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 ملخص  

 13ZA زيوملإنتاج اللحامات المتجانسة من سبائك المغن WSF تخدام عملية اللحام بالدمج الإحتكاكيتم اس الدراسة،في هذه 

على  /ددورة 059ومم/د  31ب أداة اللحام المقدرة  وسرعة دورانباستخدام عوامل اللحام المحسنة، من سرعة اللحام 

 تطور ىعل TFWP المعالجة الحرارية بعد اللحام و WSF عملية اللحامتأثيرالغرض من هذه الدراسة هو تقييم  .التوالي

(، ساعتين 93ساعة )لمدة   C°399لى إ C°099 في نطاق درجة حرارة ، AZ و مقاومة التآكل في منطقة البنية المجهرية

)90( و أربع ساعات )93(. تشير النتائج إلى أن اللحام WSF يؤدي إلى صقل البنية المجهرية، بفضل إعادة التبلور 

الديناميكي، وتجزئة المعادن البينية ZA8nM5 إلى جزيئات دقيقة موزعة عشوائيًا على حدودالحبيبية، مما أدى إلى تحسين 

مقاومة التآكل بشكل كبير في AZ . عند درجات حرارة أقل من C°199 ، يتغير متوسط حجم الحبوب بشكل طفيف. بينما، 

عند درجات حرارة أعلى من C°199 يتسبب TFWP في تكبير غير طبيعي لحجم الحبوب في منطقة اللب AZ . بينما 

يتمتع nM بالاستقرار الحراري بغض النظر عن درجة الحرارة ووقت الاحتفاظ أثناء المعالجة الحرارية PTFW. وجد 

.ZA أصبحت أكثر ثراءا في إحتوائها على ZA8nM5 مما يشيرإلى أن TFWP تتطور خلال ZA/nM أن نسبة 

كشفت قياسات التحليل الطيفي للمعاوقة الكهروكيميائية  S3S  التي أجريت في محلول % ZCCA 1,5 أن مقاومة التآكل في 

منطقة اللب AZ تنخفض مع زيادة درجة الحرارة في حتى C°199 . وجد أنه كلما قل الحجم الحبيبي، زادت مقاومة التآكل 

التي تشير إلى أن الحدود الحبيبية تلعب دورًا كحاجز أمام التآكل. تم تأكيد ذلك من خلال القياسات المحتملة للحدود الحبيبية 

بواسطة الفحص المجهري لقوة مسبار كلفن MTWn حيث أظهرت الحدود الحبيبية سلوكًا كاثوديًا وقيم فولتا عالية بالنسبة 

 إلى قيم مصفوفة nM. تم تعيين مقاومة التآكل العالية على مستوى منطقة اللب ZAعند درجة حرارة C°199 لمدة ساعة.

 

 ، TFWP المعالجة الحرارية بعد اللحام ، WSF اللحام بالدمج الإحتكاكي ، ZA13 الكلمات المفتاحية:سبائك المغنزيوم

 البنية المجهرية ، الصلابة الدقيقة ، السلوك الكهروكيميائي.

  



 

 

Abstract  

In this investigation, the friction stir welding process was used to join AZ31 magnesium alloy 

sheets obtained with the optimized parameters (V = 43 mm/min, ω = 950 tr/min). The study 

aimed to evaluate the effect of the FSW and the post-weld heat treatment (PWHT) on the 

microstructural evolution and corrosion resistance of the nugget zone NZ in the temperature 

range of 200°C-400°C for 1, 2, and 4 hours of holding time. The results indicate that the FSW 

results in grain refinement, through dynamic recrystallization, and fragmentation of the 

Al8Mn5 intermetallic compounds into fine particles randomly distributed at the grain 

boundaries, and significant improvement of corrosion resistance in the NZ. 

At temperatures below 300°C, the average grain size changes slightly. However, at 

temperatures above 300°C. PWHT leads to abnormal grain growth in the NZ. The BM, on the 

other hand, is thermally stable at all PWHT temperatures and holding times. It was found that 

the Al/Mn stoichiometric ratio evolves during PWHT, indicating that Al8Mn5 becomes richer 

in Al. Electrochemical impedance spectroscopy (EIS) measurements carried out in a 3.5% 

NaCl solution revealed that corrosion resistance in the NZ increases with increasing PWHT 

temperature up to 300°C. It was found that the smaller the grain size, the greater the corrosion 

resistance, indicating that grain boundaries act as a corrosion barrier. This was confirmed by 

potential measurements at the grain boundaries using Kelvin Probe Force Microscopy 

(KPFM), where the grain boundaries exhibited cathodic behavior and high Volta potential 

values compared to the Mg matrix values. High corrosion resistance in the NZ was attributed 

to PWHT at a temperature of 300°C for 1h.  

Keywords: AZ31 magnesium alloy, FSW friction stir welding, post-weld heat treatment, 

microstructure, micro-hardness, electrochemical behavior.   



 

 

Résumé  

Dans cette étude, le procédé de soudage par friction-malaxage FSW a été utilisé pour 

assembler des tôles d'alliage de magnésium AZ31 obtenues avec les paramètres optimisés 

(V = 43 mm/min, ω = 950 tr/min). L'étude vise à évaluer l'effet du FSW et du traitement 

thermique post-soudage (PWHT) sur l'évolution microstructurale et la résistance à la 

corrosion de la zone du noyau ZN dans la plage de température de 200°C-400°C pendant un 

temps de maintien de 1, 2 et 4 heures. Les résultats indiquent que le FSW entraine un 

affinement de la microstructure, grâce à la recristallisation dynamique, et à la fragmentation 

des intermétalliques Al8Mn5 en fine particules distribuées aléatoirement au joints de grains ce 

qui a amélioré considérablement la résistance à la corrosion dans la ZN. À des températures 

inférieures à 300°C, la taille moyenne des grains évolue légèrement. Tandis que, à des 

températures supérieures à 300°C, le PWHT entraine un grossissement anormal des grains 

dans la ZN alors que le MB présente une stabilité thermique quel que soit la température et le 

temps de maintien du PWHT. Il a été constaté que le rapport stœchiométrique Al/Mn évolue 

au cours des PWHT indiquant que les Al8Mn5 deviennent plus riches en Al. Les mesures par 

spectroscopie d'impédance électrochimique (SEI) réalisées dans une solution de NaCl à 3,5 % 

ont révélé que la résistance à la corrosion dans la ZN diminue avec l'augmentation de la 

température du PWHT jusqu'à 300 °C. Il a été noté que plus la taille des grains est réduite 

plus la résistance à la corrosion est importante montrant que les joint de grains jouent un rôle 

de barrière à la corrosion. Ceci a été confirmé par les mesures de potentiel aux joints de grains 

par la microscopie de force à sonde Kelvin (KPFM) où les joints de grains ont présenté un 

comportement cathodique et des valeurs de potentiel Volta élevées par rapport aux valeurs de 

la matrice Mg. Une résistance à la corrosion élevée a été attribuée à la ZN du joint après 

PWHT à une température de 300°C pendant 1h.  

Mots clé : alliage de magnésium AZ31, soudage par friction malaxage FSW, traitement 

thermiques post soudage PWHT, microstructure, micro-dureté, comportement 

électrochimique. 
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Introduction générale 

 

Les alliages de magnésium sont dotés de nombreuses propriétés intéressantes telles 

que ; leur légèreté, leur coulabilité, leur formabilité à chaud, leur faible toxicité, leurs 

conductivités électrique et thermique élevées et leur capacité à l’amortissement. Grace à ces 

propriétés, ces alliages sont largement utilisés dans plusieurs applications industrielles en 

termes d’apport économique, durabilité et praticité.  

Dans le contexte d’allègement des structures, d’amélioration du rendement 

énergétique et de la réduction des émissions des gaz CO2, la faible densité (33% moins par 

rapport aux alliage d’aluminium) et la haute résistance des alliages de Mg en font une solution 

attrayante pour les modes de transport tels que ; l’automobile, l’aérospatial, la marine …etc. 

[1]–[4]. Bien que les alliages de magnésium possèdent des propriétés attrayantes, mentionnées 

ci-dessus, ils présentent quelques difficultés de fabrication, principalement leur faible 

soudabilité par le soudage par fusion, ce qui réduit leur champ d'application dans le domaine 

de l'ingénierie. En tant que technique efficace et performante, le soudage par friction-

malaxage (FSW) a le potentiel d'être une bonne alternative qui évite la formation de défauts 

de solidification et de fissures qui en résultent lors du soudage par les procédés 

conventionnels [5]–[9]. En effet, il améliore la soudabilité, les propriétés mécaniques, en 

termes de ductilité/résistance, et la tenue à la corrosion des joints soudés. 

Le soudage par friction malaxage, communément dit ‘’Friction Stir Welding’’ (FSW), 

est un procédé d’assemblage à l’état solide c.à.d. que la température maximale atteinte au 

niveau des soudures pendant le soudage n’atteint pas la température de fusion des matériaux à 

souder. Ce procédé est inventé et breveté par ‘’The welding institute’’ TWI en 1991. La 

littérature fait état de nombreux travaux de recherche traitant l'effet des paramètres de 

soudage et de géométrie de l'outil sur la microstructure, la texture cristallographique, les 

propriétés mécaniques, les contraintes résiduelles et la résistance à la corrosion des soudures 

par friction-malaxage des alliages de Mg. La relation microstructure-propriétés dépend 

fortement des cycles thermomécaniques et thermiques induits pendant le FSW et au cours des 

traitements thermiques post soudage PWHT. En effet, le FSW et le PWHT entrainent de 

nombreuses modifications microstructurales en fonction de l’état thermomécanique dans les 

soudures FSW. 
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Cette thèse est une étude fondamentale qui contribue à la compréhension des 

évolutions microstructurales dans les soudures homogènes. Elle contribue à ; 

- L’optimisation des paramètres de soudage de l’alliage de magnésium AZ31 ; 

- La compréhension de l’évolution microstructurale, mécanique et électrochimique dans 

les joints FSW-AZ31. 

- L’étude de l’effet des traitements thermiques post-soudage PWHT du joint FSW-

AZ31 sur l’aspect microstructural et sur le comportement électrochimique. 

 

Le manuscrit est organisé en (05) chapitres, comportant une revue bibliographique, 

protocole expérimentale, et résultats et discussion : 

Dans le contexte de l'étude bibliographique que nous présenterons en chapitres I, nous 

nous intéressons aux généralités sur l’alliage de magnésium AZ31. Une synthèse des travaux 

antérieurs décrivant l’influence du soudage FSW sur les propriétés des soudures. 

Le chapitre II présente le matériel et décrit les différentes techniques expérimentales, 

notamment la description détaillée du protocole de soudage FSW. 

Le chapitre III présente la caractérisation du joint FSW-AZ31. Un intérêt particulier 

est porté aux détails de la microstructure des différentes zones à savoir le métal de base (MB), 

la zone affectée thermiquement (ZAT), la zone affecté thermo-mécaniquement (ZATM) et la 

zone du noyau(ZN) (taille moyenne des grains, la taille et la nature des intermétalliques). Ces 

informations ont été utilisées pour prédire l'influence du procédé FSW sur la microstructure, 

l’évolution de la micro-dureté et du comportement électrochimique. 

Le chapitre IV présente l’effet des traitements thermiques post-soudage sur l’évolution 

de la microstructure (taille moyenne des grains, le degré d’activation des macles, la taille et la 

nature des intermétalliques) et de la micro-dureté dans la ZN des soudures AZ31. 

Le chapitre V porte sur l’évaluation du comportement électrochimique de la ZN des 

joints FSW-AZ31 comparé au MB, afin d’observer la performance électrochimique de ces 

zones. Par la technique KPFM, nous mettrons en évidence l’effet des joints de grains sur la 

résistance à la corrosion via les mesures du potentiels Volta. 
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I.1. Introduction 

Dans ce chapitre, des généralités sur l’alliage de magnésium AZ31 sont présentées 

ainsi qu’une description du procédé de soudage par friction malaxage. En outre, nous 

décrirons les mécanismes microstructuraux qui peuvent prendre action lors du soudage FSW 

ainsi que pendant les traitements thermiques post-soudage PWHT. La relation microstructure-

résistance à la corrosion dans les joints FSW a été détaillée dans la dernière section de ce 

chapitre. 

I.2. Généralité sur l’alliage de Magnésium AZ31 

Le magnésium est un élément d’importance majeure grâce à sa légèreté qui lui permet 

de remplacer l’acier et l’aluminium dans plusieurs domaines comme l’automobile, 

l’aéronautique, l’aviation, etc. Mais, il ne peut pas être considéré comme un élément de 

structure sans être allié aux d’autres éléments pour améliorer sa résistance, ductilité et sa 

tenue à la corrosion. 

I.2.1. Désignation et classification de l’AZ31 

Les alliages de magnésium peuvent être classés en fonction des éléments d’alliage. Le 

système de désignation définie par ASTM B951 (Practice for codification of unalloyed 

magnesium and magnesium alloys, cast and wrought), contient trois parties dont le tableau I.1 

présente un exemple de nomenclature d’un alliage de magnésium. 

Tableau I. 1: Lettres de code pour le système de désignation des alliages de magnésium. 

Elément 

d’alliage 
Désignation Exemple de nomenclature de l’alliage AZ31 

Aluminium A 

 

Zinc Z 

Manganèse M 

Silicium S 

Yttrium W 

Zirconium K 

Argent Q 

Thorium H 

Terre rares E 
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La première partie est formée de deux lettres majuscules indiquant les deux principaux 

éléments d'alliage, classés par ordre décroissant d’importance de teneur en éléments d'alliage, 

comme le montre le tableau I.1. La deuxième partie est constituée des pourcentages en poids 

de ces deux éléments arrondis au nombre entier le plus proche et énumérés dans le même 

ordre que les lettres de code. Selon la composition chimique. La troisième partie consiste en 

une lettre assignée commençant par "A" pour distinguer les alliages ayant la même 

désignation nominale.  Parfois, une lettre et un chiffre suivent pour indiquer la désignation du 

traitement de l'alliage. 

 

I.2.2. Rôle des éléments d’alliage 

En raison de ses faibles propriétés mécaniques et sa résistance à la corrosion limitée, le 

magnésium a été allié dans le but d'améliorer les propriétés mécaniques, telles que la 

résistance et la ductilité, ainsi que la résistance au fluage et à la corrosion. Les majeurs 

éléments d’alliages de Mg sont :  

- Aluminium : est un élément d’alliage principal, il permet d’améliorer les propriétés 

mécaniques à la fois par durcissement de la solution solide et par la précipitation de la 

phase secondaire β-Mg17Al12 par l’ajout de l’Al à des teneurs inférieures à 6% [10]. 

L’addition de l’aluminium jusqu’à 10% conduit à la formation des précipités β-Mg17Al12 

autour des joints de grain [11]. Cet élément diminue la taille moyenne des grains des 

alliages de la série Mg-Al, ce qui augmente la micro-dureté. La phase Mg17Al12 améliore 

le potentiel de corrosion et réduit sa vitesse de corrosion. 

- Manganèse : est généralement ajouté pour encapsuler les impuretés néfastes pour la 

résistance à la corrosion (Fe, Ni, Ti, ...) dans les alliages de magnésium [12]. Il apportera 

une bonne tenue face à la corrosion galvanique qui règne entre les intermétalliques 

(cathodiques) de type Al-Mn et la matrice (anodique) [13]. Il a un rôle très important 

dans l’affinement des grains [14] 

- Zinc : L'ajout du Zn jusqu'à 3à 4 % conduit à un affinement des grains, un renforcement 

de la solution solide et à la précipitation. Ainsi, il augmente significativement la 

résistance mécanique et l'allongement et améliore la résistance à la corrosion. Un ajout 

élevé de Zn conduit à la formation de constituants eutectiques, et entraine ainsi une 

détérioration des propriétés mécaniques et de la résistance à la corrosion [15], [16], [7] .  
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- Terres rares (RE) : Les alliages de Mg à forte teneur en éléments RE (tels que l'yttrium, 

le cérium, le néodyme, le terbium, l'erbium, le dysprosium, le gadolinium, etc.) sont 

couramment utilisés pour les applications à haute température. Les éléments RE peuvent 

former une variété de précipités avec le Mg pendant le traitement thermique de mise en 

solution et de vieillissement[17], [18]. Ces précipités sont thermiquement stables, ce qui 

améliore considérablement la résistance à haute température et la résistance au fluage 

des alliages de Mg. En outre, les éléments RE peuvent servir de modificateurs de texture 

pour les alliages de Mg.   

- Lithium : l’ajout de Li affine la microstructure et améliorer les propriétés mécaniques 

des tôles extrudées d'alliage AZ31. L’ajout d’une teneur de 5% de Li affaibli 

l’anisotropie et augmente considérablement la ductilité [19]. 

 

I.2.3. Métallurgie de l’alliage AZ31 

I.2.3.1. Diagramme d’équilibre 

Les éléments d’alliage principaux de l’AZ31 sont l’aluminium et le zinc, dont le 

diagramme d’équilibre binaire Mg-Al est montré sur la figure I.1. La phase α-Mg est 

caractérisée par une limite de solubilité de l’Al dans le Mg est jusqu’à 12,9% à 437°C et elle 

décroit jusqu’à la température ambiante où elle est de 2,3%. Le composé intermétallique β-

Mg17Al12(phase β) précipite d’une façon incohérente dans la matrice.  Le zinc est ajouté en 

petite quantité car la solution solide enrichie en aluminium ne peut contenir plus d’élément 

d’alliage mais la phase β peut en dissoudre selon le diagramme d’équilibre ternaire. 
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Figure I. 1 : Diagramme d’équilibre (a) binaire Mg-Al, (b) coupe isotherme du diagramme 

d’équilibre ternaire Mg-Al-Zn [20]. 

(b) 

(a) 
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I.2.3.2. Macles 

Le maclage est un mécanisme de déformation important aux basses températures dans 

les alliages de magnésium. On distingue deux types de macles ; les macles d’extension {10 -

12}, et les macles de contraction {10 -11} ou {10 -13}. En outre, des macles d'extension 

peuvent se produire à l'intérieur de macles de contraction, formant ainsi des macles doubles. 

Les macles de contraction ou les macles doubles apparaissent généralement après une 

déformation à des contraintes importantes et génèrent des régions de déformation 

inhomogènes et localisées, ils constituent des sites privilégiés de germination pour la 

recristallisation (figure I.2) [21], [22]. Cependant, en raison de la faible accumulation de 

dislocations dans les macles d'extension, ceux-ci sont peu enclins à la nucléation pendant la 

recristallisation statique. La migration des macles d'extension activée thermiquement se 

produit largement pendant le recuit à haute température. Les macles ont tendance à être 

consommés par la matrice pendant le recuit à haute température [23].En outre, les macles 

possèdent une énergie de déformation stockée plus importante que celle de la matrice et donc 

sont considérés comme sites favorable de nucléation pendant la déformation à chaud [24]. 

Alors que, les macles de traction {10 -12} semblent ne pas être des sites favorables pour la 

nucléation et la croissance. 

 

Figure I. 2 : (a) Carte de contraste de bande EBSD-Kikuchi révélant des macles recristallisés 

et des macles de traction (tensile twin) {10 -12}, (b) vue détaillée d'un macle recristallisé [24]. 
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I.2.3.3. Intermétalliques dans l’AZ31 

Mg17Al12 : la figure I.3 représente une image EPMA d’un alliage Mg-Al-Zn. La zone 

noire représente la matrice Mg tandis que les zones blanches représentent les précipités β-

Mg17Al12.Ce précipité expose une forme lamellaire dans les alliages AZ31 distribué le long 

des joints de grains [25], il se dissout dans la matrice de magnésium à des températures 

relativement élevée qui sont de l’ordre de 437 °C pour l’AZ31[20]. Dans une solution de 

3.5% NaCl, les précipités Mg17Al12 montrent un comportement cathodique [26]. Ils sont plus 

noble que la matrice du magnésium et ils se comporte comme une barrière contre la corrosion 

tout le long des joints de grains[27],[28]. 

 

Figure I. 3: Image EPMA montre la coexistence de la seconde phase Mg17Al12 dans 

l’alliage Mg-Al-Zn[20], [25]. 

 

Al-Mn : Plusieurs intermétalliques de type Al-Mn se forment dans les alliages de 

magnésium contenant du Mn, tels queAl6Mn, Al4Mn, Al11Mn4 et Al8Mn5[29], [30]. Yao et al. 

[31] ont constaté qu’une teneur de Mn qui dépasse 0,3% favorise la formation des 

intermétalliques Al-Mn. Ces intermétalliques sont stables sur une grande plage de température 

en raison de leurs températures de fusion relativement élevée. Selon le diagramme d’équilibre 

sur la figure I.4-a, la température de fusion de l’intermétallique Al8Mn5 est ~ 989°C, ce qui est 

supérieure à la température de fusion de l’alliage de Mg AZ31 ~ 610°C.Ils présentaient 

plusieurs morphologies ; à facettes (figure I.4-b)[30], ou contiennent des pores (figure I.4-

c)[20].Al-Mn sont des intermétalliques à potentiel cathodique. Ils agissent soit en tant que 

barrière à la corrosion, soit en tant que cellule galvanique avec la matrice accélérant la 
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corrosion. Le rôle qui domine le processus de corrosion dépend de la quantité, de la taille et 

de la distribution de ces intermétalliques[32]–[35]. 

 

Figure I. 4 : (a) diagramme d’équilibre binaire Al-Mn, (b) morphologie des intermétalliques 

Al8Mn5, (c) IPF des intermétalliques Al8Mn5[30],[20]. 
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I.3. Soudage par friction malaxage (FSW) 

I.3.1. Description du procédé FSW 

La figure I.5 illustre un schéma du procédé FSW. L’outil utilisé est non consommable, 

il est composé d’un pion et d’un épaulement. 

 

Figure I. 5 : Présentation du soudage par friction-malaxage. 

La soudure FSW obtenue n’est pas symétrique, deux cotés ont été distingués comme 

illustré sur la figure I.5. Le côté de la soudure dans lequel le mouvement d’avance coïncide 

avec le sens de rotation de l’outil est reconnu comme Advancig Side (coté avance). Tandis 

que, le côté dans lequel le mouvement d’avance est inversée par rapport à la direction de 

rotation de l'outil est reconnu comme Retreating Side (coté recul). 

La soudure FSW peut être réalisée en trois phases opératoires illustrées sur la figure 

I.6, [36], [37]. 

- La phase de plongée : L’outil est amené à un mouvement de rotation, s’insére entre les 

pièces mise en contact pour être soudées. Un frottement entre l’épaulement et la surface 

des pièces produit un échauffement local et donc un ramollissement de la matière pour 

faciliter la plongée sous l’effet d’un mouvement de translation verticale. 

- La phase de soudage : L’outil est déjà en mouvement de rotation, subit un mouvement 

d’avance, le long du plan de joint des pièces.  Pendant cette phase, le matériau à souder 

se trouve dans un état pâteux ce qui résulte un malaxage aisé par le pion, la matière est 

Coté recul 

Coté avance 
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alors ramenée de l’avant vers l’arrière du pion pour consolider le vide laissé par ce 

dernier afin de réaliser le joint de soudure.  

- La phase de retrait : À la fin de l’opération de soudage, l’outil est retiré de la zone de 

soudure par un mouvement de translation vertical et un trou persiste alors à la fin du 

joint correspondant à l’emplacement de l’outil. 

 

Figure I. 6 : Illustration des phases opératoires de procédé FSW. 

 

I.3.2. Paramètres de soudage 

La technique FSW induit une quantité de chaleur importante avec une déformation 

plastique complexe au cours du soudage. Les principaux paramètres qui ont une influence 

primordiale sur la distribution de la température et le flux de matière et ainsi sur les propriétés 

de la soudure FSW sont les suivants : la géométrie de l'outil, les vitesses de rotation et 

d’avance, l’angle d’inclinaison et la force axiale. Le tableau I.2 donne un aperçu des 

paramètres influençant les propriétés de la soudure à partir de la littérature.  

(a) 

(c) 

(b) 
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Tableau I. 2 : Résumé des matériaux d'outils, des géométries et des variables de soudage 

utilisés pour le FSW de plusieurs alliages de magnésium. 

Matériau Géométrie de l’outil 
Paramètres de 

soudage 
Remarques Ref. 

6061 T651 

15 mm 

Ep; Ø = 18 mm 

Pion; Ø = 8 mm, l = 13 

mm 

Fileté. 

Va = 180 mm/min 

ω = 1000 tr/min 
Efficacité du joint de 84% [38] 

AZ31 

10 mm 

Ep; Ø = 28 mm 

Pion; Ø = 10 mm, l = 

9,5mm 

Cylindrique. 

Va = 100 mm/min 

ω = 200 tr/min 

α = 0° 

Microstructure homogène ; 

Excellente résistance à la 

corrosion ; 

Efficacité du joint ~ 85,3%. 

[39] 

AZ91-E 

10 mm 

Epaulement : Ø = 15 mm 

Pion : Ø = 4 mm, l= 4 mm. 

Cylindrique fileté. 

Va = 50 mm/min 

ω = 1000 tr/min 

α = 1,5° 

Excellente résistance à la 

corrosion en raison de l’Al 

dissoute dans la matrice 

Mg. 

[40] 

AZ31 

8,6 mm 

Epaulement : Ø = 20 mm 

Pion : Ø = 8 mm, l= 7,8 

mm. 

Conique fileté. 

Va = 43 mm/min 

ω = 950tr/min 

α = 1° 

F = 2KN 

Affinement de 

microstructure dans la ZN ; 

Excellente résistance à la 

corrosion. 

[41] 

AZ31B 

6,4 mm 

Epaulement : Ø = 24 mm 

Pion : Ø = 8 mm, l= 5,8 

mm. 

Cylindrique fileté. 

Va = 100 mm/min 

ω = 800-

2000tr/min 

Efficacité du joint de 

92,2 % 
[42] 

AZ31B 

6,35 mm 

Epaulement stationnaire 

concave ; Ø = 18 mm 

Pion ; Ø = 6,35 mm, 

l= 5,98 mm Conique fileté. 

Va = 50 mm/min 

ω = 700–900 

tr/min 

α = 2,5° 

Efficacité du joint de 97 % [43] 

AZ31 

6.3 mm 

Epaulement : Ø = 24 mm 

Pion : Ø = 8 mm, l= 59 

mm. 

Va = 100 mm/min 

ω = 3500 tr/min 

α = 2,8° 

Microstructure à grains 

fins; 

Efficacité du joint de 86 % 

[44],[45] 

AZ31B 

6 mm 

Epaulement stationnaire 

concave ; Ø = 18 mm 

Pion ; Ø = 6 mm, l= 5,7 

mm Fileté. 

Va = 40 mm/min 

ω = 1600 tr/min 

α = 0° 

F = 3KN 

Microstructure à grains fins 

dans le noyau ; 

Efficacité du joint de 

96,7 % 

[46] 

AZ31B 

4 mm 

Epaulement : Ø = 12 mm 

Pion : Ø = 4 mm, l= 4 mm. 

Va = 90 mm/min 

ω = 1500 tr/min 

α = 0° 

Microstructure à grains fins 

dans le noyau ; 

Efficacité du joint de 93 % 

[47] 

AZ31 

4 mm 

Epaulement : Ø = 16 mm 

Pion : Ø = 4 mm, l= 3,8 

mm 

Va = 50 mm/min 

ω = 1500 tr/min 

α = 2,5° 

Amélioration des 

propriétés d’amortissement 
[48] 

AZ31B-

H24 

2 mm 

Epaulement : Ø = 16 mm 

Pion : Ø = 3.175 mm, l= 

1,65 mm 

Va = 1200 

mm/min 

ω = 1000tr/min 

α = 2,5° 

Affinement des grains ; 

Limite d’élasticité élevé et 

faible ductilité ; 

 

[49] 
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I.3.2.1. Géométrie de l’outil 

La géométrie de l’outil est un paramètre très important qui influence la génération de 

la chaleur,  l’écoulement du matériau et donc la qualité des soudures [50]. La géométrie et les 

dimensions de l’outil (pion et épaulement) pour le soudage par friction malaxage sont choisies 

en fonction de l’épaisseur des pièces à souder. L’outil se compose d’un épaulement et d’un 

pion, les différentes géométries de l’épaulement et du pion sont présenté sur les figures I.7-a 

I.7-b respectivement.  

 

Figure I. 7 : Différentes géométries (a) de l’épaulement, (b) du pion pour le FSW [51]. 

(a) 

(b) 
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 Epaulement : L’épaulement maintient la matière et l’empêche d’être repoussée, grâce 

à son diamètre optimal. En effet, un petit diamètre provoque des défauts dus aux 

manque d’apport de chaleur, et un diamètre supérieur réduit les propriétés mécaniques 

et élargit les zone ZAT et ZATM. De plus, les propriétés mécaniques du joint soudé 

sont optimales lorsque le rapport diamètre épaulement/épaisseur des pièces à souder 

est de 3 [52],[53]. 

 Pion : La géométrie du pion doit être contrôlée vue sa contribution à la formation 

d’une partie de la chaleur lors du malaxage. La figureI.7-b ci-dessus présente quelques 

formes possibles des pions utilisés dans la littérature. Le diamètre du pion est 

généralement égal à l’épaisseur des pièces à souder et sa longueur est légèrement 

inférieure à l’épaisseur des pièces soudées. Des soudures ayant des propriétés 

mécaniques optimales sont obtenues lorsqu’on utilise des pions coniques ou vis. 

Cependant, les pions cylindriques peuvent conduire à la formation de défauts tels que 

des fissures, des porosités, etc., et conduire à une diminution de la résistance à la 

traction des soudures FSW [54], [55].  

 

I.3.2.2. Vitesse de rotation et vitesse d’avance 

La vitesse de rotation a une influence directe sur l’apport de la chaleur par friction.  À 

des vitesses optimales, les soudures sont saines caractérisées par une structure affinée, une 

meilleure résistance à la traction et une dureté élevée. L’augmentation ou la diminution de la 

valeur de ce paramètre provoquent des défauts dus à l’excès ou au manque de la quantité de 

chaleur nécessaire. 

On peut noter que la vitesse de rotation et la vitesse d'avance de l'outil ont un effet 

significatif sur la réduction de la taille des grains dans la ZN. L'augmentation de la vitesse de 

rotation semble réduire considérablement la taille des gains [44],[45]. On peut également noter 

qu'à une vitesse de rotation donnée, l'augmentation de la vitesse d'avance diminue également 

la taille des grains[56].Lorsque la vitesse de rotation est de 880 tr/min et la vitesse de soudage 

passe de 60 à 80 mm/min, la taille moyenne des grains du la ZN varie de 6,18 µm à 5,4 µm 

[57]. 

La vitesse de soudage optimale est limitée et liée à la vitesse de rotation de l’outil par 

le rapport ω/V (où ω est la vitesse de rotation et V la vitesse de soudage). Liu et al. [58] ont 
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rapporté que l’évolution de la taille des grains ne dépend pas de la vitesse de rotation et la 

vitesse d’avance mais de la quantité de chaleur produite lors du FSW. Cependant, La variation 

de la température est le principal facteur de contrôle de la croissance des grains près de la 

ligne de soudage.  

La figure I.8 montre la surface des soudures obtenues avec le même rapport de vitesse. 

La surface devient lisse et plate avec l'augmentation de la vitesse de rotation et de la vitesse 

de soudage. Des défauts de rainure sont générés dans une région locale de la zone noyau 

préparée par une vitesse de rotation et d'une vitesse de soudage faibles. Cela est 

principalement dû au faible apport de chaleur généré pendant le FSW entraînant une mauvaise 

fluidité du matériau thermoplastique autour de l'outil dans la zone de soudage. En fin de 

compte, le mauvais écoulement de la matière plastique ne peut pas remplir à temps la cavité 

laissée par l'outil qui avance, et des défauts de rainurage (groove) sont produits [58]. 

 

Figure I. 8 :État de surface de la soudure pour les paramètres (ω,V) suivants ; (a) 1000-25, 

(b) 3000-75 et (c) 5000-125[58]. 

 

I.3.2.3. Angle de tilt et force axiale 

Angle de tilt ou angle d’inclinaison (figure I.9) du pion par rapport à la surface des 

pièces à souder est un paramètre très important. Une inclinaison souhaitable varie entre 0° à 

3°permet de maintenir le métal adouci par le pion sous l’épaulement et de le déplacer 

efficacement de l’avant vers l’arrière en provoquant une augmentation de la quantité de 

chaleur et donc faciliter l’écoulement et diminuer les défauts au sein de la soudure. 
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De plus, la profondeur de pénétration de l’épaulement dans la pièce augmente au fur et 

à mesure que le matériau au-dessous de l’épaulement s’adouci. Lorsque la profondeur de 

pénétration est trop faible, l'épaulement de l'outil n'interagit pas avec la surface de la pièce. 

Ainsi, l'épaulement rotatif ne peut pas déplacer efficacement le matériau de l'avant vers 

l'arrière du pion, ce qui entraîne une génération des soudures avec rainure de surface ou tunnel 

interne. Lorsque la profondeur est trop grande, l'épaulement plonge dans la pièce, créant une 

bavure excessive. Dans ce cas, une soudure fortement concave est réalisée, entraînant un 

amincissement local des tôles soudées [36]. 

Afin de contrôler la profondeur de l’épaulement dans les pièces, une force axiale varie 

entre 3 et 7 KN est souhaitable [46]. En augmentant la force axiale les grains du noyau 

s’affinent, les vides au sein de la soudure diminuent et la résistance à la traction est améliorée, 

cela est dû à la forte friction entre l’épaulement et les surfaces des pièces à souder et donc un 

ramollissement et écoulement aisés du matériau. 

 

Figure I. 9 : Angle d’inclinaison entre l’outil et les pièces à souder. 

 

I.3.3. Evolution de la microstructure dans soudures FSW 

Pendant le soudage par friction malaxage (FSW), la microstructure de la zone soudée 

est fortement influencée par la distribution de la température et de la déformation plastique 

[42] qui entrainent les processus de recristallisation et de restauration. De ce fait, la zone de 

soudage, selon les distinctes caractéristiques thermomécaniques, peut être devisée en quatre 

zones. La figure I.10 présente une macrographie typique d’un joint soudé par FSW. 
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Figure I. 10 : Macrographie typique d’un joint FSW [59]. 

MB (Métal de base) (figure I.11-a) : c’est la zone qui a conservé sa microstructure et 

ses propriétés après le soudage[60]. 

ZAT (zone affectée thermiquement) présentée sur la figures  (figure I.11-b) : cette 

zone ne subit pas de déformation plastique, mais ce sont les propriétés du métal de base qui 

sont affectées par l’élévation de la température [60].  

ZATM (zone affectée thermo-mécaniquement) : elle est caractérisée par une 

déformation plastique modérée permet de déclencher une recristallisation dynamique partielle 

(figure I.11-c). La température élevée conduit à l’évolution de la précipitation. Encore, la 

combinaison du mouvement d’avance et de rotation de l’outil provoque une asymétrie de cette 

zone par rapport à son axe (figure I.10). Les grains sont allongés et orientés suivant 

l’écoulement de la matière autour de l’outil et construisent la forme microstructurale du 

noyau[46], [61].  

Noyau (nugget) : c’est le centre de la soudure et le siège de l’opération de malaxage, il 

est caractérisé par des transformations structurales dues aux déformations plastiques 

importantes et aux températures élevées. En effet, les grains sont affinés par recristallisation 

dynamique et leur taille dépend de la variation de la température(figure I.11-d) [62]. Les 

précipités présents peuvent se dissoudre et les intermétalliques sont broyés et répartis par la 

grande déformation plastique.  
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Figure I. 11 : Microstructure des différentes zones du joint AZ31 soudé par FSW ; (a) MB, 

(b) ZAT, (c) ZATM, (d) Noyau [60]. 

Pendant le soudage par friction malaxage, une quantité de chaleur importante associée 

à une déformation plastique se produit au sein de la zone soudée. La déformation plastique 

implique un état thermodynamiquement instable (microstructure altérée et propriétés 

mécaniques modifiées) et une haute énergie emmagasinée. Cette énergie, et sous l’effet de la 

température atteinte au niveau du joint de soudure, est considérée comme l’énergie motrice 

faisant déclencher la recristallisation dynamique. Les précipités et les intermétalliques ayant 

une température de fusion inférieures à la température de soudage, tels que les Mg17Al12, se 

dissoutes, alors que les intermétalliques ayant montrant une stabilité thermique aux 

températures supérieures à la température de soudage tels que les Al-Mn sont broyés et 

redistribués sous l’effet du malaxage [49]. 

 

I.3.4. Propriétés mécaniques des soudures FSW 

La micro-dureté dans les joints AZ31 obtenue par FSW est attribuée à la taille des 

grains, la densité des dislocations et la distribution des intermétalliques. Plusieurs publications 

[60], [63], [64] ont attribué l’amélioration de la micro-dureté dans les joints de magnésium à 
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l’affinement des grains. Selon la relation de Hall-Petch, une taille de grains plus fine 

correspond à une micro-dureté ou une résistance plus élevée, car les joint de grains imposent 

plus de restriction au mouvement des dislocations [49]. Liu et al. [39] ont rapporté que la 

micro-dureté est attribuée à la densité des dislocations et les contraintes résiduelles. 

Yang et al. [44] ont établi l’effet de la vitesse de rotation (ω) sur l’évolution de la 

microstructure et les propriétés mécaniques. Ils ont rapporté qu'une vitesse de rotation élevée 

permet d'améliorer les propriétés mécaniques du joint FSW AZ31. L’augmentation de la 

résistance à la traction est attribuée à l’affinement de grains par recristallisation dynamique. 

Cependant, Commin et al. [65] et Li et al. [39] ont étudié l’effet du rapport ω/V. Un 

rapport élevé introduit une faible variation de la micro-dureté due à la taille des grains. 

Cependant, un rapport faible introduit une variation élevée de la micro-dureté attribuée à la 

densité des dislocations et les contraintes internes.  

Selon la figure I.12, Chowdhury et al. [49] ont constaté que la micro-dureté diminue 

dans le noyau à cause du changement de l’état structural par recristallisation dynamique par 

rapport au MB. La micro-dureté est influencée par la quantité de chaleur, elle dépend de la 

taille des grains. Ainsi, la micro-dureté augmente avec l’augmentation de la vitesse d’avance 

et la diminution de la vitesse de rotation.  

 

Figure I. 12 : Profils de micro-dureté typiques des joints soudés par FSW réalisés avec 

différents paramètres de soudage (a) 1000 tr/min, 1200 mm/min et 2000 tr/min, 1200 

mm/min, et (b) 1000 tr/min, 300 mm/min et 1000 tr/min, 600 mm/min [49]. 
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I.4.5. Traitements thermiques post-soudage 

Les traitements thermiques post-soudage (PWHT) ont été effectués afin de déterminer 

leur effet sur la performance mécanique des joints FSW (la résistance à la traction, micro-

dureté et ductilité).   

Li et al. [66] ont étudié l'effet de la température et du temps de maintien du PWHT sur 

l'évolution de la microstructure et les propriétés mécaniques des alliages AZ31 soudés par 

FSW. Les résultats montrent qu’un traitement de recuit à 200 °C pendant 30 minutes permet 

d'obtenir une microstructure plus homogène et de meilleures propriétés mécaniques globales. 

L'allongement est passé de 7,5 % à 13,0 % et la résistance a légèrement augmenté. De plus, 

l'amélioration de la plasticité est due à la formation des macles de tension, et à l'augmentation 

de l'homogénéité de la microstructure. 

Wang et al. [67] ont effectué des PWHT dans l’intervalle de température 150°C-450°C 

pendant 1heure. Il a été constaté que le traitement thermique (300°C - 1 h) était plus 

bénéfique pour améliorer les propriétés mécaniques et homogénéiser la taille des grains. La 

limite d'élasticité et la résistance à la traction ont et ont atteint les valeurs respectivement de 

34% et 17%. 

Singh et al. [68], dans leur travail, ont évalué l’effet des PWHT, à une température de 

260°C pendant 15 min, sur la microstructure et les propriétés mécaniques des joints FSW de 

l’alliage AZ31. Ils ont constaté que le PWHT permettait d'homogénéiser les grains et 

d'améliorer les propriétés mécaniques. La résistance à la traction et l'allongement du joint ont 

été améliorés de 4,74% et 15,78% respectivement après le PWHT par rapport aux joints 

soudés. La micro-dureté la plus élevée de la zone du noyau a diminué d'environ 6,84 % (de 73 

HV à 68 HV) après le traitement thermique. 

Han et al. [69] ont réalisé des PWHT à 300°C, 400°C, et 500°C pendant 1h sur des 

joints AZ31 obtenue par FSW. Le PWHT à 300°C résulte en une microstructure à distribution 

hétérogène des grains dans le noyau et qui s’affinée au fur et à mesure que la température du 

PWHT augmente (figure I.13). La ZATM est caractérisée par un grossissement anormal des 

grains. Pendant les PWHT, le noyau s’adoucit significativement à mesure que la température 

augmente. La micro-dureté diminue d’une valeur de 65 HV dans le noyau après soudage 

jusqu’à d’environ 50 HV après PWHT, comme présenté sur la figure I.14, en raison du 

grossissement des grains observés. Alors que l’allongement et la résistance à la traction sont 
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améliorés pour des températures de 300°C et 400°C et la limite d’élasticité diminue avec 

l’augmentation de la température.  

 

Figure I. 13 : Evolution de la microstructure dans le noyau après (a) FSW et PWHT à (b) 

300°C, (c) 400°C, (d) 500°C pendant 1heure [69]. 

 

 

Figure I. 14 : Profil de micro-dureté du joint FSW après PWHT [69]. 
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I.5. Mécanismes d’évolution de la microstructure dans les soudures FSW 

Pendant le soudage par friction malaxage, une quantité de chaleur importante associée 

à une déformation plastique se produit au sein de la zone soudée. La déformation plastique 

implique un état thermodynamiquement instable (microstructure altérée et propriétés 

mécaniques modifiées) et une haute énergie emmagasinée. Cette énergie, et sous l’effet de la 

température atteinte au niveau du de la soudure, est considérée comme l’énergie motrice 

faisant déclencher deux mécanisme principaux restauration (réarrangement des dislocations) 

ou recristallisation (migration des joints de grains). La dominance d’un mécanisme dépend de 

l’énergie de défaut d’empilement, le taux de déformation, la pureté de l’alliage, et la 

température du traitement [59], [70]. 

I.5.1. Recristallisation dynamique 

La recristallisation dynamique, comme illustré sur la figure I.15, est un mécanisme 

d’affinement de la microstructure se déroulant par la nucléation de grains sans déformation et 

leur croissance ultérieure jusqu'à empiètement complet. La recristallisation dynamique dans le 

magnésium et ses alliages peut se produire par deux principaux mécanismes ; recristallisation 

dynamique continue et recristallisation dynamique discontinue. Un processus de la 

recristallisation dynamique continu se procède par absorption continue de dislocations dans 

les joints des sous-grains (joints à angle faible) qui aboutira finalement à la formation de 

joints à angle élevé, ce mécanisme est prédominant dans les matériaux de magnésium 

déformés, en particulier dans les plages de températures intermédiaires et basses.  

Tandis que le processus de la recristallisation dynamique discontinue se produit par la 

nucléation et la croissance de nouveaux grains. La microstructure obtenue est composée de 

grains recristallisés et de grains déformés considérés comme une source d’une force motrice 

pour la recristallisation statique pendant les traitements thermiques de recuit antérieur. Selon 

plusieurs facteurs comme la microstructure initiale, les intermétalliques et les macles, la 

recristallisation dynamique peut être accélérée, retardée ou arrêtée. Elle est également 

favorisée par la faible énergie de défaut d'empilement du magnésium et la forte diffusivité des 

joints de grains [24], [71]. 

La nucléation des grains recristallisés se produit au niveau de diverses inhomogénéités 

microstructurales telles que les macles et les bandes de cisaillement localisées. En plus, la 

taille des grains est fortement dépendante de la température et le taux de déformation. Si le 
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taux et la température de déformation diminuent et la température de déformation augmente, 

un plus grand nombre de joints de sous-grains se transforment à joints à angle élevé par 

conséquent la taille du grain recristallisé est réduite. Les sites de nucléation pour la 

recristallisation sont souvent distribués de manière non aléatoire en association avec 

l'inhomogénéité des microstructures déformées, comme les gradients de déformation, la phase 

secondaire, l'orientation des grains, la taille des grains, etc.[72]. 

 

Figure I. 15 :Evolution de la microstructure durant une recristallisation dynamique. 

 

Le soudage par friction malaxage est procédé thermomécanique caractérisée par une 

déformation plastique sévère à haute température. Ainsi, la déformation et la recristallisation 

se produisaient simultanément pendant le FSW. Dans les soudure AZ31, le mécanisme 

principal était une recristallisation dynamique continue due à la transformation progressive 

des limites à angle faible en limites à angle élevé, selon une découverte rapportée par des 

études antérieures [73], [74]. Cependant, d'autres chercheurs ont attribué l'affinement du grain 

à la recristallisation dynamique discontinue qui se produit par la nucléation et la croissance de 

nouveaux grains [45], [75]. Dans une étude récente, Mengran et al. [76] ont révélé que la 

recristallisation dynamique continue et la recristallisation dynamique discontinue se 

produisaient pendant le soudage par friction-malaxage et que la CDRX était le mécanisme 

dominant. L'abaissement de la température du FSW de 0,85Tm à 0,64Tm a conduit à une 

augmentation significative de la charge de l'outil, c'est-à-dire à une augmentation des 

contraintes imposées. Cela a renforcé le maclage et a augmenté la contribution de la 

recristallisation continue à l'évolution de la microstructure [74]. 

 



Chapitre I        Revue Bibliographique 

42 

I.5.2. Recristallisation méta-dynamique 

La recristallisation méta-dynamique se produit lors des cycles de refroidissement du 

soudage FSW classique. Sa cinétique varie d’une zone à une autre en fonction des 

caractéristiques thermomécaniques de chaque zone. À mesure que l’outil avance le long de la 

ligne de soudage, la soudure reste chaude pendant un certain temps derrière l’outil. Par 

conséquent, la microstructure continue à évoluer dans les zones de la soudure jusqu’à ce que 

cette dernière soit complètement refroidie. La microstructure se refroidit avec une vitesse 

comprise entre 10 et 60°C/s en fonction de la nature du matériau [62], l’épaisseur et les 

paramètres de soudage FSW. Plus la soudure chaude, plus la recristallisation méta-dynamique 

ait le temps à se produire. Trois type de structures recristallisée peuvent subir une 

recristallisation méta-dynamique lors des cycles de refroidissement par ; (i) croissance des 

grains recristallisés contenant une densité modérée de dislocations ; (ii) croissance extensive 

de petits nucléation préexistants, qui sont presque exempts de dislocations, dans les régions 

hétérogènes ; (iii) par restauration statique dans un matériau non recristallisé ayant une forte 

densité de dislocations. 

I.5.3. Recristallisation statique et croissance des grains 

Les traitements thermiques de recuit sont souvent appliqués après une déformation à 

chaud pour faire relaxer les contraintes internes et agglomérer les précipités. Par conséquent, 

une recristallisation statique peut également se produire au cours des traitements de recuit, ce 

qui affecte davantage la microstructure recristallisée antérieurement. La fraction volumique et 

le type des macles au niveau des grains déformés ont une influence primordiale sur le 

processus de recuit. Il a été rapporté que les macles sont des sites favorables pour la 

nucléation et croissance [77]. La température de recuit pour l’alliage de magnésium AZ31 

laminé à chaud est d'environ 350°C pendant 1 heure [78]. L’augmentation de la température 

de recuit et du temps de maintien favorise fortement le déroulement de la recristallisation 

statique, la croissance des grains et la réduction de la densité des macles. 

 

I.6. Corrosion dans les soudures FSW 

De nombreux articles ont rapporté que l'affinement du grain de l'alliage AZ31 s'est 

produit par le biais d'une déformation plastique sévère telle que le FSW [58], [79] , le procédé 

d’extrusion dans un canal angulaire égal (ECAP) [80] et laminage [81], améliorant de manière 
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significative sa résistance à la corrosion. Cependant, d'autres études ont été moins précises 

dans l'évaluation de l'effet du raffinement microstructural sur la résistance à la corrosion de 

l'alliage AZ31 [82], [83]. En effet, le tableau I.3 montre que l’évolution de la taille moyenne 

des grains dans le noyau et le MB du joint AZ31B-O dans différentes conditions du procédé 

friction malaxage (FSP). Il est clairement montré que le procédé friction malaxage a affiné la 

microstructure dans les joints FSP de l’alliageAZ31B-O. La taille moyenne des grains est 

réduite de 29 µm dans le MB jusqu’à 15,9μmpour les conditions optimisées à une passe et 

jusqu’à 10,2 μm pour les conditions optimisées à trois passes. 

 

Tableau I. 3 : Taille moyenne des grains du MB et de la ZN du joint AZ31B-O dans 

différentes conditions du procédé friction malaxage [84]. 

Code SP3 SP4 SP5 SP6 SP7 SP8 MP1 MP2 MB 

Vitesse de rotation 

ω (tr/min) 
800 800 1000 1000 1250 1600 1000 1000 - 

Vitesse d’avance 

V(mm/min) 
50 80 50 80 50 80 50 80 - 

Nombre de passe  1 1 1 1 1 1 3 3  

Taille moyenne des 

grains (µm) 
16,3 15,9 20,1 19,4 24,5 23,6 11,2 10,2 28,5 

 

La figure I.16 présente les courbes de Nyquist des joints AZ31B-O, obtenus par les 

paramètres présentés dans le tableau I.4, dans une solution de NaCl à 3,5% pendant 1 heure. 

La résistance de transfert de charge plus élevée, donnée par le diamètre de la courbe de 

Nyquist, indique une résistance supérieure à la corrosion pour les joints FSP par rapport au 

MB. Seifiyan et al. [84] ont conclu que l’amélioration de la résistance à la corrosion est 

attribuée à la formation d'un film protecteur passif, soutenue par l'affinement de la 

microstructure et la présence des intermétalliques/précipités fins après le procédé FSP. 
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Figure I. 16 :Courbes de Nyquist du MB et de la ZN du joint AZ31B-O après 1 h 

d'immersion dans une solution de NaCl à 3,5 % dans différentes conditions du procédé 

friction malaxage [84]. 

la réponse électrochimique de l'alliage AZ31 contenant une faible quantité d'éléments 

d'alliage dépend fortement de la réduction de la taille moyenne des grains [85]. Cependant, 

Hasani et al. [40] ont nié l'effet de la taille des grains du joint FSW de l’alliage AZ91 et ont 

attribué l'amélioration de sa résistance à la corrosion aux atomes d'Al dissous du Mg17Al12. 

Les joints de grains à faible concentration d'Al se corrodent plus rapidement que les régions 

riches en Al le long des joints de grains. La bonne résistance est donc attribuée à la présence 

de ces zones riches en Al qui semblent agir comme une barrière contre la propagation des 

piqûres. 

Aung et al. [86] ont étudié l’effet des macles et de la taille des grains sur la résistance à 

la corrosion de l’alliage AZ31-H24. La présence de macles dans la microstructure peut 

augmenter les valeurs de résistance à la corrosion. Ils font apparaître davantage de joints de 

grains qui agissent comme une barrière à la corrosion [87]. Néanmoins, d'autres études 

montrent qu'une élimination progressive des macles améliore la résistance à la corrosion de 

l'alliage AZ31B [86]. 

Cependant, la distribution des précipités Mg17Al12 est le principal facteur qui améliore 

la performance de corrosion du noyau dans les joints de l’alliage AZ31, préparés à une grande 

vitesse par le procédé friction malaxage FSP, suivi par la taille des grains [61]. 

L’augmentation de la résistance à la corrosion de l'AZ91 soudé par friction-malaxage a été 

attribuée à l'augmentation de la fraction des composés intermétalliques Mg17Al12. Autrement, 

la présence de particules intermétalliques cathodiques telles que le Mg17Al12 et les Al8Mn5 
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contribue à la diminution de la vitesse de corrosion [13]. En raison d'une distribution plus 

homogène des phases secondaires, la résistance à la corrosion de l'alliage AZ80 est améliorée 

[88]. Bland et al. [89] ont signalé que les particules intermétalliques riches en Al, petites et 

rapprochées, améliorent la cinétique cathodique globale et la résistance à la corrosion de 

l'alliage AZ31. 

La distribution du potentiel mesurée par AFM et le profil de potentiel le long de 

l’intermétallique Al8Mn5 (données sur la figure I.17) ont montré que cet intermétallique a un 

potentiel d’environ 250 mV qui est plus positif que la matrice Mg [34]. 

 

 

Figure I. 17 : (a) Image MEB de l’intermétallique Al8Mn5 (rapport stœchiométriques 

Al/Mn = 1,6), (b) distribution du potentiel le long l’intermétallique Al8Mn5, (c) topographie 

AFM de la distribution de potentiel AFM contenant l’intermétallique Al8Mn5[34]. 

 

En augmentant la quantité des intermétalliques Al8Mn5, la résistance à la corrosion est 

progressivement améliorée. Ces intermétalliques peuvent atténuer la corrosion micro-

galvanique dans les alliages Mg-Al [31]. Cependant, la présence des intermétalliques 

discontinues Mg17Al12 et Al-Mn accélère la vitesse de corrosion de l'alliage AZ31 extrudé 

[40], [90]. Lorsque leur taille et la distance entre eux augmentent, la corrosion micro 

galvanique devient plus sévère [91]. La dissolution et la taille des phases secondaires 

entraînent un changement de la force motrice de la corrosion. La résistance à la corrosion de 

l’alliage AZ91 obtenue par friction malaxage est attribuée à l’augmentation de la fraction les 

(b) 

(c) 
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précipités continue Mg17Al12. Cependant, la dissolution excessive de ce précipité dans la 

matrice Mg entraine une diminution de l’efficacité de leur rôle barrière contre la corrosion 

dans cet alliage. 

La formation du film protecteur superficiel Mg(OH)2 contribue à l’amélioration de la 

résistance à la corrosion dont cette dernière dépend de l’épaisseur et la stabilité de l’oxyde 

Mg(OH)2. Il est influencé par le taux des éléments d’alliage, les intermétalliques, les joints de 

grains et les contraintes internes. La résistance à la corrosion de l'alliage de magnésium sur 

lequel des films ont été développés a été améliorée de manière efficace [92]. La passivité 

améliorée peut être due à l'enrichissement de traces de solution solide à la surface, en 

particulier  

 

I.7. Synthèse de la bibliographie 

Dans ce chapitre, nous avons abordé les relations microstructure-propriétés et le 

développement microstructural au cours des processus thermomécaniques FSW et thermiques 

PWHT font partie des sujets de recherche les plus récents. Les points suivants résument l'état 

actuel des connaissances ; 

- L’alliage de magnésium AZ31 est un alliage de structure utilisé dans plusieurs 

applications pour sa légèreté (le Magnésium est plus léger que l’aluminium de 33% et 

que l’acier de 67%).  

- Le soudage par friction malaxage est le procédé adéquat pour l’assemblage des alliages 

de magnésium, car il permet d’obtenir des soudures ayant des propriétés mécaniques et 

structurales proches de celles du métal de base. Le souci des défauts sera éliminé par un 

meilleur choix de certains paramètres primordiaux tels que ; la vitesse de rotation de 

l’outil, la vitesse de soudage et la géométrie de l’outil qui déterminent la quantité de 

chaleur nécessaire. Or, un mauvais choix des paramètres affecte directement la quantité 

de chaleur produite et par suite cause la formation des défauts. 

- Le joint soudé comporte quatre zones principales, le métal de base MB, la ZAT, la 

ZATM et le noyau lesquels ont subi une forte déformation plastique associée à une 

température élevée et présente une structure totalement recristallisée ou restaurée. La 

ZATM prévoit les mêmes mécanismes se produisent partiellement. 

- Le procédé de soudage par friction malaxage est un procédé d’assemblage 

thermomécanique qui implique des modifications de la microstructure et des propriétés 
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mécaniques aux différentes zones du joint soudé. Cette hétérogénéité peut sensibiliser 

l’alliage à divers modes de corrosion.  

- L'effet du traitement thermique post-soudage (PWHT) sur la microstructure et les 

propriétés mécaniques des joints AZ31 obtenus par FSW a été rapporté. Il a été conclu 

que les meilleures propriétés mécaniques (résistance à la traction et micro-dureté) sont 

liées à une microstructure plus homogène avec des grains fins. Ce résultat a été obtenu 

dans la plage de température de 200°C-300°C pour des temps de maintien variant entre 

0,5 h et 1 h. Le PWHT peut modifier la microstructure, la taille de la seconde phase et sa 

quantité relative. 

- Dans les alliages de magnésium ZA31, les joints de grains (densité des joints de grains, 

dislocations et macles) jouent un rôle d’une barrière qui ralentit l’amorcement de la 

corrosion inter-granulaire. Le métal de base est plus susceptible à la corrosion que la 

zone soudée 

- D'après la littérature, il existe de nombreuses conclusions contradictoires concernant 

l'effet des caractéristiques microstructurales, telles que les joints de grains et la seconde 

phase, qui possèdent une influence primordiale sur la résistance à la corrosion dans les 

alliages de magnésium AZ31. Le rôle de la seconde phase sur le mécanisme de corrosion 

des alliages AZ31 a fait l'objet d'une grande attention. Cependant, les informations 

concernant la mesure du potentiel aux joints de grains doivent être approfondies. 

- La littérature disponible indique que les caractéristiques microstructurales telles que la 

taille des grains, les macles et la distribution des intermétalliques affectent de manière 

significative la résistance à la corrosion des alliages de Mg. Une grande attention a été 

portée au rôle des phases secondes sur le mécanisme de corrosion des alliages de 

magnésium mais peu se sont intéressés à l'étude du potentiel et de l'effet des joints de 

grains sur la résistance à la corrosion. 
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II.1. Introduction 

Dans le cadre de cette thèse, des tôles laminées de l’alliage de Magnésium AZ31 ont 

été utilisé pour le soudage par friction malaxage. Ces tôles d’environ 8 mm d’épaisseur ont 

été soudé par une fraiseuse de type Ruku-Ruku au niveau de SONACOME de Rouiba pour 

produire des soudures FSW. Dans ce chapitre, les matériaux d’étude et le protocole de 

soudage seront décrits en détails ainsi que les différentes techniques de caractérisation de 

surface et de mesure électrochimique. 

 

II.2. Matériaux d’études 

Le matériau de base utilisé dans cette étude est l’alliage de Magnésium 

AZ31.Des analyses de la composition chimique ont été effectuées au niveau du laboratoire 

des analyses chimiques du CRTI. Les résultats sont présentés dans le tableau II.1. Ils 

confirment que le taux des éléments d’additions de l’AZ31 s’inscrit dans l’intervalle de 

composition chimique admissible. Toutes les compositions sont indiquées en pourcentage 

massique (%).  

Tableau II. 1: Composition chimique de l’alliage de magnésium AZ31. 

Elément Mg Al Zn Mn Fe Si 

Wt. (%) 95.8 2.9 0.871 0.356 0.05 0.0255 

 

L’AZ31 est caractérisé par un pourcentage massique, de Mn, relativement important 

qui favorise la formation des intermétalliques Al-Mn et un pourcentage massique de Fer 

inférieur à 1% ce qui réduit l’effet nocif durant les tests de corrosion. 

 

II.3. Soudage par friction malaxage 

II.3.1. Préparation des éprouvettes pour l’opération de soudage 

Les tôles telles que reçues, d’épaisseur de 8,6 pour l’AZ31, ont été découpées en 

petites tôles de dimension (200 mm x 100 mm), comme illustré dans la figure II.1. La 

longueur des plaques est perpendiculaire à la direction du laminage. 
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Avant d’entamer l’opération de soudage, nous avons procédé à un usinage afin 

d’éliminer les anomalies de la surface et les chanfreins, suivi d’un nettoyage des surfaces à 

souder de la graisse et des impuretés. Après le soudage, les plaques assemblées ont des 

dimensions de 200 x 200 mm2. 

 

Figure II. 1 : Tôle de magnésium AZ31 de 8,6 mm préparée pour le soudage FSW. 

 

II.3.2. Outil de soudage FSW 

L’outil utilisé pour le soudage par friction malaxage, innové et breveté par un groupe 

de chercheur du CRTI [93], a été conçu au niveau du département rénovation et outillage 

DRO de la SNVI - Rouiba. Il comporte cinq parties séparables ; porte outil, ressort, arbre, 

épaulement et pion. Les plans techniques des différents composants de l’outil sont donnés en 

Annexes 1 et 2. Seuls l’épaulement et le pion qui ont une influence sur la qualité des soudures 

dont leurs géométries et leurs caractéristiques sont présentés dans le tableau II.2 et sur la 

Figure II.2-a. 

Tableau II. 2: Caractéristiques et géométries de l’outil de soudage. 

Epaulement Pion 

Diamètre 

(mm) 
Nuance 

Diamètre 

(mm) 

Longueur 

(mm) 
Forme Nuance 

20 Z200 7 7.5 Conique fileté H-13 

 

200 mm 

100 

m

m 

Direction du 

laminage  
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Figure II. 2 : (a) Outil de soudage,(b) Epaulement et (c) pion. 

 

a. Épaulement 

La figure II.2-b présente l’épaulement utilisé. Il a été conçue pour améliorer l’échange 

thermique avec l’air ambiant qui lui entour et assurer son refroidissement. Il est usiné à partir 

d’un acier à outil de la nuance Z200 dont sa composition chimique est présentée sur 

le tableau II.3. Cette nuance est choisie pour sa résistance à l’usure et sa tenue à la coupe. 

Tableau II. 3 : Composition chimique du Z200. 

C Si Mn Cr Dureté (Brinell) 

2 0,2 0,3 12 250 

 

b. Pion  

Comme montré sur la figure II.2-c, le pion a une forme conique fileté (filetage gauche 

dans le sens de rotation des aiguilles d’une montre) avec deux gorge dont le diamètre 

supérieur est de 7mm et le diamètre inférieur est de 5mm avec une longueur réglable, fabriqué 

d’un acier rapide HHSS (High Speed Steel) ; H13. Sa composition chimique est présentée sur 

le tableau II.4. Le pion a subi un traitement thermique à une température de 1050°C pendant 

20 min suivi d’une trempe à huile. 
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Tableau II. 4 : Composition chimique de l’acier rapide HSS. 

Fe C Cr W Mo V 

Base 0,9 4,0 6,0 5,0 2,0 

 

L’outil est ainsi monté à un ensemble (ressort-arbre-porte outil). L’ensemble se glisse 

à l’intérieur du porte outil par une clavette le long d’une rainure. Ensuite, la porte outil, 

caractérisé par cône morse CM 2, est utilisée pour fixer l’outil. L’intégralité est montée dans 

la fraiseuse par l’intermédiaire d’un cône morse CM 4. La force axiale exercée par la machine 

est assurée par le taux de compression du ressort.   

F = Δl * k             (II.1)  

Où : 

K représente la constante de raideur du ressort (K= 109 N/mm), Δl est en mm, représente la 

distance verticale parcourue par la table de bas en haut. Les caractéristiques du ressort utilisé 

sont présentées dans l’annexe 3. 

 

II.3.3. Machine de soudage FSW 

Nous avons réalisé nos soudures à l’aide de la fraiseuse japonaise Ruku-Ruku présenté 

sur la figure II.3, c’est une fraiseuse universelle à coulisseau de type RUM 5. La tète 

universelle, munie d’un cône morse CM 4 et un cône de broche CN 50, offre la possibilité 

d’être pivotée jusqu’à 45°, ce qui nous permet de l’incliner selon l’angle voulu. La table qui 

porte les pièces à souder se déplace dans les sens transversal et longitudinal à l’aide d’une 

coulisse. Les caractéristiques principales de cette fraiseuse sont : 

- Puissance du moteur : 9 KW ; 

- Vitesse de rotation : 26 jusqu’à 1800 tr/min ; 

- Vitesse d’avance : 2,5 jusqu’à 1230 mm/min ; 

- Surface utile de la table : 1700 mm x 500 mm. 

Le système de bridage utilisé, est primordial pour bien maintenir les deux pièces à 

souder. Il permet de les fixer solidairement dans le but de résister aux forces importantes 

appliquées par l’outil.  
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Figure II. 3 : Fraiseuse Ruku-Ruku de type RUM 5 utilisée pour le procédé FSW. 

 

II.3.4. Protocole de soudage FSW 

Afin de réaliser le soudage des tôles d’aluminium et de magnésium par friction 

malaxage, nous avons suivi les étapes suivantes : 

- En premier lieu, les deux tôles à souder ont été découpées et nettoyées.  

- Par la suite, ces tôles ont été bridées solidairement, verticalement et latéralement afin 

de supporter l’effort important de distorsion appliqué par l’outil pendant le soudage 

comme illustré ci-dessus sur la figure II.3 ;  
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- Ensuite, nous avons utilisé un foret de 7 mm de diamètre pour percer un trou de 0.5 à 

0.7 mm de profondeur, à 1cm de l’extrémité. La figure II.4 montre le perçage d’un 

trou qui correspond à l’emplacement du pion ; 

- Le pion est fixé à l’épaulement par une vise à un cône M18 (outil présenté sur la figure 

II.2), la longueur sortante de pion doit être inférieure à l’épaisseur des deux pièces par 

0,5 à 0,7 mm ; 

- La machine a été ajustée aux paramètres de soudage suivant : vitesse de rotation ω, 

vitesse d’avance Va, et l’angle d’inclinaison α de la tête portant l’outil.  

Une fois l’étape de préparation des tôles et du réglage de la machine de soudage sur 

les paramètres choisis, nous avons abordé l’étape de soudage qui se déroulait comme suit : 

- La première phase est la phase de plongée (figure II.5-a), le pion prend sa position 

dans le trou obtenu par perçage, ensuite l’outil est mis en rotation dans le sens des 

aiguilles d’une montre avec une vitesse de rotation ω. L’outil continue à pénétrer à 

travers l’interface des deux tôles jusqu’à ce que l’épaulement soit en contact avec la 

surface supérieure des deux pièces à souder. L’outil est maintenu quelque seconde en 

place pour assurer la distribution de la chaleur, obtenue par friction, et le 

ramollissement de la matière tout autour du pion. C’est la phase dwell ; 

- La phase de soudage : L’outil se déplace parallèlement au plan de contact et 

perpendiculairement à la direction du laminage avec une vitesse Va (figure II.5-b) ; 

- La phase de retrait : La figure II.5-c correspond à la phase de retrait de l’outil. Il est 

retiré et nettoyé par une brosse métallique pour se débarrasser de la matière collante 

sous l’effet de la température. 

 

Figure II. 4 : Perçage. 
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Figure II. 5 : Différentes phases de soudage FSW (a) plongée, (b) déplacement et (c) retrait. 

 

II.3.5. Paramètres de soudage 

Plusieurs combinaisons de paramètres ont été essayées en vue d’optimiser les 

paramètres de soudage pour obtenir de meilleurs joints. La figure II.6 présente le domaine de 

soudabilité. Le domaine encerclé en noire représente les joints réussis, hors ce domaine tous 

les joints soudés présentaient des défauts tels que des cavités, des tunnels, des fissures …, etc. 

La formation de ces défauts dépend largement des paramètres de soudage (vitesse de rotation, 

vitesse d’avance, la force axiale et l’inclinaison de l’outil) et de la géométrie de l’outil 

(épaulement et pion). 
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Figure II. 6 : Evaluation du domaine de soudabilité de l’alliage AZ31. 

 

Le joint optimisé AZ31 a été obtenus avec les paramètres de soudage présentés sur le 

tableau II.5. 

Tableau II. 5 : Paramètres de soudage des joints optimisés. 

Joints Epaisseur  Va (mm/min) ω (tr/min) α (deg) Faxiale (KN) 

FSW-AZ31 8,6 mm 43 950 1 2 

 

Les cordons de soudure obtenus, d’une longueur de 200 mm, ont été ainsi contrôlés 

par la technique de radiographie X au sein de E.R.M.A de Dar El-Beida qui permet la 

détection des défauts interne s’ils y ont lieu. Le joint FSW-AZ31 (figure II.7-a), présentent un 

aspect surfacique soyeux, étaient sains et exempts de défauts internes. C’est confirmé par le 

test de radiographie montré sur la figure II.7-b. 
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Figure II. 7 : Aspect surfacique du (a) joint FSW-AZ31, (b) cliché de radiographie X du joint 

FSW AZ31. 

 

II.3.6. Mesure de la température pendant le soudage 

Pour mesurer la température maximale atteinte lors du soudage FSW, six (06) 

thermocouples de type K ont été placés sur les surfaces supérieures des tôles à souder du côté 

avance (AS), trois (03) thermocouple ont été placé parallèlement à la ligne de contact des 

deux pièces à souder et à une distance de 12 mm. La Figure II.8 illustre l'emplacement des 

thermocouples. 

 

Figure II. 8 : Schéma illustratif de la position des thermocouples. 

La figure II.9 montre les cycles de température typique produite pendant le soudage 

FSW de l'AZ31 pour une vitesse de rotation de 950 tr/min, une vitesse d’avance de 43 

mm/minet un temps d'arrêt (dwell time) de 30 secondes.  

(a) (b) 

Va 
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Figure II. 9 :Évolution de la température du côté AS à 12 mm T1, T2 et T3. 

L’enregistrement des températures indique que la température maximale en dehors du 

joint est de 425°C. Au fur et à mesure que l'outil avançait, la température diminue 

progressivement. Ce qui indique que le joint a subi un cycle de chauffage et un cycle de 

refroidissement. Il est très important de mentionner que la température réelle dans la soudure 

(la Zone du Noyau) est supérieure à la température mesurée par les thermocouples (la 

température dans le Zone de Noyau est d’au moins 425°C). Les profils de température 

représentent l’histoire thermique de l’alliage AZ31 pendant le procédé FSW et qui joue un 

rôle très important dans le contrôle de la microstructure résultante et les propriétés liées. 

 

II.3.7. Prédiction de la température maximale dans la ZN 

Afin de prédire la température atteinte dans la zone du noyau et évaluer l'influence des 

paramètres de soudage, le pic de température peut être estimé par l’équation empirique 

suivante[65]: 

T
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        (II.2) 

Où : Tf représente la température de fusion, elle est de 610°C pour l’AZ31, T est la 

température maximale atteinte pendant le FSW dans la ZN, ω représente la vitesse de rotation 

de l'outil (radians), V est la vitesse d'avance de l'outil (mm/min) et K et α sont des constantes 
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qui sont égales à 0,8052 et0,0442respectivement. L'équation (II.2) ci-dessus indique que la 

vitesse de rotation et la vitesse d’avance sont les principaux facteurs qui contribuent à la 

génération de la chaleur pendant le processus FSW. Les températures maximales calculées à 

partir de l’équation II.2, sont établies dans tableau II.6 suivant : 

Tableau II. 6 : Températures maximales calculées dans la ZN. 

Joints 
Vitesse de rotation 

(tr/min) 

Vitesse d’avance 

(mm/min) 
Température (°C) 

FSW-AZ31 950 43 571 

 

II.4. Traitements thermiques post-soudage PWHT 

Après soudage par friction malaxage, seuls les joints AZ31 ont été découpés et traités 

thermiquement pendant 1 heure, 2 heures et 4 heures à des températures comprises entre 

200°C et 400°C avec un pas séquentiel de 50°C. Ces traitements, réalisés au moyen d’un four 

de type Nabertherm GmbH, ont été poursuivis par un refroidissement à l’air ambiant. Après 

les traitements thermiques post soudage PWHT, les échantillons traités sont sujet de 

différentes techniques de caractérisation de surface. 

 

II.5. Techniques de caractérisation de surface 

II.5.1. Préparation métallographique 

La préparation métallographique des échantillons a été effectuée sur une section 

transversale perpendiculaire à la direction de la soudure. Elle consistait en un polissage 

mécanique jusqu'au papier de granulométrie 4000. Un polissage de finition a été effectué sur 

un disque en feutre sous une suspension de particules ayant une taille moyenne de 0,25 µm. 

Les échantillons ont été nettoyés à l'éthanol pour éliminer les particules incrustées. Afin de 

révéler la microstructure, les surfaces des échantillons préparés ont été attaquées par les 

réactifs suivants:  

- Picral pour l’AZ31 (4,2 g d'acide picrique, 10 ml d'acide acétique, 70 ml d'éthanol et 

10 ml d'eau distillée). 
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II.5.2. Observation par microscope optique 

La microscopie optique permet d’identifier la microstructure du matériau à savoir les 

joints de grain, taille des grains et la forme des précipités dans certain cas. Deux types 

d’observation macrographique et micrographique.   

- L’observation macrographique du joint de soudure a été faite à l'aide d'un microscope 

optique (Nikon SMZ745T).  

- L’observation microscopique des différentes zones a été réalisée à l'aide d'un 

microscope optique (Nikon Elipse LV100ND) avec des grossissements allant de x100 

jusqu’à x1500. Les images otiques peuvent être ainsi analysées par le logiciel ImageJ 

qui nous permet d’évaluer la taille moyenne des grains après soudage et traitements 

thermiques post-soudage. 

Toutes les techniques de caractérisation suivantes sont portées localement dans chaque 

zone ou bien globalement prenant en compte toute la surface transversale selon la nécessité. 

Les zones caractérisées sont le MB, la ZAT, la ZATM et la ZN. 

 

II.5.3. Observation par microscope électronique à balayage 

Pour résoudre les limites de la microscopie optique et pousser l’analyse de la 

composition élémentaire des intermétalliques présents dans les différentes zones des joints 

FSW, la microscopie électronique à balayage a été utilisée. Il s’agit d’un MEB de type Zeiss 

Gemini 300 de haute résolution muni d'une variété de détecteurs. Les détecteurs utilisés sont : 

le détecteur SE In-Lens dans la colonne pour la détection sensible de la surface, détecteur 

chambre SE2 Everhart-Thornley, détecteur EsB dans la colonne pour la détection des 

électrons rétrodiffusés détecteur BSD. Les images MEB ont été proses à une tension 

d'accélération entre 15 et 20 kV à une distance de travail entre 10 et 13 mm avec des 

grossissements peuvent aller jusqu’à 2000x. Le MEB Zeiss Gemini 300 est couplé d’un 

spectromètre à dispersion d’énergie (EDS) et équipé d’un détecteur X-Flash 6/60 de Bruker 

révélant l’analyses élémentaire de la seconde phase. 

 

II.5.4. Diffraction des rayons X 

La diffraction des rayons X permet l’analyse quantitative et qualitative des phases. À 

cet effet, un diffractomètre de type D8 DISCOVER de Bruker et le logiciel DIFFRAC.EVA 
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ont été utilisés pour l’acquisition et le traitement des spectres de diffraction et l’identification 

des phases. L’analyse DRX a été conduite sur les différentes zones de la soudure (MB, ZAT, 

ZATM et le noyau), obtenues par les différents paramètres opératoires optimisés, décrites 

dans le tableau II.6, et sous différentes conditions de temps et température du traitement 

thermique post-soudage. L’analyse consiste à identifier les différentes phases cristallines 

présentes dans les différentes zones du joint. L’étendue des différentes zones a été identifiée 

par attaque chimique comme il a été décrit dans le paragraphe II.5.1. L’analyse a été réalisée 

en utilisant un collimateur de diamètre de 2 mm et un faisceau ponctuel. Les paramètres de 

l’analyse par DRX sont présentés sur le tableau II.7 suivant : 

Tableau II. 7 : Paramètres opératoire de l’analyse des phases par DRX. 

Radiation   Co 

Configuration  θ-2θ 

Longueur d’onde (λ) 1.78 A° 

Filtre  Ni 

Tension 40 

Intensité  40 

2θ 20°à 120° 

Pas d’acquisition  0.02° 

Temps d’acquisition  0.5s 

 

II.5.5. Microscope à force atomique 

Le microscope à force atomique ((Atomic Force Microscopy AFM) est un microscope 

à sonde locale de très haute résolution qui est constituée d’une pointe fine portée à l’extrémité 

d’un cantilever. Cette sonde permet d’analyser une surface point par point. L’AFM se servi 

d’un Laser pour analyser la déviation du cantilever, entrainée par l’interaction entre la pointe 

et la surface de l’échantillon. Un détecteur en photodiodes enregistre la position instantanée 

du laser réfléchit sous forme d’une image. L’AFM est dotée de plusieurs modes de balayage 

selon la technique désirée. 

Dans notre travail, nous avons utilisé un AFM de type BRUKER SCANAsyst Icône. 

La technique Kelvin Probe Force Microscopy (KPFM) fonctionne en mode PeakForce. Elle 

permet de cartographier, à haute résolution, la topographie de la surface et de mesurer la 
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distribution du potentiel aux joints de grains et intermétalliques. La pointe SPM Nano-probe 

de type PFQNE-AL est utilisée pour la technique KPFM. Elle est caractérisée par une 

longueur de 39-45 µm et une fréquence de résonance de 300 kHz. La topographie de la 

surface de l'échantillon a été obtenue lorsque le cantilever a été soulevé de 75 à 100 nm. 

L’AFM est munie d’un logiciel du logiciel Nanoscope IV software qui permet l’acquisition et 

le traitement des images enregistrées. 

 

II.6. Essai de Micro-dureté 

La mesure de la micro-dureté Vickers a été réalisée au moyen d’un micro-duromètre 

de type INNOVA TEST 9000 en appliquant une charge de 100g (HV 0.1) pendant 15 

secondes. Deux types de mesures ont été pris à savoir: 

- Des mesures locales dans chaque zone et la valeur finale relevée est la moyenne de 

trois mesure pour assurer la reproductibilité des résultats ; 

- Des mesures en profil à la mi-hauteur du joint. 

 

II.7. Tests électrochimiques 

Les tests électrochimiques ont été portées selon les standards ASTM-G01[94].Elles 

ont été répétées au moins trois fois afin de garantir la reproductibilité des résultats. 

II.7.1. Cellule électrochimique 

La cellule électrochimique est le système électrochimique où toutes les réactions 

chimiques se produisent. Les tests électrochimiques ont été réalisés, à la température 

ambiante, dans une cellule à trois électrodes à l'aide d'un potentiostat AMETEK -PARSTAT 

3000 contrôlé par le logiciel VersaStudio. Ces tests servent à étudier le comportement 

électrochimique des différentes zone (MB, ZATM et ZN) du joint FSW-AZ31et celui des 

zones MB et ZN après PWHT. L’installation du dispositif électrochimique est présentée sur la 

figure II.10. 

 

(a) 
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Figure II. 10 :Dispositif expérimental ; (a) cellule électrochimique, (b) électrode de travail. 

 

 Le dispositif expérimental est composé de : 

- Electrode auxiliaire : il s’agit d’une tige de graphite. 

- Electrode de référence : il s’agit de l’électrode stable de calomel saturée Ag/AgCl 

(0,192V), par rapport à laquelle le potentiel appliqué peut être mesuré avec précision. 

- L’électrode de travail : les échantillons soumis aux tests électrochimiques ont été 

enrobé à froid. Le contact électrique entre l’échantillon et le potentiostat est assuré par 

un fil de cuivre soigneusement attaché à l’échantillon avant l’enrobage. Comme 

montré dans la figure II.10-b. Chaque électrode de travail (zone) a été isolée et 

immergée à température ambiante (21 ± 2°C) dans une solution à 3,5 % NaCl et pH = 

8 pendant 1 heure. Les surfaces exposées pour les tests électrochimiques sont de 0.25 

cm2 pour le MB et la ZN et de 0.1 cm2 pour la ZATM. 

 

II.7.2. Potentiel à circuit ouvert OCP 

La mesure du potentiel à circuit ouvert (OCP) est une méthode standard pour obtenir le 

potentiel de corrosion du matériau dans des environnements corrosifs. Le potentiel OCP 

représente le potentiel auquel la corrosion commence à se produire, il est défini comme le 

potentiel établi entre l’électrode de travail et la solution corrosive par rapport à une électrode 

(b) 
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de référence, qui est placée dans l’électrolyte à proximité de l’électrode de travail. Pour ce 

fait, les différentes zones des joints FSW ont été isolées et immergées dans la solution 

corrosive pendant une heure jusqu'à ce que le potentiel OCP se stabilise. Les mesures d’OCP 

seules ne permettent pas de comprendre la cinétique de corrosion, les mesures de polarisation 

potentio-dynamique ont été utilisées pour déterminer le potentiel et le courant de corrosion 

pendant le processus de corrosion. 

II.7.3. Polarisation potentio-dynamique PDP 

Il s'agit d'une technique électrochimique qui consiste à balayer le potentiel de 

l'électrode de travail avec une vitesse de balayage sur une plage de potentiel relativement 

large et à contrôler/enregistrer le courant produit en fonction du potentiel. La figure II.11 

montre le tracé de cette technique qui est une courbe I (A.cm-2) vs. E (V), connue sous le nom 

de courbe de polarisation ou sur laquelle une analyse de Tafel est effectuée pour obtenir le 

potentiel de corrosion, le courant de corrosion. 

 

Figure II. 11 : Extrapolation de courbe de Tafel. 

Les électrodes de travail décrits dans le paragraphe II.7.1 sont polarisés dans 

l’intervalle de potentiel de -0.250 mV et +0.250 mV avec une vitesse de balayage de 0.1667 

mV.s-1. Il convient de tracer les tangentes à la courbe obtenue dans les domaines anodique et 

cathodique où l'on observe un début de linéarité à l’aide du logiciel VersaStudio en utilisant 

l’ajustement de Tafel, l'intersection donne le courant et le potentiel de corrosion. 

II.7.4. Spectroscopie d’impédance électrochimique SIE 

La spectroscopie d'impédance électrochimique (SIE) est une technique qui quantifie 

les propriétés liées à l’interface milieu/métal qui résiste au flux d'électrons et aux réactions 

d'oxydation. Cette technique s’applique dans l'étude des propriétés des films d'oxyde, des 
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conditions d'interface métal/solution et de la dégradation des revêtements sur les métaux. Elle 

consiste à appliquer une perturbation, qui s’agit d’un potentiel ou d’un courant alternatif, au 

système électrochimique d'intérêt et mesurer la réponse du système à cette perturbation en 

fonction de la fréquence. Ce signal alternatif est balayé sur une large gamme de fréquences, 

générant un spectre d'impédance du système d’intérêt. Deux représentations sont utilisées 

pour décrire l’impédance électrochimique comme montré sur la figure II.12. 

- La représentation de Nyquiest (figure II.12-a) dont Rs : résistance de la solution, Rtc : 

résistance de transfert de charge, |Z| : le module d’impédance et ω est la fréquence ; 

- La représentation de Bode : déphasage et module (figure II.12-b et c respectivement). 

 

Figure II. 12 : Diagramme d’impédance ; (a) Représentation de Nyquist, (b) circuit 

équivalent correspondant,  représentation de Bode (c) phase et (d) module. 

Les mesures de la spectroscopie d’impédance électrochimique sont effectuées dans la 

solution de 3.5% NaCl après les mesures de l’OCP, sur une gamme de fréquence allant de 100 

KHz jusqu’à 10 mHz avec 10 points par décade. 

La compréhension du système électrochimique à partir l’analyse quantitative et 

qualitative des diagrammes de Nyquist et Bode nous permet de construire le circuit électrique 

équivalent (figure II.12-b) qui peut décrire le processus de corrosion à l’interface 
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métal/milieu. Les data de SIE sont stimulées avec le circuit équivalent et les valeurs des 

composants de la surface sont obtenues à partir de l’ajustement de la courbe de Nyquist. Le 

tableau II.8 présente quelques composants électriques nécessaires pour notre étude. 

Tableau II. 8 : Quelques éléments de circuit électrique connus et leurs impédances 

respectives. 

Elément électrique Description Symbole 
Accord 

d’impédance 

Résistance (R) 
Représente le transfert d’électron à 

travers une interface.  
Z=R 

Capacitance (C) 
Représente la capacité parfaite à 

une interface.  
Z=1/jωC 

Elément à phase constante 

(CPE) 

Représente une capacitance non-

idéale  
Z=1/ (jω)αQ 

Inductance (L) 
Représente l’inductance 

magnétique.  
Z=jωL 

 

CPE : constante phase element est utilisée au lieu des condensateurs pour tenir compte 

de l'inhomogénéité de la surface. Elle représente la capacité électrique de la double couche. 

Les éléments à phase constante peuvent être calculés à l'aide de l'équation suivante :  

C = Y₀ (ωₘₐₓ)ⁿ⁻¹     (II.3) 

Où :  

n est la constante de phase (n est un nombre entre 0 et 1), Y₀ élément de phase constante, et 

ωmax représente la fréquence à laquelle la composante imaginaire atteint sa valeur maximale. 

Le logiciel Zimpwin 3.22 a été utilisé pour affiner et analyser les spectres de Nyquist 

afin d’en extraire les caractéristiques électriques (résistance, capacitance…etc.). L’affinement 

consiste à une modélisation électrique équivalente correspondra au système étudié. 

La figure II.13 illustre cette simulation. 
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Figure II. 13 : Simulation de la courbe de Nyquist par le logiciel ZSimpWin. 

 

II.8. Conclusion 

Dans ce chapitre, nous avons utilisé le procédé FSW pour réaliser des assemblages 

homogènes de l’alliage de magnésium AZ31. Le joint obtenu est sein et exempt de défauts et 

fait l’objet d’une caractérisation microstructurale, mécaniques (micro-dureté) et 

électrochimique.   

Les assemblages homogène AZ31 ont subi un traitement thermique post-soudage 

PWHT en vue de d’homogénéisée la microstructure et /ou améliorer les propriétés liées. 

Ainsi, l’effet du PWHT sur l’évolution microstructurale et le comportement électrochimique 

correspondant dans la ZN fait l’objet des chapitres qui suivent. 
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Chapitre III 

Caractérisation du jointFSWAZ31. 
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III.1. Introduction 

Ce chapitre se concentre sur la caractérisation du joint optimiséFSW-AZ31. 

L'évolution de la microstructure induite par le procédé de soudage FSW a été identifiée dans 

différentes régions (MB, ZN, ZATM et ZAT). Ces informations ont été utilisées pour prédire 

l'influence procédé FSW sur la distribution de la micro-dureté et le comportement 

électrochimique à travers les zones des deux joints optimisés. 

Le joint optimisé FSW-AZ31 d’épaisseur 8.6 mm a été soudé avec une vitesse 

d’avance V = 43 mm.min-1 et une vitesse de rotation ω = 950 tr/min.  

 

III.3. Caractérisation du joint AZ31-FSW optimisé 

III.3.1. Aspect macroscopique du joint FSW-AZ31 optimisé 

La figure III.1 montre une section transversale représentative de la macrostructure du 

joint FSW-AZ31. La macrostructure est asymétrique par rapport aux deux cotés AS et RS. 

Elle est composée de (04) quatre principale zone ; ZN, ZATM, ZAT et MB. La ZN est 

représentée au centre du joint. Elle prend la forme conique filetée du pion et ses dimensions. 

Elle est délimitée par la ZATM des deux côtés AS et RS. Cependant, la ZAT qui est 

généralement observée à la limite de la ZATM sur les deux côtés. n'apparaît pas sur cette 

macrostructure contrairement à ce qui a été observée dans la littérature[69].  

La macrostructure du joint FSW-AZ31 est caractérisée par une hétérogénéité 

structurelle à travers les zones qui est fortement attribuée à la distribution irrégulière du flux 

thermique et au taux de déformation plastique pendant le processus FSW qui ont un effet 

direct sur la microstructure et la morphologie des grains [95]. 

 

Figure III. 1: Macrostructure du joint FSW-AZ31. 
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III.3.2. Caractérisation microstructurale des différentes zones 

- Microstructure du MB 

La figure III.2-a montre la micrographie optique. observé sur le plan(ND ┴ RD). de 

l’alliage de magnesium AZ31B tel que reçu après attaque dans une solution de picrale. Le MB 

présente une microstructure avec des grains ayant principalement une forme polygonale[96]–

[98]. La microstructure est constituée de petits grains équiaxes et de gros grains révélant une 

microstructure non uniforme. La taille moyenne des grains (figure III.2-b) est d’environ 10 

µm. de plus. cette microstructure contient des particules sombres en forme de batonnets qui 

pourraient etre des intermétalliques de type Al-Mn. Cette microstructure montre des signes de 

macles comme le montre les flèches en blanc. Ceci est dû au processus antérieur de 

déformation. 

 

 

Figure III. 2 : (a) Microstructure optique du MB. (b) Distribution de la taille des grains. 

 

- Microstructure de la ZN 

Les figuresIII.3-a et b montrent la microstructure optique prise au milieu de la ZN du 

joint FSW-AZ31 et la distribution de sa taille moyenne des grains respectivement. La 

microstructure de la ZN est caractérisée par des grains fins recristallisés et equiaxes ce qui 

indique que cette zone a subi une recristallisation dynamique. De plus, la taille moyenne des 

grains est de 6.35±0.64. Le taux de déformation et la quantité de chaleur engendrée par le 

FSW ont un impact direct sur la taille des grains. Le double effet de la température et de la 

vitesse de déformation fait que le matériau subit une recristallisation dynamique. Le FSW a 
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donc permis d’obtenir une réduction de la taille moyenne des grains d’environ 50% par 

rapport à celle du MB.  

 

Figure III. 3 : (a) Microstructure optique de la ZN. (b) distribution de la taille moyenne des 

grains. 

 

- Microstructure de la ZATM  

La figure III.4-a et b représente la microstructure et la distribution de la taille des 

grains de ZATM respectivement.  Cette zone est caractérisée par des grains déformés et 

allongés dans la direction du malaxage entre lesquels de petits grains recristallisés 

apparaissent. Cette zone a subi une quantité de chaleur et un taux de déformation modérée 

conduisant au déclenchement d’une recristallisation partielle. Elle a une taille moyenne de 

13.72 ± 1.65 µm. 

 

Figure III. 4 : (a) Microstructure optique du ZATM. (b) distribution de la taille moyenne des 

grains. 
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- Microstructure de la ZAT 

La figure III.5-a présente la microstructure de la ZAT. Cette dernière est caractérisée 

par une microstructure similaire à celle du MB avec une taille moyenne des grains de 

18.9 ± 0.5 µm. Elle est étroite dans le cas du présent alliage AZ31 et aucune modification 

microstructurale significative par rapport au MB n’a été observée.  

Elle ne devient distinctive qu’après des traitements thermiques post soudage, PWHT, 

dont la température dépasse les 350°C. Au-delà de cette température, la ZAT s’identifie par 

un grossissement anormal des grains (figure III.5-b). Ainsi, cette zone n'a pas pu être 

identifiée et caractérisée au cours de cette étude.  

 

Figure III. 5 : Microstructure optique de la ZAT : (a) après soudage FSW, (b) PWHT à 

350°C-1h. 

 

III.3.3. Identification des phases par DRX 

L'analyse du diagramme XRD (figure III.6) a montré que la microstructure est 

constituée de la phase a-Mg et des composésintemétalliques Al8Mn5. Les pics de diffraction 

des Al8Mn5se trouvent dans l’intervalle de 2θ entre 43° et 54°. Les pics ayant une faible 

intensité indiquant la faible quantité de ces intermétalliques dans la matrice Mg. Les 

intermétalliques Al8Mn5 ne se dissout pas pendant le FSW en raison de leur température de 

fusion qui est supérieure à la température de fusion de l’alliage AZ31[30]. 
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Figure III. 6 : Spectres de diffraction des rayons X du MB. ZAT. ZATM. ZN du FSW-AZ31. 

 

III.3.4. Caractérisation des intermétalliques 

Pour mettre en évidence la présence et la nature de cet intermétallique détecté par 

DRX. Une observation par MEB en mode électron secondaire (SE) a été utilisée. La Figure 

III.7 présente les images MEB du MB, de la ZN, de la ZATM et de la ZAT.  

L’analyse dispersive en énergie (Energy Dispersive Spectroscopy ou EDS) a été 

effectuée. Cette analyse a montré que les particules sont des phases riches en Al et en Mn. Le 

tableau III.1 présente la composition chimique élémentaire des particules analysées par EDS. 

Ces particules correspondent à des composés intermétalliques Al8Mn5 avec un rapport 

atomique moyen (Al/Mn) qui se trouve dans l’intervalle de 1.6-1.9. 
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Figure III. 7 : Image MEB du (a) MB. (b) ZN. (c) ZATM et (d) ZAT du FSW-AZ31. 

Tableau III. 1: Composition chimique élémentaire des points analysés par EDS dans le MB, 

la ZN, la ZATM et la ZAT du FSW-AZ31. 

Zones Points Al Mn+Fe Mg Si Zn R=Al/(Mn+Fe) 
Phase 

possible 

MB 
Pt1 57.46 30.79 10.17 0.89 0.68 1.87 Al8Mn5 

Pt2 25.97 20.18 52.28 1.23 0.34 1.29 Al8Mn5 

ZN 
Pt3 50.96 31.79 16.63 - 0.62 1.60 Al8Mn5 

Pt4 33.50 18.12 47.95 - 0.42 1.85 Al8Mn5 

ZATM 

Pt5 52.00 31.46 15.69 - 0.85 1.65 Al8Mn5 

Pt6 20.48 10.88 68.20 - 0.44 1.88 Al8Mn5 

Pt7 35.46 19.89 44.17 - 0.48 1.78 Al8Mn5 

ZAT 

Pt8 1.53 0.76 69.07 28.26 0.37 - Mg2Si 

Pt9 54.18 25.81 18.41 - 0.51 2.15 Al8Mn5 

Pt10 36.18 0.81 61.48 - 0.39 - Mg17Al12 

(a) 
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Des particules blanches en forme de bâtonnet ont été observées dans le MB tandis que 

dans la ZN, les particules blanches sont fines et de forme polygonale. Pendant le processus 

FSW, les particules d'Al8Mn5 dans la ZN sont fragmentées en fines particules et distribuées 

aléatoirement aux joints de grains. Leurs tailles moyennes sont passées de 7 µm dans la MB à 

2 µm dans la ZN. Puisque les intermétalliques Al8Mn5 ont une haute température de fusion. 

Le processus FSW n'a pas conduit à leur dissolution mais les a transformés en particules 

polygonales minuscules et dispersées dans la microstructure. Similairement à la ZN, les 

particules blanches dans la ZATM et la ZAT sont un peu plus grosses d’une taille moyenne de 

5 µm sont distribués aléatoirement au joints de grains. Ces particules ont un rapport 

stochiomètrique (Al/Mn) varie entre 1.65 et 1.88, elles correspondent aussi aux 

intermétamlliques Al8Mn5.  

En outre, le Mg17Al12,s’il est présent dans les MB, devrait se dissoudre à cause de la 

température élevée pendant le FSW [99]. Ou au moins, le nombre des particules Mg17Al12 

restant dans la ZN a encore diminué [100]. Aussi, des précipités Mg2Si sont présents dans la 

ZAT.  

 

III.3.5. Estimation du degré d’activation des macles 

Les diagrammes de diffraction des rayons X (XRD) des différentes zones (MB. ZAT. 

ZATM et ZN) du joint FSW-AZ31 avec l’identification des plans cristallographiques sont 

représentés sur la figure III.8 afin d'interpréter l'effet du procédé de soudage sur le degré 

d’activation des macles. 

Étant donné que le FSW est considéré comme un processus de déformation à chaud 

qui entraine une réorientation du réseau. Lee et al. [101] ont reporté que le degré d’activation 

des macles peut être déduit à partir de la variation de l'intensité du pic du spectre de DRX d'un 

matériau après déformation. L’intensité du pic (0002) dans le spectre de DRX mesuré sur le 

plan ND-RD de la ZN est considérablement élevée ; cependant, les intensités des pics (10-11) 

et (10-12) de cette zone sont très faibles (figure III.8). De même, le BM, la ZAT et la ZATM 

ont des intensités du pic (0002) plus faible par rapport aux pics (10-11) et (10-12). 

Le tableau III.2 présente le degré d’activation des macles de contraction et d’extension 

respectivement. Le degré d’activation des macles de contraction est mesuré par l'intensité 

relative du pic (0002), qui est exprimée comme le rapport entre le pic (10-11) et le pic (0002) 
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(dénoté comme (I (10 -11) / I (0002)). Tandis que le degré d’activation des macles 

d’extension est mesuré par l’intensité relative du pic (0002), et exprimée comme le rapport 

entre le pic (10-12) et le pic (0002) (dénoté comme (I (10 -12) / I (0002)). 

 

Figure III. 8 : Spectre de DRX des différentes zones du joint soudé FSW. 

 

Tableau III. 2 : Degré d’activation des macles dans le MB, la ZN, la ZATM et la ZAT du 

FSW-AZ31. 

Zones I(10-11) I(10-12) I(0002) 
Macles de contraction 

R=I(10-11)/I(0002) 

Macles d’extension 

R=I(10-12)/I(0002) 

ZAT 7094 382 470 15.09 0.8127 

ZATM 8008 605 352 22.75 1.719 

ZN 6398 783 22625 0.2827 0.0346 

MB 6812 254 1385 4.93 0.1834 

 

Par conséquent, la formation des macles de contraction entraîne une diminution de 

l'intensité du pic (0002). Ce rapport d'intensité dans le MB avant soudage est d’environ ~ 4.9. 
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Après FSW, ce rapport augmente dans la ZAT et la ZATM à des valeurs de 12.6 et 18.4 

respectivement et diminue dans la ZN jusqu’à la valeur de 0.3. La diminution de la valeur de 

ce rapport dans la ZN implique la suppression des macles de contraction. Tandis que 

l’augmentation de ce rapport dans la ZAT et la ZATM est due à la formation de macles de 

contraction. La formation ou la suppression des macles est due principalement au mouvement 

atomique qui est liée à la température de déformation. Ce rapport est influencé par le taux de 

la déformation plastique et la quantité de chaleur générée durant le soudage FSW. 

 

III.3.6. Profile de micro-dureté 

La figure III.9 présente le profil de distribution de la micro-dureté du joint FSW FSW-

AZ31. L’étendue de la ZN est d’environ 7 mm représentant ainsi le diamètre du pion. Le MB 

montre une valeur de micro-dureté de 55 HV. Les grains les plus fins et la micro-dureté la 

plus élevée sont trouvés dans la ZN, tandis que les grains relativement plus gros et la micro-

dureté mesurée la plus faible ont été trouvés dans la ZAT, dans cette dernière la diminution de 

la micro-dureté est de 11%. Nous constatons que la micro-dureté dans la ZN augmente de 7% 

sur le côté AS et diminue de 6% sur le côté RS par rapport au MB. La micro-dureté mesurée 

dans la ZATM est de 58 HV, soit une augmentation de 7%. 

 

Figure III. 9 : Profile de distribution de micro-dureté du joint FSW-AZ31. 
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Le changement de la taille des grains au cours des cycles de refroidissement est 

probablement à l'origine de l’adoucissement. La raison pour laquelle la région ramollie est 

dissymétrique est la transformation différente entre le côté AS et le côté RS par la différence 

du taux de déformation entre les deux coté [47], [102]. 

 

III.3.7. Comportement électrochimique 

III.3.7.1. Potentiel à l’abandon OCP 

Les mesures d’OCP des différentes zones du joint FSW-AZ31 ont été réalisées dans 

une solution de 3.5 % NaCl avec un pH = 8,7. Les zones MB, la ZATM et la ZN ont été 

immergées pendant 60 min ce qui nous permet de tracer les courbes d’OCP en fonction du 

temps d’immersion sur la figure III.10. L’allure est caractérisée par une montée progressive 

vers les potentiels les plus cathodiques qui peut être expliquée par la formation du film passif 

au bout de 3min. 5 min et 10 min pour le MB, la ZATM et la ZN respectivement. Ensuite, la 

courbe prend une descente à des potentiels plus stables ; de -1.551 V et -1.552 V pour la 

ZATM et MB respectivement. La ZN présente une augmentation du potentiel jusqu’à -1.508 

V indiquant un renforcement du film passif. Les valeurs du potentiels OCP des trois zones 

sont présentées sur le tableau III.3. 

 

Figure III. 10 : Potentiel à circuit ouvert OCP des différentes zones du joint FSW-AZ31 dans 

une solution de 3.5 % NaCl. 
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III.3.7.2. Courbe de polarisation 

La figure III.11 présente les courbes de polarisation potentio-dynamiques des 

différentes zones du joint FSW-AZ31dans une solution de 3.5 wt.% NaCl. L’extrapolation de 

Tafel des courbes de polarisation permet d’obtenir les paramètres électrochimiques au point 

où les réactions anodiques et cathodiques sont en équilibre. Les paramètres électrochimiques 

sont présentés sur le tableau III.3.   

 

Figure III. 11 : Courbe de polarisation des différentes zones du joint FSW-AZ31 dans une 

solution de 3.5% NaCl. 

Tableau III. 3 : Paramètres électrochimiques des différentes zones du joint AZ31 dans une 

solution de 3.5% NaCl. 

 
OCP (V) Eb (V) Ecorr (V) Icorr (µA/cm²) βc (mV) βa (mV) |Eb-Ecorr| (V) 

MB -1.552 - -1.327 52 138 - - 

ZATM -1.551 -1.378 -1.456 49.1 156 192 0.078 

ZN -1.508 -1.413 -1.468 16.7 160 124 0.055 

 

Le MB est caractérisé par un potentiel de corrosion de (-1.427 V) et une densité de 

courant de corrosion de (52 µA.cm-2). Le MB a montré un potentiel de corrosion le plus noble 

qui est supérieures par des valeurs de 41 mV et 29 mV à ceux de la ZATM et de la ZN 
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respectivement. Alors que la ZN a présenté la densité de courant la plus faible (16.7 µA.cm-2) 

comparée à celles de la ZATM (49.1 µA.cm-2) et du MB (52 µA.cm-2). Les potentiels de 

ruptures (breakdown Eb) de la ZATM et la ZN, rapportés sur le tableau III.3 sont d’environ de 

-1.378V et -1.413V respectivement. Ce qui signifie le point où le film quasi passif à la suite 

de l’exposition au milieu corrosif est localement compromit. Le potentiel de rupture de la 

ZATM était plus actif. En outre, l’existence d’un palier de passivation |Eb-Ecorr| (tableau 

III.3) sur la branche anodique confirme la formation de la couche d’oxyde sur la surface. Plus 

le palier |Eb-Ecorr| est large plus la couche d’oxyde formé est résistante. 

La diminution accrue de la densité de courant de 49 µA.cm-2dans la ZATM jusqu’à 

17µA.cm-2 dans la ZN a été attribuée à la nature inhomogène entre les deux zones en terme de 

taille des grains pour laquelle la réponse électrochimique a été enregistrée. 

 

III.3.7.3. Spectroscopie d’impédance électrochimique 

La spectroscopie d’impédance électrochimique (SIE) a été mesurée après une heure 

d'immersion dans une solution de 3.5% NaCl. La figure III.12 montre les diagrammes de 

Nyquist du MB. ZATM et la ZN associés aux circuits équivalent correspondants. Les 

diagrammes de Nyquist du MB et de la ZATM sont constitués d'une boucle capacitive aux 

hautes et moyennes fréquences, et d'une boucle inductive au début des basses fréquences, 

tandis que le diagramme de Nyquist de la ZN est constitué de deux boucles capacitives. Le 

diamètre de la boucle est associé à la résistance au transfert de charge Rtc, c'est-à-dire la 

résistance du film passif formé sur la surface dans la solution agressive.  

La boucle inductive du MB et du ZATM pourrait être attribuée au phénomène de 

dissolution du métal dans le processus de corrosion, elle est corrélée à la rupture du film 

passif produit par la corrosion par piqûre. Le changement de la taille de la boucle inductive 

peut suggérer la diminution de l'épaisseur et la détérioration de la couche d'oxyde [103]. On 

peut suggérer que le degré de la réponse inductive de SIE dépend de l'épaisseur de la couche 

d’oxyde formée [104]. 

D’après les formes des boucles de Nyquist (figure III.12), le FSW influe le 

comportement de la couche d’oxyde dans le joint FSW-AZ31. Aux basses fréquences, la 

boucle inductive dans le MB et la ZATM se transforme en boucle capacitive dans la ZN 
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indiquant un renforcement de la couche passive par la formation d’une autre couche passive 

qui est caractérisée par une valeur de Rtc = 1911 Ω.cm-2. 

 

 

 

Figure III. 12 : Courbe de Nyquist (a) MB (b) ZATM et (c) ZN ; différentes zones du joint 

FSW-AZ31 dans une solution de 3.5% NaCl. 

0 20 40 60 80 100 120

-40

-20

0

20

40

60

80

Z
im

 (
Ω

.c
m

2
)

Zre (Ω.cm2)

0 50 100 150 200 250 300 350

-100

-50

0

50

100

150

200

250

Z
im

 (
Ω

.c
m

2
)

Zre (Ω.cm2)

0 1000 2000 3000 4000

0

200

400

600

800

1000

1200

Z
im

 (
Ω

.c
m

2
)

Zre (Ω.cm2)



Chapitre III                                                                              Caractérisation des joints FSW optimisés 

 

83 

Tableau III. 4 : Paramètres électrochimiques de Nyquist des différentes zones du joint AZ31 

dans une solution de 3.5% NaCl. 

 
MB ZATM ZN 

Rs (Ω.cm2) 7.89 3.13 6.77 

CPE.Y0 (F.cm-2  sn-1) 1.53E-04 1.64E-05 9.00E-06 

Freq. power n 0.9496 0.929 0.9307 

C  (F.cm-2) 1.83E-02 6.10E-04 1.06E-04 

Rct (Ω.cm2) 102 350 2093 

CPE.Y0 (F.cm-2  sn-1) / / 1.35E-03 

Freq. power n / / 0.8926 

C  (F.cm-2) / / 6.09E-04 

Rct (Ω.cm2) / / 1911 

Rf (Ω.cm2) 58 182 / 

L (H.cm2) 75 122 / 

 

Le tableau III.4 présente les paramètres d'ajustement des tracés de Nyquist des 

différentes zones du joint FSW-AZ31 dans 3.5 % de NaCl, obtenues à l’aide du logiciel 

ZSimpwin. On peut conclure que les valeurs Rtc peuvent être classées comme suit : 

MB (102 Ω.cm- 2) < ZATM (350 Ω.cm-2) < ZN (2093 Ω.cm-2). L’augmentation de la 

résistance à la corrosion dans la ZN est due à l’affinement de la microstructure par 

recristallisation dynamique où la taille moyenne des grains passe de 10 µm dans le MB à 6. 

µm dans la ZN[41]. 

En plus, les intermétalliques Al8Mn5 précipitent à la fois dans les joints de grains et à 

l’intérieur du grain. Elles sont cathodiques par rapport à la matrice Mg. ce qui accélère la 

dissolution de la matrice Mg [25]. Cependant. la taille des intermétalliques fragmentés 

pendant le FSW réduit l’énergie de surface causé ce qui réduit la réactivité à la corrosion et la 

vitesse à la corrosion entre les intermétalliques et la matrice Mg voisine [25]. 

La figure III.13-a et la figure III.13-b présentent les courbes du module d’impédance et 

la phase de Bode des différentes zones du joint FSW-AZ31, respectivement. Le 

comportement capacitif indique une augmentation de l'impédance dans les régions à basse 

fréquence, ce qui correspond à une résistance à la corrosionélevée. D'après la figure III.13-a, 
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la résistance de polarisation de la ZN est plus importante comparée à celle de la ZATM et du 

MB.  Ces résultats contrastent avec les résultats de la polarisation potentio-dynamique.  

Un élément à phase constante (CPE) est utilisé en parallèle à Rtc (figure III.12) au lieu 

d'un condensateur pur.  Le CPE est largement utilisé dans les circuits électriques équivalents 

pour le fitting des données d'impédance expérimentales en raison de la distribution 

inhomogène des grains, des intermétalliques et des macles. La valeur de’’ n’’ est associée à la 

distribution non uniforme du courant résultant à la fois du degré de rugosité de la surface et 

est également bien connue que le CPE est considéré comme un condensateur pur si n = 1 et 

comme une résistance pure si n = 0. D’après le tableau III.4. les valeurs de n pour tous les 

échantillons suggèrent un comportement capacitif[56]. 

 

 

Figure III. 13: Courbe de (a) module et de (b) Bode des différentes zones du joint FSW-

AZ31 dans une solution de 3.5% NaCl. 
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densité élevée des joints de grains. la surface de la ZN possède plus de sites de nucléation 

pour la formation d'un film d'oxyde stable et adhérent [137]. [138] ; c'est-à-dire que les joints 

de grains constituent le site le plus favorable à la nucléation du film d'oxyde à mesure que la 

taille des grains diminue. Comme décrit précédemment dans les résultats PDP (Tableau III.3), 

la plage de passivité sur la branche anodique confirme la formation du film passif sur la 

surface de la ZN et de la ZATM, ce qui se manifeste par la différence |Eb-Ecorr|. Par 

conséquent. il est raisonnable de suggérer aussi que l'amélioration de la résistance à la 

corrosion peut être due à la passivité accrue à mesure que la taille des grains diminue [108]. 

La figure III.14 présente une observation optique du joint FSW-AZ3 après les tests de 

PDP. La corrosion se propage par corrosion filiforme. L’observation optique montre que la 

zone la plus résistante à la propagation de la corrosion est bien la ZN suivie par la ZATM et 

ensuite le MB. Ces résultats sont en accord avec les résultats de la PDP et la SIE. La corrosion 

filiforme dépend fortement de la structure et de l’orientation des grains. En effet. Les ions de 

chlorure Cl- ont tendance à se lier avec les atomes du métal à la surface de la ZATM que celle 

du ZN. La formation des piqures est due à l’adsorption d’anions de chlorure à la surface de 

l’électrode et la rupture locale du film passif.  

 

 

Figure III. 14 : Macrographie du joint AZ31 après une immersion de 2h dans une solution de 

3.5 % NaCl. 

 

 

 

 



Chapitre III                                                                              Caractérisation des joints FSW optimisés 

 

86 

III.4. Conclusion 

Dans ce chapitre, nous avons étudié l’effet de FSW sur la microstructure et la 

distribution de la micro-dureté dans le joint FSW FSW-AZ31 ainsi que le comportement 

électrochimique correspondant. Il a été révélé que l’hétérogénéité des propriétés mécaniques 

et les performances électrochimiques sont liées aux caractéristiques microstructurales. Les 

conclusions qui suivent peuvent être en tirées : 

- Un fort apport thermique et un gradient important de température ont contribué à un 

affinement non uniforme du grain dans la ZN en raison de la recristallisation 

dynamique. La taille moyenne des grains dans la ZN est réduite d’environ 50%  

- L’intermétallique Al8Mn5 est l’intermétallique principal présent dans toutes les zones 

du joint. Le FSW conduit leur broyage et leur redistribution aléatoirement au niveau 

des joints de grains. 

- Al8Mn5 sont les principaux IMC avec une distribution aléatoire aux joints de grains. 

- Distribution irrégulière du profil de micro-dureté due à l'hétérogénéité de la 

microstructure avec des valeurs maximales dans ZN et ZATM (58 HV). 

- La résistance à la corrosion a été améliorée d’une manière significative dans la ZN en 

raison de l’affinement des gains dont les joints de grains peuvent agir comme des 

barrières contre la propagation de la corrosion à cause de leur comportement 

cathodique. En outre, le film passif formé contribue dans la résistance à la corrosion.
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IV.1. Introduction 

Plusieurs conditions de température et de temps du PWHT ont été effectués sur le joint 

FSW-AZ31 pour homogénéiser la microstructure et suivre l’évolution des intermétalliques. 

Les traitements thermiques ont été effectués dans la gamme de température de 200°C-400°C 

avec un pas séquentiel de 50°C pendant 1h. 2h et 4h.  

 

IV.2. Effet du PWHT sur l’évolution de la microstructure 

 

IV.2.1. Aspect macrographique 

Les figures IV.1, IV.2 et IV.3 montrent les images macrographiques du joint FSW-

AZ31 après PWHT dans la gamme de température de 200°C-400°C pendant 1, 2 et 4 heures 

de maintien. Seules les températures de 200°C, 300°C et 400°C sont présentés sur les figures 

ci-dessous. Les joints traités thermiquement à 200 °C présentent des macrographies similaires 

en dimension et en contraste quel que soit le temps de maintien. La ZAT n’est pas visible. On 

peut observer que la croissance des grains commence au fond de la ZN à partir de 300°C. Le 

taux de croissance augmente en prolongeant la durée du maintien et la ZAT n’est pas encore 

identifiée. Au-dessus de 300°C, la ZN et la ZATM sont très sensibles à l'augmentation de la 

température du PWHT et la ZAT apparaît à la limite extrême de la ZATM sur les deux côtés 

AS et RS. La taille des grains croit considérablement et les grains sont allongés dans la 

direction du malaxage dans la ZATM et dans la direction du laminage dans la ZAT. La 

température du traitement thermique est le facteur principal affectant l’évolution 

microstructurale dans différentes zones des joints (ZN, ZATM et ZAT), tandis que le temps 

de maintien possède un léger effet. En effet la morphologie des grains dans chaque zone 

change en fonction de la température des traitements thermiques. Le MB présente une 

morphologie de grain uniforme dans toutes les conditions de du traitement thermique post-

soudage. 

Par conséquent, les macrographies des joints FSW-AZ31 sont intrinsèquement 

inhomogènes après PWHT. En effet, le gradient microstructural entre les différentes zones du 

joint FSW-AZ31 cause des variations importantes pendant PWHT. En outre, le MB présente 

une stabilité thermique alors que la ZN, la ZATM et la ZAT expérimentent un grossissement 

de grains à partir de 300°C.  
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Figure IV. 1 : Macrostructure du joint AZ31 pendant 1 heure aux températures de (a) 200°C. 

(b) 300°C. (c) 400°C. 

 

 

 

Figure IV. 2 : Macrostructure du joint AZ31 pendant 2 heures aux températures de (a) 200°C. 

(b) 300°C. (c) 400°C. 

(a) 

(b) 

(b) 

(c) 

(c) 

(a) 
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Figure IV. 3 : Macrostructure du joint AZ31 pendant 4 heures aux températures de (a) 200°C. 

(b) 300°C. (c) 400°C. 

Dans ce qui suit, nos travaux de caractérisation microstructurale se portent uniquement 

sur les deux zones MB et ZN du joint AZ31 dans différentes conditions de traitements 

thermiques décrites dans le chapitre III.4. 

 

IV.2.2. Caractérisation microstructurale du MB pendant les PWHT 

IV.2.2.1. Évolution de la taille des grains 

La figure IV.4 présente les différentes microstructures du MB aux températures de 

(200°C. 300°C et 400°C) maintenue pendant 1h. 2h et 4h.  Le MB présente une 

microstructure à grains equiaxes quel que soit la température et le temps de maintien du 

traitement thermique.  

(a) 

(b) 

(c) 
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Figure IV. 4 : Microstructure du MB différentes traitements thermiques post-soudage (a) 

200°C. (b) 300°C et (c) 400°C pendant 1h. (d) 200°C. (e) 300°C et (f) 400°C pendant 2h. (g) 

200°C. (h) 300°C et (i) 400°C pendant 4h. 

 

L’alliage de magnésium AZ31 utilisé dans cette étude a été manufacturé par laminage 

à chaud. En effet, la forme équiaxe des grains de cet alliage tel que reçu c.à.d. la structure 

recristallisée du MB est due à la recristallisation dynamique pendant le processus du laminage 

à chaud ce qui va diminuer considérablement l'énergie stockée et par conséquent la force 

motrice pour la recristallisation statique pendant les traitements thermiques ultérieures. Cela 

indique que l'énergie d'activation de la recristallisation statique n'est pas suffisante pour 

favoriser la nucléation et la croissance de nouveaux grains. De plus, les macles vus sur la 

microstructure de cet alliage sont identifiés comme des macles de traction (principalement 

présents dans les plaques AZ31 brutes de laminage) [96]–[98] qui sont résistants à la 

nucléation pendant la recristallisation [83], [139]. Aussi. sa grande stabilité thermique dans 

une large gamme de température [110], conduisant à la diminution de l'énergie stockée, et 

donc la force motrice pour la recristallisation statique.  

(a) (b) (c) 

(d) (e) (f) 

(g) (h) (i) 
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La figure IV.5 montre l’évolution de la taille moyenne des grains du MB en fonction 

du PWHT. La taille moyenne des grains varie légèrement entre 14 et 19 µm à mesure que la 

température varie de 200°C à 400°C et le temps varie d’une (01) heure à (04) heures. 

 

Figure IV. 5 : Évolution de la taille moyenne des grains du MB en fonction de la température 

et du temps de maintien des PWHT. 

 

IV.2.2.2. Évolution des intermétalliques dans le MB 

La figure IV.6 et le tableau IV.1 présentent les images MEB du MB obtenues par un 

détecteur BSD4 et l’analyse élémentaire par EDS des particules blanches, respectivement, 

sous certaines conditions de PWHT.  

L’analyse montre que les particules blanches correspondent à des intermétalliques Al-

 Mn avec un rapport stœchiométrique R compris entre 1 et 3, la plupart des intermétalliques 

ont un rapport R entre 1.5 et 2 qui représente la plage d’existence des intermétallique Al8Mn5. 

La taille de ces intermétalliques varies entre 1 et 11µm avec une taille moyenne entre 2 et 3.7 

µm. L’inter-Distance entre deux intermétalliques varie entre les valeurs minimales de 1.5 et 

6µm et des valeurs maximales de 19.65 et 53.96µm.Ces intermétalliques sont maintenus 

stable dans la marge de température du traitement thermique. 

Les intermétalliques Al8Mn5 n’ont pas été dissous au cours des PWHT. Ils sont en 

effet maintenus dans la matrice en raison de leur très grande stabilité dans la plage de 

température de 598°C - 642°C [111]. Il a été rapporté que ce type de précipité contribue à la 
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stabilité et à l'homogénéité de la microstructure du MB [112]. Cependant, au cours des 

traitements thermiques le rapport stœchiométrique Al/(Mn+Fe) de certains intermétalliques de 

types Al-Mn évolue indiquant que ces intermétalliques sont enrichies en Al qui pourrais être 

expliqué, plus probablement, par la formation des intermétallique Al11Mn4 nouvellement 

précipité autour des intermétalliques Al8Mn5 [30]. [149]. 

  

  

  

Figure IV. 6: Effet de la température du traitement thermique sur la distribution et la taille 

des intermétalliques Al-Mn dans le MB   à (a) 200°C.1h. (b) 250°C.1h. (c) 250°C.2h. (d) 

300°C.1h. (d) 250°C.4h. (e) 350°C.4h. 

(a) (b) 

(c) (d) 

(e) (f) 
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Tableau IV. 1 : Composition chimique élémentaire des points analysés par EDS dans du MB 

sous certaines conditions de PWHT. 

Zones Points Al Mn+Fe Mg Si Zn R=Al/(Mn+Fe) 

200°C.1h 

Pt1 58.26 19.25 20.06 2.28 0.15 3.03 

Pt2 49.19 15.86 32.07 2.69 0.19 3.10 

Pt3 51.89 18.01 27.52 2.45 0.14 2.88 

Pt4 47.40 16.01 34.18 2.09 0.32 2.96 

250°C.1h 
Pt5 37.88 14.62 46.43 0.88 0.18 2.59 

Pt6 49.37 13.31 35.82 1.14 0.36 3.71 

250°C.2h 
Pt7 53.46 18.14 27.01 1.00 0.38 2.95 

Pt8 36.45 23.00 38.46 1.74 0.34 1.58 

300°C.1h 

Pt9 65.98 29.15 3.45 0.97 0.46 2.26 

Pt10 50.03 32.84 15.52 1.23 0.37 1.52 

Pt11 26.18 14.60 57.44 1.47 0.31 1.79 

250°C.4h 

Pt12 61.10 32.28 6.45 - 0.17 2.09 

Pt13 62.48 33.19 3.65 - 0.68 2.33 

Pt14 64.41 32.15 3.11 - 0.33 2.08 

Pt15 59.16 32.91 7.32 - 0.61 2.40 

350°C.4h 

Pt16 28.56 10.47 58.97 1.81 0.18 2.73 

Pt17 31.41 11.16 55.33 1.91 0.18 2.84 

Pt18 39.72 22.03 35.72 2.42 0.12 1.80 
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IV.2.3. Caractérisation microstructurale de la ZN durant PWHT 

La caractérisation microstructurale se base sur l’évolution de la taille des grains, la 

taille, les intermétalliques et l’estimation du degré d’activation des macles. 

 

IV.2.3.1. Évolution de la microstructure de la ZN 

Les figures IV.7, IV.8 et IV.9 présentent les microstructures de la ZN aux différentes 

températures des PWHT pendant 1h, 2h et 4h respectivement. Les microstructures de la ZN 

pendant les PWHT sont assez différentes. Pour des températures dans la plage de 200°C-

300°C, on observe une morphologie semblable, de grain uniforme et proche de celle de la ZN 

avant PWHT. Au-dessus de 300°C, la ZN présente une croissance anormale des grains avec 

une dispersion de petits grains au niveau des joints de grains ou à l’intérieur du grain grossi. 

   

  

Figure IV. 7 : Microstructures de la ZN aux températures de (a) 200°C. (b) 250°C. (c) 300°C. 

(d) 350 °C et (e) 400°C pendant 1h. 

(a) (b) (c) 

(e) (d) 
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Figure IV. 8 : Microstructures de la ZN aux températures de (a) 200°C. (b) 250°C. (c) 300°C. 

(d) 350 °C et (e) 400°C pendant 2h. 

  

  

Figure IV. 9 : Microstructures de la ZN aux températures de (a) 200°C. (b) 250°C. (c) 300°C. 

(d) 350 °C et (e) 400°C pendant 4h. 

(a) (b) (c) 

(a) (b) (c) 

(d) (e) 

(d) (e) 
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Dans les microstructures de la ZN obtenues après PWHT. la taille moyenne des grains 

depend fortement de la température du PWHT. La similitude des microstructures aux 

températures entre 200°C et300°C (figure IV.7 (a.b.c), figure IV.8 (a.b.c), figure IV.9 (a.b.c)) 

nous permet de déduire que la température et le temps de maintien n’ont pas un effet 

significatif sur la taille moyenne des grains. 

Au-dessus de 300°C, la croissance des grains est anormale et la microstructure devient 

hétérogène. La croissance des grains, comme le montrent la figure IV.7 (d.e), la figure IV.8 

(d.e) et la figure IV.9 (d.e) se produit en consommant les grains environnants [69]. 

Le grossissement anormal des grains, dans l’intervalle de température [350°C-400°C], 

s’explique par la migration rapide de certains joints de grains. Il devrait entrainer une 

croissance sélective de grains spécifique ce qui implique une orientation préférentielle du 

grossissement de grains [114].  

La figure IV.10 représente l'évolution de la taille moyenne des grains de la ZN en 

fonction de la température des PWHT pour des temps de maintien de 1, 2 et 4 heures.  

 

Figure IV. 10 : Évolution de la taille moyenne des grains dans la ZN pendant les PWHT. 

Dans la plage de températures de 300°C à 400°C, la taille moyenne des grains a 

augmenté jusqu'à 470 µm, 530 µm et 776 µm pour 1h, 2h et 4h respectivement. Cependant, à 

des températures inférieures à 300°C, la taille des grains évolue légèrement dans la ZN et 

reste presque constante. Pour une température donnée, l'augmentation du temps de maintien 

du traitement thermique post-soudage de 1h jusqu’à 4h a entraîné une légère augmentation de 

la taille des grains dans la ZN. Une étude similaire confirme l'évolution de la taille des grains 
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observée dans ce travail [115]. Ainsi, dans le cas du soudage par friction, une déformation 

préalable inhomogène pourrait être l'une des raisons de la croissance anormale des grains 

[116]. 

Cependant, l’évolution de la taille moyenne des grains dans la ZN en fonction des 

différentes conditions du PWHT présentées sur la figure IV.10 ci-dessus, n’est pas 

représentatives de l’évolution globale de la taille des grains, en particulier dans l’intervalles 

de température de [350°C-400°C] et quel que soit la température et le temps de maintien. 

 

La figure IV.11 présente des microstructures de la ZN après PWHT aux températures 

de 350°C et 400°C maintenues pendant 1h. L’observation microscopique de la ZN après les 

différents PWHT dans l’intervalle de température 300°C-400°C révèle que la ZN présente des 

grains équiaxes dont la taille varie entre 6 et 11 µm. On remarque qu’à partir de 350°C qu’il y 

a des grains fins au milieu des grains grossis due à la recristallisation statique.  

On en déduit que la recristallisation statique et la croissance des grains ont eu lieu 

simultanément. Ainsi, l'augmentation de la température et le temps de maintien du PWHT 

favorise fortement l'apparition d'une recristallisation statique et d'une croissance des grains à 

des températures supérieures à 300°C. 

En raison de la distribution irrégulière de la déformation plastique pendant le soudage 

FSW. Le PWHT peut provoquer une évolution microstructurale hétérogène. En particulier, 

aux températures supérieures à 300°C c.à.d. le grossissement de grains aux températures 

supérieures à 300°C peut être accompagné par une recristallisation statique. Ainsi. la variation 

des mécanismes microstructuraux dans la plage de température de 200°C-400°C est une 

conséquence de l’énergie d’activation de la mobilité des joints de grains [117].  
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Figure IV. 11 : Microstructure de la ZN après PWHT à 350°C pendant (a) 1h, (c) 2h, (e) 4h 

et à 400°C pendant (b) 1h, (d) 2h et (f) 4h. 

 

IV.2.3.2. Estimation du degré d’activation des macles 

Les spectres de diffraction des rayons X dans la ZN après les PWHT avec 

l’identification des plans cristallographiques sont listés dans l’annexe 4.  

(a) (b) 

(c) (d) 

(e) (f) 

6,14 ± 1,53 µm 11,09 ± 0,78 µm 

7,91 ± 0,94 µm 11,60 ± 0,94 µm 

9,79 ± 1,17 µm 11,23 ± 0,23 µm 
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Nous rappelons que le degré d’activation des macles de contraction est exprimé par le 

rapport entre l’intensité du pic (10-11) et l’intensité du pic (0002) (dénoté comme (I (10 -

11) / I (0002)) tandis que le degré d’activation des macles d’extension exprimé par est 

exprimé par le rapport entre l’intensité du pic (10-12) et l’intensité du pic (0002) (dénoté 

comme (I (10 -12) / I (0002)) [101]. La figure IV.12 ci-dessous présente l’évolution du degré 

d’activation des macles en fonction de la température et le temps de maintien du PWHT dans 

la ZN. La figure IV.12 montre bien deux phase d’évolution dans la ZN. En effet, aux basses 

températures (inférieures à 300°C), les macles sont moins actives tandis qu’aux hautes 

températures (supérieures à 300°C) la mobilité des macles devient plus importante.  

Après le soudage FSW, la recristallisation dynamique peut être incomplète dans la ZN 

ce qui permet de conserver en partie la microstructure héritée de l’histoire thermomécanique 

qui présente un intérêt en terme de quantité des macles. L’augmentation du degré d’activation 

des macles est accompagnée par un grossissement de grains.  

 

Figure IV. 12: Degré d’activation des macles dans la ZN après PWHT (a) macles de 

contraction (10 -11). (b) macles d’extension (10 -12). 

À des températures supérieures à 300°C, le degré d’activation des macles augmente 

indiquant une création des macles thermiques (pendant PWHT) par le mouvement des joints 

de grains. Cette région de la ZN produit une grande force motrice pour la migration des joints 

de grains. Elle subissait une grande vitesse de déformation (la vitesse de malaxage à 

l’interface pion/matière), est en effet celle qui favorise d’avantage la genèse des macles. 

Aussi, la présence des macles joue un rôle de barrière contre le mouvement des dislocations 

en retardant ainsi la recristallisation statique et favorisant le grossissement des grains. Cette 

variation du degré d’activation des macles montre une très grande sensibilité à la température 
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du PWHT. Aux températures inférieures à 300°C. les macles d’extension et de contraction 

montre une certaine stabilité thermique ce qui a contribuer à garder une microstructure à 

grains fins [118]. Tandis qu’aux températures supérieures à 300°C, la stabilité thermique est 

réduite indiquant un degré d’activation important ce qui pourrait être expliqué par la 

migration des macles activé thermiquement [119]. En outre, la mobilité thermique des macles 

dépend fortement de la température de recuit. 

La figure IV.13 présente une microstructure de la ZN à une température de 400°C 

maintenu pendant 4heures. La diminution de la taille moyenne des grains est à l’origine de la 

nucléation de nouveaux grains par recristallisation statique au détriment de gros grains 

(défavorisés par une énergie stockée plus importante). Le mouvement de joints de grains 

pendant les traitements thermiques semble donc favorable à la création des macles. Gleiter et 

al.[120] suppose que le maclage thermique ne se produit qu’à partie d’une certaine distance 

parcourue par les joints de grains. La migration des joints de grains favorise la genèse des 

macles thermiques. La croissance drastique des grains n'était pas une simple croissance des 

grains, mais qu'elle était accompagnée de la nucléation et de la croissance de grains 

nouvellement formés, ce qui est lié à la distribution inhomogène de la déformation stockée et 

de l'orientation cristallographique. 

Dans l’intervalle de température de 200°C-300°C, la taille moyenne des grains 

n’évolue presque pas est les macles ne sont pas activés. Cette situation pourrait être expliquée 

par une restauration statique efficace où la mobilité des joints de grains est réduite. Cette 

restauration statique précède la recristallisation statique qui se développe lentement 

(fortement constaté dans les alliages à faible énergie de faute d’empilement) ce qui implique 

une variation du mécanisme dans l’énergie d’activité de la mobilité des joints de grains. Aux 

températures supérieures à 300°C, la recristallisation statique et le grossissement de grains se 

produisent simultanément. La variation dans la nucléation de nouveaux grains dans certains 

grains est due à la différence dans la distribution de la déformation entre les grains voisins. La 

migration des joints de grains laisse derrière elle des macles qui sont plus actifs à des 

températures supérieures à 300°C. La recristallisation statique est ainsi dépendante de 

l’activation des macles car ces derniers sont des sites préférentiels de la recristallisation.  
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Figure IV. 13 : Grains recristallisés et formation des macles dans la ZN à 400°C pendant 4h. 

Jusqu'à présent, il n'y a pas eu d'étude systématique sur la mobilité thermique des 

macles en fonction de la température et du temps de maintien des PWHT de joints FSW. 

L'origine de cette activation n'est pas connue à l'heure actuelle, mais il s'agit d'un élément 

important à explorer dans le cadre d’une étude ultérieure. 

 

IV.2.3.3. Évolution des intermétalliques dans la ZN 

La figure IV.14 (a-d) présente les images BSE de la ZN après les PWHT aux 

conditions suivantes : (200°C.1h), (300°C.1h), (250°C.4h) et (350°C.4h) respectivement. Des 

particules blanches de différentes morphologies sont observée telles que des formes en 

bâtonnets, polygonale avec des particules minuscules ou grossières. Ces intermétalliques se 

présentent sous forme d’amas continue ou discontinue avec une taille moyenne d’environ 2 à 

5µm. Il s’agit des Al8Mn5. Une analyse EDS met en évidence la composition chimique 

élémentaire de ces particules (tableau IV.2). En calculant le rapport stœchiométrique 

(Al/Mn+Fe), nous trouvons une valeur comprise entre 1.4 et 3.25. Nous remarquons que ce 

rapport évolue au cours des PWHT, et toute variation de ce rapport indique une variation de la 

stœchiométrie des intermétalliques Al-Mn. En effet, ce rapport augmente de 1.6 jusqu’à 3 ce 

qui pourrais être expliqué, plus probablement, par la formation des intermétallique Al11Mn4 

nouvellement précipité autour des intermétalliques Al8Mn5 [30], [149].  
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Figure IV. 14 : Evolution de la taille des intermétalliques Al-Mn à (a) 200°C-1h. (b) 300°C-

1h (c) 250°C-4h. (d) 350°C-4h. (b) distribution des éléments d’alliage dans la ZN à 200°C.1h. 
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Tableau IV. 2 : Composition chimique élémentaire des points analysés par EDS dans la ZN 

sous certaines conditions de PWHT. 

Zones Points Al Mn+Fe Mg Si Zn R=Al/(Mn+Fe) 

200°C.1h 
Pt1 48.46 23.60 25.71 2.21 0.02 2.05 

Pt2 1.80 - 69.88 28.29 0.03 - 

300°C.1h Pt3 42.63 19.57 35.74 1.43 0.63 2.18 

250°C.4h 

Pt4 63.36 30.30 5.59 - 0.75 2.09 

Pt5 48.13 20.59 31.16 - 0.12 2.33 

Pt6 55.01 26.41 17.86 - 0.71 2.08 

Pt7 52.87 21.97 24.73 - 0.44 2.40 

350°C.4h 
Pt8 47.85 33.64 18.35 - 0.15 1.42 

Pt9 6.28 13.89 79.41 - 0.43 2.21 

 

Les intermétallique Al11Mn4ont en général une forme globulaire dont la taille et la 

fraction des intermétalliques d'Al11Mn4 formés autour des particules d'Al8Mn5 augmentent 

avec l’augmentation de la température et le temps du maintien du PWHT. La cinétique de 

cette transformation est relativement lente. La dissolution des précipités Mg17Al12 enrichie la 

matrice en Al, ce pourrait contribuer à la formation des intermétalliques Al11Mn4. Étant donné 

que l'Al diffusé de la matrice de Mg vers l'Al8Mn5 participe à la transformation de 

l'Al8Mn5 → Al11Mn4, on s’attend à ce que la teneur locale en Al dans le α-Mg ait un effet sur 

la transformation. La taille des précipités, en générale, pendant la déformation à chaud dépend 

de la vitesse de refroidissement (trempe), ce qui implique que la taille des précipités ne 

change pas si la vitesse de refroidissement ne change pas. Il a été également mentionné que la 

croissance des grains qui s'est produite dans le ZN après traitement thermique dans la plage de 

température de 300°C-400°C a été attribuée au minuscule intermétalliques Al8Mn5 [112]. 

Les intermétalliques d’Al8Mn5 ne se dissolvent pas pendant les PWHT. Elles sont 

maintenus stables dans la matrice Mg. Leurs tailles minuscules peuvent être un facteur 

favorisant le grossissement des grains tandis que les intermétalliques grossiers favorisent le 

grossissement anormal des grains [112]. En outre, le FSW et le PWHT n’affectent pas la 

présence des Al8Mn5. De plus, de nombreux intermétalliques Al-Mn dispersés dans la 

microstructure ne sont pas identifiés en raison de leur petite taille. 
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IV.3. Effet du PWHT sur l’évolution de la micro-dureté 

La figureIV.15 montre les courbes de distribution de la micro-dureté dans le MB 

(figure IV.15.a) et la ZN (figure IV.15.b) qui ont subi des PWHT pendant 1,2 et 4 heures dans 

l’intervalle de température de 200°C-400°C. D’une manière générale ;  

- L’évolution de la micro-dureté est conservé constante dans le MB dans la marge de 

température du traitement thermique et diminue dans la ZN en fonction de la température. 

- Les valeurs maximales de micro-dureté sont mesurées à un temps de maintien de 2h. 

L’évolution de la micro-dureté est fortement liée aux hétérogénéités métallurgiques. 

Le MB présente une stabilité thermique quel que soit les conditions des PWHT. La micro-

dureté de la ZN est principalement associée à l'apport de chaleur pendant les PWHT et à la 

modification de la taille des grains qui s'ensuit ; un apport de chaleur plus faible conduit à une 

microstructure avec une taille de grain plus fine entrainant une micro-dureté ou une résistance 

plus élevée. Par conséquent, l’apport de chaleur plus important favorise le grossissement des 

grains. Ce qui entraîne une diminution de la micro-dureté.  

 

Figure IV. 15:Évolution de la micro-dureté en fonction du temps et de la température des 

traitements thermiques dans la marge de 200°C-400°C ; dans le (a) MB, (b) ZN. 

L’évolution de la micro-dureté est principalement liée à l’évolution de la taille des 

grains observée. Avec une taille moyenne des grains uniforme dans le MB. Une faible 

variation de micro-dureté a été constatée. Mais avec une augmentation dramatique de la taille 

des grains dans la ZN. Des mesures de micro-dureté plus faibles ont été obtenues. 

L'analyse expérimentale de la microstructure et de la micro-dureté nous permet 

d'étudier l’effet de durcissement dû à l'évolution de la taille des grains dans le MB et la ZN au 

cours des PWHT. Les valeurs moyennes de la taille des grains et de la micro-dureté dans 
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chaque zone aux différentes conditions de traitements thermiques et l'écart type correspondant 

ont été utilisées. Dans cette étude, nous pouvons observer que l’influence de la taille des 

grains sur la micro-dureté ne suit pas la relation de Hall-Petch car le facteur de corrélation est 

très faible (Figure VI.16). Ceci est dû à l’influence de la densité de dislocation et la densité 

des macles au cours des PWHT. 

Après les PWHT, la micro-dureté dépend de la taille des grains où les joints de grains 

sont l’obstacle principal aux mouvements des dislocations. Selon la relation de Hall-Petch 

l’augmentation de la taille des grains réduit les valeurs de micro-dureté. 

 

Figure IV. 16 : Tracé de la relation Hall-Petch de la ZN après traitement thermique dans la 

gamme de température de 200°C - 400°C. 

À partir de la figure IV.16, le coefficient de détermination R2 obtenue à partir de la 

régression linéaire de l’équation de Hall-Petch est de 0.76. 0.353 et 0.525 pendant les PWHT 

d’une 1h. 2h et 4h respectivement. Le résultat indique qu’avec l’augmentation du temps de 

maintien des PWHT d’autres facteurs comme la densité des dislocations peuvent avoir un 

effet important sur la micro-dureté. Yang et al. [45] ont rapporté que la micro-dureté est 

insensible à la l’augmentation de la taille de grain quand cette dernière est supérieure à 10 

µm. 
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IV.4. Conclusion 

Dans ce chapitre, l’analyse microstructurale du MB et de la ZN du joint FSW-AZ31 

après les PWHT a été présentée. Les conclusions suivantes peuvent être en tirées : 

- Dans le MB, la microstructure subit une stabilité thermique sur l’intervalle 200°C-

400°C. le PWHT ne change rien en termes de microstructure, intermétalliques 

présents ou la micro-dureté. L’AZ31 n’est pas un alliage à durcissement structurale, il 

ne se durcit pas par traitement thermique. 

- Quel que soit le temps de maintien du PWHT, la taille moyenne des grains dans la ZN 

reste inchangée dans la plage de température de 200°C à 300°C. Cependant, une 

croissance importante des grains est observée pour les températures supérieures à 

300°C. Au-delà de cette température, la microstructure subit un grossissement de 

grain. 

- L’analyse des phases par DRX confirme la présence des intermétalliques Al8Mn5 ainsi 

que la matrice α-Mg. Pendant le PWHT, le rapport Al/Mn évolue en raison de la 

formation d'intermétallique Al11Mn4 autour des particules Al8Mn5, qui augmente avec 

la température de PWHT et le temps de maintien. 

- Les macles sont thermiquement instables pendant le PWHT aux températures 

supérieures à 300°C. À partir de 350°C, l'activation des macles est assez importante. 

Une température de recuit élevée augmente considérablement leur mobilité thermique. 

- La micro-dureté dans la ZN diminue au cours des PWHT. Elle ne dépend pas 

seulement de la taille des grains, d’autres facteurs tels que les macles et la densité des 

dislocations peuvent contribuer. 
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V.1. Introduction 

Les PWHT provoque l’évolution de la microstructure par plusieurs mécanismes 

(stabilité thermique dans le MB, recristallisation et grossissement de grains dans la ZN). Une 

relation entre la taille des grains et les propriétés électrochimiques décrivant la résistance à la 

corrosion peut être établi, tout en considérant la contribution des intermétallique et 

l’activation des macles. Dans ce chapitre, nous allons présenter les résultats du protocole 

électrochimique en expliquant l’influence des différents paramètres microstructuraux dans la 

ZN pendant les PWHT. 

V.2. Effet du PWHT sur le comportement électrochimique du MB et de 

la ZN 

V.2.1. Potentiel à circuit ouvert OCP 

Les mesures du potentiel à circuit ouvert ont été réalisées dans une solution de 3.5% 

wt. NaCl à la température ambiante pendant 1 heure d’immersion. La figure V.1 et la figure 

V.2 présentent l’évolution du potentiel à circuit ouvert en fonction du temps du MB et de la 

ZN après les PWHT respectivement. Le tableau V.1 et le tableau V.2 résume les OCP du MB 

et de la ZN respectivement pendant différentes conditions, de temps et de température, du 

PWHT. 

Pour le MB (figure V.1-a.b.c) et d’une manière générale, les valeurs de l’OCP 

évoluent légèrement pendant les PWHT. Quel que soit le temps de maintien, l’OCP présente 

la même variation en fonction de la température du PWHT. En effet, l’OCP augmente de -

1.550 mV à 200°C jusqu’à -1.430 mV à 300°C puis diminue jusqu’à -1.556 mV à 400°C 

pendant 1h de PWHT. Il augmente de -1.551 mV à 200°C jusqu’à -1.542 mV à 300°C puis 

diminue jusqu’à -1.554 mV à 400°C pendant 2h de PWHT. Il augmente de -1.551 mV à 

200°C jusqu’à -1.555 mV à 300°C puis diminue jusqu’à -1.545 mV à 400°C pendant 4h de 

PWHT. En générale, l’allure d’OCP est caractérisée par une montée successive qui peut être 

expliqué par la formation du film passif ensuite le potentiel libre commence à se stabiliser au 

bout de 10 mn dans certains cas du PWHT.  

La stabilité thermique de la microstructure du MB pendant les PWHT rend les 

mesures d’OCP plus stables. De plus, la fraction et la composition élémentaire des 

intermétalliques Al8Mn5 ne change pas pendant les PWHT contribue aussi à la stabilité des 

potentiel OCP pendant l’immersion dans une solution de chlorure. 
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Figure V. 1 : Evolution du potentiel à circuit ouvert OCP dans une solution de 3.5 NaCl à la 

température ambiante du MB après PWHT (a) pendant 1h, (b) pendant 2h, (c) pendant 4h. 

 

Pour la ZN (figure V.2-a.b.c), la stabilisation des potentiels de la ZN après PWHT à 

200°C et 250°C pendant 1h est atteinte après 20 min d’immersion, en augmentant le temps de 

maintien à 2h et 4h la stabilisation des potentiels OCP se décale qu’après 20 min et 10 min 

d’immersion. Les potentiels de la ZN après PWHT se trouvent entre -1.527 mV et -1.558 mV. 

Tandis que le potentiel se stabilise au bout de 10 min après PWHT dans l’intervalle de 

température de 300°C à 400°C pendant 2h et 4h. D’une manière générale, les potentiels OCP 

dans la ZN se décalent vers les potentiels les plus négatifs en fonction de la température et le 

temps de maintien du PWHT et le potentiel d’OCP le plus noble est mesuré après PWHT à 

200°C pendant 1h. Une nouvelle augmentation du potentiel OCP peut être observée sur les 

courbes du MB et de la ZN (figure V.1 et figure V.2), ceci pourrait s'expliquer par 

l'épaississement progressif du film d'oxyde [121]. 
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Figure V. 2 : Evolution du potentiel à circuit ouvert OCP dans une solution de 3.5 NaCl à la 

température ambiante de la ZN après PWHT (a) pendant 1h, (b) pendant 2h, (c) pendant 4h. 

Tableau V. 1 : Valeurs d’OCP pendant les PWHT du MB. 

 200°C 250°C 300°C 350°C 400°C 

MB 

1h -1.550 -1.460 -1.430 -1.535 -1.556 

2h -1.551 -1.550 -1.542 -1.530 -1.54 

4h -1.551 -1.551 -1.550 -1.520 -1.545 
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Tableau V. 2 : Valeurs d’OCP pendant les PWHT de la ZN. 

 200°C 250°C 300°C 350°C 400°C 

ZN 

1h -1.527 -1.540 -1.556 -1.558 -1.550 

2h -1.538 -1.540 -1.543 -1.545 -1.546 

4h -1.545 -1.525 -1.547 -1.549 -1.553 

 

Il est suggéré que la stabilisation du potentiel d’OCP est influencée par la taille des 

grains et la présence des intermétallique Al8Mn5. Il est évident que la ZN présente des 

microstructures recristallisées ou à grains grossiers dont la taille moyenne des grains est 

fortement influencée par les PWHT. Aussi, le rapport stœchiométrique Al/(Mn + Fe) évolue 

en fonction de la température et le temps de maintien du PWHT. 

Figure V.3 montre la propagation de la corrosion filiforme après les mesures OCP sur 

une coupe transversale du joint FSW-AZ31 après PWHT pendant 1h à 200°C et 400°C 

respectivement.  

 

 

Figure V. 3 : Image macrographique du joint AZ31 après PWHT à (a) 200°C pendant 1h et 

(b) 400°C pendant 1h montrant la propagation de la corrosion filiforme. 

(a) 

(b) 
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La corrosion filiforme est très apparente dans le MB. La ZN à 400°C semble moins 

susceptible à l’attaque par la corrosion filiforme. La corrosion filiforme semble prendre la 

direction d’allongement des grains c.à.d. de laminage dans le MB et la direction du flux de 

matière dans la ZN et de même la ZATM. Le changement de la direction de la propagation de 

la corrosion filiforme provoque un décalage de potentiel entre le MB et la ZN. En effet. une 

microstructure homogène avec une distribution uniforme des grains fins provoque une 

corrosion filiforme [34],[86],[122]. 

 

V.2.2. Polarisation potentio-dynamique PDP 

Les mesures de la polarisation potentio-dynamique, du MB et de la ZN après PWHT 

dans la marge de température de 200°C-400°C pendant 1h. 2h et 4h, ont été effectuées dans 

une solution de 3.5% NaCl à la température ambiante après une mesure d’OCP préalable. 

La figure V.4 présente ces courbes de polarisation du MB et de la ZN. Les courbes de PDP ne 

présentent pas la même apparence générale, ce qui indique que les mécanismes de corrosion 

de la ZN et du MB se diffèrent. 

Pour le MB (figure V.4-a.b.c), les courbes de polarisation se décalent vers les 

potentiels des plus positifs en fonction du temps de maintien et vers les densités de courant les 

plus élevées en fonction de la température du PWHT ce qui indique une vitesse de réaction 

cathodique élevée, tandis qu'une faible densité de courant indique une faible performance en 

tant que cathode. En ce qui concerne la ZN (figure V.4-d.e.f), les valeurs d’Icorr se décalent 

vers les valeurs les plus faibles. La valeur la plus faible est mesurée à la température 300°C 

indiquant une résistance à la corrosion. La valeur du potentiel de corrosion Ecorr est le point 

où les réactions anodiques et cathodiques sont en équilibre. Le potentiel Ecorr et la densité de 

courant Icorr ont ensuite augmenté tout en augmentant le produit de corrosion. 
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Figure V. 4 : Courbe de polarisation (Tafel) du MB après PWHT pendant (a) 1h, (b) 2h, (c) 

4h et de la ZN après PWHT pendant (d) 1h, (e) 2h et (f) 4h. 
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Les courbes de PDP révèlent l’effet du PWHT sur les réactions anodiques et 

cathodiques du MB (figure V.4-a.b.c) et de la ZN (figure V.4-d.e.f). Pour des valeurs de 

potentiel inférieures à Ecorr, les courbes de Tafel montrent une réaction cathodique 

caractérisée par une évolution de l'hydrogène comme indiqué par l'équation (V.1). 

2H+ + 2e- → H2 ↑          (V.1) 

Pour des valeurs de potentiel supérieures à Ecorr, les courbes de Tafel présentent une 

réaction anodique qui est supposée représenter la dissolution anodique de l'α-Mg selon la 

réaction (V.2) : 

Mg → Mg2+ +2e-     (V.2) 

Certaines branches anodiques montrent un point d'inflexion (appelé Breakdown 

potentiel Eb) correspondant au début de la détérioration de la couche d’oxyde formée c.à.d. à 

la rupture de passivité, ce qui indique que l'alliage a subi une rupture localisée plus 

importante. Williams et al.[123]ont révélé que le point de claquage est une région d'activité 

anodique locale intense. Ainsi, la branche anodique peut être divisée en deux régions : (i) la 

région passive où le potentiel E est dans le domaine [Ecorr. Eb] et (ii) les régions de claquage 

où le potentiel E est supérieur à Eb. Le domaine [Ecorr.Eb] fournit une protection 

supplémentaire de la surface de la ZN, plus le domaine de passivation est large plus le produit 

de corrosion est épais. La modification de la microstructure de la ZN après les PWHT est à 

l’origine de la non-uniformité et la non stabilité du domaine de passivation. 

Les réactions de corrosion impliquées dans les milieux neutres et alcalins pour le 

magnésium et leurs alliages sont similaires. La réaction globale (V.3) peut être exprimée 

comme suit : 

Mg +2 H2O → Mg (OH)2 + H2 ↑     (V.3) 

Cependant, la réaction ci-dessus présente une description générale et n'explique pas 

l'implication des différentes étapes de la corrosion. L'oxyde formé naturellement ou le film 

passif présent sur l'alliage peut présenter une résistance élevée à la corrosion jusqu'à une 

certaine période d'exposition. Mais le même alliage peut soudainement présenter une 

corrosion très rapide après avoir dépassé une période d'exposition critique à laquelle la 

corrosion filiforme commence. Par conséquent, la propriété de corrosion des alliages de 

magnésium est associée à la nature du film d'oxyde naturellement formé présent sur leurs 

surfaces et également liée aux éléments d'alliage cathodiques présents dans la matrice. 
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Les tableaux respectifs V.3 et V.4 rassemblent les différents paramètres 

électrochimiques obtenus par l’extrapolation de Tafel des courbes de PDP du MB et de la ZN. 

 

Tableau V. 3 : paramètres électrochimiques du MB pendant différents PWHT extraites à 

partir des courbes de PDP par l’extrapolation de Tafel. 

1 heure Eb (V) Ecorr (v) Icorr (µA/cm²) βc (mV) βa (mv) |Eb-Ecorr| 

200 °C - -1.386 29.62 223 0 - 

250°C -1.433 -1.464 18.728 151 207 0.031 

300°C - -1.456 59.852 97 0 - 

350°C -1.408 -1.444 35.068 167 202 0.036 

400°C - -1.516 23.24 154 0 - 

2 heures Eb (V) Ecorr (v) Icorr (µA/cm²) βc (mV) βa (mv) |Eb-Ecorr| 

200 °C -1.342 -1.349 5.856 138 153 0.007 

250°C - -1.347 37.536 10 0 - 

300°C -1.4 -1.423 14.304 154 136 0.023 

350°C -1.275 -1.327 16.984 279 179 0.052 

400°C -1.301 -1.325 19.28 196 215 0.024 

4 heures Eb (V) Ecorr (v) Icorr (µA/cm²) βc (mV) βa (mv) |Eb-Ecorr| 

200 °C - -1.288 26.38 20 0 - 

250°C -1.374 -1.39 9.02 103 133 0.016 

300°C - -1.379 32.46 143 0 - 

350°C -1.35 -1.359 7.992 163 320 0.009 

400°C - -1.471 51.56 143 0 - 
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Tableau V. 4 : paramètres électrochimiques de la ZN pendant différents PWHT extraites à 

partir des courbes de PDP par l’extrapolation de Tafel. 

1 heure Eb (V) Ecorr (v) Icorr (µA/cm²) βc (mV) βa (mv) |Eb-Ecorr| 

200 °C -1.414 -1.485 22.828 183 292 0.071 

250°C -1.398 -1.465 20.368 170 215 0.067 

300°C -1.238 -1.379 2.74 65 126 0.14 

350°C - -1.477 13.34 149 0 - 

400°C -1.398 -1.432 15.528 158 249 0.034 

2 heures Eb Ecorr Icorr (µA/cm²) βc βa |Eb-Ecorr| 

200 °C - -1.336 32.32 213 0 - 

250°C - -1.421 34.544 167 0 - 

300°C - -1.242 4.216 129 0 - 

350°C - -1.224 7.588 157 0 - 

400°C - -1.34 15.072 158 0 - 

4 heures Eb Ecorr Icorr (µA/cm²) βc βa |Eb-Ecorr| 

200 °C -1.383 -1.414 17.512 167 171 0.031 

250°C -1.347 -1.402 15.176 174 176 0.055 

300°C - -1.34 6.14 144 0 
 

350°C - -1.378 11.216 111 0 - 

400°C - -1.412 11.7 107 0 - 

 

La figure V.5 présente l’évolution des valeurs de ‘’Ecorr’’ et ‘’Icorr’’ dans la ZN, 

présentées sur le tableau V.4, en fonction de la température et le temps de maintien des 

PWHT. Les valeurs les plus nobles de ‘’Ecorr’’ et ‘’Icorr’’. c.à.d. les valeurs les plus faibles 

de Icorr et les valeurs les plus positifs de Ecorr, sont mesurées à 300°C, tandis que Les 

valeurs de Icorr aux températures supérieures à 300°C sont faibles que celle mesurées aux 

températures inférieures à 300°C. 

À 300°,les valeurs de Icorr sont classées en fonction du temps de maintien de la 

manière suivante : ZN (1h) = 2.74 µA/cm² <ZN (2h) = 4.216 µA/cm² <ZN (4h) = 6.14 

µA/cm².Parallèlement, les mesures de ‘’Ecorr’’ dans la ZN ont indiqué une évolution 
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similaire que celle de ‘’Icorr’’ dont le classement de Ecorr à300°C en fonction du temps de 

maintien des PWHT est le suivant : ZN (1h) = -1.379 mV<ZN (4h) = -1.34 mV <ZN (2h) = -

1.242 mV. À partir des résultats de PDP, la ZN présente une bonne résistance à la corrosion à 

300°C pendant 1h. 

 

Figure V. 5 : Évolution de ‘’Ecorr’’ et ‘’Icorr’’ dans la ZN en fonction de la température et le 

temps de maintien du PWHT. 

 

V.2.3. Spectroscopie d’impédance électrochimique 

Les mesures de spectroscopie d’impédance électrochimique SIE ont été performées 

dans une solution de 3.5% wt. NaCl à la température ambiante après 1 heure d’immersion. La 

figure V.6 et la figure V.7 présentent respectivement les courbes de Nyquist et de bode du 

MB et de la ZN après les PWHT (dont la température varie entre 200°C et 400°C pendant une 

durée varie entre 1h et 4h). 

La figure V.6-a.b.c présente les courbes de Nyquist du MB après PWHT. Les courbes 

de Nyquist sont caractérisées par une boucle capacitive aux hautes fréquences et une boucle 

inductive aux basses fréquences ; à savoir type (I). Le diamètre de la boucle capacitive est 

associé à la résistance au transfert de charge Rct, qui est liée à la résistance à la corrosion. Le 

diamètre de la boucle inductive Rl pourrait être attribué au phénomène de dissolution du 
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métal dans le processus de corrosion. Il est corrélé à la rupture du film produit par la corrosion 

native par corrosion par piqûres. Le changement de la taille de la boucle inductive peut 

suggérer la diminution de l'épaisseur ou la détérioration de la couche d'oxyde [103]. On peut 

suggérer que le degré de la réponse SIE inductive dépend de l'épaisseur de la couche de 

corrosion formée [103]. La résistance Rtc augmente avec l’augmentation de la température du 

PWHT. Cependant, la résistance Rtc diminue en prolongeant le temps de maintien du PWHT. 

Le diamètre de la courbe inductive semble avoir la même tendance que la courbe capacitive 

ce qui peut être une conséquence de la résistance du film passif à la pénétration des chlorures 

de Cl-. 

La figure V.6-d.e.f présente les courbes de Bode du MB après PWHT. Aux hautes 

fréquences, le pic de phase augmente en fonction de la température du PWHT jusqu’à 

atteindre un maximum de ~ 80° ce qui est attribué au comportement capacitif du MB. En plus, 

la hauteur et surface au-dessous de pic augmentent graduellement en fonction de la 

température du PWHT confirmant un comportement capacitif et une amélioration de la 

résistance à la corrosion fournie par la formation du film passif.  

La figure V.7-a.b.c présente les courbes de Nyquist de la ZN après les PWHT. Les 

tracés de Nyquist révèlent la présence de deux types différents de diagrammes d'impédance : 

le type (I) se caractérise, dans certaines conditions de PWHT, par une seule boucle capacitive 

dans le domaine des hautes et moyennes fréquences et une boucle inductive aux basses 

fréquences. Tandis que, dans d’autres conditions, type (II) se caractérise par deux boules 

capacitives sur tout le domaine de fréquence. La valeur de l’impédance à diminuer en 

prolongeant le temps de maintien. ceci est aussi constater à partir des courbes de Nyquist dont 

le diamètre des boucles capacitives diminue. Les courbes de Nyquist indiquent la formation 

d’une couche passive sur la surface du ZN avant la dissolution anodique. Plus le Rct est 

élevée plus le film passif est épais attribuant une protectivité contre la propagation de la 

corrosion. Au cours des traitements thermiques la ZN présente un comportement inductif. Le 

diamètre de la boucle inductive diminue avec l’augmentation de la température et 

prolongation du temps des PWHT. Ce qui indique une attaque localisée du film passif. 

La figure V.7-d.e.f présente les courbes de Bode de la ZN après PWHT. Le module |Z| 

et le pic de phase augmentent avec l’augmentation de la température du PWHT suggérant la 

contribution du film passif dans l’amélioration de la résistance à la corrosion. Le déplacement 

des pics de phase vers les basses fréquences indique un renforcement du film passif. D’une 

manière générale. Les valeurs de |Z| diminuent significativement avec l'augmentation de la 
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température et du temps de maintien des PWHT. Ainsi, la dissolution du Mg sera retardée en 

raison de la participation de la couche passive à la protection de la surface.  

 

 

 

Figure V. 6 : Courbe de Nyquist et de Bode (module et phase) du MBaprès PWHT dans une 

solution de 3.5 NaCl à la température ambiante (a.d) 1h. (b.e) 2h. (c.f) 4h. 
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Figure V. 7 : Courbe de Nyquist et de Bode (module et phase) de la ZN après PWHT dans 

une solution de 3.5 NaCl à la température ambiante (a.d) 1h, (b.e) 2h, (c.f) 4h. 
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de 300°C pendant 1h de maintien attribue à la ZN la meilleure résistance à la corrosion. Pour 

des maintient plus prolongée, la couche d’oxyde devient plus stable mais moins résistante. 

Les différentes courbes de Nyquist sont ajustées avec le logiciel ZSimpWin 3.22 où la 

valeur du Chi-Square varie entre 10-4 et 10-3. Les circuits équivalents aux courbes de Nyquiqt 

sont présentés sur la figure V.8. Le tableau V.5 (p.132) et le tableau V.6 (p.133) résume les 

paramètres électrochimiques ajustés convenablement aux courbes de Nyquist du MB et de la 

ZN respectivement pendant différentes conditions de temps et de température du PWHT.  

Conformément aux spectres d’impédance, le circuit équivalent (figure V.8) est 

proposé pour ajuster les données électrochimiques. Les composants des circuits électriques 

équivalents Rs. CPE. Rct, pour simuler la réponse capacitive, et Rl et L pour simuler la 

réponse inductive des spectres d’impédance. Deux modèles de circuits équivalents différents 

ont été proposés : le type I (figure V.8-a) et le type II (figure V.8-b).  

 

Figure V. 8 : Circuit équivalent ; (a) type (I). (b) type (II). 

 

Le type I du modèle de circuit équivalent est caractérisé par une capacité à double 

couche parallèle au Rct. Cette capacité à double couche représente la boucle capacitive à 

haute fréquence. La valeur de la capacité diminue avec l'augmentation de la température du 

PWHT et du temps de maintien. Ainsi, le PWHT augmente la capacité, ce qui indique la 

destruction de la couche d'oxyde formée. Cette augmentation est principalement due à la 

réduction de la densité des joints de grains. En outre, la résistance inductive de la ZN après 

PWHT augmente avec l'augmentation de la température et du temps. Le type II du modèle de 

circuit équivalent montre les couches externes aux hautes fréquences et la couche barrière 

déterminée aux basses fréquences. 

(a) 

(b) 
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Des valeurs plus élevées de Rs. Rct et Rf indiquent une meilleure résistance à la 

corrosion, tandis que des valeurs plus faibles de CPE1 et CPE2 indiquent un film passif épais 

formé à la surface des matériaux 

Le comportement CPE doit être associé à la rugosité de la surface de l'électrode, la 

phase (diagramme de Bode figure V.6-d.e.f et figure V.7-d.e.f) diminuant à moins de 90° 

lorsque la rugosité de la surface augmente. Le comportement CPE peut être utilisé pour 

estimer la rugosité de la surface de l'électrode. La rugosité de l'interface électrochimique est 

responsable de ce comportement CPE caractéristique. Le changement des valeurs CPE avec 

l'épaisseur du film d'oxyde est une conséquence du changement de la rugosité du film 

d'oxyde.  En outre, l'augmentation des valeurs CPE est attribuée à la diffusion des anions Cl- à 

travers et dans le film d'oxyde. En raison de la diminution de la densité des joints de grains, de 

l'hétérogénéité de la surface de l'électrode et de la diminution de l'épaisseur du film d'oxyde, 

la distribution du potentiel et du courant à la surface de l'électrode n'est pas uniforme.  

 

V.3. Effet de la microstructure sur la résistance à la corrosion 

Le comportement électrochimique des soudures par friction-malaxage de l’alliage 

AZ31 est assez complexe. Il est influencé par les facteurs suivants : (i) la densité des joints de 

grains et les macles et (ii) la taille et la distribution des différents IMC Al-Mn. 

 

V.3.1. Effet des joints de grains 

La figure V.9 présente une corrélation entre l’évolution de la résistance du transfert de 

charge et l’évolution de la taille des grains en fonction de la température et le temps de 

maintien du PWHT dans la ZN. 
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Figure V. 9 : Evolution de la taille des grains et de la résistance de transfert de charge en 

fonction de la température et du temps de maintien du PWHT dans la ZN. 

 

Nous remarquons que la résistance à la corrosion Rct de la ZN dépend fortement de la 

taille des grains de la ZN. En effet, à des températures dans l’intervalle de [200°C-300°C] où 

la taille moyenne des grains évolue légèrement, la ZN présente des valeurs de Rct élevée qui 

évoluent d’une manière aléatoire jusqu’à ce qu’elle atteint son maximum à 300°C avec une 

valeur de 5090 Ohms atteinte à 300°C. À des températures supérieures à 300°C. la valeur de 

Rct diminue en raison du grossissement anormal des grains que la ZN a subi. En plus, les 

PWHT pendant 1h de maintien donne de haute performance en termes de résistance à la 

corrosion en raison d’affinement de grain et ainsi l’augmentation de l’épaisseur du film passif. 

Les potentiels et les densités de courant continuent à augmenter ce qui correspond à 

l’épaississement de la couche d’oxyde.  

 

V.3.2. Mesure du potentiel Volta au niveau des joints de grains 

Pour mettre en évidence l’effet des joints de grains sur la résistance à la corrosion, des 

mesures KPFM sur les surfaces MB et ZN du joint FSW-AZ31 sont obtenues sur une zone de 
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balayage de 20 x 20 µm2. La Figure V.10 et figure V.11 montrent la topographie de surface et 

la distribution de potentiel respectivement. 

 

 

Figure V. 10 : Analyse par AFM à sonde Kelvin (KPFM) d’une surface de 20x20 µm2 du 

MB: (a) topographie de surface 2D. (b) carte de distribution de potentiel Volta. (c) 

distribution de potentiel Volta aux niveaux des lignes marquées sur la figure V.11-b. 

(a) (b) 

(c) 
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Figure V. 11 : Analyse par AFM à sonde Kelvin (KPFM) d’une surface de 20x20 µm2 de la 

ZN: (a) topographie de surface 2D. (b) carte de distribution de potentiel Volta. (c) distribution 

de potentiel Volta aux niveaux des lignes marquées sur la figure V.12-b. 

 

Pour un grain donné, les potentiels Volta sont mesurés au niveau des joints de grain 

comme montré sur la figure V.10-b et la figure V.11-b. Les cartes montrent les différences de 

potentiel Volta mesurées à l’intérieure des grains et au niveau des joints de grain permet 

d’avoir les valeurs de potentiel Volta mesurées aux joint de grain de la ZN varient entre 2V et 

10V (Figure V.10-c et Figure V.11-c) ; les joint de grains présente un potentiel Volta plus 

élevé que la matrice Mg [41]. La matrice Mg ne présente qu’un gradient de potentiel mineurs 

cela indique que la matrice présente une activité électrique non uniforme. Le potentiel au 

niveau des joints de grains varie entre 2.9 V et 3.20 V. 

(a) (b) 

(d) 
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Les régions présentant de faibles différences de potentiel Volta indiquent une activité 

électrochimique anodique. Inversement, les régions de potentiel élevé présentent une activité 

électrochimique cathodique. La différence de potentiel Volta indique également une activité 

micro-galvanique possible entre les grains et les joints de grain qui initie la propagation de la 

corrosion filiforme, les joints de grains devant former la cathode et la matrice est l’anode. 

Le FSW n’affecte pas le potentiel des joints de grains mais il impacte la distribution 

du potentiel entre les grains et les joints de grains en raison de l’apport thermique qui 

influence la distribution et la taille des intermétalliques. 

La figure V.12, ci-dessous, présente la topographie et la cartographie KPFM de la ZN 

à la température 300°C pendant 1h de PWHT. Une carte des différences de potentiel Volta 

avec topographie la microstructure du MB et de la ZN après les PWHT à 300°C pendant 1h 

est donnée dans la Figure V.12. La valeur du potentiel de Volta mesuré par la technique 

SKPFM varie entre 2.37 V et 9.57 V. Elle dépend non seulement de la composition chimique 

de la phase et de l'état de surface de l'échantillon, mais aussi de la taille de la caractéristique 

(joint de grains ou intermétalliques) et de son environnement. ainsi que de la géométrie de la 

sonde et de son revêtement conducteur [124]. 
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Figure V. 12 : Analyse par microscopie de force à sonde Kelvin (KPFM) montrant une 

surface de 30x30 µm2 de la ZN (300°C.1h) : (a) topographie de surface 2D. (b) carte de 

distribution de potentiel (c) distribution de potentiel Volta aux niveaux des lignes marquées 

sur la figure V.13-b. 

 

 

 

(a) (b) 

Joint de grain 

Intermétalliques 

Al-Mn 
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V.3.3. Effet des intermétalliques 

La présence des intermétalliques dans les alliages de magnésium peut présenter les 

sites d’initiation de la corrosion localisée qui attribué à la formation d’un couple galvanique 

entre les intermétalliques et la matrice. En effet, la corrosion galvanique se produit entre les 

IMC d'Al-Mn et la matrice environnante, ce qui entraîne la dissolution de cette dernière. Pour 

visualiser le potentiel de ces intermétalliques par rapport à la matrice, un scan de KPFM a été 

performé sur une surface de 20 x 20 µm2.La figure V.13 présente topographie de la surface et 

distribution du potentiel à travers l’intermétallique Al8Mn5 dans la ZN à 400°C pendant 4h de 

PWHT. 

 

 

 

Figure V. 13 : Analyse par microscopie de force à sonde Kelvin (KPFM) montrant une 

surface de 20x20 µm2 : (a) topographie de surface 2D. (b) carte de distribution du potentiel 

Volta. (c) distribution de potentiel le long de long de la ligne L1 pour l’intermétallique 

L1 

(a) (b) 

(c) 

Al8Mn5 

L1 

408.42 mV 

-42.42 mV 
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La différence de potentiel de Volta par rapport à la matrice de magnésium est de 

408.42 mV pour l'un des intermétalliques Al8Mn5, comme le montre la figure V.13-c. Les 

intermétalliques Al8Mn5 présentent un potentiel Volta moyen de 324 mV qui est beaucoup 

plus positif que celui de la matrice Mg (32.05 ± 9.21 mV). Des valeurs proches ont été 

rapporté [32], [35]. Cette différence positive de potentiel Volta, entre la matrice Mg et les 

intermétalliques Al8Mn5, suggère que ces derniers peuvent avoir un comportement cathodique 

par rapport à la matrice. Cela s'explique par le comportement cathodique de l'Al et du Mn par 

rapport au Mg. De plus. ce type d'intermétallique peut contenir du Fe qui est fortement 

cathodique par rapport au Mg [32]. 

Ainsi, les intermétalliques Al8Mn5 peuvent se comporter comme des cathodes locales 

lorsque la ‘’ZN’’ est immergée dans une solution agressive. Au cours des PWHT dans la ZN, 

le rapport Al/Mn évolue, ceci a été expliqué dans le chapitre précédent, par la formation des 

Al11Mn4 autour des intermétallique Al8Mn5. Donc, la différence de potentiel des 

intermétalliques Al-Mn change en fonction de la teneur en Al et Mn au cours des PWHT. 

La transformation en Al11Mn4 pendant les PWHT est potentiellement intéressante du 

point de vue de la corrosion puisque des études ont montré que les intermétalliques Al-Mn 

avec des rapports Al:Mn plus élevés (Al11Mn4) agissent comme des micro-cathodes moins 

efficace  dans la matrice 𝛼-Mg, diminuant ainsi la vitesse de corrosion, ce qui rend les 

intermétalliques Al11Mn4 plus bénéfique à la performance de corrosion. De plus, en raison de 

la petite taille et de la faible quantité des intermétalliques Al-Mn. le courant galvanique 

devient plus faible [108].D’où la résistance à la corrosion sera attribuée seulement aux 

particules Al8Mn5. Les différences de potentiel sur les intermétalliques Al8Mn5n’étaientpas 

discernées dans cette thèse, des études antérieures ont étudié et mis en évidence la mesure de 

potentiel Volta des intermétalliques Al-Mn. Ces intermétallique reflètent une un potentiel 

positive indiquant un aspect cathodique [32]–[35]. 

Les particules cathodiques discontinues d'Al-Mn accélèrent la corrosion. Le rapport 

Al/Mn est un facteur important, tandis que la densité de courant cathodique diminue lorsque 

le rapport Al/Mn est faible. La vitesse de corrosion élevée observée pour ces alliages peut être 

partiellement attribuée à une fraction plus importante de la phase Al-Mn avec une teneur en 

Mn plus élevée. Les précipités et les intermétallique participe à la formation des cellules inter-

granulaires qui déclenche la corrosion inter-granulaire, mais comme ils sont en faible quantité 

dans le grain, leur effet est minimisé, ils ont une faible influence sur la corrosion à cause de la 

faible quantité de l’aluminium. 
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V.4. Conclusion 

Les mesures électrochimiques, OCP, PDP et SIE, ont été portées sur les deux zone 

MB et ZN aux différentes conditions de PWHT afin d’expliquer la relation entre le 

comportement électrochimique et les différentes caractéristiques de la microstructure voire ; 

la taille des grains, macles et les intermétalliques. Les conclusions suivantes peuvent être 

construites : 

- Les changements du potentiel OCP du MB et de la ZN pendant les PWHT ont révélé 

que le MB présente des OCP plus noble à 300°C tandis que les potentiels OCP dans la 

ZN se décalent vers les potentiels les plus négatifs. Les valeurs les plus nobles sont 

mesurées à 200°C. la dégradation du Mg est associée à la corrosion filiforme. 

- Les mesures de SIE et de PDP montrent qu’un PWHT à 300°C pendant 1h améliore 

considérablement la résistance à la corrosion. 

- La phase Al8Mn5et les joints de grains présentent une différence de potentiel Volta 

plus cathodique par rapport à la matrice Mg. Ils jouent un rôle de barrière contre la 

propagation à la corrosion. 
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Tableau V. 5 : Paramètres électrochimiques du MB pendant différents PWHT extraites à partir des courbes de Nyquist 

1 heure Rs (Ω.cm2) 
CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2sn-1) 
n 

CE-05 

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) 

CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2  sn-1) 
n 

C E-05   

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) Rf (Ω.cm2) L (H.cm2) 

200 °C 6.82 3.24 0.9255 190 125 - - - - 103 69 

250°C 6.25 1.04 0.9325 49 560 - - - - 342 287 

300°C 6.79 1.05 0.9294 25 922 - - - - 909 683 

350°C 7.18 1.59 0.9087 73 340 - - - - 319 148 

400°C 6.10 0.85 0.9351 8 2076 108 0.8231 4534 2187 - - 

2 heures Rs (Ω.cm2) 
CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2sn-1) 
n 

C E-05 

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) 

CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2  sn-1) 
n 

C E-05  

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) Rf (Ω.cm2) L (H.cm2) 

200 °C 16.41 1.70 0.8738 120 249 - - - - 195 192 

250°C 8.75 1.29 0.9397 097 210 - - - - 124 99 

300°C 10.55 1.39 0.9172 64 485 - - - - 321 274 

350°C 7.14 0.79 0.9523 48 409 - - - - 237 239 

400°C 8.29 1.40 0.9305 83 339 - - - - 375 263 

4 heures Rs (Ω.cm2) 
CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2 sn-1) 
n 

C E-05 

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) 

CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2  sn-1) 
n 

C E-05  

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) Rf (Ω.cm2) L (H.cm2) 

200 °C 6.43 1.30 0.9456 98 197 - - - - 107 61 

250°C 7.69 1.13 0.9348 106 232 - - - - 139 79 

300°C 6.96 1.16 0.9269 86 304 - - - - 142 103 

350°C 13.82 1.09 0.9090 40 748 - - - - 2204 581 

400°C 8.14 1.34 0.9410 100 217 - - - - 127 112 
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Tableau V. 6 : paramètres électrochimiques de la ZN pendant différents PWHT extraites à partir des courbes de Nyquist. 

1 heure Rs (Ω.cm2) 
CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2 sn-1) 
n 

C E-05 

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) 

CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2  sn-1) 
n 

C E-05  

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) Rf (Ω.cm2) L (H.cm2) 

200 °C 7.27 1.24 0.8894 11.2 2057 154 0.9124 7.11 1651 - - 

250°C 8.48 1.14 0.9074 32.8 961 - - - - 819 439 

300°C 6.43 0.86 0.9178 3.14 5090 - - - - - - 

350°C 5.97 0.74 0.9432 5.56 3005 73 0.7955 5.98 2269 - - 

400°C 7.03 1.31 0.9318 9.71 2308 - - - - - - 

2 heures Rs (Ω.cm2) 
CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2 sn-1) 
n 

C E-05 

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) 

CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2  sn-1) 
n 

C E-05   

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) Rf (Ω.cm2) L (H.cm2) 

200 °C 7.26 1.19 0.9200 55 429 - - - - 538 364 

250°C 7.42 1.19 0.9200 110 245 - - - - 147 116 

300°C 7.35 0.85 0.9500 41 470 - - - - 310 248 

350°C 6.81 1.39 0.9400 83 343 - - - - 383 274 

400°C 7.6675 1.61 0.9400 152 133 - - - - 79 49 

4 heures Rs (Ω.cm2) 
CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2 sn-1) 
n 

C E-05 

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) 

CPE.Y0 E-05 

(F.cm-2  sn-1) 
n 

C E-05   

(F.cm-2) 
Rct (Ω.cm2) Rf (Ω.cm2) L (H.cm2) 

200 °C 6.95 2.15 0.8921 122 289 - - - - 129 93 

250°C 7.22 1.39 0.9227 81 329 - - - - 191 217 

300°C 9.51 4.56 0.9384 68 247 - - - - 116 1292 

350°C 7.57 1.68 0.9130 97 296 - - - - 126 93 

400°C 8.50 1.44 0.9217 106 229 - - - - 100 63 
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Conclusion générale 

 

Dans cette thèse, nous nous sommes intéressés au soudage par friction malaxage de 

l’alliage de magnésium AZ31. Elle a été entreprise pour établir l’effet des paramètres de 

soudage sur les caractéristiques microstructurales et les performances électrochimiques des 

différentes zones du joint FSW-AZ31. Les conclusions tirées de cette étude sont les suivantes: 

- Le joint FSW-AZ31 ont été soudés par les paramètres de (V= 43 mm/min et w = 950 

tr/min) dont son contrôle visuel et par radiographie X révèle un joint sein et exempt de 

défauts. 

Dans le joint FSW-AZ31, la ZN a subi une recristallisation dynamique conduisant un 

affinement de grains, la ZATM est caractérisé par des grains fins et des grains déformés et 

allongés dans la direction du malaxage dû à une recristallisation partielle et la ZAT conserve 

la microstructure equiaxe du MB. Avec une distribution des intermétalliques Al8Mn5 au 

niveau des joints de grains et dans les grains. La micro-dureté est distribuée d’une manière 

irrégulière le long d’une coupe transversale à cause de l'hétérogénéité de la microstructure 

avec des valeurs maximales dans ZN et ZATM (58 HV). 

La résistance à la corrosion est significativement améliorée dans la ZN et la ZATM 

par rapport au MB en raison de l’affinement de grains où les joints de grains jouent un rôle 

d’une barrière contre la propagation de la corrosion. Le mécanisme de corrosion par filiforme 

est le mécanisme dominant dans les alliages de magnésium.  

L’effet du traitement thermique post-soudage (PWHT) dans la marge de température 

de 200°C-400°C pendant 1h, 2h et 4h sur l’évolution de la microstructure, les intermétalliques, 

la micro-dureté et la résistance à la corrosion de la ZN du joint FSW-AZ31 comparé au ceux 

du MB.  

Le MB au cours des PWHT présente une stabilité thermique dont la taille moyenne 

des grains reste inchangée quel que soit les conditions du PWHT.  

La ZN présente une stabilité thermique à des températures inférieures à 300°C.Ceci est 

attribué à la réduction de l’énergie stocké. Tandis qu’aux températures supérieures à 300°C, la 

ZN subit un grossissement anormal, dû à la migration des joints de grains, des grains 

accompagnés avec une activation des macles thermiques conduisant à leur suppression. 
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La micro-dureté dépend fortement de la traille des grains quand la microstructure subis 

une stabilité thermique ; elle est pratiquement stable dans le MB après PWHT et dans la ZN 

aux températures inférieures à 300°C. Aux températures supérieures à 300°C, la micro-dureté 

dans la ZN diminue indiquent que d’autres facteurs microstructuraux tels que les macles 

peuvent influencer la micro-dureté.  

L’analyse par EDS montre la présence des intermétalliques Al8Mn5 avec 

l’augmentation du rapport Al/Mn qui suggérait la formation des intermétalliques Al11Mn4 

autour des intermétalliques Al8Mn5. 

La ZN présentait une résistance à la corrosion très élevée comparé au MB, et ce dans 

toutes les conditions du PWHT. L’augmentation de la résistance à la corrosion dans la ZN est 

due principalement à l’affinement des grains, dont les joints de grain jouent un rôle de 

barrière à la corrosion, à la formation des précipités Al11Mn4 qui sont plus efficace dans 

l’inhibition de la propagation de corrosion. 

Des mesures KPFM montre des potentiels plus cathodiques au niveau des joints de 

grains et sur les intermétalliques Al8Mn5 qui sont l’origine de la résistance à la propagation de 

la corrosion. 

La résistance à la corrosion la plus élevée est mesurée dans la ZN qui a subi un 

traitement thermique de 300°C pendant 1h. 
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Perspectives  
 

 

- Caractérisation de la ZATM et la ZAT pendant les PWHT; évolution microstructurale, 

micro-dureté, comportement électrochimique. (suivre le potentiel par la technique 

KPFM et identifier le type de corrosion). 

- Étude du mécanisme de grossissement des grains dans la ZN, ZATM et la ZAT, par 

l’évaluation de la texture cristallographique. 

- Étude de l’effet de déformation post-soudage des joints AZ31 sur la microstructure, 

les propriétés mécaniques et le comportement électrochimique. 
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ANNEXE 1 

PLAN DE L’OUTIL DE SOUDAGE FSW 
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ANNEXE2 

Les différentes parties séparables de l’outil 
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ANNEXE 3 

RESSORTS CHARGES MOYENNES couleur bleu 

D d L K A 25 % B 35 % C P.U 

mm mm mm inch N/1mm N mm N mm N mm enF.HT. 

32 16 

38 1 1/2" 159 1510 9.5 2146 13.5 2385 15 15.00 

45 13/4" 133 1463 11 2061 15.5 2394 18 16.50 

50 2" 109 1362 12.5 1907 17.5 2180 20 18.00 

65 2 1/2" 86.3 1380 16 1984 23 2157 25 21.00 

75 3" 70.6 1341 19 1835 26 1976 28 23.00 

90 3 1/2" 61.8 1359 22 1915 31 2039 33 26.50 

101 4" 53 1325 25 1908 36 2014 38 29.00 

115 41/2" 46.1 1336 29 1844 40 1982 43 33.00 

126 5" 42.1 1347 32 1852 44 2020 48 38.00 

151 6" 35.3 1341 38 1870 53 2082 59 45.00 

176 7" 29.4 1293 44 1822 62 2028 69 50.00 

Section du fil 

4 x 6.8 

202 8" 25.4 1295 51 1803 71 2006 79 57.00 

252 10" 20.2 1272 63 1777 88 1999 99 66.00 

303 12" 17 1292 76 1819 107 2074 122 98.00 

 

1N=0.102 Kg   Tolérance  ± 10%  Ressort de longueur 50   Pour alésage Φ 16 
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ANNEXE 4 

Spectre de diffraction des rayons X dans la ZN du jointFSW-AZ31 aux différentes conditions 

du PWHT. 
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