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Bain de révélation aprés anodisation phosphorique sur alliage de titane.

L’invention concerne un bain de révélation
aprés anodisation phosphorique sur alliage de
titane pour procédé d’attaque électrochimique
connu sous la désignation de "BLUE-ETCH".

Conformément a [linvention, ce bain se
compose, en plus de la solution connue de :

— acide nitrique 320 g/l

— acide fluorhydrique 13 a 22 g/l

— eau en quantité suffisante pour 11 de4a7
g/l de

— eau en quantité suffisante pour 11 de4a7
g/l de titane dissous.

Ce procédé convient particulierement pour le
contrble non destructif des aubes et disques de
turbomachine en titane ou alliage de titane.
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Les conditions de fonctionnement des turboma-
chines, notamment aéronautiques, conduisent a 'em-
ploi de nombreuses piéces en titane ou alliage de ti-
tane. Il est important que ces piéces subissent un
contréle non destructif susceptible de mettre en évi-
dence les différents défauts qu’elles peuvent compor-
ter. En particulier il y a lieu de rechercher les éven-
tuels défauts d’élaboration - ségrégations, inclusions,
porosités etc... - de transformation - criques, incrus-
tations, hétérogénéités, contaminations etc... - d’usi-
nage ou de polissage - écrouissage, surchauffes lo-
cales, etc...

A cet effet, il existe un procédé d’attaque électrochi-
mique bien connu dans les milieux professionnels
sous le nom de "BLUE-ETCH".

Ce procédé d’attaque électrochimique consiste,
d’'une maniére générale, a réaliser sur la piéce a
contréler les opérations suivantes :

- 1 - Dégraissage classique ou trempé dans un

bain alcalin.

- 2-Ringage al'eau froide dans un bac d’eau cou-

rante ou par aspersion.

- 3 - Enlévement éventuel de la couche écrouies,

environ 5 microns par attaque fluo-nitrique.

-4 - Ringage al’eau froide dans un bac d’eau cou-

rante.

- 5 - Activation chimique au trempé dans un bain

sel acide pour attaque avec effet macrographi-

que.

- 6-Ringage al'eau froide dans un bac d’eau cou-

rante

- 7 - oxydation anodique dans un bain de phos-

phate trisodique, la piéce a contrdler étant en po-

sition d’anode.

- 8- Ringage al'eau froide dans un bac d’eau cou-

rante.

- 9 - Révélation par attaque partielle dans un bain

nitrofluorhydrique.

-10 - Ringage a I'eau froide le plus rapidement

possible et le plus complétement possible et sé-

chage de la piéce.

-11 - Lecture des défauts qui apparaissent selon

des formes et des couleurs (blanc, bleu, gris-

bleu) qui leur sont propres.

Ce procédé connu présente toutefois quelques
inconvénients.

En particulier I'opération -9- de révélation par attaque
dans un bain nitrofluorhydrique doit se faire pendant
un temps de 2 4 10 s. Les moyens de manutention im-
posent un temps de transfert, entre 'opération -9- de
révélation et -10- de ringage compris entre 2 et 5 s.
Un dépassement d’'une de ces limites entraine une
décoloration compléte de la piéce et rend impossible
toute détection de défauts. De plus, les moyens de
manutention industriels ne permetent pas de respec-
ter les limites de temps pour des piéces de grande di-
mension et de géométries complexes, comme par
exemple certains disques de turbomachines.
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La présente invention a précisément pour objet
de remédier a cet inconvénient en diminuant I'activité
du bain, c’est a dire la cinétique de réaction.

A cet effet, et selon la caractéristique essentielle
de I'invention, du titane est dissous dans le bain de ré-
vélation araison de 4 a7 g/l. Avantageusement, et se-
lon l'invention I'opération de révélation est effectuée
dans un bain dont la température est comprise entre
20° et 30°C pendant une durée d’'immersion comprise
entre 25 et 50s.

Linvention sera mieux comprise et d’autres ca-
ractéristiques apparaitront a la lecture des précisions
et commentaires qui vont suivre.

Le procédé connu fait appel, pour 'opération de
révélation a un bain nitrofluorhydrique dont la compo-
sition est la suivante :

- Acide nitrique (HNO3) 320 g/l

- Acide fluorhydrique (HF) 13 & 22 g/l

- Eau (H20) en quantité suffisante pour 1 1.

On a vu ci-dessus que ces bains conduisaient a
des temps de révélation de 2 4 10 s. On comprend
bien que ceci est parfaitement satisfaisant pour des
pieces de petite taille et de forme simple qui peuvent
étre manipulées et rincées rapidement. Il n’en est plus
de méme pour des piéces de grande taille et de forme
complexe, certaines parties étant soumises au bain
révélateur pendant des temps beaucoup plus impor-
tants que d’autres. Il était donc nécessaire, pour ces
pieces, de diminuer I'activité du bain révélateur afin
de permettre une durée d’'immersion compatible avec
un processus industriel et un temps de transfert aug-
menté.

Une premiére idée pour réduire la cinétique de
réaction vient tout naturellement a I'esprit, elle consis-
te a réduire la concentration du bain en acide fluor-
hydrique.

Malheureusement cette solution conduit a un
bain qui s’épuise trés vite, qui adonc une durée de vie
trés courte et qui ne permet pas d’obtenir des résul-
tats fiables.

La solution proposée par l'invention et qui consis-
te a enrichir le bain de titane dissout a raison de 4 a
7 g/l a donné des résultats trés satisfaisants, notam-
ment avec un bain comportant 22 g/l d’acide fluorhy-
drique c’est a dire ayant un rapport HNO;/HF = 14,5.

Cette solution conduit, avec un bain dont la tem-
pérature est comprise entre 20° et 30°C a des durées
d'immersion voisines de 30s suivies de 15s de trans-
fert dans le bain de ringage, ce qui est parfaitement
compatible avec un processus industriel, méme pour
des grosses piéces.

Revendications
1 - Bain de révélation aprés anodisation phospho-

rique sur alliage de titane pour procédé d’attaque
électrochimique comportant successivement, un dé-
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graissage, une activation par attaque acide, une oxy-
dation anodique dans un bain de phosphate trisodi-
que, et une révélation par attaque dans un bain nitro-
fluorhydrique dont la composition est :

- acide nitrique 320 g/l, 5

- acide fluorhydrique 13 a 22 g/l

- eau en quantité suffisante pour 1 litre

toutes ces étapes étant séparées par des ringa-
ges, caractérisé en ce qu'il comporte, en plus de la
composition ci-dessus, une dissolution de 4 a7 g/l de 10
titane.

2 - Bain de révélation selon larevendication 1, ca-
ractérisé en ce que la concentration d’acide fluorhy-
drique et de 22 g/l.

3 - Bain de révélation selon I'une des revendica- 15
tions 1 ou 2, caractérisé en ce que la température
d'utilisation est comprise entre 20° et 30°C.
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