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Résumé

L’objectif de cette these de master est celui d’analyser et de caractériser le comporte-
ment mécanique et métallurgique des matériaux multicouches laminés. Les travaux
ont pris en compte la fabrication des échantillons analysés, a savoir : des couches

alternées d’ Aluminium Al1050 et d’ Acier S235.

D’un coté, plusieurs tests mécaniques ont été utilisés au cours de cette étude, tels
que : test de dureté, essai de traction et de flexion & 4 points afin de caractériser la
structure multicouche. Des observations métallurgiques ont été menées par micro-
scope électronique a balayage (MEB), spectroscopie de rayon X a dispersion d’éner-
gie (EDX), microscope optique et tomographie & micro rayon X. Ces observations

montrent la microstructure ainsi que les micro défauts des échantillons fabriqués.

Enfin, une simulation 2D a été effectuée afin de prédire et de comprendre le com-
portement de déformation plastique du matériau multicouche durant le procédé de
jonction par laminage. Cette simulation prend en charge le comportement de la stric-
tion locale formée dans ’acier S235 et la formation de défauts de fabrication au cours

du processus de fabrication.



Résumé

The aim of this master thesis is to analyze and characterize the mechanical and
metallurgical behaviour of multilayer roll-bonded material. The work has taken into
account the manufacturing part of the analysed specimen, namely : alternating layers

of Aluminum Al1050 and Steel S235.

On one side, several mechanical tests were used in this study, such as : hardening,
tensile and four points bending to characterize the multilayered structure. Metallur-
gical observations were made by laboratory Scanning Electron Microscopy (SEM),
Energy Dispersive X-Ray analysis (EDX), optical microscope and micro X-Ray to-
mography. These observations shows the microstructure, and microscopic defects of

the manufactured specimens.

Finally, a 2D-simulation was carried out to predict and understand the plastic de-
formation behavior of the multilayer sample during the co-rolling process. This si-
mulation supports the behaviour of the local necking formed in the 5235 steel, and

the manufacturing defects formation during the fabrication process.
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Chapitre 1

Introduction

L’assemblage acier-aluminium se révele utile lorsque il est exigé de faire varier les
propriétés du matériau a certaines localités précises. Mais également afin de former
une structure composite permettant d’atteindre un compromis de propriétés entre

ces deux métaux, initialement fort différents.

Le secteur du transport par exemple (automobile, navale, spatiale, etc ...) exige a ses
matériaux toute une gamme de propriétés, pouvant varier fortement selon I’endroit
d’application. Ainsi, tantot ’aluminium présentera des propriétés mécaniques plus
appropriées pour certaines localités, tantot 'acier sera plus adapté pour d’autres
points. En effet, 'aluminium offre de nombreux avantages par rapport a l'acier, par
exemple au niveau de son poids, résistance a la corrosion, conductivité thermique,
etc. Tandis que de 'autre coté, 'acier sera lui plus adapté sur le plan de la rigidité,
cotit, ... Ainsi la formation de matériaux pluri-métalliques, peut mener a d’excellents

compromis parmi toutes ces propriétés.

Malheureusement acier et aluminium font difficilement bonne entente lorsqu’il s’agit
de les souder ensemble. Il est en effet pratiquement impossible de souder a l'arc
électrique des métaux dont la température de fusionEL coefficient de dilatation et
potentiel électrochimique demeurent si différents. Cette grande disproportion entre

leurs propriétés rend ’assemblage thermique de ces deux éléments tres difficile car

1. Température de fusion de 'acier étant de 1480 — 1526°C' (selon le type d’acier), contre 660°C
pour aluminium pur (SUPERMARKET, 2020)), (ALMET, 2021]).



des contraintes élevées peuvent produire des déformations et des tensions résiduelles
dans le matériau final. Un autre exemple est la différence de potentiel électrique
entre ces deux éléments (le fer étant beaucoup plus noble). Cela entraine une corro-
sion galvanique excessive du coté de 'aluminium ce qui implique une certaine prise
de mesures afin de contrer cet effet indésirable (HavER et Fags, 2016). Cela implique
par exemple 'utilisation de couches protectrices ou d’éviter le contact avec un élec-

trolyte (comme l'eau).

A cela s’ajoute le fait que des assemblages intermétalliques non désirés tendent a
se former rapidement a l'interface des deux éléments. Cela est dii a une tres grande
affinité entre 'aluminium et le fer. Cette couche est tres dure et friable et apporte
un impact catastrophique sur les propriétés mécaniques de I’assemblage. Ces phases
intermétalliques en question tels que FezAl, FeyAls et FeAls peuvent s’apercevoir

sur le diagramme binaire F'e — Al ci-dessous :
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Déja a une température relativement basse, on apercoit qu'une quantité considé-
rable d’aluminium se dissout dans le Fe solide, amenant a former tres rapidement
les phases intermétalliques nommées plus haut. Ces derniéres subsistent méme apres

traitement thermique.

Cependant il existe tout de méme plusieurs solutions qui permettent 1’assemblage
de métaux incompatibles. Dans ce travail, il est donc question de faire face aux
difficultés que présente 'assemblage de ces deux métaux de base, plus précément
Paluminium 1050 et 'acier S235. L’objectif sera ici d’évaluer la viabilité de la for-
mation d'un matériau composite par pluri-laminage présentant une bonne cohésion
entre ses couches d’aluminium et ses couches d’acier. Afin de contourner les effets
indésirables apportés par la température, celle-ci sera ainsi maintenue a un niveau

relativement bas, aux alentours des 350 — 400°C]

2. Cet écart correspond a la différence entre température théorique et réelle obtenue lors des
expériences au laboratoire.
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Chapitre 2

Etat de Dart

2.1 Présentation du procédé de laminage

Le laminage est un processus de formage métallurgique dans lequel le matériau ef-
fectue son passage entre un, deux ou plusieurs rouleaux rotatifs de telle sorte que la
forme de I’échantillon se modifie sous la contrainte de compression provoquée. Les
objectifs sont de réduire 1’épaisseur, la rendre uniforme et/ou de conférer une ou
plusieurs propriétés mécaniques souhaitées. Depuis la découverte des premiers outils
manuels a laminer au 15eme siecle, I'utilisation des laminoirs a évolué. Ils présentent
une tres grande diversité permettant d’atteindre un tres grand nombre de géomé-
tries différentes (produits longs et produits plats, tubes, anneaux,...) (MONTMITONNET,
2016). La réduction d’épaisseur implique inévitablement un allongement du spécimen
dans la direction du laminage, tandis que la largeur peut étre considérée comme
constante tout le long. C’est a dire qu’'une tole initialement de longueur [y et d’épais-
seur t( se verra ressortir du laminoir avec une nouvelle longueur de [ et une épaisseur

de ty avec : tg >ty et [y < ly.



FiGURE 2.1 — Illustration du procédé de laminage. Les grains s’allongent dans la
direction du laminage.

to—tf

On définit des lors le taux de réduction par : =

Le laminage se classe en deux types selon la température du métal durant le cours

de 'opération.

Laminage a chaud Si la température du métal est supérieure a sa température
de recristallisation, alors le processus est connu sous le nom de laminage a chaud.
Les grains sont alors allongés dans la direction du laminage et la recristallisation
se produit. Celle-ci permet de maintenir une microstructure équiaxe et empéche le

métal de s’écrouir.

Laminage a froid Dans le cas d’une température choisie ne dépassant pas la tem-
pérature de recristallisation du matériau, on parle de laminage a froid. Les grains
s'allongent également dans la direction du procédé mais contrairement au laminage
a chaud, ils ne sont pas recristallisés apres la déformation. Comme le métal est formé
a des températures plus basses, la dureté et la résistance sont augmentées en raison

du durcissement.
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2.2 Matériau multicouche colaminé

Le processus d’assemblage par une succession d’opérations de colaminage
réalise a la fois la déformation et le collage. Par rapport aux autres méthodes, il
présente plusieurs avantages : Il offre un taux de productivité élevé di au fait qu’il
peut étre appliqué en continu et ne nécessite pas d’outillage cotiteux. De plus, il est
capable de produire des composites sous forme de feuilles avec une structure nano-

cristalline et a grains ultrafins.

Dans ce procédé, plusieurs feuilles métalliques sont empilées dans I’objectif de former
une premiere adhésion par laminage provoquant une réduction de r % de 1’épaisseur
totale. Celle-ci passe de ty a ty. La tole ainsi formée est ensuite coupée en plusieurs
parties, qui sont ensuite empilées a leur tour afin d’atteindre les dimensions initiales
avant le premier laminage. La structure est ensuite a nouveau laminée. Pour obtenir
une bonne adhérence, les surfaces de contact des feuilles sont généralement traitées

par dégraissage et brossage métallique (Tsuiy, 2011). la Fig. illustre ce procédé.

I/ Surface treatment | Cutting \ -

Degreasing
wire-brushing

([ Roll-bonding |

i Stacking

FIGURE 2.2 — [llustration schématique illustrant le principe du procédé d’assemblage
par une succession d’opérations de colaminage (HUANG et al., [2003).
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Les conditions de traitement de pré-laminage (température et durée de recuit, mé-
thode de préparation de surface, ...), les parametres du laminage lui-méme (tempé-
rature d’entrée, réduction, vitesse,...) et potentiels traitements post-laminage, tous
jouent un role dans la qualité des liaisons obtenues en fin de cycle (STraNO et al.,

2014) . Ainsi voici plusieurs principaux parametres a tenir en CompteE] :

to—ty

— Le taux de réduction =

(c’est a dire la réduction d’épaisseur en pour-

centage) influence fortement la qualité de la liaisonf]

— Un traitement thermique post-laminage, impliquant une étape supplé-
mentaire de collage par diffusion a un impact considérable sur la qualité de
la liaison uniquement si une premiere bonne adhésion mécanique est initiale-
ment assurée par 1’étape de laminage. C’est a dire dans le cas d’un taux de

réduction élevé (t; << ty).

— La vitesse de laminage a de 'effet uniquement pour des procédés a faible
taux de réduction. En effet une vitesse plus lente laisse pénétrer une plus
grande quantité d’air qui se piege sous forme de bulle a I'interface des métaux

ce qui génere des défauts de surface.

Cependant un réel challenge s’impose quant a la formation structurelle de tels sys-
temes bimétalliques car contrairement aux systemes mono-métalliques, des instabili-
tés plastiques peuvent apparaitre plus tot dans certaines couches plutot que d’autres
en raison des différences au niveau des propriétés mécaniques entre les deux métaux
utilisés (une phase plus molle et une phase plus dure). Il est donc important de bien
connaitre les challenges que peuvent naitre depuis cet écart comportemental entre

les métaux de base choisis.

1. Les résultats ont été analysés statistiquement au moyen d’'un test ANOVA (STRANO et al.,
2014) .

2. Ce point sera rediscuté plus en détail plus loin dans ce chapitre, appuyé sur les études de
(CHAUDHARI et ACOFF, [2009).
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(FARD et al., [2017) rencontrent le probleme du morcellement de la phase d’acier au
sein de la phase d’aluminium suite a un processus d’assemblage par colaminage a
température ambiante réalisé en 7 passes. Ainsi d’'un coté la Fig. compare les
essais de traction de I’échantillon multicouche laminé une seule fois (et présentant
une couche d’acier intacte) avec les courbes de traction de I'aluminiumff] et acier de
base[l| utilisés. De l'autre coté a la Fig. compare les essais de traction de I’échan-
tillon multicouche laminé 7 fois et présentant la fragmentation de la phase d’acier

avec les courbes de I'aluminium de base et du spécimen laminé une seule fois.

800 - \
eesscee Aluminum Sheet
600 - Stainless Steel Sheet
Roll-Bonded Sheet

400 A

200

Engineering Stress (MPa)

0 U T T T T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

Engineering Strain

FIGURE 2.3 — Résultats des essais de traction sans morcellement de la phase d’acier
au sein de la matrice d’aluminium. Résultats fournis par (FARD et al.,[2017). Les courbes
de traction de I'aluminium et acier de base y sont également représentées.

On remarque que la feuille laminée a une résistance beaucoup plus élevée par rapport
a la feuille d’aluminium initiale. Cela est dii a la présence de I'acier car le processus
de collage par laminage a été mené a une température de 400 °C, qui est élevé pour
de 'aluminium. D’un autre co6té par contre, on remarque que la couche laminée pré-
sente des propriétés de ductilité médiocres comparées a ses métaux de base. Cela est

attribué d’une part a la résistance a la déformation accrue des métaux de base, et

3. 11 a été utilisé I’A11050.
4. 11 a été utilisé AISI 304 acier inoxydable.
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d’autre par a l'effet d’amincissement localisé de la tole centrale en acier pendant le
processus de laminage. En effet, par effet d’écrouissage, les résistances des couches
ont été augmentées lors du laminage. Cela est d’autant plus accentué pour 'acier

qui présente une transformation martensitique (TRIP), induite par la déformation

(SHEN et al., 2014)).
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FIGURE 2.4 — Résultats d’essai de traction avec morcellement de la phase d’acier au

sein de la matrice d’aluminium, fournis par (FARD et al.,[2017). Les courbes de traction

de I'aluminium de base et du spécimen laminé une seule fois sans morcellement de
la phase d’acier y sont également représentées.

A la Fig. on voit que lorsque cette fragmentation se produit, la résistance de
I’échantillon diminue fortement. La couche d’acier n’étant plus continue, ne subit
plus de chargement direct lors des essais de traction, ce qui laisse reposer la charge
sur la phase d’aluminium dont et la résistance est nettement moins élevée que celle

de l'acier (Fig. [2.3).
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Dans les études précédentes, la faisabilité de ce procédé pour produire un composite
multicouche Aluminium - Acier avec des propriétés améliorées a été évaluée par
(TALEBIAN et ALIZADEH, 2013). Il en résulte une bonne résistance apres la premiere passe
de laminage mais qui cependant diminue considérablement apres la deuxieme passe
en raison de la rupture des couches d’acier. Ces dernieres apportent en revanche un
effet renforcant qui maintient la résistance du composite des métaux laminés supé-

rieure a celle de 'aluminium pur laminé méme apres 4 cycles.

350 -@-Steel
= 300 1 -a-Al ° — o0
T 250 -
2 200 -
=
T 150 -
=
s 100
g 0] , —+—** *
0
Initial 0 1 2 3
sample

Number of cycles

FIGURE 2.5 — Variations de la microdureté Vickers moyenne des couches d’aluminium
et d’acier en fonction du nombre de cycles de laminage (TALEBIAN et ALIZADEH, [2013).

Du coté des essais de traction, les résistances a la rupture et limites d’élasticité ont
augmentés tandis que 'allongement a diminué par rapport a l'acier et a ’aluminium
de base. La raison de cette chute brutale de la résistance et de ’allongement du

composite multicouche apres le deuxieme cycle est attribuée a cette méme rupture

des couches d’acier.

2.3 Autres parametres clefs du processus

On peut considérer deux parametres clefs dans ce processus : (1) la différence des

propriétés mécaniques des métaur de base et (2) l’épaisseur respective des couches

superposées.
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FIGURE 2.6 — Résumé des propriétés mécaniques calculés par (TALEBIAN et ALIZADEH,

2013)

Concernant ce dernier parametre énoncé, (L.-K. Kim et HoNg, 2013) ont étudié les com-
portements a la flexion et a la rupture de plaques composites Mg/Al/STS en fai-
sant varier les épaisseurs respectives des couches laminées ainsi que 'orientation de

I'échantillon dans la machine de flexion (afin de varier la face sous tension).

(b)|

FIGURE 2.7 — Schématisation des deux configurations comparées dans 1’étude (I.-K.
Kim et HoNg, [2013) (a) 2,3Mg/Al/STS (épaisseur de couche de Mg = 2,3 mm) et (b)
1,6Mg/Al/STS (épaisseur de couche de Mg = 1,6 mm).

Comme le montre la Fig. 2.8 (a), il résulte de cette étude que les comportements de
rupture et Charge - Déplacement ont été considérablement influencés par la struc-
ture d’empilement de Mg, Al et STS avec différentes épaisseurs. La résistance a la
rupture par flexion a été plus élevée dans les conditions de flexion de la couche STS
en tension et le composite revétu de 1,6Mg/Al/STS était plus résistant a la rupture
que le composite revétu de 2,3Mg/Al/STS. De plus, I’échantillon 1,6Mg/Al/STS,

thermiquement traité jusqu’a 300 °C, a présenté une augmentation continue de la
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charge jusqu’a sa rupture finale. Tandis que 2,3Mg/Al/STS recuit a 300°C et 400°C a
présenté une rupture qui s’est effectuée en deux étapes. La premiere chute de charge
soudaine est associée au décollement de 'interface Mg/Al (vers 1,3 — 1,8 mm). Cet
effet semble s’accentuer en augmentant le temps de recuit. La diminution du dépla-
cement jusqu’a la premiere chute de charge est associée a la rupture prématurée de
I'interface le long de l'interface Al/Mg en présence de couches de composés intermé-

talliques fragiles (K. LEE et al., 2014).
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F1GURE 2.8 — Courbes charge - déplacement des composites assemblés par laminage
et recuits. (a) 2,3Mg/Al/STS et (b) 1,6Mg/Al/STS (I-K. Kim et HONG,.

Lorsque le test est effectué avec l'orientation B (Fig. 2.8 (b)), on remarque que la
charge de flexion augmente continuellement sans présenter de rupture complete. Cela
s’explique par la différence de propriétés entre le STS qui a une plus haute résistance
et est chargé en traction, tandis que le Mg présente une résistance et une ducti-
lité plus faible et a été placé sous une position de compression. 2.3Mg/Al/STS traité
thermiquement a 200 °C et a 300 °C présente une augmentation continue de la charge

jusqu’a une premiere chute de charge tardive a 4,5 - 5,5 mm suivi par une rupture
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finale. Son comportement lorsqu’il est recuit a 400 °C varie cependant légerement.
Tandis que dans le cas du composite 1,6Mg/Al/STS, le résultat reste similaire pour
des températures de recuit allant jusque 300 °C mais a 400 °C présente une premiere
chute de charge a 1,8 mm suivi d’'une augmentation continue. Cette chute est égale-
ment associée au décollement de l'interface au niveau de 1’Al/Mg, comme il avait été
observé dans la Fig. 2.8 (a) & peu preés aux mémes déplacements dans la condition

de flexion A.

Outre le rapport d’épaisseur initial des couches, d’autres parametres tels que le co-
efficient de frottement, la réduction totale, le rayon du rouleau et les fractions de

couche métallique peuvent également porter leur effet sur le résultat final.

La Fig. 2.9 a pour but d’analyser 'uniformité des couches assemblées. Il s’agit d'une
coupe transversale des échantillons a (a) 31 et (b) 17 couches produites au microscope

électronique a balayage (MEB). Deux aspects majeurs sont observés dans ces images :

1. L’épaisseur des couches reste uniforme depuis les couches centrales jusqu’aux
couches externes. Par conséquent, la déformation peut étre considérée comme

presque uniforme pour toutes les couches de la tole.

2. La liaison des couches se produit plus tot dans les couches centrales du sand-
wich comparé aux couches externes. Ce décollement observé des couches ex-
ternes s’explique par leur récupération élastique apres que le laminage se soit

produit et que I’échantillon ait été retiré du laminoir.
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F1GURE 2.9 — Coupe transversale des couches résultant d’une expérience de laminage
en utilisant des couches alternées de Ti et Al (a) 31 couches et (b) 17 couches. Images
produites au MEB (CuaupHARI et ACOFF, [2009).

Ainsi, on peut dire que si la liaison se produit dans les couches externes, elle s’est

également produite dans les couches centrales.

(CHAUDHARI et ACOFF, développent un modele analytique pour le laminage de
bimétaux multicouches qui integre 1'effet de I’anisotropie et de 1’écrouissage. Ce mo-
dele met en jeu du titane (métal dur) et de l'aluminium (métal mou). Les feuilles
de dimension 5 cm x 10 cm ont été dégraissées a ’acétone et passées a la brosse
métallique et empilées en 11, 17 et 31 couches alternées avec des feuilles de titane
aux extrémités. Les épaisseurs d’Al et de Ti de départ étaient respectivement de
100um et 82um. Les structures sandwich ainsi fabriquées ont ensuite été laminées a
froid a température ambiante a différents niveaux de réduction et en une seule passe

de laminage.
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Ce modele conclut qu'un pourcentage de réduction par laminage plus élevé
mene sans surprise a une liaison plus consistante, cependant il en résulte une plus
grande extrusion du composant mou sur le bord car comme le montre la Fig. [2.10
cela mene a une plus petite fraction d’épaisseur d’aluminium (apparentée a la couche
molle). Cette extrusion s’explique par le fait que pour une méme contrainte, le métal
mou se déforme plus que le métal dur, menant a une plus grande expansion du métal

dans la direction de la déformation (LE et al., 2003).
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FIGURE 2.10 — Variation de la fraction d’épaisseur de la couche molle (Al) en fonction
des différentes réductions d’épaisseur dans le collage par laminage (CHAUDHARI et
ACOFF, [2009).

Par ailleurs, en prenant initialement des couches molles plus épaisses, on aura
moins de variations dans I'épaisseur relative entre métaux durs et mous et ’extrusion

de la couche molle sera minimisée.
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FIGURE 2.11 — Variation de la fraction d’épaisseur de la couche molle (Al) en fonction
de I'épaisseur de départ de la couche molle (CHAUDHARI et ACOFF, [2009).

Enfin, pour ce qu’il en est de 'influence du rayon du rouleau, elle est liée a 'ex-
trusion de la couche molle. Un plus gros rouleau favorise une plus grande fraction de
couche molle. C’est a dire que inversement, les rouleaux plus petits extrudent plus

de métal mou que les rouleaux plus grands.
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FIGURE 2.12 — Variation de la fraction d’épaisseur de couche molle en fonction du
rayon du rouleau (CHAUDHARI et ACOFF, [2009).

Etat de l'art 16



2.4 Modélisation par éléments finis

Dans le travail de (Mousa et al.,[2018), un composite sandwich Al1100 - laiton - Al1100
est simulé en 3D dans le logiciel ABAQUS. Le type d’élément utilisé dans la simula-

tion est C3DSR (éléments linéaires en briques hexaédriques a 8 noeuds).

L’objectif de cette étude est d’effectuer un test de pelageﬂ afin d’analyser la qualité
d’adhésion du procédé d’assemblage au rouleau. Dans les simulations, la charge est
appliquée aux bords de chaque bande d’aluminium et le test est effectué a différents
niveaux de rugosité des plaques. Le parametre étudié dans le modele est la présence
d’imperfections a l'interface Al1100-laiton, via le diametre du défaut nommé d,,,q,.
Les dimensions des composites sandwich Al1100-laiton-Al1100 utilisées sont indi-
quées a la Fig. 2.13] La Fig. [2.14) montre les résultats des modélisations. On peut
voir que la fissure du pelage augmente avec Uy, qui est le déplacement vertical sur

I’axe Z qui dicte la force de pelage dans les parametres de la simulation.

Symbol Value Describtion

L 60 al-brass-al sandwich composites length (mm)
W 20, 24, 28, 32, 36 and 40 al-brass-al sandwich composites width (mm)
ta 0.2,0.3,0.4,0.5,0.6 and 0.7 Aluminum strips thickness (mm)

tor 0.2 Brass sheet thickness (mm)

D 0.5,1,1.5,2,3,4,5and 6 The imperfection hole diameter (mm)

FIGURE 2.13 — Spécification de la bande Al1100 et de la feuille de laiton (Mousa
et al., [2018).

Les résultats de la simulation montrent I’effet de la dimension de I'imperfection d,,q.
dans la structure sur la distribution des contraintes de von Mises. A D = 0 mm, les
valeurs maximales de von-Mises se sont produites le long de la largeur des bandes.
Ensuite lorsque la taille de 'imperfection augmente, on apergoit une concentration

de ces contraintes autour de 'imperfection.

5. "peel test"
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FIGURE 2.14 — Résultat du modele de (Mousa et al., simulant la rupture pro-
gressive par pelage du composite sandwich Al-laiton-Al, distribution des contraintes
de Mises.

Enfin, il en résulte de cette analyse que le rapport entre la taille maximale du défaut
dpmaz €t la largeur de linterface est égal a 0,2 (Fig. [2.15]). Cette valeur est valable
pour une imperfection circulaire et la rugosité de surface de 3,75 m pour l'interface

Aluminium - laiton.

80 1.5
D (mm,
. (mm) |
: —o0 | 8
s 60 | ) o7 o 2 ~
s 4‘\3 2 82
S 50 'l / 4 | 3
8 i A 5 | 8
o 407 :“ / ---6 % 1% . = = - =
£ 4o 7, o
S 30 | VB W &
&L 4 ) : :
200 7 T ° M S "
7 s~ 2
10 |
0 . . . . . 0.5
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 0.4

0.1 0.2 0.3
. Imperfection Diameter to Interface Width Ratio
Displacement, (mm)

F1GURE 2.15 — L’effet de la présence d’imperfection dans l'interface Al-laiton sur
la charge de pelage en fonction de la taille de I'imperfection (a) Courbe charge-
déplacement (b) charge de pelage normalisée (Mousa et al., .
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(G.TANG, Y.-L.SHEN et N.CHAWLA, étudient par une approche numérique d’élé-
ments finis le comportement a l'indentation d’un matériau multicouche hétérogene
avec des constituants ayant des propriétés mécaniques nettement différentes. L’objec-
tif est d’étudier I’évolution des champs de déformation dans un matériau multicouche
métallo-céramique lors de I'indentation. Le modele est mené dans le logiciel ABA-

QUS et prend en compte aussi bien 'effet de charge que de décharge du pénétrateur.

Les Fig. et montrent résultats de la simulation en état de chargement
pour une profondeur d’empreinte de respectivement 0, 2um et 0, 5um. Tandis que la
Fig. montre le résultat en état de déchargement pour une méme profondeur
d’empreinte de 0, 5um.

Equivalent lndenter

plastic strain

+0.500
+0.450
+0.400
+0.350
+0.300 .
+0.250 -

+0.200 p— £ .

10150 - - Al/SiC multilayers
+0.100 -

+0.050
+0.000

<+— Multilayers/Si interface

Si substrate

FIGURE 2.16 — Résultat de la simulation en état de chargement pour une profon-
deur d’empreinte de 0, 2um (G.TANG, Y.-L.SHEN et N.CHAWLA, 2008).
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Equivalent
plastic strain

+0.500
+0.450
+0.400
+0.350
+0.300
+0.250
+0.200
+0.150
- +0.100
+0.050
+0.000

(c)

FIGURE 2.17 — Résultat de la simulation en état de chargement pour une profon-
deur d’empreinte de 0, 5um (G.TANG, Y.-L.SHEN et N.CHAWLA, 2008).

Equivalent
plastic strain

+0.500
+0.450
+0.400
+0.350
+0.300
+0.250
+0.200
+0.150
+0.100
+0.050
+0.000

FIGURE 2.18 — Résultat de la simulation en état de déchargement pour une
profondeur d’empreinte de 0, 5um (G.TANG, Y.-L.SHEN et N.CHAWLA, [2008).

Sans surprise le métal doux (aluminium) se déforme beaucoup plus et la profondeur
d’indentation mene un effet direct sur I'intensité du champs de plasticité dans le ma-
tériau. Il est cependant plus surprenant de remarquer que les déformations plastiques

équivalentes dans ’aluminium ont augmentés pendant le processus de déchargement
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Fig.[2.18] Or la déformation plastique accumulée devrait rester inchangée pendant le
déchargement, qui est un processus de récupération purement élastique. Cela s’ex-
plique par I’hétérogénéité du modele global. En d’autres mots, les contraintes in-
ternes des couches de SiC, plus dures et rigides comparées a I’aluminium, font subir
a ce dernier des déformations supplémentaires. Des lors, ce phénomene joue un réle

prédominant, méme si dans son ensemble le composite subit un déchargement.

Enfin, il est montré a la Fig. I’évolution de la déformation plastique équivalente
(PEEQ) d’un élément se trouvant au centre de la structure multicouche (entouré par

un petit cercle a la Fig. [2.17)).

0.3 :
I )
|
|
: complete
0.2 - ! disengagement
Plastic strain I
continues to :
increase .
0.1 | |

Equivalent Plastic Strain

loading unloading

0 0.5 0
Indentation Depth (um)

FIGURE 2.19 — Evolution de la déformation plastique équivalente (PEEQ) d'un élé-
ment matériel, a I'intérieur d'une couche dans la région soulignée par le cercle de la
Fig. au cours de I'historique de l'indentation (G.TANG, Y.-L.SHEN et N.CHAWLA,
2008).

La déformation plastique équivalente augmente aux stades ultérieurs du chargement
et continue apres I'inversion de la charge et fini par atteindre une valeur presque tri-
plée comparée a la fin de la période de chargement. La déformation plastique cesse

d’augmenter seulement apres que le pénétrateur n’est plus en contact avec la surface.
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Chapitre 3

Matériaux et procédé

3.1 Matériaux utilisés

Afin d’analyser un comportement intéressant du matériau composite, il a été de notre
volonté de choisir deux métaux présentant des réponses plastiques différentesﬂ Les
deux matériaux de base, a savoir Aluminium 1050 et Acier S235, présentent tous

deux des caractéristiques assez ductiles.

3.1.1 Aluminium 1050

L’aluminium 1050 se classifie parmi les alliages dits corroyés et appartient a la série
1xxx. Contrairement aux alliages d’aluminium dits coulés qui utilisent un nombre
comportant une virgule décimale, I’'aluminium corroyé est lui identifié par un numéro

a quatre chiffres uniquement qui identifie les éléments d’alliage :

— Le premier indique ’élément principal de ’alliage. Ici, le chiffre 1 nous indique
une prévalence d’aluminium.

— Le deuxieme indique une variation de l'alliage c¢’est a dire les impuretés contro-
lées. Le chiffre 0 nous indique dans ce cas-ci ’absence de ces dernieres.

— Enfin, les troisiemes et quatriemes chiffres identifient 1’alliage spécifique de la

série, 50 dans notre cas.

1. Cela sera analysé plus en détails dans la prochaine section par des essais de traction et flexion
a quatre points.
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Caractéristiques et utilisations Ces types d’alliages sont souvent nommés comme
'commercialement pur' en raison de leur taux particulierement élevé d’aluminium
atteignant les 98-99% en composition chimique. Quant & ses caractéristiques, il pré-
sente une bonne aptitude a la déformation a froid et sa conductivité électrique ainsi
que sa résistance a la corrosion lui octroient une forte présence dans les industries
chimiques et électriques. De plus, on le retrouve parfois dans la fabrication de dissi-
pateurs thermiques, en raison de sa conductivité thermique plus élevée que les autres

alliages.

Dans le cadre de ce projet-ci, il jouera le réle du matériau plus doux d’entre les
deux, permettant une plus grosse déformation et agissant ainsi comme une sorte
de enveloppe solide pour l'acier. Pour les analyses qui suivront dans les prochains

chapitres, cet alliage a été employé sous forme de toles laminées de 3mm d’épaisseur.

Composition chimique Ces données ont été calculées par N. Deprez dans le
laboratoire de chimie de ’'UCLouvain avec un maximum de 3% d’erreur sur les

valeurs données. Le pourcentage est exprimé en % poids :

Al B Fe Ga | Mn Si Ti Vv
98,6 | <0,01 { 0,38 | 0,01 | 0,01 | 0,06 | 0,01 | 0,01

TABLE 3.1 — Tableau de composition détaillé ICP de 'aluminium de base utilisé

Propriétés physiques A température ambiante, on retrouve les propriétés phy-

siques élémentaires suivantes :

Parameétre Valeur Unité

densité 2,71 kg/m?
température de fusion 650 °C
résistivité électrique 0,282 x 107° Qm

conductivité thermique 222 W/mK
coefficient de dilatation thermique | 24 x 1075 K-t

TABLE 3.2 — Tableau reprenant les propriétés physiques élémentaires de I’aluminium
de base utilisé (MATERIAL, [2021).
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Propriétés mécaniques Enfin, le tableau reprend les propriétés mécaniques
théoriques de cet alliage. A noter qu’elles seront vérifiées par la suite grace aux essais

effectués sur les échantillons des métaux de base de la structure.

Parametre Symbole | Valeur | Unité
module d’élasticité E 69 000 | MPa
module de rigidité G 25900 | MPa
limite d’élasticité O 103 MPa
limite a la rupture Ou 110 M Pa

dureté Vickers HV 30 HV
coefficient de Poisson n 0,33 /

TABLE 3.3 — Tableau reprenant les principales propriétés mécaniques de ’aluminium
de base utilisé (EURALLIAGE, 2020)).

3.1.2 Acier S235

Il s’agit ici d'un acier de construction, c’est ce qu’indique la lettre S de sa nomen-
clature. Outre a cela, on retrouve le nombre 235 indiquant la limite d’élasticité du
matériau (testé pour une épaisseur de 16 mm). C’est a dire la charge maximale, en

MPa, au dela de laquelle la contrainte déformera le métal de facon permanenteﬂ

52385 est donc un acier de construction au carbone commun qui peut étre utilisé dans
un tres large éventail de procédés de fabrication. Il est particulierement utile car il
offre une combinaison unique de bonnes propriétés de soudage avec des résistances

garanties.

Bien qu’il reste un acier assez ductile, il a été choisi ici afin de jouer le role de la
couche plus dure. Cet alliage a été également employé sous forme de toles laminées
mais comptant cette fois-ci la moitié de ’épaisseur des toles d’aluminium de base,

c’est a dire de 1,5mm d’épaisseur.

2. NB : I'équivalent US de ce métal est nommé A283C.
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Composition chimique Ces données ont été calculées par R. Santoro au labora-
toire de chimie de I'UCLouvain avec un maximum de 3 % d’erreur sur les valeurs

données. Le pourcentage est exprimé en % poids :

Al | Cr Cu Fe | Mn P | Si| Ctt | Stot
0,06 0 | <0,01199,2|0,26|0,01 |0 |0,05]| <0,01

TABLE 3.4 — Tableau de composition détaillé ICP de 'acier de base utilisé, mesuré
dans les laboratoires de I'UCLouvain

Propriétés physiques A température ambiante, on retrouve les propriétés phy-

siques élémentaires suivantes :

Parameétre Valeur Unité

densité 7800 kg/m?
température de fusion 1480 - 1526 °C
résistivité électrique 0.20-0.25 *107° Qm

conductivité thermique 49 - 54 W/mK
coefficient de dilatation thermique | 11.5 - 13¥107% | K~!

TABLE 3.5 — Tableau reprenant les propriétés physiques élémentaires de 'acier de
base utilisé (VELLING, 2021) (APPLIED, [2017).

Propriétés mécaniques Enfin, le tableau reprend les propriétés mécaniques
théoriques de cet alliage. Comme pour I'aluminium, elles seront vérifiées par la suite

grace aux essais effectués sur les échantillons des métaux de base de la structure.

Parameétre Symbole | Valeur | Unité
module d’élasticité E 210 000 | M Pa
module de rigidité G 81 000 | MPa
limite d’élasticité O 235 MPa
limite a la rupture Oy 360 M Pa

dureté Vickers HV 128 av
coefficient de Poisson i 0,30 /

TABLE 3.6 — Tableau reprenant les propriétés mécaniques élémentaires de I'alumi-
nium de base utilisé (GiLBERT, 2016) (RUPBOX, 2019).
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3.2 Méthode utilisée

L’objectif est celui de créer un composite comportant une série de couches lami-
nées alternant aluminium 1050 et acier S235. Cela fait rentrer en jeu deux étapes
de laminage (Fig. . La premiere tient pour but d’assembler trois plaques
métalliques initiales (Aluminium-Acier-Aluminium) superposées et attachées ferme-
ment entre elles. Apres ce premier laminage, I’échantillon obtenu est alors coupé en
son centre et superposé a nouveau sur lui-méme afin d’étre assemblé une nouvelle
fois par une seconde étape de laminage. Afin d’assurer une bonne cohésion entre les
deux couches d’aluminium laminées, il a été nécessaire d’ajouter une couche supplé-
mentaire d’acier de base entre les deux échantillons a 3 couches avant d’effectuer le

second laminage.

Premiére étape

Al 1050 Q Empilement
- .
5235 4 _%

Laminage

PIHIK

FIGURE 3.1 — Premiere étape de laminage : Explication schématique de la méthode
utilisée pour fabriquer le matériau multicouche.
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Deuxieme étape

Empilement == Nouvelle couche
‘ = dacierS235
—_— —_—

l Laminage

Coupe

<4

<

VAN

FIGURE 3.2 — Deuxiéme étape de laminage : Explication schématique de la méthode
utilisé pour fabriquer le matériau multicouche.

3.2.1 Assemblage par laminage

Plusieurs passes de laminage sont nécessaires pour atteindre I'épaisseur finale désirée
de 3-4mm. Les laminages ont lieu apres que les métaux aient séjournés dans un four
préchaufté a 350°C" durant 45 minutes. Les métaux y résident durant 15 minutes

avant chaque passe de laminage.

Les étapes de laminage ont été organisées comme suit :

Etape de laminage to Ly
Premiere passe 7, 5mm | 6mm
Deuxiéme passe 6mm Smm
Troisieme passe omm | 3,5mm

TABLE 3.7 — Récapitulatif des passes de laminage.

to et 1y étant respectivement I'épaisseur du spécimen avant et apres passage.
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Chauffe et stabilisation Laminage Chauffe Laminage Chauffe Laminage

30 min 15 min 15 min

350°C =
(O]
f .
=
=)
©
—
]
o
£
@

20°C -

Temps

Fi1GURE 3.3 — Cycle thermique du procédé. Diagramme non a 1’échelle

Avant laminage

Les couches d’aluminium de base comptent 3mm d’épaisseur, contre 1,5mm pour
la couche d’acier. Cette différence d’épaisseur initiale parmi les métaux de base est

a prendre en compte tout au long des tests mécaniques qui seront réalisés par la suite.

A
aluminium I3mm
to acier {15 mm
aluminium I 3 mm
v

FIGURE 3.4 — [llustration de théorique de la coupe transversale de la structure sand-
wich a 3 couches avant laminage.

Afin de minimiser les effets diis aux imperfections et aux défauts de surface, les
plaques initiales sont polies au grain grossier et nettoyées a ’éthanol avant d’étre
assemblées par rivets pour éviter que les plaques ne glissent les unes sur les autres

lors du laminage. Les échantillons ont ensuite été enveloppés dans des feuilles d’alu-
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(a) Surfaces de contact polies et (b) Fixation des métaux de base
nettoyées a 1’éthanol par rivets

FIGURE 3.5 — Prétraitement et assemblage du sandwich Al-Acier-Al avant laminage.

minium minces, afin d’éviter les infiltrations d’air et I'oxydation a l'interface.

200 mm

Rivet

80 mm

FI1GURE 3.6 — Vue du haut du spécimen empilé en structure sandwich a 3 couches
avant laminage.

Apreés laminage

Le laminage provoque une réduction du 46,7% de ’épaisseur du spécimen contre une
élongation de approximativement 200% dans la direction de déformation. La largeur

reste elle inchangée.
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aluminium

tr acier 3,5mm

aluminium

F1GURE 3.7 — Illustration théorique de la coupe transversale de ’assemblage laminé
a 3 couches.

=400 mm

FIGURE 3.8 — Vue du haut du spécimen empilé en structure sandwich a 5 couches
apres laminage.

3.2.2 Difficultés concernant 1’assemblage du composite a 5

couches

Des difficultés intéressantes ont été rencontrées lors de la deuxieme étape de lami-
nage concernant l’assemblage des deux spécimens a 3 couches laminés. La structure
proposée a la Fig. met en contact les deux extrémités d’aluminium pour ainsi les
faire fusionner en une seule méme phase. Cependant celles-ci s’assemblent tres mal
entre elles. Cela peut étre di au fait qu’il se crée tres facilement un film d’oxyde ex-
trémement résistant aux faces externes de I'aluminium. Ceci est le principal facteur
de mauvaise adhérence lors de la déformation des joints des feuilles (JEURGENS et al.,
2002). De plus, il est peut-étre meilleur d’éviter d’assembler deux métaux identiques
afin de provoquer deux réponses différentes de part et d’autre de 'interface a assem-

bler. Cela pourrait favoriser un meilleur entremélement entre les deux couches.
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A \
aluminium
acier > laminé
aluminium
7 mm <
aluminium
acier > laminé
aluminium
v J

FI1GURE 3.9 — Illustration théorique de la coupe transversale de ’assemblage a 5
couches.

Des lors une meilleure cohésion peut étre obtenue en insérant une couche supplé-

mentaire d’acier de base entre les deux structures laminées a 3 couches (Fig. [3.10).

4 - 3
aluminium
acier > laminé
aluminium )
.. D
aluminium
acier > laminé
aluminium
v J

F1GURE 3.10 — Illustration théorique de la coupe transversale de ’assemblage a 7
couches proposant une couche d’acier de base comme intermédiaire.
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FIGURE 3.11 — Structure comportant deux structures a 3 couches laminées et séparées
par une couche d’acier de base. Avant le second laminage.

3.2.3 Analyse au microscope électronique MEB

Les échantillons des spécimens sont recueillis dans des pralines, polies progressive-

ment & différentes tailles de grain jusqu’au 1umf]

3 couches

L’analyse au MEB montre une interface fluide avec une présence non prédominante
de cavité. Sur 'image a la Fig. une fine couche est présente par moment mais
reste de 'ordre de 100 - 200 nanometres a peine. L’hypothese plus évidente serait de
I'identifier comme étant une couche intermetallique créée lors de la chauffe dans le

four entre les passes de laminage.

3. La lubrification a été effectué a 'alcool, eau et a 1’ OP-S.
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Al1050

A

1 um
—

FI1GURE 3.12 — Interface Aluminium - Acier du composite laminé a 3 couches.

5 couches

Dans la coupe parallele on observe les couches d’acier rompues par le passage des
rouleaux et englobées par la phase d’aluminium qui, étant un métal plus souple, subit
plus de déformation que la phase d’acier. Les deux plans semblent montrer encore

une fois une bonne cohésion entre les couches.

coupe transverse a la coupe paralléle a la

direction de laminage _ \ direction de laminage

§235

Al1050

235
A11050

F1GURE 3.13 — Vue MEB globale du composite a 5 couches.

Matériaux et procédé 33



N.B. : Ce travail se concentrera dorénavant uniquement sur les images de coupe
parallele a la direction de laminage. Celles-ci portent plus d’informations car les
morcellements de la phase d’acier sont parfois distants entre eux et si la coupe tra-
verse se place entre deux morcellements, la phase d’acier ne sera pas représentée a

I'image par simple question de perspective.

Les Fig. |3.18 (a) et (b) mettent 'accent sur un type de défaut intéressant présent
fréquemment dans la microstructure. Il s’agit d'une cavité qui se forme suite au
craquement de la couche d’acier sous la contrainte. Ces cavités sont comblées par
I’aluminium qui par sa déformation s’étend au sein la structure mais n’atteint parfois

pas le fermeture complete de la cavité au bord de la phase d’acier.
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Al1050

(a) Initiation du craquement de la couche d’acier

200 pm
—

Al1050

(b) Cavité créée par le craquement de la couche d’acier

FIGURE 3.14 — Cavité formée a U'interface Aluminium - Acier.

7 couches

Cette structure comporte 3 phases a distinguer : aluminium jouant le réle de ma-
trice, acier central ayant été déformé qu’une seule fois, d’ott son aspect plus épais
en comparaison avec acier externe, plus dur, plus fin et plus fractionné. Globale-
ment, on observe une baisse du nombre de défauts et cavités discutées plus haut.
En effet, 'aluminium a de nouveau pu se déformer et ainsi combler d’avantage plus

de cavités. Artefacts et traces de couleur blanche sont présents sur I'image |3.15], ces
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dernieres sont des résidus de OP-S, utilisé lors du polissage de 1’échantillon.

Al1050

$235

Al1050

FI1GURE 3.15 — Vue MEB globale par assemblage d’images du composite a 7 couches.

La Fig. présente une interface témoignant une tres bonne cohésion sans la pré-
sence détectable d’élément intermétalique ni d’oxyde. Cependant il se peut que ceux-
ci soient visibles sur une gamme d’échelle plus petite. Pour pouvoir affirmer pleine-
ment leur absence, il serait intéressant d’analyser la surface a I'aide de microscope
électronique a transmission (MET). Au MEB en revanche, on remarque qu’avec un
passage de laminage de plus, les vides initialement présents a Uinterface Aluminium
- Acier se resserrent laissant place a une interface plus compacte. On y observe entre

autre, une diminution du nombre de précipités du c6té de I'aluminium.
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Al1050

FIGURE 3.16 — Interface Aluminium - Acier du composite a 7 couches (deux passages
au laminage).

3.2.4 Analyse EDX

3 couches

Des précipités de Silicium (couleur bleu) sont présents dans la partie de 'aluminium.
Ceux-ci peuvent provenir lors de la chauffe du matériau dans le four. En effet, le
silicium a une tres faible solubilité dans I'aluminium et précipite sous forme quasi-
ment pure (CORNELL et BHADESHIA, 2011). De plus, une fine couche d’éléments oxydés
est présente a l'interface (couleur verte). Pour limiter ces effets, il est utile d’enrober

les spécimens de papier aluminium avant d’effectuer la passe au laminage.
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Al1050

1 um
— d
(a) Image fournie au MEB de Uinterface Aluminium - Acier du

composite laminé a 3 couches.

(b) Image fournie par EDX de l'interface Aluminium - Acier du
composite a 3 couches.

FIGURE 3.17 — Méme interface Aluminium - Acier du composite a 3 couches sous
MEB et EDX.

5 couches

La seconde passe au laminage a aplati la couche d’oxyde présente a l'interface. Les
précipités de silicium dans la phase d’aluminium ont bien diminués comme prévu
grace a la protection d’aluminium enrobant les structures durant la période de chauffe

dans le four.
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Al1050

(a) Interface Aluminium - Acier du composite laminé a 3
couches

(b) Image par EDX de l'interface Aluminium - Acier du
composite a 5 couches

FIGURE 3.18 — Méme interface Aluminium - Acier du composite a 5 couches sous
MEB et EDX.

3.3 Analyse par tomographie

La tomographie est une technique de controle de pieces et de matériaux permettant
de visualiser 'intérieur de la matiere sans contact et sans destruction. Le spécimen,
placé entre une source et un détecteur, est scanné dans toutes les directions par des
rayonnements X. L’image tridimensionnelle est ainsi fournie via un calcul algorith-

mique appelé la reconstruction.
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Objet Surface réceptrice

Source \

»~ Détecteur - Acauisition

. | |
Plateau — @ \

tournant I Radiographies
o 500-2000 Rendu 3D apreés
projections reconstruction

F1GURE 3.19 — Principe de fonctionnement de 'acquisition des données (LimopIN,
RETHORE et BUFFIERE, .

Les projections ainsi récupérées se recoupent afin d’obtenir des éléments redondants
nécessaires a une bonne reconstruction de l'information. Le volume de 'objet est

donc reconstruit a partir des projections bidimensionnelles.

C’est une fagon d’analyser le type d’assemblage et le positionnement des différentes
phases métalliques au sein de I’échantillon. Toutes les différences de composition, va-
riations d’absorption radiologiques, hétérogénéité, singularité, vide ou inclusion sont

mis en avant dans les résultats obtenus.

Dans le cas de notre étude cette technologie a été utile d'une part afin de détermi-
ner la forme géométrique des différentes couches métalliques et d’autre part afin de
quantifier 'espacement de celles-ci. Et enfin, pour en apprendre d’avantage sur les

défauts internes comme les fissures et la porosité du matériau composite étudié.

3.3.1 Résultats obtenus

Deux échantillons de différentes tailles ont été scannés :

1. Un plus petit bloc de dimension 2mm x 2mm et de résolution a 1,5um par

vozel.

2. Un plus grand bloc de dimension 4mm x 4mm. Celui-ci a été scanné avec une
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résolution plus basse, a 2, 7um par vozel, mais avec un paramétrage permet-

tant la correction des artefacts et des défauts d’imagerie.

La pondération des phases métalliques dans les deux échantillons est reprise par les

tableaux ci-dessous :

Acier | Volume d’acier
Petit cube | 34% 2,89 x 10%um3
Grand cube | 37% | 1,78 x 10*%um?

TABLE 3.8 — Part d’acier dans les deux échantillons analysés.

Aluminium | Volume d’aluminium
Petit cube 65% 5,48 x 10%um3
Grand cube 63% 3,03 x 10*%um?3

TABLE 3.9 — Part d’aluminium dans les deux échantillons analysés.

Porosité | Volume poreux
Petit cube 0,1% 1,13 x 107 um?
Grand cube 0% Opm?

TABLE 3.10 — Part de vide dan