.3 Résonance magnétique nucléaire RVMN

Consulter [P 2 880] Spectrométrie par résonance magnétique
nucléaire.

Trés développée dans le domaine médical, la RMN ou IRM
(imagerie a résonance magnétique) utilise pour source de rayonne-
ment un champ magnétique intense émettant des ondes radio-
électriques excitées par impulsions et détectées sous forme
d’anneaux [20].

Le grand avantage de la méthode est de pouvoir séparer des
tissus de constitution trées voisine non différenciable par des
rayons X en raison de leur faible contraste en absorption. C'est le
cas par exemple, dans le cerveau, de la matiere grise et de la subs-
tance blanche.

En milieu industriel toutefois, la technique a peu d'applications
en raison du nombre réduit de matériaux constitués de noyaux
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susceptibles de résonner (matériaux légers contenant des noyaux
de fluor, chlore ou hydrogéne).

5.4 Tomographie par neutrons

L'utilisation d’'un rayonnement neutronique présente, par
rapport aux rayons X, le double avantage de n’offrir qu'une tres
faible interaction avec le nuage électronique entourant le noyau
des atomes (et qui est due seulement aux moments magnétiques
des deux types de particules) et, en revanche, une grande inter-
action avec les noyaux des atomes avec lesquels les chocs sont la
cause exclusive du ralentissement des neutrons rapides. Il en
résulte que les neutrons, peu sensibles aux échantillons constitués
de métaux, sont fortement ralentis par des matériaux légers tels
que les milieux aqueux, hydrogénés, les matériaux composites ou
les compositions explosives, par exemple.

La résolution spatiale atteinte est respectivement de 0,1 mm et
50 um avec des neutrons rapides et des neutrons thermiques [24]
[25]. La résolution en densité est de 2 %.

5.5 Tomographie Compton

Dans la tomographie classique, I'effet Compton se comporte
comme un bruit qui nuit a la qualité des images (8 2.2.2) et qu'il
est indispensable de corriger. Ici, en revanche, les rayonnements
diffusés sont utilisés directement comme agents d'imagerie. Une
caméra enregistre les photons diffusés suivant leur énergie, et la
reconstruction de l'image est réalisée a partir de I'ensemble
complet des photons diffusés au premier ordre.

Des travaux récents [52] mettent en avant une nouvelle modalité
de tomographie Compton fonctionnant en transmission avec un
rayonnement diffusé. On modélise la formation de I'image avec une
nouvelle classe de la transformée de Radon sur les arcs de cercle
(TRAC). Comme pour la tomographie classique avec son algorithme
de rétroprojection filtrée, la méthode de reconstruction de I'image
s’effectue ici a partir de l'inversion de la TRAC dans |'espace des
composantes harmoniques. Les premiers résultats sont encoura-
geants. L'avantage de cette méthode est de n’utiliser qu'un seul
détecteur ponctuel pour reconstruire un espace en deux dimensions.

5.6 Tomographie a ultrasons : échographie

Le principe de I'échographie appliquée couramment en méde-
cine est décrit dans [R 1400] Contréle Non Destructif (CND).

Cette méthode a été appliquée récemment pour une analyse de la
santé des hétres sur pied, en détectant I'état de dégradation du
matériau. Le paramétre, qui permet de reconstruire I'image du
tronc, est la vitesse de propagation des ultrasons a travers la section
de I'arbre qui se mesure a 'aide de transducteurs spécifiques de fré-
quence d’émission de 1 MHz. La résolution des images tomographi-
ques varie entre 4 et 5cm. Bien que faible par rapport a celles
obtenues avec des systémes utilisant les rayons X, cette méthode
de détection non destructive et acoustique des défauts des arbres
sur pied est a ce jour la meilleure jamais obtenue [53].

5.7 Tomographie a émission de positrons

Cette technique [21] utilisée dans le milieu médical exploite un
rayonnement résultant de l'injection d'une substance radioactive
dans le corps humain. Cette substance émet des positrons (e*) qui,
en se recombinant avec des électrons (e7), créent deux photons X
(par paire (e* 7)) se propageant en sens inverse. La détection de
ces deux photons (de 511 keV) par des techniques de coincidence
permet de localiser spatialement le lieu de recombinaison. L'effet
tomographique peut étre obtenu par reconstruction tridimen-
sionnelle a partir du rayonnement détecté suivant différentes
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Figure 29 - Principe de la laminographie calculée avec rayonnement
diffusé

5.8 Laminographie calculée
a rayonnement rétrodiffusé

On crée une source de rayons X mobile en balayant une cible
avec un faisceau d’électrons. Le rayonnement émis traverse
I’échantillon suivant un angle variable de -6 + é+ 6 aprés étre
passé par une ouverture de faible diamétre (sténopé). Pour chaque
valeur de l'angle 6 et pour des positions de I’échantillon, on
mesure le rayonnement diffusé avec un détecteur de grande sur-
face. On déplace ensuite I'échantillon d’'une quantité Ax avant
d’effectuer un autre balayage (figure 29).

Connaissant la surfaces S de la cible irradiée (c’est-a-dire la
largeur de la source de rayons X) et la distance £ séparant la cible
de I"échantillon et donc tan 6, on choisit un point M, dans I"échan-
tillon repéré par xg, yp. On peut par une rapide reconstruction
faire la somme de toutes les mesures du rayonnement diffusé
pour le faisceau X direct passant par ce point lors du balayage. On
integre ainsi N fois la participation de ce point a la somme du
rayonnement diffusé le long de I'axe ; tous les points voisins, ne
participant qu’une seule fois, ne créent donc qu’un niveau continu
constituant le fond.

5.9 Tomographie sismique
et tomographie radar

Ce sont deux techniques trés voisines et complémentaires [49].

La tomographie sismique fonctionne par I'enregistrement
d’ondes émises lors de phénoménes comme les tremblements de
terre, glissement de continents ou ouverture de failles tant a I'inté-
rieur qu’a la surface du globe terrestre. De trés nombreux détecteurs
du phénomene sont localisés tout autour du globe. La reconstruc-
tion de toutes ces informations permet de globaliser un « scan »,
par exemple en températures, pour le manteau terrestre. On peut
également créer par détonique artificiellement de telles ondes pour
analyser les structures des roches. Les mesures des temps d’arrivée
de ces ondes, relativement les unes par rapport aux autres, fournis-
sent les variations spatiales des vitesses de propagation des ondes
a l'intérieur du globe, et permettent de remonter, via des modéles, a
des cartographies d’hétérogénéités de la composition chimique ou
minéralogique des matériaux le constituant.

La tomographie radar est, quant a elle, utilisée pour caractériser
par exemple les propriétés physiques de la subsurface du globe
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comme la teneur en eau et fonctionne par estimation de la réflecti-
vité radar en 3D sur des acquisitions multipasses. Ces tomogra-
phies qui fonctionnent suivant un principe de reconstruction de
données en 3D, sont a la limite entre les tomographies a rayon-
nements et ondes et une famille de tomographies trés dévelop-
pées, en particulier outre-manche, appelées tomographies de
procédés.

Bien qu’éloignées de la tomographie X, nous ne citerons ces
tomographies que pour éclairer le lecteur d’une vision la plus large
possible sur ce qui se fait sur la base du concept de la tomogra-
phie et nous ne nous contenterons d’aborder ces tomographies
que sur un plan purement informatif.

5.10 Tomographies de procédés

En marge des techniques tomographiques basées sur Iutili-
sation d’un rayonnement de particules diverses et variées, il a été
développé tout un domaine de méthodes de contréle fonctionnant
sur les mémes principes mathématiques que les tomographies
classiques, mais traduisant les variations dans la matiére des
mesures de parametres physiques simples dont les reconstruc-
tions conduisent a des cartographies de phénoménes.

Ces «tomographies de parameétres » [44] appelées aussi
« tomographies de procédés », traduisent les « accidents » existant
au sein de la matiére par des variations de paramétres électriques
(mesures d'impédance, diélectriques, de résistivités, de résistances
(méthode ERT), ou de capacitances [méthode ECT], de parameétres
optiques (fluorescence optique) ou de paramétres dynamiques tels
la mesure de la vélocité ou de la viscosité de flux par exemple.

Citons par exemple le principe développé par ITS (spécialiste
mondial de la tomographie en milieu industriel) (cf. rubrique PESP)
qui permet de contrbler par tomographie des structures inacces-
sibles (tuyaux de centrales thermiques, réacteur ou enceinte close
par exemple), a partir d'électrodes placées a leur périphérie, par
mesure de tensions électriques et restitution de I'image de I'objet
expertisé grace a une cartographie des résistivités de leurs milieux
internes.

Enfin signalons I'application de la tomographie a I'endoscopie
par cohérence optique, appelée Tomographie a Cohérence
Optique (TCO) [50]. Cette méthode d’imagerie, aujourd’hui encore
seulement médicale, se caractérise par une haute résolution qui
permet de faire des images en profondeur de tissus biologiques
dans le but de remplacer les biopsies. Son principe est basé sur
I'interféromeétre de Michelson, avec miroir de référence. Un
balayage de I’échantillon est obtenu en faisant varier la distance
de ce miroir en fonction du temps. L'analyse des pics de I'interfé-
rogramme donne la position des anomalies recherchées (éléments
réfléchissants de I'échantillon). Cette technique pourrait connaitre
dans l'avenir une application, si ce n’est industrielle, du moins
d’investigation de recherche au service des matériaux.

6. Comparaison
avec les autres méthodes
de CND

Jeune technique de Contréle Non Destructif en regard des
autres principales méthodes utilisées dans I'industrie, la tomogra-
phie est issue du domaine médical ou elle a révolutionné les aides
au diagnostic.

A la différence de la radiographie ou de la gammagraphie aux-
quelles il est facile de la comparer, la tomographie permet de
visualiser, et surtout de localiser en 3D, l'intérieur d'un objet,
matériau ou structure. Pouvant donc aisément se substituer a ces
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méthodes de CND « globales » qui ne donnent que des projections
2D partielles des singularités recherchées, la tomographie X
apporte de facon rapide et trés précise, par des données locales
internes sur des coupes virtuelles, une information qui manquait
jusqu’alors sur la parfaite connaissance de l'intérieur des maté-
riaux et pieces.

7. Conclusion

Face aux ultrasons ou aux courants de Foucault qui sont essen-
tiellement des méthodes de contréle de surface ou de faible
profondeur, la tomographie X n’a pas de limite dans la profondeur
de ses investigations puisque le nombre de coupes peut étre
augmenté sans contrainte.

Elle est enfin complémentaire de techniques comme la neutro-
nographie car les domaines des matériaux investigués par ces
deux méthodes, s’ils peuvent quelquefois se rejoindre, sont en
général tres différents.

Outil fiable de plus en plus répandu, bien que le parc de ses
installations soit encore trés inférieur a celui des autres techniques
de CND utilisées, la tomographie X s’applique a des secteurs
industriels trés variés.

Confrontée a la diversité des matériaux et a la diversité des
tdches qui conduisent souvent a mettre en ceuvre des équi-
pements lourds, et bien que financiérement de plus en plus acces-
sible en particulier pour les PME et PMI, la tomographie X s’est
considérablement développée ces dernieres années dans le pay-
sage industriel, grace a sa grande diversité de fonctionnalités
allant de la faible énergie a la trés haute énergie (accélérateurs) et
de la moyenne a la trés fine résolution (tableau 2).

Bénéficiant des avancées technologiques de I'imagerie et de la
détection médicale, la tomographie industrielle s’est donc tournée
résolument vers I'analyse tridimensionnelle en apportant ainsi une
part de complémentarité nécessaire aux diagnostics fournis par les
autres grandes méthodes de contrdles non destructifs et sa spéci-
ficité dans les cas ou les techniques conventionnelles s’averent
inopérantes.

Financiérement trés colteuse de par les dimensions et la rareté
de ses installations, la tomographie X dont les capacités tech-
niques ont toujours été pourtant reconnues, a eu des débuts
difficiles que seules quelques grandes sociétés (CEA, Aérospatiale,
SNECMA...), ont assumés.

Déclinée a d'autres échelles (microtomographie, nanotomo-
graphie), grace aux avancées de la technologie, des supercalcula-
teurs qui peuvent brasser de grandes quantités de données, elle
est devenue sur le plan économique accessible a de nouveaux
marchés.

Par ailleurs on note que des structures se sont spécialisées en
tomographie pour apporter aux PME et petits fabricants, en les
commercialisant, leurs moyens, leur expérience et leur savoir-faire
dans le domaine des contrdles tomographiques, a l'instar de la
Société TomoAdour ou du CETIM qui s’est équipé au travers de
son projet Tomopic d’une installation prestataire permettant d’aus-
culter des piéces jusqu’a 1 m de haut, 500 mm de diameétre et
100 kg.

De nouveaux fabricants ont rejoint les fabricants initiaux
d’installations ; une pensée tomographique s’est organisée et elle
s’est ouverte a une nécessaire normalisation [Doc. P 950].

C’est une technique qui ne peut encore qu’évoluer mais, plus
qu’un concept, elle est une véritable méthode de CND qui s’est
déja largement ouvert les portes des grands marchés industriels
de demain pour devenir compétitive la ou on ne I'attendait pas.
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leurs savoir-faire techniques et organisationnels.

Montez en compétence grace aux journées techniques et formations HSE ou privilégiez un parcours « sur-mesure » développé

par nos conseillers formation et réalisé a vos dates et dans votre établissement.

Nos domaines d'intervention

e Journées Techniques : toutes les évolutions scientifiques et techniques : critéres
d'innovation, risques associés et comparaison des meilleures pratiques.

e Conception - Innovation : les clés de |"innovation, les outils de conception et de
simulation pour accélérer et le développement

e Efficacité Professionnelle : les fondamentaux du management de la communica-
tion et du business plan.

* Risque Chimique : REACH, FDS étendues, SGH/CLP, ATEX.
e Santé - Sécurité : prévenir les risques et mobiliser les équipes.
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e Construction : pathologies, référentiels et solutions techniques pour améliorer
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e Vous cherchez a réaliser une
étude scientifique, technique ou
réglementaire ?

e Vous souhaitez bénéficier de conseils
stratégiques, d'une aide a la décision
ou de soutien opérationnel ?

e Vous voulez étre accompagné dans
vos démarches d'optimisation ou
dans vos projets d'innovation ?

e Vous souhaitez compléter votre
capacité R&D interne ?

Techniques de I'ingénieur accompagne
votre projet de I'étude a l'industrialisa-
tion

3 bonnes raisons de nous retenir :

e unréseau d'experts reconnus

e un accompagnement technique et
scientifique de référence

e un benchmarking permanent des
meilleures pratiques industrielles

Nos Prestations

Audit et diagnostic : audit de process
et de produit, diagnostic d'équipement,
tests et banc d'essais...

Accompagnement technique : une
feuille de route technique créatrice de
valeur.

Mise en conformité : réglementaire,
sécurité pour les travailleurs, certification
normative, respect de la charte groupe...
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projet de techniques de I'ingénieur, de la
planification technique au management
des hommes et des femmes qui com-
posent |'équipe projet.

Recommandations technologiques

*>e

CONSEIL

Tout I'ADN des Techniques de I'Ingénieur a votre disposition.

Nos experts et spécialistes scientifiques, praticiens expérimentés, vous accompagnent tout au long de vos projets
pour vous conseiller : diagnostics, recommandations techniques et montée en capacité de votre R&D jusqu’a I'innovation.

Notre méthode en 6 étapes

Toutes les missions sur-mesure que nous
mettons en place sont co-construites
avec vous.

1. Recueillir et analyser votre besoin

2. Elaborer votre mission sur-mesure :
clarifier les objectifs, méthodes et
indicateurs de performance

3. Préparer la mission et rencontrer
votre équipe projet

4. Réaliser la mission avec les experts et
les équipes associées

5. Evaluer la mission et ajuster le dispo-
sitif si besoin

6. Assurer le suivi de la mission : bilans
intermédiaires et actions complémen-
taires
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