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Résumé

Le frittage est un processus de consolidation des particules permet de consolider
par chauffage a une température qui reste toujours inférieure a celle du point de fusion.

L’intérét de ce mémoire est d’étudier I’influence de zinc sur la structure, la taille des grains et les
propriétés mécaniques par les mesures de dureté dans des alliages de différentes compositions
binaires Al X wt.%Zn (X = 10, 15, et 20) synthétisés par frittage a température 200°C pendant 2

heures de maintien a ’air libre.

L’utilisation de différentes méthodes de caractérisation telles que 1’analyse par diffraction
des rayons X (DRX) et les mesures de dureté par indentation Vickers a permis de décrire

clairement les propriétés de microstructure et de dureté dans ces alliages.

L’analyse par DRX a permis d’identifier les phases en présence pour chaque composition et de
déterminer 1’évolution du parametre cristallin et la taille des grains de la phase o Al(Zn) de structure
cubique face centré (cfc) dans ces alliages. L’addition du zinc a 1’aluminium dans les alliages
binaires Al-Zn augmente sa dureté et que le renforcement mécanique observe est essentiellement

due a la différence de taille entre les atomes du soluté Zn et ceux du solvant Al.

Mots clés :

Al- Zn ; Frittage ; DRX ; Structurale ; Microstructure ; Dureté.



Abstract

Sintering is a process of consolidating the particles to consolidate by heating to a temperature
that remains always lower than that of the melting point.

The interest of this memory is to study the influence of zinc on the structure, grain size and
mechanical properties by hardness measurements in alloys of different binary compositions Al X
wt.%2Zn (X = 10, 15, and 20) synthesize by sintering at a temperature of 200° C for 2 hours in the

open air.

Varied characterization methods such as X-Ray diffraction (XRD) analysis and Vickers
hardness indentation measurements allowed to clearly describe the microstructure and hardness

properties as well as the phase transformations occurred in these alloys.

DRX analysis permit to identify the present phases in each composition alloy and determine
the evolution of the lattice parameter and the grain size of the grains of the a Al(Zn) phase of
face-centered cubic (fcc) structure in these alloys. The addition of zinc to aluminum in binary Al-
Zn alloys increases its hardness and the observed mechanical reinforcement is essentially due to

the difference in size between the solvent Al and solute Zn atoms.

Keywords:

Al- Zn; Sintering; Structural; Microstructure; X-ray diffraction; Hardness.
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Introduction générale

Les matériaux en général et les métaux en particulier jouent un réle important pour
tout développement industriel ou progrés technologique. L’utilisation des matériaux est
tributaire non seulement par leur disponibilité, mais aussi par leur cout qui est du a la
facilit¢ de leur mise en forme, et de leur compatibilité avec 1’environnement, (par

I’intermédiaire de leur propriétés mécaniques et chimiques).

Aujourd’hui, les matériaux sont déterminant dans toutes les mutations
technologiques, dans la plupart des cas les métaux sont utilisés sous forme d’alliages dont
les propriétés mécaniques, dépendent de la microstructure déterminée par les
caractéristiques des grains et des particules (nature, composition et arrangement atomique,

quantité relative, morphologie et taille de grain, disposition et orientation ...).

Les alliages d’aluminium forment le centre d’intérét de plusieurs travaux de
recherche en sciences des matériaux voir leur grande utilisation dans I’industrie et leur

caractérisation mecaniques et thermiques.

Ces dernieres années, nombreuses études expérimentales des alliages binaire
a base aluminium, notamment le systéme de type Al-Zn obtenu par diverses méthodes
d’¢laboration, attirent D’attention de beaucoup de chercheurs grace aux propriétés
physiques particuliéres. De ce fait, nous avons, dans le présent travail, étudié¢ 1’effet du zinc
sur les propriétés de structures et des transformations de phases dans les alliages Al-X %
mass. Zn (X=10,15, 20) a la synthese de la phase aAl(Zn) par la méthode conventionnelle
(frittage). Les poudres compactées et frittées a températures de 200°C pendant 2 h a l'air

libre ont été étudiées par diffraction des rayons X (DRX).

Le manuscrit est constitué d'une introduction générale, une conclusion générale et
trois chapitres. Le premier chapitre est consacré a une étude bibliographique d’une part les
notions générales sur les alliages a base d’aluminium, d’autre part la méthode de synthése
en "occurrence le frittage et les mécanismes supposés impliqués dans ce type de processus

et enfin le diagramme d’équilibre du systeme Al-Zn est bien détaillé.
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Le second chapitre décrit la méthode d’élaboration par frittage et aussi la technique
de caractérisation par diffraction des rayons X est présentée pendant ce travail.

Dans le troisieme chapitre, nous présentons les résultats expérimentaux obtenus lors

de cette étude.



Chapitre |

Synthese bibliographique




Chapitre | : Synthese bibliographique

Introduction

L'Aluminium est l'un des métaux les plus utilisés. L’aluminium et les alliages
d’aluminium représentent une importante catégorie de matériaux due a leur haute valeur
technologique et leur large application spécialement dans le domaine aérospatial, les
véhicules motorisés et 1’industrie ménagére. Des traitements thermiques et mécaniques
permettent d’obtenir une microstructure adéquate en vue une d’une utilisation optimale des
alliages. Ces traitements provoquent des transformations de phases a 1’état solide
responsable de la formation de composés et introduisent des défauts linéaires conduisant a
la formation de nouveaux grains.
Dans ce premier chapitre, nous presentons une étude bibliographique dans
laquelle nous regroupons : (i) quelques notions de base sur I’aluminium et ses alliages (ii) le
frittage, utilisée pour la fabrication de nos propres échantillons fait également I’objet d’une
attention particuliere. Enfin, un état de ’art sur les propriétés physiques de I’alliage binaire

Al-Zn fait I’objet du présent travail.

I.1 Généralites sur les alliages a base d’aluminium

I.1.1. Historique

La premiére apparition de I’aluminium était 1854 lors d’une présentation a
I’académie des sciences par le chimiste frangais Sainte —Claire sous la forme de lingot .cette
piéce avait été obtenue par voie chimique .en 1886 il y’a eu I’invention du procedé

d’¢lectrolyse de I’aluminium par Paul Héroult (France) et Charls Martin Hall (USA) [1].

.1.2. Aluminium

L’aluminium est le troisieme ¢lément le plus abondant juste aprés le silicium et
I’oxygéne. Sa production industrielle n’a commencé qu’au début du 20°™ siécle. Il est classé
comme le métal le plus utilisé apres le fer et les aciers [2].

L’aluminium est un métal blanc argenté trés malléable, de masse volumique
2,7g/cm? ses températures de fusion et d’ébullition sont 660°C.

La bauxite est le minéral le plus utilisé dans I’obtention de 1’alumine, matiere
intermédiaire nécessaire a la fabrication de I’aluminium, elle est formée par I’altération
rapide des roches granitiqgue en climat chaud et humide. Cependant la séparation de

I’aluminium du minéral est un procédé délicat. Le procédé utilisé dans I’industrie «Hall

-6-
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Héroult » est un procédeé de purification électrolytique. L’aluminium se préte facilement aux
traitements de surface et a toutes modalités de soudage. Au chauffage il présente une aptitude
au grossissement du grain, ce qui altere sa plasticité

L’aluminium s’avére comme un bon conducteur d’¢électricité non magnétique, il
résiste bien naturellement a la corrosion atmosphérique grace a la formation d’une fine
couche superficielle d’alumine Al.O3z qui le protege contre les ravages de I'air ,de la
température de I’humidité et des attaques chimiques I’alumine est un composé trés dur, mais
a température ambiante ’alumine devient insoluble dans tous ses composés chimiques

courants et mouvais conducteurs d’¢lectricités.
1.1.3. Caractéristiques générales de I’aluminium et ses alliages

L’utilisation de 1’aluminium est en plein devenir grace a ses nombreuses

caractéristiques :

1.1.3.1. L’aluminium pur

L'aluminium représente environ 8% de la masse de la crodte terrestre, apres lI'oxygene
(46,71%) et le silicium (27,69%), et devant le fer (5,05%).

L'aluminium pur fond & 659°C, sa masse volumique est de 2,7 gxcm? a 20°C.
L’aluminium se trouve a 1'état naturel sous différentes formes d'oxyde, comme les silicates
d'aluminium qui sont le constituant de base des terres glaises.

La production au niveau industriel de I'aluminium commence a partir de la bauxite,
dont le principal constituant est I'hydroxyde d'aluminium AI(OH)s;, AIO(OH). C'est une

roche rouge foncé dont la couleur rouge est due a sa teneur en fer contenu dans le minerai.

1.1.3.2. Legerete

L’aluminium est léger et de plus présente des caractéristiques mécaniques tres
élevées. Il constitue de ce fait 80% du poids des avions actuels. Il est tres utilisé aussi dans
les transports terrestres rapides TGV et maritimes, et de plus en plus dans I’automobile. Bien
que, en tonnage, la production d’aluminium ne représente qu’un peu plus de 2% de celles
des aciers, ce métal (et les alliages qui en dérivent) arrive en seconde position en ce qui
concerne la production et I'utilisation des matériaux métalliques. L’expérience montre que

I’allégement obtenu avec une structure en alliage d’aluminium peut atteindre 50% par
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rapport a une structure équivalente en acier ordinaire ou en acier inoxydable.

1.1.3.2. Conductivité électrique et thermique

L’aluminium offre une excellente conductivité ¢lectrique pour un poids inférieur a
celui du cuivre. C’est pour cela qu’on le retrouve de plus en plus pour les lignes a haute
tension. A l’instar du cuivre, I’aluminium, en plus d’une bonne conductivité électrique
procure également un fort pouvoir caloporteur ce qui explique par exemple sa présence dans

les dispositifs de refroidissements [3].
1.1.3.3. Tenue a la corrosion

L’aluminium et ses alliages ont en général une bonne tenue a la corrosion

atmosphérique, en milieu marin, urbain, industriel alliée a sa faible densité (2,7 gxcm?) [3].
1.1.3.4. Recyclage

L’aluminium est un des métaux dont le recyclage est le plus attractif tant sur le plan
énergétique que sur le plan économique. La refusions de I’aluminium ne représente que 5%
de I’énergie nécessaire a 1’¢laboration du métal a partir du minerai. L’expérience montre que

les déchets d’aluminium ont toujours une valeur marchande [4].

I.1.4. Utilisation d’aluminium et de ses alliages

L’aluminium et ses alliages sont utilisés dans tous les domaines que ce soit industriel
ou dans I'usage quotidien : construction aéronautique, automobile, ferroviaire et navale
(superstructures et équipements), dans les batiments (toitures, facade, aménagements
intérieur), dans I’industrie électrique (cable et appareillage) pour la fabrication des appareils
ménagers, emballage, la décoration.

L’aluminium est peu utilisé a 1’état brut sauf miroiterie du fait de sa faible résistance
mécanique (au maximum 20Kg/mm?), d’ou son utilisation sous forme d’alliages. En effet
I’addition controlé des ¢léments d’alliages tels que, le cuivre, le silicium, le magnésium, le

manganese, le titane, le chrome, le zinc et le cobalt améliore les propriétés mécaniques.
I.1.5. Les éléments d’addition dans les alliages d’aluminium

1.1.5. 1. Effet spécifique du cuivre (Cu)

-8-
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Le cuivre (Cu) est I’un des principaux éléments alliés de I’aluminium de fonderie, et
il contribue de fagon marquée a améliorer la résistance mécanique et la dureté des alliages
soumis & des traitements thermiques [5 ,6].

1.1.5. 2. Effet spécifique du magnésium (Mg)

Le magnésium (Mg) est le principal agent d'amélioration des caractéristiques
mecaniques des alliages d'aluminium. Il est présent, en proportions plus ou moins

importantes, dans de nombreux alliages.
1.1.5. 3. Effet spécifique du zinc (Zn)

Le zinc augmente les caractéristiques mécaniques de l'alliage. Dans une nettement

moindre mesure que le cuivre, le zinc diminue un peu la tenue & la corrosion.

1.1.6. Les alliages de I’aluminium

1.1.6.1. Diversite des alliages d’aluminium

Les progres permanents de la métallurgie de I’aluminium ont abouti & proposer une
gamme étendue de nuances, bien adaptée aux utilisations envisagées. Tellement nombreux,
les alliages d’aluminium sont regroupés conformément a une nomenclature. Les principaux
¢léments additionnés a ’aluminium sont : Cu, Mg, Si et a un moindre degré : Mn, Ni, Cr,
Zn, Fe [3]. Les alliages d’aluminium sont basés sur quelques systémes seulement : Al-Cu,
Al-Mn, Al-Mg, Al-Si, Al-Zn.

Suivant les formes générales des -caracteristigues mécaniques des alliages
d’aluminium obtenues suite a des transformations mécaniques et/ou thermiques, on
distingue pour les alliages d’aluminium de corroyage :

- Lesalliages a durcissement structural

- Lesalliages non susceptibles au durcissement structural

Il existe 7 familles d’alliages d’aluminium appelées séries ou le métal pur non allié constitue
la série : 1000 et les autres séries dépendent de la nature de I’élément d’alliage principal.
2000 pour le cuivre (AICu), 3000 pour le manganése (AlMn), 4000 pour le silicium (AISi),
5000 pour le magnésium (AlMg), 6000 pour le magnésium et le silicium (AIMgSi) et 7000
pour le zinc (AlZnMg) [3].


https://fr.wikipedia.org/wiki/Magn%C3%A9sium
https://fr.wikipedia.org/wiki/Magn%C3%A9sium
https://fr.wikipedia.org/wiki/Corrosion
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1.1.6.2. Caractéristiques générales des alliages d’aluminium

D’une famille d’alliages d’aluminium a une autre, les propriétés caractéristiques
générales sont tres variables. Les alliages de la série 1000 sont principalement utilisés pour
leur capacité a étre déformés a froid. Ils sont largement utilisés pour les produits de la vie
quotidienne tels que les emballages sous leurs formes diverses. Les alliages de haute pureté
(99.99%) sont utilisés dans les domaines de I'électronique et de l'optique.

Enfin, en tant que métal pur, I'aluminium est trés malléable et ductile. L'addition
d'autres éléments d'alliage peut augmenter considérablement sa résistance a la traction, mais
modifie bien d'autres propriétés. Ainsi, un large éventail d'alliages a base d'aluminium a été
développé.

Les alliages de la famille 5000 (AIMg) sont soudables résistants a la corrosion tandis que
ceux de la famille 2000 (AICu) ont des caractéristiques mécaniques plus élevées, mais sans
possibilite de soudage par les procedés classiques, et avec une sensibilité marquée a la

corrosion atmosphérique [7].

Les alliages de la série 3000 (AIMn) (composant du radiateur de chauffage automobile) se
caractérisent par [8] : une resistance mécanique faible mais qui peut étre augmentée par
écrouissage, ou addition de magnésium, une bonne aptitude a la mise en forme, au soudage
et au brasage, une excellente résistance a la corrosion dans des conditions normales
d’utilisation.

Les alliages de la série 7000 (AlZnMg) sont des alliages a durcissement structural et
présentent donc de tres bonnes propriétés mécaniques. Ceux de la série 6000 (AIMgSi) ont
de tres bonnes capacités de formage, ainsi qu'une bonne résistance a la corrosion : ils sont
donc plutdt utilisés pour la conception de conducteurs électriques tels que les cables des

lignes a haute et moyenne tension.
1.1.6.3.Alliages Al-Cu

La plupart des alliages d’aluminium utilisés dans les structures aéronautiques sont
des alliages a durcissement structural, comme ceux de la série 2xxx. Les caractéristiques
mécaniques des alliages de la série 2000 sont accrues en raison de la fine précipitation d’une
seconde phase. Ce type d’alliage est donc constitué d’une matrice, qui correspond a une

solution solide de cuivre dans I’aluminium.
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1.1.6.4. Alliages Al-Cu-Zn

La solubilit¢é maximale du Cu dans I’Al ( o) est jusqu’a 5,5% en masse en l'absence

du Zn, et celle du Zn est jusqu'a 83,1% en masse en l'absence du Cu.

1.1.6.5. Alliages Al-Zn

Les alliages d'aluminium-zinc constituent une partie importante des alliages usinés
et sont aussi utilisés comme couche anti-corrosion sur les téles d'acier. Ils sont aussi
intéressants d'un point de vue fondamental puisque le zinc, élément hexagonal compact
(HCP), peut étre additionné a l'aluminium (CFC) jusqu'a un taux élevé de 94 wt.% en

conservant la structure cubique face centrée de ce dernier.
I.1.7.Les solutions solides

La notion de solution solide est une notion thermodynamique. C’est un mélange de
corps purs formant un solide homogene. Dans un métal pur A, on peut ajouter des atomes
étrangers B sans modifier la structure cristalline du métal de base A : I’¢élément B entre en
solution dans A. A et B forment la solution solide AB. L’atome B est un élément d’alliage.
Une solution solide peut exister dans un large domaine de composition et pour toute
composition de ce domaine, le matériau est homogene. Sa structure et ses propriétés
différentes de celles des compositions voisines. La solution solide AB peut étre de
substitution ou d’insertion selon que les atomes de 1’élément B se substituent a des atomes
de I’élément A ou occupent des sites interstitiels du réseau de 1’élément A. (figure 1.1(a) et
(b)). Deux éléments A et B forment une solution solide AB s’ils satisfont aux régles
empiriques, nécessaires mais non suffisantes, de Hume-Rothery. Ces régles tiennent compte

des effets de taille, d’électronégativité, de valence et de concentration électronique [9].

Atome B

OOCCEDD
Atome & ooooooquo
2094665586

0000, 0 O
) 0, 00000¢
000, 00 0

Atome A
Atome B

Figure 1.1 : Solution solide (a) de substitution (b) d insertion.
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I.2. Synthese I’alliage Al-Zn par frittage

1.2.1. Définition et géneéralités sur le frittage

Le frittage est un processus de traitement thermique au cours duquel un agglomérat
de poudre est consolidé, sans fusion de ’ensemble [10-12]. Ceci est réalisé par la création
de liaisons solides entre les particules, grace au transport atomique des constituants mis en
jeu (formation de cous ou de ponts, figure 1.2). Ce phénoméne peut, dans certains cas, étre

accompagné d’une élimination de la porosité de 1’ensemble, on a alors densification.

grain 1 grain 2

Figure 1. 2 : Représentation schématique de deux particules voisines au début du frittage.

Avant I’étape de frittage, la piéce est mise en forme par des techniques qui
dépendent de ses dimensions et de sa complexité : le pressage uniaxial pour les
formes simples cylindriques, le coulage pour les pieces creuses, 1’injection pour
des pieces de précision.

Le phénoméne de frittage induit des modifications physico-chimiques irréversibles
du matériau de départ. Dans le cas des céramiques silicatées, les produits obtenus sont
constitués de phases inorganiques a liaisons ionocovalentes [13]. La densification se

manifeste par un retrait de frittage et correspond a une réduction de la porosité (Figure 1.3).
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Al

Particules Retrait
de départ

Figure 1.3 : Frittage associé a une densification du matériau (lo=longueur initiale du

compac ; = retrait absolu dans la direction considérée, aprés chauffage)

Deux types de frittage sont généralement distingués selon les mécanismes de transport mis

en jeu [14] : le frittage en phase solide et le frittage en phase liquide

1.2.2. Types de frittage de point de vue physico-chimique

On distingue essentiellement deux types [15] : Le frittage en phase solide qui peut

étre monophasé ou polyphasé et le frittage en phase liquide qui est également polyphasé.

1.2.2.1. Frittage en phase solide

Au cours de ce phénomene, tous les constituants demeurent en phase solide, tout au
long du traitement thermique. Le transport des constituants au sein du matériau est assuré
par diffusion. Deux grandes catégories sont alors différenciées, selon que le transport de
masse s’effectue a partir de la surface des grains (diffusion superficielle) ou des joints de

grains (diffusion volumique) [16].

Sous P’action des gradients, la matiére aura tendance a converger vers la surface du pont
(pont de jonction entre les grains), soit depuis le joint de grain, soit depuis la surface des
grains. Mais pour une méme source de matiere, différents chemins de diffusion pourront étre

empruntés (tableaul-1-figure 1.4-figure 1.5) :

e A partir de la surface des grains, la matiére peut diffuser par la voie gazeuse ; on
parle alors de processus d’évaporation- condensation (mécanisme 1) ou de diffusion

gazeuse. La matiére peut également passer par la couche superficielle du matériau,
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on parle alors de diffusion superficielle (mécanisme 2). Enfin la matiere peut passer

par ’intérieur des grains ; dans ce cas, on parle de diffusion en volume ;

e A partir du centre du joint de grain, la matiére peut passer par le joint de grain, cela
correspond a une diffusion aux joints de grains, la matiére peut passer par I’intérieur

du grain, ce qui correspond a une diffusion en volume (mécanisme 3-4).

Les mécanismes envisagés maintenant sont ceux qui transportent de la matiere depuis le
centre du joint de grain jusqu’a la surface du pont (mécanismes 5 et 6). A mesure que le pont
s’édifie, de la matiére est progressivement retirée au joint de grain et la cohérence du
matériau ne peut étre conservée que si les centres des grains se rapprochent. Le modele des
sphéres sécantes permet de rendre compte de ce phénoméne [11].

Tableau I-1 : Mécanismes de frittage [11].

Mécanisme Transport de matiere Modele

Evaporation- condensation Spheres tangentes
Diffusion superficielle

Diffusion en volume

Diffusion en volume Spheres sécantes

Transport de la matiere depuis le centre du

o O B~ W DN

joint de grain jusqu’a la surface du pont

Figure 1.4 : Chemins de diffusion entre la surface des grains et le pont de raccordement au

cours du frittage de deux sphéres [11].
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(6)
Surface du pont 5 Joint de grain
‘ Y é
m: @ @
. : - Intérieur du grain
Surface des particules Montées des dislocations

——— \.'olumc

= wm e Joint de grain
Chemins de diffusion
L L N B Surface

SENsEEREEEER \:'apeur
Figure 1-5 : Les différentes sources de matieres et chemins de diffusion possibles au cours

du frittage de deux sphéres [11].

11.2.2.2 Frittage en phase liquide

Le frittage réalisé grace a ’action d’un liquide est appelé frittage en phase liquide
[17]. Celui-ci peut apparaitre par fusion non congruente d’un produit pur (cas du carbure de
titane, TiC) ou grace a I’introduction d’un ajout. Ce dernier peut consister en un composé a
bas point de fusion ou bien en un constituant susceptible de réagir avec le composeé a fritter

(par exemple : formation d’un eutectique).

Des sa formation, si la mouillabilité des particules par le liquide est suffisante, celui-
ci se répartit uniformément dans le matériau et permet le réarrangement des particules, par
capillarité [18]. La compacité de I’ensemble est ainsi augmentée. Cette étape sera d’autant
plus rapide que la viscosité de la phase secondaire est faible et que sa mouillabilité est
importante.

Suite a ce phénomene, un mécanisme de transport par dissolution-précipitation peut avoir
lieu : une partie du solide se dissout dans la phase liquide et précipite préférentiellement au
niveau des interfaces solide-liquide-gaz (figure 1.6, point A). On a alors modification de la

forme des grains dans le sens de leur rapprochement et donc d’une densification.
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Liquide

Figure 1.6 : Représentation schématique des transferts chimiques intervenant apres [ ’étape

de réarrangement dans un pont liquide entre deux grains

Les frittages en phase liquide et en phase solide peuvent étre realisés grace a divers

appareillages, les techniques les plus couramment rencontrées sont présentées dans la suite.

11.2.3. Différentes techniques de frittage

D’un point de vue technologique on distingue deux types de frittage : naturel qui
effectué sans contrainte mécanique (chauffage sous air ou sous atmosphere contrdlée) et
frittage sous charge effectué en appliquant une pression extérieure simultanément au
chauffage.

Si le matériau apres frittage a la méme composition chimique que la poudre initiale, on parle
de frittage non réactif. Dans certains cas, la poudre initiale peut étre composée d’un mélange
de deux (ou plusieurs) composes chimiques ; le traitement thermique permet de former un
nouveau compose chimique et de densifier ce nouveau matériau ; on parle alors de frittage

réactif. La figure I11.7 présente les différentes techniques de frittage.
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Frittage
Frittage naturel Frittage sous charge
Frittage en Frittage en Frittage en Frittage en
phase solide phase liquide phase solide phase liquide
I | | I | I
Mon reactif HReactif Mon reactif Heactif
A—=A A+B—C A—=A A+B—C

Figure 1.7 : Les différentes techniques de frittage [19]

11.2.3.1. Frittage naturel

C'est un traitement thermique simple d'une piece préalablement moulée, ce procede
est économique mais conduit le plus souvent a une porosité résiduelle importante, les
conditions pour diminuer au maximum cette porosité et évite la croissance exagérée sont en
général assez délicates a obtenir on doit avoir recours a des ajouts et parfaitement contréler

'atmosphére de frittage [20].

11.2.3.2. Frittage sous charge

Lors de frittage sous charge le matériau est comprimé d'une facon uni axial a haute
température dans un moule généralement de forme assez simple, c’est le procéde classiquement
utilise en métallurgie des poudres que 1'ait densification en phase solide ou en présence d'une
phase liquide si la picce finie des formes complexes on doit avoir recours a l'usinage par outils
diamantes ce qui est colteux [18]. Cette technique est utilisée dans la préparation des matériaux

de la technologie avancée.
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11.2.3.3. Le frittage en présence des réactions

C'est le produit d'une réaction de deux matériaux différents dans une température bien
déterminée, Ce mécanisme de frittage peut étre en état solide ou en présence dune phase
liquide [20].

1.2.4. Conditionnement de I'opération de frittage

Lors de la mise en température du comprimé, il se produit aux basses températures
(< 300°C) I’¢limination du liant et du lubrifiant. Le frittage proprement dit ne débute qu’a
des températures supérieures (a partir 400°C) et se traduit par un retrait de plus en plus
important en fonction de la température croissante.

Le frittage est un procédé de fabrication des piéces consistant chauffer une poudre
sans le mener jusqu’a la fusion. Sous I’effet de la chaleur, les grains se soudent entre eux, ce
qui forme la cohésion de la piece. Le frittage est un phénomene tres complexe car les facteurs
qui interviennent sont nombreux

- Facteurs dépendant des conditions de I’opération : température, durée ;
compression

- Facteurs dépendant de la nature de I'atmosphere dans laquelle est effectué le

frittage : vide, atmosphere réductrice, oxydante,...

- Facteurs dépendant du matériau : morphologie, granulométrie, pureté ;

1.2.4.1. Température

Les températures sont choisies en principe dans un intervalle limité par les deux tiers
(2/3) et les trois quart (3/4) de la température de fusion du matériau principal avec des durées
assez courte (de 15 min a 2h) afin d'éviter le grossissement exagéré des grains. Le frittage
d'une poudre contenant plusieurs constituants peut s'effectuer, soit a une température telle
que I'ensemble des constituants reste en phase solide, soit a une température telle qu'un des

constituants soit en phase liquide.
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1.2.4.2. Durée de frittage

Les durées peuvent étre plus courtes que la température de frittage s'approche de la
température de fusion du matériau utilisé de lI'opération de frittage comprend la montée et le
maintien en température ainsi que le refroidissement.

La durée de ’opération de frittage comprend la montée et le maintien en température
ainsi que le refroidissement. La montée en température est assez lente pour permettre
I’évacuation du lubrifiant puis un maintien a la température maximale tel que la durée de
parcours dans le four est de 2a 4 h.

La durée du processus de frittage représente le temps nécessaire pour atteindre une
densification complete du matériau. Elle dépend de plusieurs parameétres, mais elle est
dominee par la fraction volumique du liquide et de la température de frittage.

1.2.4.3. Compression

La densité et la dureté du produit finis sont fonction de la pression de compression.
Alors, il ne faut pas oublier qu'il y a une pression optimale pour chague mélange et que le

fait de dépasser cette pression n‘améliore pas notablement les qualités du produit fini.

1.2.4.4. Atmospheére de frittage

L'atmosphere doit étre neutre ou réductrice et parfaitement seche, pour éviter toute
oxydation qui propagerait dans la masse du comprimé I'atmosphere réductrice favorise en
supprimant la pellicule d'oxyde qui recouvre les grains de poudre.

Le traitement se fait sous atmospheére protectrice : hydrogene, ammoniac craqué.

Par contre une atmosphére neutre (ex : azote ou argon) protége la composition d’une
corrosion a haute température durant le frittage mais les oxydes existant avant le frittage

restent dans le fritté.

1.2.4.5. Grosseurs des grains

La nature et la grosseur des grains influent sur les propriétés mécaniques des piéces
obtenues par frittage, telles que la déformation, la dureté Brinell et les propriétés physiques

telles que la densite, la porosité, ...etc.
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1.2.5. Les stades du frittage

D’un point de vue macroscopique, le frittage se caractérise par une réduction
volumique de I’échantillon induite par les mécanismes précédemment cités dans le tableau

I.1. On distingue généralement trois stades au cours du frittage décrit sur la Figure 1.8 :

s

V]
2
® 1
i 4 stk e
© Elimination de la porosité fermée
2 0,92 - 5
m ')
()] O o
Elimination de la porosité ouverte
0,667 o
Formation des ponts o
0,55 [ O Q
: O ) =
Temps

Figure 1.8 : Evolution de la densité relative au cours des différentes étapes de frittage 21 /

e le stade initial : les cous se forment entre les grains ;

e |e stade intermédiaire : les grains prennent une forme polyédrique, la porosité

ouverte s’organise sous forme de canaux cylindriques ;

e e stade final : la porosité se ferme, le grossissement granulaire devient important.

La réduction de I’énergie inter-faciale durant le frittage est liée & la croissance de cous
interparticulaires conduisant ainsi vers 1’équilibre thermodynamique. Ceci entraine une
évolution microstructurale.

Selon la forme de la porosité, le frittage a été divisé en trois stades par Coble [22] et Ashby
[23]. Lorsque la poudre a subi une compaction avant le frittage, tous les stades de frittage

n’apparaissent pas forcément et qui sont montrés sur la figure 1.9.
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Contact
ponctuel

ler Stade 2e Stade

ST

Figure 1.9 : Evolution de la forme du pore durant le frittage et schématisation des trois
stades de frittage [24/

Le premier stade du frittage correspond a la formation et la croissance des cous entre les
particules. Au cours du deuxieme stade il existe un réseau de pores interconnectés de forme
a peu pres cylindrique dont le volume se réduit progressivement. Finalement, durant le

troisieme stade, les pores sphériques et isolés sont éliminés.

1.3. Le Systemes étudiés de I’alliage Al-Zn
1.3 .1. Etude des différentes propriétés des systémes étudiés

1.3.1.1. Aluminium

L'aluminium est un élément chimique, de symbole Al et de numéro atomique 13.
C'est un métal pauvre, malléable, de couleur argentée, qui est remarquable pour sa résistance

a l'oxydation et sa faible densité.
1.3.1.2. Zinc

Le zinc est I'élément chimique de numéro atomique 30 et de symbole Zn. Le corps

simple zinc est un métal.

Le tableau 1.2 résume les principales caractéristiques de 1’aluminium et de zinc [25].
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Tableau 1.2. Quelques caractéristiques Al et Zn

Elément
Propriétés
Al Zn
Structure électronique [Ne] 3s? 3p? [Ar] 3d™ 4s?
Numéro atomique 13 30
Température de fusion (°C) 660,323 419,527
Masse volumique 2,6989 g-cm?a (25 °C) 7,134 g-cm™ (25 °C)
Rayon atomique (nm) 0, 125 0,135
Structure cubique face centré Hexagonal compact
cristallographique
Résistivité a 300 K (Qcm) 28 x 1077 61 x107°
Dureté 1,5 2,5

1.3 .2. Diagramme d’équilibre du systeme Al-Zn

L’intérét porté a I’alliage Al-Zn est d0 a la large lacune de miscibilité que présente
son diagramme d’équilibre et a I’apparition, aprés trempe et revenu, de phases
Thermodynamiquement métastables. La décomposition de la solution solide peut alors
théoriguement d’effectuer soit par germination et croissance [26-27] soit par décomposition
spinodale [28,29]. Le diagramme d’équilibre de I’alliage Al-Zn (figure 1.10) illustre le
phénomene de transformation de phases trés variées avec la température et la vitesse de
refroidissement.

Il présente un eutectique a 88,7% pour une température de 381°C, et une solubilité limite du
zinc dans I’aluminium de 16,5% a 220°C, Le domaine monophasé de la solution solide (o)
est tres étendu. Il est interrompu par une lacune de miscibilité de température critique
Tc=351°C [29,30], la solution solide P riche en Zn a une solubilit¢ maximale de 2,8% en

atomes a la température eutectique et a une structure cristalline hexagonale compacte.
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Figure 1.10 : Diagramme d’équilibre des phases du systéme Al Zn [29,31]
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1.4. Conclusion

Ce premier chapitre est essentiel puisqu’il pose le contexte scientifique de cette étude
tout en définissant les informations nécessaires a la bonne compréhension de ce manuscrit
notamment sur les propriétés intrinseques des matériaux préparés pendant ce travail de

mémoire.
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Chapitre 11 : Procédure expérimentale

Introduction

Ce chapitre concerne la description du protocole expérimental choisi pour
I’élaboration de I’alliage binaire Al-Zn et la techniques de caractérisation par
diffractométre des rayons X (DRX) utilisée pour la bonne compréhension des phénomenes

de changement des propriétés structurales.

11.1. Elaboration des échantillons

11.1.1 Caractéristiques des réactifs de départ
Les poudres de Al et de Zn sont trés pures a 99,8 %, tous deux sont achetés, ont été
utilisé pour 1’¢laboration comme matiere premiere. Les caractéristiques des poudres

utilisées sont illustrées dans le tableau 11.1.

Element Taille des Pureté% Forme Référence et caracteristiques
particules
Al <90 pm 99.5 Poudre = ALDRICH CHEMICAL COMPANY, Co.
USA.
Zn <45 pum 99.8 Poudre = ALDRICH CHEMICAL COMPANY, Co.
USA.

Tableau I1.1 : Caractéristiques des poudres de départ.

11.1.2 Pesée des poudres

Les alliages Al-10%2Zn, Al-15%2Zn, Al-20%Zn, (en masse) sont pesés (la masse de
chaque alliage a été prise pour 3 g de mélange homogeéne de poudres d’aluminium et de
zinc.) avec une précision de 10* g en utilisant une balance électronique de type OHAUS

traveler (figurell.1).
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Figure 11.1 : balance

11.1.3. La mise en forme

La compression de poudre fait mettre en contact les particules, diminue la porosité,
donne la bonne tenue mécanique au produit avant frittage et conditionne les
caractéristiques du produit final. La technique effectuée au moyen d’une méthode de
pressage, est compactage uni-axial. Dans notre cas, les poudres de quantité 3g sont
compactées uniaxialement a froid dans une presse de marque CARL ZEISS-JENA. Sa
capacité maximale est de 25 tonnes. La compaction et la mise en forme des échantillons
secs s’effectuent d’abord en placant la poudre dans une matrice de forme cylindrique
(figure 11. 2) puis en exercant pendant cing minutes un effort de 10 tonnes sur le poingon
supérieur. Les échantillons obtenus sont des pastilles cylindriques de 13 mm de diametre et

d’environ 2mm de hauteur (Fig. 1. 3).
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Figure I1. 2 : Presse hydrostatique utilisée pour la préparation des pastilles
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Figure I1. 3 : Pastilles cylindrique apreés pressage uniaxial.

11.1.4 Frittage

Le frittage permet de transformer la poudre compactée en une masse solide dense
ou poreuse et cohérente sous I'action de la chaleur. 1l est largement utilisé pour améliorer la
qualité de la poudre compactée. Ce traitement présente I'étape essentielle du processus
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d'élaboration des composeés intermetalliques et se fait en trois (03) étapes : une montée de
température a une vitesse de chauffage, suivie d'un temps de maintien puis un
refroidissement lent dans le four. Les pastilles réalisées ont été frittées dans un four a
moufle haute température de type Nabertherm Modéle : MORE THAN HCAT (Figure
11.4), la température de frittage choisie est 200 °C pendant deux (02) heures avec la vitesse
de montée en température est de 10°C/min (Figure 11.5).ainsi que les pastilles frittées sont

montrées sur la figure 11.6.

4 Température (°C)
T=200°C
Chauffage /i Maintien=2h !
10°C/min / >
Refroidissement lent
Température ambiante Temps (h)

.
L

Figure I1. 5 : Cycle de traitement de

Frittage des pastilles

Figure I1. 6 : pastilles frittées a 200°C pour différents alliages (a) Al-10%Zn
(b) Al-15%2Zn (c) Al-20%Zn, (en masse).
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I1. 2 Techniques de caractérisation des échantillons

Pour une meilleure caractérisation structurale et microstructurale, nous avons utilisé

la technique de diffraction des rayons X (DRX).

11.2.2 Etude structurale par diffractometre des rayons X (DRX)

La diffraction de rayons x est une technique simple, facile a mettre en ceuvre et non
destructive ; elle est largement utilisée pour I’étude microstructurale des poudres obtenues
par broyage haute énergie. L application classique de la diffraction de rayons X ne requiert
que la mesure des distances inter-reticulaires et des intensités relatives. Cette méthode ne
s'applique qu'a des matériaux présentant les caractéristiques de I'état cristallin, c'est-a-dire
un arrangement ordonné et périodique des atomes qui les constituent. Dans ces matériaux,
les atomes s'organisent en plans réticulaires qui sont déesignés par les indices (h, k, I)
appelés indices de Miller.

Le diffractometre utilisé au cours de ce travail est de de type Bruker D8 Advance Eco

(Figure. 11.7) existant a I’'Université Chadli Bendjedid- El Tarf.

Figure 11.7 : Diffractometre Bruker D8 Advance.
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I1. 2. 1. Principe de diffraction des rayons X

La technique de diffraction des rayons X est un processus principal pour
caractériser les matériaux. Elle donne des renseignements sur 1’état de cristallisation,
I’orientation préférentielle, les parametres de maille et sur I’existence des contraintes
(tension ou compression). Cette technique repose sur I’interaction d’un faisceau de rayons
X monochromatique, émis par une source, avec I’échantillon a analyser. Un détecteur
recoit le faisceau diffracté par cet échantillon et on enregistre 1’intensité¢ en fonction de
I’angle de diffraction 20. L'identification des phases cristallines par diffraction rayons X
est rendue possible gréace a la périodicité de I'arrangement atomique (structure) des cristaux
qui sont uniques d’une phase a I’autre. Ces périodicités sont dues a un empilement de plans
identiques dans un cristal et sont décrites par des longueurs correspondantes aux distances
entre les plans d’empilement. Pour que la diffraction se produise, il faut que les ondes
diffractées par les différents plans soient en phase, c'est-a-dire que la différence de marche

des rayons rencontrant ces plans soit égale a un nombre entier (Figure 11.8).

.
Interférences

Faisceau incident : o

Faisceau diffracté ’

Plans atomiques

Epaisseur de|couche d

Figure 11.8. Diffraction des rayons X selon la loi de Bragg.

Un pic de diffraction correspondant a la famille de plans considérée, de distance inter-

réticulaire dnw, responsable de la diffraction sous I’angle 6 et vérifiant la loi de Bragg [1-2]:

2dsinf =nAi (11.1)
Ou;

A (nm) : longueur d’onde monochromatique
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n : ordre de diffraction ;
dna (nm) : distance inter réticulaire des plans ;
h. k. I : sont les indices de Miller

0 (°) : angle de diffraction.

Il faut noter que la loi de Chacun des faisceaux diffractés se comporte en ce qui concerne
sa direction comme s'il était réfléchi selon la loi classique de la réflexion sur I'un des plans
réticulaires du cristal : chaque plan cristallographique joue le réle de miroir et réfléchit
environ 10 4107 % de la radiation incidente.

Considérons un faisceau de rayon X de longueur d'onde A tombant avec une incidence 6
sur une famille de plans cristallins (h k1) définis par leur distance inter réticulaire dy;;. lly
a diffraction si la loi suivante, appelée loi de Bragg, est Vérifiée :

2d pSinf =n. 1

L’identification des phases se fait par comparaison des spectres experimentaux de
diffraction RX et les spectres théoriques (fichiers ASTM). Cette comparaison permet

d’indexer les différentes raies de diffraction obtenues.

11.2.2. Détermination des parametres de la maille

A T’aide de la relation exprimant la distance inter réticulaire, d, en fonction des
indices de Miller (hkl) et de la loi de Bragg (Eq. I1.1), il est possible de calculer les

parametres de maille des réseaux cristallins dans le cas de systemes cubiques [3].

a
Ap = j—— (11.2)
ou a est le parameétre de maille et (hkl), les indices de Miller pour le plan considére.
La combinaison des équations I1.1 et I1.2 rend possible le calcul des paramétres de maille

pour les deux systemes :

d _ ma a — q= n AVh2+Kk?%+12 13
L 2sind Vh2+Kk2+12 2sin@ (113)

11.2.3. Détermination de la taille des grains (Méthode de Scherrer)
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La taille des grains des différents échantillons a été déterminée tout d’abord a partir

des spectres de diffraction de rayons X en utilisant la relation de Scherrer [4-5] suivante :

K2 (11.4)
B B cos(0)

D: taille moyenne de cristallites.

). Longueur d'onde des rayons X.

6: Angle de diffraction.

K: constante (K=0.9).

B: est la largeur a mi-hauteur (FWHM) exprimée en radian.
On caractérise la largeur d'un pic par sa largeur a mi-hauteur H (en anglais full width at
half maximum FWHM), c.-a-d. la largeur du pic a mi-chemin entre la ligne de fond
continue et le sommet du pic. La figure 11.9 montre un schéma de pic de diffraction X

propose comme un exemple pour calculé la largeur a mi-hauteur p.

"V |

1
e -
1

| S S BYeTWN
\
Nl
=

Inten sité (u-a)

(N (Y X

Figure. 11.9 : lllustration d 'un pic de DRX.

11.2.4. Description de diffractomeétre équipé d’une anticathode de Cuivre

Pour les échantillons d’alliages Al-10%2Zn, Al-15%Zn, Al-20%Zn, (en masse),

nous avons effectué les expériences de diffraction des rayons X avec un diffractométre de
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type Bruker D8 Advance Eco  en géométrie Bragg-Brentano (0-0) (figure II. 10.). Dans

une telle configuration, I'échantillon est horizontal et immobile, le tube et le détecteur de
rayons X bougent symetriquement (figure I1. 11.).

N Goniomeétre
Optigue’primai

\’ 5

ique secondaire

Porte échantillons

Figure. 11.10 : Configuration du goniometre en mode 6-6.

tube a4 rayons X détecteur de rayons X

)
Echantillon
immobile

Figure 11 .11: Schéma représentatif du montage de Bragg-Brentano 6-6.

Le diffractométre est équipé d'un tube a rayons X avec une anticathode en cuivre et d’un
filtre pour couper la raie Kg et de sélectionner la raie K, de longueur d'onde A=1.5418A.

Les enregistrements des spectres de diffraction des rayons X, ont été réalisés a température
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ambiante (25°C) dans la gamme angulaire de 10 ° < 26 < 110 ° avec un pas de balayage
A(20) = 0,02° et un temps de comptage de 10 s par pas.
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11.3 Conclusion

Dans ce chapitre, on a décrit les différentes étapes de fabrication des échantillons
massive de D’alliage Al-Zn ainsi les différents procédés utilisés pour la caractérisation
structurale, microstructurale et mécanique de nos échantillons.

Les résultats obtenus de cette étude sont présentés dans le troisiéme chapitre.
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Introduction

Ce chapitre est consacré en premier lieu a I’étude structurale et microstructural par
diffraction des rayons X des alliages Al-X % mass. Zn (X=10,15, 20) frittés a 200°C, puis
on expose les résultats des essais de dureté effectués sur nos échantillons.

111 .1 Caractérisation structurale par diffraction des rayons X (DRX)

La figure III.1 présente les résultats de I’analyse par diffraction de rayons X réalisée
sur les alliages Al-X % mass. Zn (X=10,15, 20) des produits obtenus par frittage a 200°C.
Les trois spectres montrent la coexistence une phase o Al(Zn) de I’alliage Al-10% mass. Zn
et des deux phases a Al(Zn) et Zn de faible intensité de 1’alliage Al-15 % mass. Zn et Al-
20 % mass. Zn. L’indexation des pics de diffractions ont été faite a 1’aide du logiciel
X’Pert HighScore qui contient une base de données correspondante aux cartes JCPDS des
différents matériaux existants.

Sur le diagramme de diffraction des rayons X de la figure I111.1 pour I’alliage Al-10%
mass. Zn, on remarque clairement que aucun pic relatif a Al ou Zn n’a été détecté, ceci
montre une grande réaction a I’état solide entre les éléments de ’alliage Al et Zn qui sont
transforment entiérement et génére la formation de la solution solide a Al(Zn).

Nous constatons, sur les spectres obtenus sur les alliages Al-15 % mass. Zn
et Al-20 % mass. Zn de la figure III.1 apparition d’un pic de faible intense appartient a la
phase Zn, et au vu de I’intensité de ce pic, on peut dire que la phase a Al(Zn) est la phase la
plus abondante dans le composeé [1].

Nous avons aussi observe a partir de ces alliages Al-X % mass. Zn (X=10,15, 20) fritté
a 200°C un élargissement progressif des raies du a. Al(Zn) accompagné d’une diminution de
leurs intensités et un léger décalage vers les plus grands angles. Cela démontre que les
atomes de Zn, se sont dissous dans la matrice de Al donnant lieu a la formation de la solution
solide a Al(Zn), C'est cohérent avec la formation de solution solide due que le rayon
atomique de Al (rai = 0,143 nm) est grand comparé a Zn (rzn = 0,134 nm). Celle-ci a été
identifiée comme étant la phase o Al(Zn) de structure cubique face centré (cfc). Le petit
décalage angulaire des pics de diffraction est associé au premier ordre de contraintes internes

induit par le frittage et qui modifie le parametre de maille [2].
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Enfin, ces résultats sont en parfait accord avec le diagramme de phase du systeme

binaire Al-Zn qui ne présente aucune variation de phase.
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Figure I11. 1 : Diagramme de diffraction des rayons X des alliages Al-X % mass.
Zn (X=10,15, 20) frittés a 200°C

I11.1.1. Taille moyenne des cristallites

111.1.1.1. Détermination des parametres cristallins

Nous avons déterminé les parametres cristallins a partir de I’expression de la distance
réticulaire dna de la phase a Al(Zn) de structure cubique face centré (cfc).

1 h2+k?2 |2
=t (1.2)
hkl

Les paramétres cristallins déduits a partir les spectres de diffraction des rayons X
sont regroupées dans les tableaux I11.1, I11.2 et 111.3 pour les trois alliages Al-10 % mass. Zn,

Al-15 % mass. Zn et Al-20 % mass. Zn.
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Tableau 111.1. Paramétres cristallins d’alliage Al-10% mass. Zn

Plan hkl 20hki dhki a (A°) a moy (A°)
(111) 38,36 2,345 4,0616
(200) 44,50 2,034 4,068
(220) 64,70 1,4396 4,071 4,0666
(311) 77,86 1,2259 4,0658
(222) 81,96 1,174 4,067

Tableau 111.2. Paramétres cristallins d’alliage Al-15% mass. Zn

Plan hkl 20k Clhk a (A°) a moy (A°)
(111) 38,54 2,3318 4,0390
(200) 44,80 2,0214 4,044
(220) 65,00 1,4336 4,055 4,0504
(311) 78,06 1,2232 4,057
(222) 82,24 1,1713 4,057

Tableau 111.3. Parametres cristallins d’alliage Al-20% mass. Zn

Plan hkl 20hki dhki a (A°) a moy (A°)
(111) 38,92 2,3122 4,004
(200) 45,22 2,0036 4,007
(220) 65,02 1,4333 4,054 4,0354
(311) 78,08 1,223 4,056
(222) 82,26 1,1711 4,056

Les résultats obtenus des parametres cristallins de notre alliage en fonction de pourcentage

en Zn coincident avec les valeurs tirées de la littérature (a= 4,049 A°®) [3]. On peut donc
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affirmer que les concentrations souhaitées au dépars sont bonne, et que 1’élaboration s’est
révélée satisfaisante.

I11.1.1.2. Variations de la taille moyenne des cristallites

L’évolution de paramétres de cristallin, a (A), en fonction du pourcentage de Zn pour
les alliages Al-X % mass. Zn (X=10,15, 20) apres frittage a 200°C est illustrée dans la
figure I11. 2. Cette figure montre bien que la valeur du paramétre cristallin décroit avec
’augmentation de la teneur en Zn. Sa valeur diminue de 4,0666 A pour Al-10 % mass. Zn
jusqu'a 4,0354 A pour Al-20 % mass. Zn. Cette diminution de a (A) est clairement traduite
par les distorsions du réseau cristallin de Al sous I’effet de I’introduction des atomes Zn dans
la matrice de Al qui est généralement activée par, I’augmentation de la teneur en Zn et formé
une solution solide de Zn dans Al (a Al(Zn)) [4].

paramétre cristallin a (A)
N
S
(6)]
1

4,00 +————F———F——F———————————————
9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
Zn(%o wt)

Figure I11. 2 : Evolution du paramétre de maille a (A) des alliages Al-X % mass. Zn

(X=10,15, 20) en fonction du pourcentage de Zn synthétisés par frittage a 200°C
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I11.1.2. Taille des grains

111.1.2.1. Détermination de la taille des grains

La taille des grains a pu étre estimée a partir des largeurs a mi-hauteur et de la relation
de deby Scherrer. Il est possible, en utilisant le diagramme de diffraction des rayon-X de
relier I’élargissement & mi-hauteur des raies a la taille moyenne des cristallites par la relation
de (11.4)

Les tailles des grains pour les trois alliages Al-10 % mass. , Zn, Al-15 % mass. Zn etAl-20 %

mass. Zn sont présentées dans les tableaux 111.4, 111.5 et 111.6

Tableau 111.4. Taille des grains d’alliage Al-10% mass. Zn

Plan hkl 20k FWHM D (hm) D moy (hm)
(111) 38,36 0,0787 106 ,15
(200) 44,50 0,2362 36,31
(220) 64,70 0,096 98,57 83,96
(311) 77,86 0,096 106,15
(222) 81,96 0,144 72,63
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Tableau 111.5. Taille des grains d’alliage Al-15% mass. Zn

Plan hkl 20k FWHM D (nm) D moy (nm)
(111) 38,54 0,0775 108,66
(200) 44,80 0,2395 35,75
(220) 65,00 0,097 97,18 85,38
(311) 78,06 0,095 107,81
(222) 82,24 0,1358 77,52

Tableau 111.6. Taille des grains d’alliage Al-20% mass. Zn

Plan hkl 20k FWHM D (hm) D moy (hm)
(111) 38,92 0,0765 110,4
(200) 45,22 0,2405 35,65
(220) 65,02 0,0954 98,57 87,28
(311) 78,08 0,094 108,66
(222) 82,26 0,127 83,13

111.1.2.2. Variations de la taille des grains

Les tailles des grains des échantillons synthétiseés par voie classique (frittage) sont
présentées sur la figure 111.3. Nous pouvons voir que la taille des grains croit sensiblement
avec I’augmentation du pourcentage en Zn de 83,96 nm jusqu’a 87,28nm.

D’apres la littérature, dans le mélange des poudres, la courbure qui résulte met la
matiére en compression du c6té des petits grains, en tension du coté des gros. Le gradient de
contrainte induit un flux de matiere, ce qui provoque un déplacement des joints de grains

vers leurs centres de courbure et donc un grossissement moyen des grains [5].
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Figure I11. 3 : Evolution de la taille des grains en fonction du pourcentage Zn

I11.2. Propriétés mécaniques
I11.2.1 Essais de dureté

Des essais de dureté Vickers ont été réalises sur un Durométre Vickers
Zwick/ZHV10. Pour tous les essais, une charge de 200g a été utilisée avec un temps de
maintien de 10s pour les alliages Al-X % mass. Zn (X=10,15, 20) sous forme pastille. Les
¢chantillons ont tous été polis mécaniquement jusqu’a obtenir un poli miroir par polisseuse
manuelle @ 200 a 250 mm de marque MECAPOL P 230 avec une vitesse variable 20 a 600

trs/min.

Les images de la  figure  IIL.4 illustrent I’évolution de I’empreinte  de dureté
effectuée a température ambiante avec ’augmentation de  pourcentage en  zinc.
Nous constatons la diminution de la taille de I’empreinte avec 1’accroissement du

pourcentage de Zn, signifiant I’élévation de la dureté (tableau I11.7).

Le tableau I11.7 regroupe la mesure de la dureté Vickers réalisés sur les alliages Al-10 %
mass. , Zn, Al-15 % mass. Zn et Al-20 % mass. Zn de frittée a 200°C sous une charge de
200 g (0,2 kgf) ou la dureté Vickers est de 92 MPa, 112 MPa et 121 MPa.
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Tableau 111.7. Tests de dureté Vickers des alliages Al-X % mass. Zn (X=10,15, 20) sous une
charge de 200 g (0.2 kgf).

Alliage dh dv d HVo2 |
mm mm mm
Al-10 % mass. Zn 0,16 0,16 016 92
Al-15 % mass. Zn 0,15 0,15 0,15 112
Al-20 % mass. Zn 0,14 0,14 0,14 121

dy, : dureté horizontal

d, : dureté vertical

d :diagonale moyen de I’empreinte.

HV, , : dureté Vickers sous une charge de 200 g (0.2 kgf).

&s.‘n-\o,'zkg
' ‘A
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Figure ll1. 4 : Les empreintes Vikers a base carrée sous [’effet d 'une charge de 200 g (0,2
kgf) pour les alliages Al-X % mass. Zn (X=10,15, 20) sous forme pastille frittée a 200°C
observe en microscope optique.

La variation de la dureté Hv en fonction de la teneur en zinc pour les alliages Al-10 % mass.
Zn, Al-15 % mass. Zn et Al-20 % mass. Zn est illustré dans la figure 111.5.
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Figure 111.5 : Courbe de charge-HV obtenue par essais de dureté pour les alliages Al-
10 % mass. Zn, Al-15 % mass. Zn et Al-20 % mass. Zn fritté a 200°C

L’ajout de Zn augmente la dureté de 92 MPa, de I’alliage Al-10 % mass. Zn de frittage,
atteignant un maximum de 121 MPa pour I’alliage de composition Al-20 % mass. Zn. Donc,
I’addition du zinc a I’aluminium par frittage augmente la dureté pour les faibles teneurs en
zinc celle-ci au fur et a mesure que I’ajout de zinc augmente dans ce type d’alliage, cela
revient au phénomene de grossissement des grains qui affecte les propriétés mécaniques
[6,7]. Le renforcement mécanique observé de l'aluminium au moyen du zinc pour les
faibles teneurs est essentiellement due a la différence de taille entre les atomes du soluté Zn
et ceux du solvant Al [8,9] ou la solubilité de Zn dans Al peut atteindre jusqu’a 94wt.%Zn
de solutionsolide notable CFC Al [10].
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111.4 Conclusion

L’¢laboration les alliages Al-X % mass. Zn (X=10,15, 20) ont été réalisés avec
succes, a ’aide de four a moufle de type Nabertherm Modele : MORE THAN HCAT, pour
la température de frittage choisie qui est : 200°C. Les échantillons obtenus ont été
caractérisée par la diffraction des rayons X (DRX) et étudier les propriétés mécaniques par
les essais de dureté.

-48 -



Conclusion
Geéneérale




Conclusion générale

Conclusion Générale

Le travail expérimental présenté dans le cadre de cette mémoire porte sur
I’élaboration, des alliages Al-Zn par frittage a 200°C destinés d’une facon générale au
domaine de technologie. Nous avons choisi d’élaborer ces alliages en raison de leurs

propriétés physiques et mécaniques favorables a ce type d’utilisation.

Notre étude a donc pour objectif 1’élaboration et la caractérisation des alliages Al-X
% mass. Zn (X=10,15, 20) frittées a 200°C. Les différentes propriétés
structurales, microstructurale et mécanique des poudres pressés a 10 tonne et élaborées par
frittages ont eté étudiées en fonction de pourcentage en zinc et sujet a différentes analyses

telles : DRX et essais mécaniques (dureté Vickers).

Pour analyser les spectres de diffraction de rayon X (DRX) nous avons utilise le
logiciel High score Plus afin d’identifier les phases existantes dans les échantillons

considérés.

A partir des spectres DRX, nous avons montré que la solution solide a Al(Zn) par le
frittage a 200°C a été détectée par I’absence presque totale des éléments de départ Al et Zn
qui sont transforment entiérement et génére la formation de la solution solide a0 Al(Zn). Le
parametre cristallin décroit avec I’augmentation de la teneur en Zn. Sa valeur diminue de
4,0666 A pour 10 % mass. Zn jusqu'a 4,0354 A pour 20 % mass. Zn. La taille des grains

augmente pour atteindre la valeur de 87,28nm aprés I’ajout de 20 % mass. Zn par frittage.

Enfin, Nous avons montré a partir des essais mécaniques (dureté Vickers) que les
résultats obtenues de cette essais effectués sur des échantillons synthétisés par frittage a
200°C nous a permis de conclure que I’addition du zinc & Dlaluminium de 10 % mass. Zn

jusqu’a 20 % mass. Zn par frittage augmente la dureté.
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