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1- Introduction

A la demande du Centre National d'Etudes Spatiales
(C.N.E.S), Centre Spatial de Toulouse, le Centre de Re-
cherches et d'Etudes d'Arcueil de 1'Etablissement Technique
Central de l'Armement (ETCA) a réalisé une expertise métal-
lurgique d'un débris d'objet gpatial, (lettre CNES
CT/ES0/SC/SEPRA n°317 du 29 mai 1989, commande
ET/EQ0/SC/SEPRA n ° 2-89-9554/824 du 5 septembre 1989.

Ce débris, qui appartient au COSMOS 1984, a chuté sur
le sol francais le 21 décembre 1988.

La finalité du travail demandé consiste a appréhender
avec le plus de précision possible, la géométrie de 1'objet
et ses techniques de mise en oeuvre {assemblage, formage,
soudage...).

L'expertise comporte :

- la caractérisation géométrique générale de 1la piéce
complétée par une analyse morphologigue détaillée des
surfaces (aprés prélévement),

- plusieurs analyses chimiques afin de déterminer la na-
ture et la composition des matériaux constituant
1'objet,

- des observations métallographiques sur coupe des zones
d'interét. Identification de 1la structure microgra-
phique des matériaux et mise en évidence des dégrada-
tions de surface,

- des essals de microdureté des différents matériaux
constituant le débris pour en appréhender les proprié-
tés mécaniques,

- des analvses de surface au moyen de la sonde ionique
(8IMS) et de la microsonde électronigue d'éventuelles
traces de produits de combustion.

2— Contrbéle de non-contamination

Avant de procéder aux prélévements nécessaires, le
large fragment métalligue a fait l'objet d'un contréle pré-
liminaire pour détecter une éventuelle contamination.

Avec les détecteurs appropriés, il a été recherché des
traces de contamination alpha ou béta de 239 Pu et 99 g3r,
les satellites COSMOS fonctionnant avec des générateurs
d'électricité, utilisant la désintégration de 1'un ou
l'autre de ces radioéléments.
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Aucune activité n'a été mise en évidence : la mesure a
l"aide d'une chambre d'ionisation, d'une irradiation gamma,
est restée de 1l'ordre du bruit de fond enregistré dans le
batiment dans lequel était effectué le contrdle.

En conclusion, 1l'objet contrdlé ne présente aucune
trace décelable de contamination.

3- Caractérisques structurelles et géométriques de la piéce.

3-2 Description macrographique globale

Les planches n®°* 1 et 2 présentent chacune des
faces, dans 1leur ensemble, du débris expertisé. Les
principales régions d'intérat, agrandies, sont repré-
sentées en superposition, en regard de leur localisa-
tion.

La piéce se compose essentiellement de tdles ondu-
lées rayonnantes partant d'une couronne circulaire sou-
dée.

3-2 Prélevement et conditions de préparation des échantillons
métallographiques.

A partir d'un rayon arbitraire de 1la piéce, schéma-
tisé par l'axe 1 représenté sur l'agrandissement A de
la planche n®°1l, sept échantillons métallographiques ont
été prélevés selon une coupe radiale ou transverse.

Ces fragments sont enchassés dans une résine Apoxy
puis polis jusqu'a 1'état spéculaire et attaqués chimi-
quement,

La rrace des plans d'observation de chacun des
echantillons est repérée de 1 a4 7 sur les figures de 1la
planche n°1.

3-3 Définition géométrigue

Des relevés de cotes effectués & partir de macroga-
phies sur coupe, ou directement sur 1la piece, ont per-
mis de réaliser un dessin de définition en coupe ra-
diale du débris de 1'objet spatial (cf planche n©°3).

Une nomenclature accompagne cette représentation et
donne le détail des différents éléments constituant la
piéce, ainsi que leurs dimensions (cf tableau n°l).

Par ailleurs, un montage photographique (cf planche
n°4) préesente une reconstitution artificielle de 1la
piéce, offrant ainsi une vision guasi-compléte de
celle-ci.
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Sa 1 soudure circulaire —
S2 1 soudure circulaire -
St 1 soudure circulaire —
» int = 1020 ondulations
8 1 tole ondulée radialt h=2pas =4
2 ext = 2030 ep = 0,5
z int = 790 ondulations
1 i tole ondulée radialt h=2pas =5
2 ext = 1010 ep = 0,5
» Int = H20 ondulations
6 1 tole ondulée radialt h=2pas =6
2 ext = 780 ép = 0,5
2 int = 440 ondulations
B 1 tole ondulée oblique h=2pas =5
2 ext = 5i0 ép = 0,5
2 int = 110 ondulations
4 1 tole ondulée radialt non mesurables
2 ext = 430 ép = 0,5
2 int = 410 ondulations
3 1 tole ondulée radialt pas = 4,5
» ext = 1020 ep = 1 mmn
2 int = 400
2 1 bride
o ext = 410 ep = 6 et 3 mm
> int = 380
1 1 couronne intérieure
2 ext = 400 4p = 4 mm
Repere | nombre désignation caractéristiques dimensionnelles

approximatives.

Tabeau n° 1 : Nomenclature.
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Cette representation demeure toutefois purement hy-
pothétique.

A l'issue de cet examen préliminaire, on remarque
que la piéce est constituée de cing tdles fines ondu-
lées, chacune en forme de couronne rayonnante.

Parmi ces tdles, guatre sont soudées sur une tdle
plus épaisse, augmentant ainsi la rigidité de
L'ensemble. La derniére tdle, la plus extréme est sou-
deée bout-a bout a la téle épaisse.

Vers l'intérieur de la structure, la téle épaisse
principale est soudée & une partie plus massive consti-
tuant la couronne principale.

Le soudage des piéces entre-elles semble toujours
realisé avec métal d'apport.

Enfin, on notera plus particuliérement que les
tdles repérées()eﬂ:()ont eté fortement endommagées, et
n'existent, 1le plus souvent, gu'a 1l'état de traces
(échauffements intenses).

4- Nature et composition des différents matériaux

4-1 Examen métal lographique sur coupe

Les échantillons repérés 1 a 7 ont permis, aprés
préparation, 1l'identification de la structure microgra-
phique de chague élément et la mise en évidence des dé-
gradations superficielles.

En se référant au paragraphe 3.2 et au plan de dé-
finition du débris, les précisions suivantes peuvent
étre apportées quant & la localisation des prélévements
ef au repérage des échantillons.

1'échantillon n°l correspond & la bride @ a laquelle
sont soudées la couronne intérieure () et la tdle
épaisse @; coupe radiale,

1'échantillon n°2 correspond a la tdéle fine ondulée
oblique @ soudée sur la tdle épaisse @ ; coupe tangen-
tielle,

l'échantillon n°3 correspond & la tdle fine ondulée C)

soudée sur la tdle épaisse(:} coupe tangentielle,

l'échantillon n°4 correspond aux toéles fines ondulées C)

et () soudées sur la tole épaisse(); coupe radiale,
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-_1l'échantillon n°5 correspond a la t&le fine ondulée C)
gsoudée sur la tole épaisse(:) coupe tangentielle.

-_l'échantillon n°® 6 correspond aux té‘)les@ et soudées
a et sur la tole épaisse(Q); coupe radiale,

-_1l'échantillon n°® 7 correspond a la téle fine(:} coupe
tangentielle.

4-2 Résultats

Tous les échantillons ont été observés avant et aprés
attaque chimigue au moyen du réactif suivant

5 gr. de chlorure de fer,
50cc d'acide chlorhydrique,
100cc d'eau

Ce réactif est employé pour révéler la structure des

aciers inoxydables.

D'une maniére générale, les structures révélées sont
typigques de celles des aciers inoxydables. La tdle épaisse
est caractérisée par une structure biphasée austénito-fer-
ritique, alors gque les tdles plus fines sont constituées
uniquement de la phase austénitique. Le caractére plus mal-
léable de 1'austénite qui appartient au systéme cubigue a
faces centrées explique un tel choix pour les tdles
ondulées.

* Remarque :

La cinetique d'attaque de la structure monophasée aus-
tenitique écrouie est plus lente que celle de la structure
biphasée austénito-ferritique. De ce fait, le grain austé-
nitigue des téles fines n'a pu étre mis en évidence
qu'apres une attaque chimique trés poussée, dont 1'effet
masque completement tous les autres détails microgra-
phigques. Pour cette raison, le grain austénitique
n'apparait donc pas sur les micrographies relatives aux
toles fines.

Comme le montrent les micrographies de la planche 5, le
disgue ou couronne intérieure C), la bride CS et la tdle
épaisse ont une structure trés voisine, a savoir des ali-
gnements de grains tferritiques dans une matrice austéni-
tique. Cependant, la couronne -présente, surtout vers les
bords, une structure surchauffée aciculaire. (cf figure n°®
ek,

Les alignements de grains relatifs & 1la bride sont
obliques, alors que ceux des deux autres piéces sont paral-
leles a la surface extérieure (comparer les figures n°s 2b
et 24).
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A partir de ces observations, les trois piéces semblent
8tre de méme nuance et élaborées & partir d'une tdle lami-
née. La bride a été prélevée d'une facon oblique par rap-
port a la direction de laminage et la couronne()aa été af-
fectée thermiquement & partir de son diamétre 1intérieur
cette anomalie ne semble pas @&tre en relation avec un
échauffement en rapport avec le soudage.

Les deux soudures circulaires sont bien visibles sur la
vue d'ensemble ; elles ont été réalisées avec apport de mé-
tal.

- L'échantillon n® 2 a été prélevé dans une région forte-
ment endommagée, comme en témoignent les micrographies
de la planche n°® 6; les ondulations obliques de la tdle
fine rep sont toutes écrétées. Microgaphiquement, ce
type de dégradations s'apparente a une fusion accompa-
gnée d'une oxyvdation. Le détail des zones fondues (fi-
gure n° 3c¢) et l'interface (figure n® 3d) des tdles rep
G? et rep C) présentent des textures trés voisines, ou

'on releve la présence de microretassures.
L'assemblage des 2 tdles est réalisé par soudage ra-
dial, avec apport de métal au contact des 2 tdles,

- 1'échantilleon n® 3 présente un endommagement réduit en
créte des ondulations de la tdle fine, centré sur leur
axe médian. La tdle fine de cet échantillon est micro-
graphiquement de méme nature que celle de 1'échantillon
n® 2.

On notera également la présence d'une "couche blanche"
sur les 2 faces de la tdle fine ainsi que sur 1la face
interne de la tdle épaisse (figure n® 4b). Des analyses au
microscope électronique & balavage permettront de mieux
identifier ces couches.

Le goudage de la tédle fine sur la tole épaisse semble
réalisé avec métal d'apport,

- l'échantillon n° 4 permet de constater que les tdles
fines rep et rep C) sont micrographiquement iden-
tiques. Les figures n® 5a et 5b présentent les 2 tdles
fines sur la tdle épaisse, en coupe radiale et en creux
d'ondulation.

Sur chacune des tdles, on remargue en surface; un petit
dépdt de soudure.

A 1l'aide de 1l'échantillom n® 5, (figure n® 6a) on
g'aper¢oit_gue le mode de soudage adopté pour lier la téle
fine rep a la tdle épaisse 1%%)() est le méme que celui

visible sur 1'échantillon n®3, & savolir : dépdt de métal
d'apport de part et d'autre du contact linéaire, entre les
deux tdles (figures n®s ba et 6b).

11
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Figure n° 4b
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PLANCHE N° 7

Echantillon n° 8

Figure N° 4a X
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PLANCHE N° 9

Echantillon N°¢ 5

Figure n° 6a

Figure n®° 6b

Bpaissear :

Tale fine @ 410 ma

Tile épaisse : 1,07 om
pas de D'ondulation de i tdle
fne = 4,8 oo

15
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On constate également la présence des trois couches
blanches superficielles relatives aux 2 faces de la tole
fine et & la face intérieure de la tdle épaisse,

- 1'échantillon n® 6 (figure n® 7a) permet de mettre en
évidence la soudure circulaire qui lie la tdle fine rep
é la tbéle épaisse, réalisée avec métal d'apport,

- 1l'échantillon n°® 7 (planche n® 12) présente le profil
de la téle fine ondulée en coupe tangentielle.

5- Essais de microdureté

Afin d'appréhender les propriétés mécaniques des diffé-
rents matériaux et les correler aux structures microgra-
phiques, des essais de microdureté ont été réalisés a coeur
de chaque élément.

Ces essais ont été effectués sur un microdurométre
"OPL" & platine inversée, au moyen d'un pénétrateur diamant
vickers. La moyenne obtenue est issue d'une série de 10 me-
sures et 1'écart type ((i) est pondéré a n-1 degrés de 1li-
berté. La charge emplovée est de 1 Kgp.

Les résultats, consignés ci-aprés montrent des niveaux
de dureté plutdt faibles, en rapport avec les types de
structures observées et correspondant a ceux gue 1'on peut
attendre sur des aciers inoxydables a 1l'état recuit.

- bride rep(Q) M= 227HV; 0= 5
- tole épaisse rep() 207 6’= 14
- téle fine rep@ 139 0=5

b— Analvses chimiques semi guantitatives

Un analvseur dispersif en énergie TRACOR associé a un
microscope électronique a balavage JEOL 840 a été utilisé
pour les analvses semi guantitatives locales réalisées a
coeur des éléments.

Cette technique d'analyse permet d'approcher la compo-
sition des alliages mais ne peut identifier les é&lements
légers dont le numéro atomigue est inférieur a 11.

6—-1 Mode opératoire

Les échantillons enrobés ont été rendus conducteurs
par dépdt de carbone.

Chacque région A analyvser a fait l'objet d'une série
de 5 analyses en des points différents.

19
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Dans tous les cas, la tension accélératrice est de
25 KV. Le programme d'analyse utilisé est le "SSQ".

Résultats

L'ensemble des comptages réalisés figure sur les
tableaux 2 a b.

Chaque région analysée se compose toujours des
mémes élements, & savoir : 8i-Mo-Ti-Cr-Mn-Fe et Ni.
Mais leur concentration varie suivant les échantillons
et les régions.

avant de conclure quant & 1la nuance relative a
chaque piéce, il est nécessaire d'apporter les preéci-
sions techniques suivantes :

Les résultats obtenus sur le molybdéne (Mo) sont a
prendre avec prudence, car tous les autres éléments ont
été identifiés suivant leur raie K, alors gue Mo a été
identifié suivant sa raie L.

Le méme raisonnement est a tenir pour le manganése Mn
dans les faibles teneurs, car ses raies K se confondent
avec les raies K du chrome (Cr) et du fer (Fe) (ct
planche n® 13).

Les traces de chlore (Cl) mises en évidence sur la cou-
ronne intérieure () et sur la soudure Si1 peuvent
provenir d'une pollution dite au réactif chimique
d'attaque.

L'astérisque (*) indique que 1l'élément considéré n'est
pas présent sur 1'ensemble des 5 comptages eftectues.
En tenant compte de ces considérations, les résultats
appellent les réflexions suivantes

— sur 1'échantillon n° 1

La couronne intérieure C) la bride C)tat la tole épaisse
sont de nature trés voisine. Ceci confirme les
obgervations micrographiques.

Il s'agit effectivement d'un acier dit inoxvdable,
austénito-ferritique, dont la composition normalisée
pourrait s'écrire : Z.. CN 18 - 6. La teneur en carbone
ne peut étre exprimée par cette méthode d'analyse, mais
tout porte a croire qu'elle est relativement faible (=
0,1 & 0,2 %). Cette nuance contient environ 20% de
chrome et 6% de nickel. Elle est soudable et peut
contenir en plus faibles proportions du titane (Ti) qui
ségrége sous forme de particules de <carbures ou
carbonitrures.

La soudure S: comporte davantage de nickel (Ni)

20
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- sur 1'échantillon n°2

La tdle fine()pmut 8tre apparentée a un acier du
type Z.. CN 18 . 10. La plus forte teneur en nickel
explique le caractére austénitique de la structure
micrographigque.

- sur les échantillons n® 5 et n° 7

Les t@les@et@sont de méme nature gue la tdole
® (= 18% cr = L0 % Ni).

Les couches blanches identifiées lors de 1'examen
métallographique ne sont pas de méme nature.

Les fortes teneurs en manganeése sont a rapprocher de

celle de la soudure 81. Cet élément entre probablement dans
la composition de la soudure (ou brasure) inter-tdle.

7- Analyses superficielles

Des analyses de surface ont été effectuées pour tenter
de déceler d'éventuelles traces de produits de combustion.

Trois types d'analyses ont permis de recouper les résultats

- EPMA : microsonde électronigue de Castaing

- SIMS : sonde ionique

- MEB : détecteur Si - Li associé au microscope
électronique a balavage.

Les examens ont été réalisés sur la surface trés oxydeée
de la tdle épaisse() 4 l'opposé de la téle ondulée oblique
(c¢f planche n®3).

Les résultats sont présentés sous forme de tableaux (cf
pages suivantes).

21



Tableau n° 2 a 5

Echantillon N° 1 Si Mo Ti Cr Mn Fe Ni

couronne intériewre(@) | 0,34 |*0,14 | 0,31 | 21,31 [*0,09 | 72,31 | 549

tole épaisse(®) 0,20 | 0,06 | 044 | 20,26 | 0,23 | 72,54 | 5,27
bride(?) 0,62 | %0,07 | 0,43 | 21,11 [*0,03 | 72,61 | 5,14
soudure 1 0,65 | 0,14 | 012 |20,4 | 4,06 | 6598 | 8,66

Traces de Cl sur la tole 1 et sur la soudure {réactif ?)

[
i Echantillon N° 2 Si Mo Ti Cr n Fe Ni
i
j : reste
N2 &52 de tole(5)
% 0,26 0,19 0,64 17,86 1,61 70,32 9,13
i

A role(®)
1 Va Ve
W
| Echantillon ° 5 ¢l si Yo Ti cr ‘n Fe Vi
|
| role fine onaulée(]) 0,65 | *0,07 | 0,62 18,85 | 0,86 | 69,48 | 9,47
| soudure 0,40 | *0,09 | 0,12 11,42 | 38,36 31,71 | 17,87
1}
’ couche blanche 1 *0,20 | 2,01 | *0,04 | 1,73 3,18 | 84,9 i
|
| ~ouche blanche *(),03 0,48 *#(,02 0;1% 12,93 26,63 47,77 | 11,99
|
|
| couche blanche 3 0,04 | 1,83 | *0,02 | %0,05 11,66 | 32,90 12,83 | 10,67
L

Fehantillon N° 7 S1 Mo Ti Cr Mn Fe Ni

tole ondulée (B) 0,28 | *0,13 | 0,57 (782 § 1,08 | T8 | 50
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PLANCHE N° 14
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PLANCHE N° 15

Analyse qualitative a la Microsonde Electronique (EPMA)
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Conditions opératoires : Tension accélératrice 15 KeV

Résultats

courant = 100 nA

Cristaux utilisés = LIF - PET - TAP - ODPB

: Eléments Majeurs : Fe - Cr - N1 - Al - 81 - Ti - O -
Eléments en Traceg : Cu - Mg - P - Na - Ca - 8
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PLANCHE N° 16
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Analvse qualitative 3 1a Sonde Tonique

Proceés Verhal N° 2053/8Q CREA/PS

PL.ANCHE N° 17
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Intensity (c/s)

Intensity (cr/s)

Procés Verbal N° 20523/89
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PLANCHE N° 19
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Intengity (crs)

Intensity (crs)
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Intenstty (c-/s)
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Intensity (css)
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Proceés Verbal N° 2053/89 CREA/PS

Tableau n° 6

Svntheése des analyses EPMA - MEB

MEB EPMA
Fe Fe
Elements Ta Ti
majoritaires Gr Cr
Al Al
N1 Ni
- 0
= i
Si
AlUutres Si
2léments Mg Mg
détectés Ca Ca
{ai Cu
3 g
¢l =
K -
Zn =
Mn = -
P
Na

“ Le Mn semble trés ségrégé (présent seulement dans certalines
plages)



Proces Verbal N° 2053/89 CREA/PS

Synthése des analyses SIMS

Tableau n® 7

Analvse des ions Analyse des ions
secondaires négatifs secondaires positifs
H - H Ld
e —-———— C Be
g - 0 B
i, === s Na
s ——— ——— P
€l ——-- K
Mg e Mg Zn
Al e v Cu
Cr s Gr Nb
Ca Ca
Ti y 5
Mn Mn sont soulignés les
Fe Fe eléments dont les
Co Co émissions ioniques
Ni Ni de charge négative
B ———— ou de charge posi-
Cs Cs tive, sont favori-
Ba Ba sées.
Ta Ta
Au ————
E S

Outre les éléments mentionnés dans le paragraphe précé-
dent, relatifs soit aux nuances propres des aciers (Fe-Cr-
Ni-Ti-Si) soit au métal d'apport de la soudure (Mn),
d'autres éléments ont pu étre détectés en surface par MEB
{détecteur Si-Li) ou par la microsonde électronique.

Il s'agit des éléments Al-0-C
Mg-Ca-Cu-S-P-Na et Cl-K-Zn.

(cf tableau n® 6 et planche n®® 14 a 16} .

L'analyse SIMS des bargraphs réalisés en enregistrant les
lons secondaires négatifs et positifs permet de détecter
d'autres éléments présents en quantités tres faibles, mais qui
peuvent donner des intensités trés fortes en S5IMS, c'est le cas
des lons alcalins ou des ions halogenes par exemple. On peut
classer «ces éléments en deusx catégories, les uns étant
certainement présents en surface du débris, c'est le cas de
H-Li-Be-B-F-Cs-I-V-Co d'autres sont plus douteux, comme

Nb-Ba-Au-Ta-Bi

(cf tableau n“ 7 et planches n®17 a 221 .
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L'analyse de ftous ces resultftats condult aux remarques
sulvantes:

- les éléments présents en surface du débris, en quantité non
négligeable gont les suivants

al - 0 - C - T3

L'aluminium peut provenir d'une piéce s'étant trouvee a
proximité du débris pendant sa chute. Cette hypothése est
stavee par la preésence de tralnées brillantes observées sur la
surface du débris (cAHté oppose aux toles fines ondulées). Ces
traces ont i 'aspect de projections metallicues a base
d'aluminium fondu. La meme hypothége peut étre faite guant au
titane.

. l'oxygéne est attribué a 1l'importante oxyvdation du débris.

. le carbone peut provenir de produits de combustion.

o ®
m W
D

»1léments presents en surface du débris, en quanti-
i

L
t€ 1s faibles gont les suivants

[s}

Mg-Ca-Cu-S-K-Zn-P-Na

- Les éléments présents en surface du débris, a l'état de
traces sont les sulvants :

LLi-Be-B-F-Cs-I-V-Co

8- Synthese

Le débris d'objet spatial expertisé ne présente aucune
trace décelable de contamination radio active.

I1 se compose de todles ondulees ravonnantes partant
d'une c¢ouronne <irculaire soudée et plus massive.

Te tragment de toles multiples est ftres oxyvdé et com-
porte des traces de fusion. Les nuances utilisées pour sa
fabrication sont des aciers inoxvdables de types austéeni-
tigue et austénito-ferritigue de faibles caractéristigues
mécaniques.

Les différentes toles ondulées et fines sont brasées
sur une toale principale plus épailsse, assurant ainsi une
mellleure rigidircé a 1l'ensemble. La technique de ce brasage
est pertectionnée. L'assemblage a probablement été obtenue
en 1intercalant une feuille mince de brasure (a base de
manganese) entre la tHle épaisse et les tdleg ondulées, ou
a partir d'une enduction superficielle préalable
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En analvsant la forme et les dimensions du débris dé-
gradé, on peut penser qu'a l'origine, la pidce complete est
~irculaire avec un diamétre total au moins égal a 2,30 m.

Le diamétre de 1l'ouverture centrale, constituée par 1la

couronne plus massive soudée, est de 1'ordre de 38 centi-
metres.
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