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Résumé

Ce mémoire est basé sur ’effet de l'addition de 5% en magnésium sur la microstructure et les
transformations de phase dans lalliage binaire Al-5%2Zn. Ces alliages ont été elaborés par

fusion haute fréquence sous induction.

La microstructure observée dans les deux alliages est dendritique colonnaire ramifiée en
branches secondaires et tertiaires. Les bras primaires de dendrites sont un peu espacés dans le
cas de l'alliage ternaire. Cecipeut étre attribué a la présence d'une précipitation dans les joints

de grains formée par la présence de magnésium. La diffraction des rayons X a révélé la
presence de deux phases dans lalliage ternaire Al-5%Zn-5%Mg: phase o-Al et phase T-

ALMgsZns, alors que dans lalliage binaire, une seule phase a été déterminée (a.-Al).

L'analyse thermique par calorimétrie différentielle a balayage, nous a informés seulement sur

les températures de fusion et de cristallisation de la phase a.-Al de l'alliage ternaire.
La microdureté mesurée de l'alliage ternaire est plus élevée par rapport a celle de l'alliage

binaire; ce qui montre l'effet de l'addition de Mg sur les propriétés physique de Al-5%Zn.

Mots clés: Microstructure, Al-Zn, AlZn-Mg, Fusion HF, Microscopie Optique, DRX,

Microdureté.
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Introduction générale

Introduction générale

Le zinc est tres soluble dans laluminium, il forme un eutectique a 382 °C a la
concentration de 95 % de zinc. La solubilité de zinc dans laluminium & I'état solide décroit
fortement pour atteindre 1 % a la température ambiante. L'addition de zinc dans I'aluminium
n'en modifie pas sensiblement les caractéristiques mécaniques. Les alliages binaires
aluminium/zinc ne présentent donc aucun intérét. C'est pourquoi les métallurgistes se sont
orientés vers les alliages ternaires aluminium-zinc-magnesium de la famille 7000 qui ont

connu depuis untrés grand développement, en particulier dans l'aéronautique et la mécanique.

La solidification est un procédé largement utilis¢é dans I'industrie métallurgique et plus
précisément dans 1’¢laboration des alliages. L'élaboration par fusion haute fréquence "HF" est
une des méthodes de solidification rapide. Généralement, les phases obtenues peuvent étre

des phases hors équilibre.

L’objectif de ce mémoire est d'étudier l'effet de I'addition de magnésium sur la microstructure
de [lalliage binaire Al-5%Zn. Pour cela, nous avons utilisé plusieurs techniques de
caractérisations telles que lanalyse calorimétrique a balayage, la diffraction des rayons X, la

microscope optique et la microdureté.

Le présent travail comporte une introduction générale et quatre chapitres suivi d’une

conclusion.
- Le premier chapitre s’intéresse a des notions générales sur les alliages d'aluminium.

- Le second chapitre présente des rappels sur la précipitation dans les alliages Al-Zn et Al-

Zn-Mg. Les diagrammes de phase ont été également présentés .

- Le troisiéme chapitre est consacré aux alliages étudiés et les techniques expérimentales

utilisées pour la réalisation du présent travail de recherche.

- Le dernier chapitre, suivi par une conclusion générale, présente les résultats expérimentaux

obtenus par les différentes techniques de caractérisations avec leurs interprétations.
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Chapitre I- Aluminium et alliages d'aluminium
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Chapitre I- Aluminium et alliages d'aluminium

I-1- Généralités sur Paluminium

L'aluminium est un élément metallique trés répandu sur la terre. Il est le troisieme
élément le plus abondant avec environ 8% (figure 1.1) de la masse de la croute terrestre et est
donc le métal structurel le plus abondant. La caractéristique principale de I’aluminium est sa
légéreté (trois fois plus léger que I’acier) ce qui rend ce matériau trés apprécié des industries
automobile et aéronautique. Par ailleurs, sa conductivité, électrique et thermique, est tres
intéressante puisque elle est environ égale a 60% de celle du cuivre [1,2,3].

L’aluminium résiste naturellement a la corrosion de I’air et de ’cau et il est a 85% recyclable

sans perdre ses qualités [4,5].

......

13 - Al - Aluminium
82 300 (8,2%)

Figure 1.1 : Abondance des éléments dans la croute terrestre [6].

I1-2-Propriétés physiques de ’aluminium pur

L’aluminium pur posseéde une structure cristalline cubique a face centrée (C.F.C). Les
principales valeurs des propriétés physiques de 1’aluminium sont: [7,8].
- Parametre de maille: 0.405 nma 25°C.
- Masse volumique & 25°C: 2.698 g/cm®
- Point de fusion: 660°C.
- Température d’ébullition: 2270°C.
- Coefficient de dilatation moyen entre 20 et 300°C: 2,55.10°/°C.



Chapitre | Aluminium et alliages d'aluminium

- Conductivité thermique & 20 °C: 1 =217.6 W.m1.K?
- Résistivité électrique a 20°C: p =2.63 pQcm.

- Module d’¢lasticité: 68000 MPa

- Limite d’¢lasticité (0,2%): 30 a 40 MPa

L’aluminium est un matériau relativement élastique mais peu malléable [9,10]. Ses propriétés
mécanigues sont faibles comme le montre le Tableau I-1, ce qui limite ’'usage de 1’aluminium

pur dans I'industrie [11].

Tableau I-1 : Propriétés mécaniques de I’aluminium a température ambiante [11]

Pureté (%) Limite d’¢lasticité (Mpa) Limite a la rupture (Mpa) Dureté Brinell
99,99 10 45 12-16
99,8 20 60 19
99,6 30 70 18-25

L’addition d’autres métaux pour former des alliages permet d’améliorer considérablement les
propri¢tés mécaniques et permet I'utilisation de ces alliages en tant que matériaux de structure
[12,20,21,13,14].

I-3- Les alliages d’aluminium
I-3-1- Classification des alliages d’aluminium

Plusieurs classifications peuvent étre effectuées:
- alliages corroyés et alliages de fonderie,
- alliages a durcissement structural et alliages sans durcissement structural,
- classification suivant la nature de l'addition principale,
- classification suivant les domaines d'utilisation, etc..
Les alliages d’aluminium sont classés selon un nombre composé de 4 chiffres
[15,16,17]. Le premier chiffre indique la série de l’alliage propre a I’élément d’addition

majoritaire (Tableau I-2). Il est a noter que la nomenclature adoptée pour la famille 1 XXX
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(@luminium seul) differe de celle des alliages et a pour principal but de renseigner sur la
pureté de I’aluminium. Dans les familles 2 a 8, le 2éme chiffre de la nomenclature est réservé
aux modifications successives de la composition chimique de I'alliage permettant d’améliorer
certaines propriétés. Par exemple, la composition de I’alliage 2024 a été enregistrée en 1954,
l’alliage modifi¢ 2124 breveté en 1970, I’alliage 2224 en 1978 et ainsi de suite, chaque
modification restant dans les limites permises par la norme. Enfin, les deux derniers chiffres

permettent d’identifier I’alliage au sein de la série.

Tableau I-2 : Principaux éléments d’alliages en fonction de la série et domaine de

composition massique

Série d’alliages Elé ments d’alliages Domaine de composition
principaux (% massique)
IXXX - Al>99%
2XXX Cuivre 2-6
3XXX Manganése 0,5-1,5
4XXX Silicium 0,8-1,7
5XXX Magnésium 0,5-5
B6XXX Magnésium + Silicium Mg:0,2-1,5
Si:02-15
TXXX Zinc + Magnesium Zn:5-7
Mg:1-2
8XXX Silicium + Fer Si:03-1
Fe:0,6-2

Suivant l'aptitude au durcissement par traitement thermique, les alliages corroyes sont
classés en deux types : Alliages sans durcissement structural (non trempant) et alliages avec
durcissement structural (trempant). Les alliages sans durcissement structural sont les alliages
a base de Mn et Mg tels que ; Al-Mn (série 3000), Al-Mg (série 5000), A-Mg-Mn (alliages

de forge et d'estampage) [18]. Les alliages qui répondent au durcissement structural par
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précipitation sont les alliages de la série 2xxx (Al-Cu /Al-Cu-Mg), la série 6xxx (A-Mg-Si) et
la série 7xxx (Al-Zn) [19].

L’aluminium et ses alliages sont utilisés dans tous les domaines de I'industrie et de la
vie quotidienne: constructions aéronautique et automobile, I’industrie ferroviaire et navale
(superstructures et équipements), dans le batiment (toitures, facades, aménagement intérieur),
dans I’industrie électrique (conducteurs électriques et appareillages), pour la fabrication

d’appareils ménagers, I’emballage et la décoration [20 ,21].

I-3-2- Traitements thermiques dans les alliages d’aluminium

La possibilité¢ de traiter thermiquement un alliage est due a I’augmentation, avec la
température, de la solubilité a I'état solide des ¢léments d’addition. En général, les traitements
thermiques en métallurgie sont : la trempe, le revenu, le recuit et le vieillissement : ce sont des
opérations de chauffage suivi de refroidissement qui ont pour but de modifier la nature et la
répartition des constituants d’un matériau [22]. On peut diviser les traitements thermiques
appliqués aux alliages d’aluminium en trois types: traitements d’homogénéisations,

traitements de durcissement structural et traitements d’adoucissement [23, 24].

I-3-2-1- Traite ments d'homogénéisation

Le traitement d'homogéneisation consiste a chauffer le matériau & une température
relativement élevée, généralement de 450°C a 500°C pour I'aluminium et 450°C a 590°C
pour les alliages d’aluminium [24], et a le maintenir pour une certaine période de temps
(généralement quelques heures). Ce traitement a pour but de dissoudre les phases métalliques

en exces et de réaliser une homogénéisation de la composition de la solution solide.

Le corroyage est une opération consistant & déformer un métal avec allongement, il est

effectué a chaud, a tiéde, a température ordinaire.
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1-3-2-2- Traite ments d'adoucissement

Les traitements d'adoucissement ont pour but d'adoucir un alliage durci par
écrouissage ou par trempe structurale. On note parmi ces traitements thermiques le traitement
de restauration et le traitement de recristallisation utilisés dans le cas de matériaux écrouis, et
le traitement de recuit de précipitation dans le cas de matériaux trempés. Ce dernier traitement
consiste en un chauffage assez prolongé a température élevée afin d'obtenir un adoucissement

de lalliage produit par I'évolution des précipités provenant des constituants de l'alliage.

I-3-2-3- Traitements de trempe structurale (ou traite ments de durcissement structurale)

Les traitements de trempe structurale des alliages d'aluminium comprennent une mise

en solution solide suivie:

1- d'un refroidissement suffisamment rapide pour maintenir a la température ambiante la

solution solide existant a des températures plus élevées,

2- d'un traitement de revenu ultérieur effectué a temperature ambiante (maturation) ou a une

température supérieure qui conduit a un durcissement de l'alliage.
I-3-3- Durcissement dans les alliages d’aluminium

Le durcissement des alliages d’aluminium est obtenu par l'ajout d’¢léments qui
modifient plus ou moins sa microstructure soit en entrant en solution solide de substitution,
soit en formant des précipités hors solutions solide, soit en permettant le durcissement

structural.
I-3-3-1- Durcissement par affinage de la taille des grains

La taille des grains est gouvernée par plusieurs paramétres, comme la composition
chimique du matériau et I’histoire thermique et mécanique subie par le matériau (contrainte et

déformation, chauffage/refroidissement...).
I-3-3-2- Durcissement par solution solide

Ce type de durcissement est obtenu par addition d’éléments d’alliage en solution, il

perturbe le réseau qui devient plus difficile a déformer. Si I'élément n’est pas en solution
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solide, il forme aussi des perturbations dans le réseau comme les précipités qui ont le méme
effet de difficulté de déformation [25].

La résistance mécanique du métal sera d’autant plus grande que le nombre et
I’importance de ces perturbations seront plus grands [26]. On comprendra, bien sdr, que
I’effet sera d’autant plus important pour la création d'une solution solide sursaturée qui a un
potentiel pour la précipitation au cours du vieillissement a une température élevée. Le
mécanisme de ce durcissement est expliqué par I’existence d’une force de freinage qui résulte

d’une interaction entre les dislocations et les atomes étrangers en solution.

I-3-3-3- Durcissement par déformation plastique (écrouissage)

Le durcissement par écrouissage correspond a une modification de structure
provoquée par une déformation plastique [27]. Cependant, I’augmentation de la densité de
joints de grains entrave davantage le mouvement des dislocations et en raison de
I’augmentation de leur densité, les dislocations s’enchevétrent et durcissent I'alliage. Cet effet
est d’autant plus marqué que la mise en forme subie est importante ou que le taux

d’écrouissage est €levé [28, 29].

I-3-3-4- Durcissement par précipitation (durcissement structural)

Le durcissement par précipitation, devenu aujourd'hui une pratique courante en
métallurgie, est une nouvelle technique d'amélioration des propriétés mécaniques des métaux
[30], en particulier pour laluminium. C'est grace a cette technique que ses alliages sont
devenus les alliages privilégiés pour les applications dans le domaine du transport, notamment

dans ’aéronautique [31].

I-3-4- Longueurs caractéristiques de la microstructure

I-3-4-1- Espace ments interdendritiques primaire et secondaire

La structure dendritique des grains contient des branches ramifiées progressivement au
cours de la solidification. La figure I-2 représente les différentes longueurs caractéristiques de

la structure dendritique qui seéparent les branches primaires, secondaires et tertiaires. Les



Chapitre | Aluminium et alliages d'aluminium

espacements dendritiques primaires et secondaires sont importants dans la caractérisation de
la ségrégation et la croissance des grains.

- Espace ment interdendritique primaire

L'espacement interdendritique primaire Ap est la distance entre deux bras primaires

successifs. Ce parametre est trés important dans la caractérisation des structures dendritiques
colonnaires élaborée en solidification dirigée.

- Espace ment interdendritique secondaire

L'espacement interdendritique secondaire As est

la distance entre deux bras
secondaires successifs.

Figure I-2: Longueurs caractéristiques de la structure dendritique: espacement

interdendritique primaire Ap, secondaire As et tertiaire Ar
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Chapitre 11- Précipitation dans les alliages Al-Zn et Al-Zn-Mg

I1-1- Phénomeénes de précipitation

Tout systeme hors équilibre minimise son énergie par un réarrangement atomique qui
s'effectue par diffusion des atomes et des défauts de structure pour atteindre un état d'équilibre
stable ou métastable. La précipitation d’une solution solide sursaturée est une transformation
caractérisée par une germination et une croissance d’une ou de plusieurs phases. Elle consiste
en général en une décomposition de la solution solide sursaturée (la matrice mére) en une

nouvelle phase (le précipité) et une nouvelle solution solide (la matrice appauvrie).

La réaction de précipitation s'effectue selon les trois étapes suivantes :

- Mise en solution a une température suffisante pour mettre en solution le plus grand nombre
possible d’¢léments. Cette étape permet de dissoudre les précipités présents, d’éliminer toute
ségrégation dans I’alliage et d’arriver a un syst¢me monophasé.

- Refroidissement rapide ou trempe pour obtenir une seule phase hors équilibre, dite solution
solide sursaturee.

- Maturation ou revenu pendant lesquels se produit la décomposition contrdlée de la solution

solide sursaturée.

Au cours du maintien de I'alliage a température ambiante ou a basse température et
apres la trempe, la solution solide sursaturée est métastable. Au cours de cette phase, appelée
maturation ou vieillissement naturel, ’alliage durcit progressivement et spontanément et la
solution solide se décompose pour donner naissance a la formation de petits amas d’atomes de
soluté (les zones de Guinier-Preston ou zones GP) en trés grande densité: c’est le pré

précipitation [32].

11-2- Différents types de précipitation

Il existe deux types de précipitation : la précipitation discontinue et la précipitation continue
(figure 11-1).

11
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11-2-1- Précipitation continue

La précipitation continue est une transformation pendant laquelle la concentration en
soluté¢ de la phase mere diminue continiment jusqu'a sa valeur d’équilibre. Cette précipitation
conduit donc, au moins dans un premier temps, a l’obtention d’un certain nombre de
précipités isolés qui grossissent par le drainage des atomes de soluté. Cependant, ces
précipités n’ont pas tous, dans des conditions thermiques données, la méme probabilité
d’apparition.

En effet, les relations cristallographiques entre la phase mere et le produit de la
précipitation déterminent les énergies associées a [I’interface et 1’énergie élastique

emmagasinée dans la matrice.

11-2-2- Précipitation discontinue

La précipitation est dite discontinue lorsque au cours de la transformation il y a
coexistence de deux régions, I’une ou la transformation de la solution solide est compléte et
I’autre ou la solution solide est encore sursaturée. La transformation s’amorce en général sur
les joints de grains en développant des cellules qui contiennent des précipités sous forme de
lamelles, lors de cette précipitation le paramétre de la maille varie d’une maniére discontinue
avec deux valeurs distinctes, ’une correspondant a la solution solide encore sursaturée et

I’autre a la solution solide d’équilibre.

0 P continue

o
U T 8 discontinue

Figure 11-1: Illustration schématique des deux types de réactions de précipitation [33]
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11-3- Mécanisme de précipitation

11-3-1- Décomposition d’une solution solide sursaturée

La décomposition d’une solution solide sursaturée est un processus physico-chimique
dont les cinétiques sont déterminées par plusieurs facteurs, en particulier la présence des
défauts du réseau et leur répartition dans I'alliage ainsi que le type de transformation
(précipitation continue et précipitation discontinue).

L’intérét qui s’attache a I'étude de ces réactions est di principalement aux
modifications des propriétés mécaniques des solutions solides qui peuvent en résulter au cours
de ces réactions.

La décomposition peut étre décrite par la succession de trois étapes : germination, croissance

et coalescence.

11-3-1-1- La germination

La germination, étape initiale de la précipitation, suppose la formation, a partir de la
matrice, de germes stables, riches en soluté (de composition trés différente de celle de la
solution solide) et dotés d’une interface définie avec la matrice. La germination semble se

faire au hasard et étre due aux fluctuations naturelles de concentration de la phase mere.

11-3-1-2- La croissance

La croissance ultérieure des germes et des précipités est régie par la diffusion des
atomes de soluté vers les germes, qui est thermiquement activée.
Le traitement de revenu provoque la croissance initiale des précipités par drainage du soluté
selon un processus régi, soit par le transfert du soluté¢ a I’interface entre la matrice et le
précipité, soit par la diffusion du soluté dans la matrice, soit par un mode de controle mixte. Il
s’ensuit I'existence d’un gradient de concentration en solut¢ dans la matrice a partir de

I’interface entre la matrice et le précipité.

13
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11-3-1-3- La coalescence

Lorsqu’un syst¢eme contenant une phase dispersée est maintenu a une température
relativement élevée, le nombre de particules de la phase dispersée décroit tandis que la taille
moyenne des particules augmente. Pendant cette coalescence, les grandes particules croissent
aux dépens des plus petites particules car le systeme tend a réduire son énergie libre globale
en diminuant la surface totale des interfaces [34].

La coalescence des précipités prend place quand la concentration des atomes du soluté
est plus importante aux voisinages des particules fines par rapport a celle du volume adhérant
aux grandes particules. Cette difféerence de concentration fait que les atomes de soluté
diffusent depuis la surface de séparation des particules fines vers la surface de séparation des
grandes particules. Les atomes du composant de base diffusent de la grande particule a la
particule fine. Cette diffusion entraine une sursaturation de la solution solide prés de la

seconde phase. Ce quientraine leur croissance [35].

I1-4- Précipitation dans les alliages Al-Zn

La précipitation dans les alliages du systeme Al-Zn a fait I’objet de nombreuses études
ayant contribué a la compréhension des différents mécanismes et cinétiques de cette réaction
[36,37]. Les transformations dans les alliages Al-Zn sont caractérisées par la formation de
phases métastables. Ces dernieres sont sensibles a la vitesse de trempe, a la température

d’homogénéisation ainsi qu' a la concentration de Ialliage [36,38].

I1-4-1- Diagramme de phase du systeme Al-Zn

Les alliages d'aluminium-zinc sont des alliages usinés, utilisés comme couche anti-
corrosion sur les toles d'acier. Ils sont aussi intéressants d'un point de vue fondamental
puisque le zinc, élément hexagonal compact (HCP), peut étre additionné a I'aluminium (CFC)
jusqua un taux élevé de 94 wt.% en conservant la structure cubique a face centrée de ce
dernier.

Le diagramme de phase Al-Zn (figure 11-2) présente deux particularités :

- un vaste domaine de solution solide a (cfc), s'étendant jusqu'a 84 wt.% de zinc & 382°C,

14
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- un domaine d'immiscibilit¢ entre deux phases o contenant des pourcentages différents en

zinc. 1l est interrompu par une lacune de miscibilité de température critique Tc = 351°C
[36,39].

La solubilit¢é du Zn dans la phase a-Al est trés importante & haute température et
diminue rapidement avec la chute de température. La précipitation dans les alliages Al-Zn

trempés est possible a la température ambiante sans aucun traitement thermique [40].

La composition étudiée dans le cadre de ce mémoire Al-5%Zn est représentée sur la figure
(11-2).

Atomic Percent Zinc

0 10 20 30 40 50 60 TIO SP 90 100
800 i T N T+ T by vt aa —r+ ey T

i d

Temperature oc

rrT T v T T

50 50 60 70 80 9 100
Weight Percent Zinc n

Figure (11-2): Diagramme de phase de l'alliage binaire Al-Zn [41].
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11-5- Précipitation dans les alliages Al-Zn-Mg

11-5-1- Effet de I'addition de magnésium

Le zinc est trés peu utilisé a cause de ses médiocres capacités en fonderie et ses faibles
proprietés mécaniques, il se trouve sous forme ternaire de Al-Zn-Mg, ce qui donne un alliage
a durcissement structural avec des précipités MgZn,, atténue le gazage de I'alliage, améliore
la coulabilité (faiblement), diminue lallongement [42].

Le magnésium a pou effet de ralentir tres sensiblement la vitesse de la précipitation
apres la trempe sans modifier la séquence de pré-précipitation dans les alliages binaires Al-
Zn. Il a une forte interaction avec les lacunes. Ainsi la plupart des lacunes sont retenues par
les atomes de Mg, donc la diffusion des atomes de Zinc est liee a la mobilité des couples

lacunes-Mg.

11-5-2- Diagramme de phase du systeme Al-Zn-Mg

La solubilité du zinc (~2 %eat.) et du magnésium (~1,5 %at.) n’est pas négligeable
comme le montre la coupe isotherme a 25°C du diagramme ternaire Al-Zn-Mg de la Figure
(11-3) [43,44].

L'isotherme du diagramme ternaire AI-Mg-Zna 335°C représenté sur la figure (I1- 4) a
été proposé par Willey [45]. En général, les phases d'équilibre du systéme Al-Zn-Mg ne sont
pas bien établies pour toute les compositions.

Pour faciliter la lecture des différentes phases dans le diagramme, les symbols
représentants chaque phase sont résumés dans le tableau 11-1 [43] . A l'exception de la phase
MgZn,, toute les phases intermétalliques secondaires sont supposees avoir une solubilité

ternaire.

La composition étudiée dans le cadre de ce mémoire Al-5%2Zn-5%Mg est représentée sur les
deux figures (11-3 et 11-4).
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Tableau II-1: Nomenclature des phases dans le systeme Al-Zn-Mg [43]

Symboles Phases

FCC (Al

HCP (Mqg), (Zn)

B AlgMgs

Y Al2Mgr7

p AlseMgss

\Y% AhosMgos
c (Al,Zn),Mg
T (A|,Zn)49|\/|g32
¢ AIZMg5Zn2
Mg7Zn3 |\/|g7Zn3
MgZn MgZn
M922n11 MgZanl

Figure 11-3- Diagramme ternaire Al-Mg-Zn a 25°C [43,44].

17



Chapitre 11 Précipitation dans les alliages Al-Zn et Al-Zn-Mg

Figure 11-4- Diagramme ternaire Al-Mg-Zn a 335°C [45].
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I11-1-Introduction

Afin de caractériser les difféerents matériaux présentés dans cette étude, plusieurs
techniques de caractérisations ont été nécessaires.

Dans un premier lieu, nous présentons la composition chimique des alliages étudiés, le
principe de la fusion haute fréquence sous induction magnétique puis, nous présentons les
différentes étapes de I’élaboration des alliages.

Les techniques de caractérisation des rayons X, de microscopie optique, calorimétrie

différentielle a balayage (DSC) sont également presentées dans ce chapitre. La duretée a
également été mesurée.

I11-2- Présentation des échantillons
I11-2-1- Composition chimique des échantillons
Cette étude est portée sur deux alliages de la série 7000. Les compositions chimiques

(en pourcentages massiques et atomiques) des deux alliages binaire Al-Zn et ternaire Al-Zn-

Mg sont décrites dans le tableau I11-1.

Tableau I11-1 : Compositions chimiques des alliages binaire Al-Zn

et ternaire Al-Zn-Mg (en pourcentages massiques et atomiques).

Alliage Composition en pourcentages Compositionen
massiques (wt.%) pourcentages atomiques
(at.%)
Al-Zn Al-5%2Zn Al-2.1%Zn
AlZn-Mg Al5%Zn-5%Mg Al2.1%Zn-5.7%Mg
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La masse de chaque alliage a élaborer a été fixée pour 1 g de mélange homogene de
poudres. L’ Aluminium avec une pureté de 99% et le Zinc ainsi que le Magnésium avec une
pureté de 99.99% en poudre ont été pesées avec une grande précision (10°%) a laide d’une
balance électronique tres sensible (KERN EW/EG-N).

Le mélange est compacté a froid sous forme de pastilles de formes cylindriques de diametre

de 1.6cmet de hauteur 4mm (Figure 111-1).

Figure I11-1: Pastille du mélange des trois poudres Al, Zn et Mg

111-2-2- Elaboration par fusion haute fréquence sous induction magnétique

L’induction électromagnétique est une technique de chauffage pour les matériaux
conducteurs (métaux), frequemment utilisée par de nombreux procédés thermiques tels que la
chauffage ou la fusion des métaux.

Cette technique, particuliecrement, a pour but de générer la chaleur directement a I’ intérieur du
matériau a chauffer. Elle présente de nombreux atouts par rapport aux autres méthodes de
chauffage classique, notamment la réduction du temps de chauffage avec des rendements

élevées, ou encore la possibilité de chauffer de facon trés locale.
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111-2-2-1- Le four a induction: Appareillage et principe

La fusion est réalisee dans un four & induction & haute fréquence (désigné
ultérieurement par "four ou fusion HF") Lin therme 600. Celui-ci est alimenté par un
générateur (source de puissance) haute ficquence de 300 kHz et d’une puissance de 6 kW.
L'alliage est mis dans un creuset réfractaire, de dimensions 16mm de diamétre et de hauteur
3cmpuis placée au fond d’un tube en quartz vertical de diamétre intérieure 22 mm relié & une
pompe a palettes de pression 10 torr par un tube en caoutchouc hermétique, qui permet de
faire un dégazage continu. Le tube en quartz est placé dans I'inducteur, refroidi par une

circulation d'eau (figure 111-2).

Figure 111-2: Inducteur et échantillon & I'intérieur d'un tube.

1. Inducteur en cuivre. 3. Creuset.

2. Tube en quartz. 4. Pastille (alliage a fusionner).
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On monte rapidement en chauffage jusqu’a la fusion complete de I’alliage ; L'alliage
se fige instantanément dés [linterruption du passage du courant dans les spires. Le
refroidissement, et donc la solidification, sont dans ce cas tres rapides. L'échantillon obtenu
est de forme quasi-cylindrique, d'environ 1 cm de diamétre (figures 111-3 et 111-4).

\ ' Source de puissance

Systeme de refroidisse ment

g
L

N
i ﬂ

FZEERANDS

Figure 111-3: Principaux constituants du générateur haute fréquence (HF).
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Figure 111-4: Alliage Al-Zn-Mg a I'état brut apres élaboration

I11-3- Techniques de caractérisations

I11-3- 1- Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)

La calorimétrie a balayage différentielle (DSC en anglais abréviation de Differential
Scanning Calorimetry) est une technique d’analyse thermique utilisée pour étudier le
comportement thermique d’un matériau et pour détermine la variation du flux de chaleur
perdu ou donné par 1’échantillon par suivi de la température sous atmosphere contr6lé. (Elle
mesure les différences des échanges de chaleur entre un échantillon a analyser et une
référence). Elle permet de déterminer la température a laquelle se produit la transformation et

d’en quantifier la chaleur dégagée ou absorbée.

Les analyses DSC sont relativement rapides, peu couteuses et demandent une trés petite quantité

de masse.

I11-3-1-1 Principe de fonctionne ment de la DSC

Le principe est simple, ’appareil renferme deux creusets, I'un comme référence et
l’autre contient ’échantillon a analyser. Ces creusets sont posés sur des thermocouples et
constitue la partie essentielle de I'appareillage, la t€te de mesure, qui est entourée d’une
enceinte dans laquelle la température, la plus homogéne possible, peut varier de facon

programmée (constante, croissante, décroissante voire méme en cyclage).
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Les thermocouples permettent d’enregistrer les températures de I'’échantillon et de la
référence (ou leur différence) en fonction du temps ou de la température du four. L’ensemble
du montage doit étre parfaitement symétrique pour que I’échantillon et la référence regoivent

la méme quantité d’énergie thermique.

Ainsi, ce que nous mesurons en DSC est la quantité de chaleur supplémentaire a fournir au

creuset de référence, pour atteindre la méme que le creuset contenant I’échantillon.

Cette analyse se fait sous atmosphere inerte pour éviter les réactions de 1’échantillon avec

I’oxygene de Iair.

Bloc Creuset de référence Creuset de mesure
thermostatique —Lr J.-
Tt Echantillon
Matériau /-/
——

de référence |

(00000000 | | fO0000000)

T *

~ 7

Résistances chauffantes

Figure I11-5 : Principe d 'un appareil DSC .

En DSC, nous mesurons le flux thermique pour maintenir la température de I'échantillon et
celle de la référence identiques. Cette analyse se fait souvent en présence d’un gaz inerte

(azote ou argon) pour éviter une réaction de I’échantillon avec I'air de la chambre.

Le résultat d’une DSC est présenté sous la forme d’un graphique montrant le flux de chaleur
en fonction de la température (ou du temps). Comme I’échantillon subit des changements de
phase a mesure qu'on le chauffe, la quantit¢ de chaleur nécessaire pour maintenir la

température de I’échantillon égale a celle de la référence variera en fonction de la
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température. On distingue deux types de changements de phase, soit les processus
exothermiques (ou I’échantillon libére de la chaleur) et les processus endothermiques (ou
I’échantillon absorbe de la chaleur). Par exemple, lors d’un processus exothermique comme la
cristallisation, moins de chaleur est nécessaire pour accroitre la température de I’échantillon
car ce dernier libére de la chaleur. A T'opposé, un échantillon subissant une transition
endothermique, comme le passage de la phase solide a la phase liquide, aura besoin de plus de
chaleur pour maintenir la méme température que la référence, car il absorbe de 1’énergie dans

Ce cas.

111-3-1-2 Appareillage et mesure

Le calorimétre différentiel a balayage utilisé est de type Setaram LabSys evo (figure
I11-6), dispose d'une gamme de température de lambiante a 1600°C. La vitesse de balayage de

température programmable est de 0,01 a 100°C/min.

L'analyse de la DSC a été realisée sur des alliages bruts de fusion dans des creusets d’alumine
et sous un gaz d'argon pour éviter toute réaction de I'échantillon avec l'air de la chambre. La
vitesse de chauffage est égale a 10°C/min, sur une gamme de températures allant de
lambiante a 800°C.

On peut obtenir des informations supplémentaires en réalisant plusieurs cycles de mesures.
Dans notre étude, nous avons réalisé un programme de températures composé de deux cycles
chauffe-refroidissement. La vitesse de refroidissement est égale & 10°C/min, sur une gamme

de températures de 800°C a I'ambiante.
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Figure 111-6: Dispositif expérimental utilisé pour les mesures de la DSC

1. DSC de type Setaram LabSys evo.
2. Refroidisseur.
3. Micro-ordinateur.

4. Manométre.
5. Bouteille de gaz
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6. Canne.

7. Creuset de référence.

8. Creuset d'échantillon.

9. DSC en position ouverte.
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111-3-2-Diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X est une caractérisation complémentaire a lanalyse calorimétrique
(DSC). Cette technique est principalement utilisée pour identifier les phases cristallines

présentes dans un matériau et d’étudier les phénomenes de précipitation.

I11-3-2-1- Principe

Cette technique d’analyse repose sur [Iinteraction ¢lastique d’un faisceau

monochromatique de photons X avec la matiére cristallisée. La diffraction résultante aboutit a
I’obtention d’un diffractogramme et permet la détermination des distances réticulaires des
plans de diffraction.
Quand la différence de marche entre les rayons incidents et les rayons diffractés par les plans
atomiques est égale a un nombre entier de fois la longueur d’onde, il y a interférence
constructive. Soit 20 I’angle entre la direction des rayons incidents et celle des rayons
diffractés, il y a donc interference constructive quand la loi de Bragg est satisfaite :

2drki SINO =N A e Eq. I11-1

Ou: n:ordre de la diffraction.

dnki : distance réticulaire.
0 : ’angle d’incidence des rayons X.

A : la longueur d’onde des photons diffusés.

Lorsque l'angle d'incidence correspond a un angle de Bragg pour la longueur d'onde
fixée, on enregistre un pic de diffraction dont on mesure l'intensité. La méthode des poudres
fournit une liste des couples (6, I) et, la longueur d'onde étant connue, on peut convertir

directement l'angle 6 en distance interréticulaire:
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Figure 111-7 : Schéma de principe de la diffraction des rayons X

111-3-2-2- Mesure et appareillage

Les diffractogrammes des échantillons massifs ont été enregistrés sur un
diffractometre de rayons X type PANALYTICAL Empyrean (Figure 111-8), muni d'un
anticathode de Co (A = 1,78901A). Les enregistrements ont été effectués dans les conditions

suivantes : balayage compris entre 20° et 100° en 26, par pas de 0.0130° .

Les pics de diffraction ont été indexé en utilisant le logiciel "High Score Plus" en lui
indiquant les éléments ou les renseignements structuraux déja connus et faire une
comparaison avec les valeurs théoriques répertoriées dans la base de données informatisées
J.C.P.D.S (Joint Commitee for Diffraction Standards).
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Figure 111-8: diffractometre de type PANALYTICAL Empyrean

111-3-2-3- Détermination des paramétres de maille

La relation qui relie les distances interréticulaires des plans (hkl) aux paramétres

cristallographiques est:

Dans le cas d'un systeme cubique:

— a - -
nit = s ovoveeeeeeeenn Eq-111-2

Cette équation nous permet de calculer le paramétre de maille "a" expérimentale et de faire

une comparaison avec la valeur théorique répertoriée dans la base de données ASTM.
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111-3-3- Microscope optique

La microscopie optique sert a déterminer ou a observer la microstructure de
Iéchantillon (taille des grains, forme des grains ainsi que celles des précipités,...etc.), ainsi
que les évolutions microstructurales des alliages ayant subi des traitements thermiques
(isothermes et anisothermes). La structure peut étre modifiée par tous les traitements
mécaniques, thermigues et chimiques que subit le métal indépendamment des transformations

physico-chimiques qui peuvent résulter de ces traitements [2].

111-3-3-1- Préparation métallographique

Afin d’observer le microscope optique, nous avons préparé¢ les échantillons selon les

méthodes suivantes :

e Enrobage

Les échantillons sont enrobés de résine pour faciliter leurs manipulations et obtenir une bonne
préparation. Nous avons utilisé un enrobage a froid avec deux types de résines: époxydes et
acryliques. Chacun est constitué de deux composantes qui sont des résines et des durcisseurs
(figure 111-9).

Figure 111-9: Echantillon brut enrobé
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e Polissage

Le polissage consiste a rendre la surface plane et brillante de facon a ce qu'elle ne présente
aucune rayure susceptible de géner I'examen ultérieur. Les alliages ont subi successivement

un polissage mécanique par papier abrasifs en carbure de silicium allant de 300 jusqu’a 1400.

e Attaque chimique

L'attaque chimique a pour but de révéler la structure, notamment les joints de grains, les
phases, les impuretés, etc. La méthode consiste a tremper la face a attaquer dans le réactif
choisi pendant 15 a 20 secondes. L'attaque a lieu a la température ambiante. Le réactif utilisé

est du type Killer, dont la composition chimique est :
- Eau distillée (H20) : 74 ml

- acide fluorhydrique (HF) : 5 ml

- acide chlorhydrique (HCL) : 9 mi

- acide nitrique (NHO3): 22 mi

Aprés lattaque chimique, les matériaux sont lavés a I'eau puis séchés et sont préts a étre

obserwvés.

111-3-3-2- Description du microscope optique

Nous avons utilisé deux types de microscopes:

e microscope Olympus doté a une caméra intégré de type Color View commandée par

unordinateur. Les grossissements peuvent atteindre 1250 fois.
e microscope NIKON ECLYPSE LV 100 WD, avec des grossissements pouvant atteindre

1200, équipé d’une camera vidéo de type LEICA et piloté par ordinateur (figure II1-
10).
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Figure 111-10: Microscope optique de type NIKON ECLYPSE LV 100 WD

piloté par ordinateur.

111-3-4- Microdureté vickers

Pour mesurer la microdureté de nos alliages, nous avons choisi la Microdureté
Vickers. L'essai consiste a imprimer dans le métal testé, un pénétrateur en diamant de forme
géométrique pyramidal a base carrée, d’angle au sommet entre deux faces opposées de 136°,
sous I'action d’une force connue (figure I11-11). On mesure la diagonale de I’empreinte
carrée laissée comme trace par le pénétrateur, la figure 111-12 montre I'empreinte de 1’image

apres retrait de pénétrateur Vickers. La dureté Vickers Hv est définie par I’expression:

F est la charge appliquée au pénétrateur,

d (mm) est la diagonale moyenne de l'empreinte
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Figure I11-11: Principe de dureté Vickers.

Les échantillons destinés pour les mesures de microdureté sont préparés auparavant
par polissage mécanique et attaque chimique par le réactif Keller. Les mesures consistent en 4
ou 5 tests sur des endroits différents de la surface de I’échantillon, la durée d’application est
de l'ordre de 10 secondes sous une charge fixe de 200 g, ensuite la valeur moyenne des
mesures représentera la valeur de microdureté Vickers du matériau testé. Le microdurometre

que nous avons utilisé est de type INNOVATEST (figure I11-13).

Figure I11-12: Empreinte laissée par [’indenteur

lors des essais de microdureté Vickers
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Figure 111-13: Microdurometre de type INNOVATEST.
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Chapitre 1V Résultats et discussions
IV-1- Observation par microscopie optique

IV-1-1- Alliage binaire Al-5%2Zn

La figure (IV-1) représente la microstructure de l’alliage binaire Al-5%Zn brut de
fusion. La structure est dendritique colonnaire ramifiée en branches secondaires.

D'autres observations a forts grossissements (figures (I\V-2 (a,b) )) montrent clairement les
branches secondaires et tertiaires des dendrites. L'espacement entre les bras primaires (Ap),

secondaires (L) et tertiaires (A1) sont respectivement: 24 um, 21,6 umet 23,1 um.

Figures IV-1 : Micrographie optique de ['alliage AI-5%Zn brut de fusion

a faible grossissement montrant une structure dendritique colonnaire.
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Figures IV-2 (a,b) : Micrographies optique de l'alliage AI-5%Zn brut de fusion a différentes

échelles d’observation montrant les bras primaires, Secondaires et tertiaires.
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La figure (IV-3) a plus fort grossissement (X500) montre clairement la présence d'une
phase eutectique de forme lamellaire, I’espacement A entre les lamelles est de I’ordre de 1 um.
Cependant, les alliages Al-Zn forment une solution solide avec 5%Zn et leutectique ne se
forme que pour des compositions élevées en zinc.

En revanche, cet eutectique a été également observé dans lalliage binaire Al-10%Zn élaboré
par fusion haute fréquence sous induction. Il est formé par la phase a-Al et la phase AlzFe
[46]. La présence de l'impureté du fer dans laluminium a conduit a la formation du composé
AbkFe [47]. Le fer et le silicium peuvent étre présents dans les alliages d'aluminium sans qu’ils

aient été ajoutés volontairement et forment des phases intermétalliques [48] .

Eutectique

i\

Phase a.-Al

Figure IV-3 : Micrographie optique de l'alliage Al-5%Zn avec zoom sur la phase eutectique,

" A" est I'espacement entre deux lamelles d'eutectique.
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IV-1-2- Effet de I'addition de Mg sur la microstructure de I'alliage binaire Al-5%Zn

L'addition de 5% en Mg a lalliage binaire Al-5%2Zn, donne une structure dendritique
colonnaire ramifiée en branches secondaires et tertiaires (figure 1\VV-4). Si l'on compare cette
micrographie avec celle observée dans l'alliage binaire Al-5%2Zn, on ne trouve pas une
différence, seulement, les bras primaires de dendrites sont un peu espacés dans le cas de
lalliage ternaire. Ceci peut étre attribué a la présence d'une précipitation dans les joints de

grains formée par la présence de magnésium.

Figure IV- 4: Micrographie optique montrant la microstructure
de l'alliage ternaire Al-5%2Zn-5%Mg.

A d'autres échelles de grossissement (GX150), et comme le montre la figure 1V-5, les bras
primaires de dendrites apparaissent bien développées en branches secondaires et tertiaires.

Les mesures de ces derniérs, donnent les valeurs successives suivantes: 25,37 um, 23,46 um

et 15,18 um. On remarque que l'espacement entre les branches primaires est 1égerement plus
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élevé que celui calculé dans lalliage binaire, ceci confirme la présence d'une précipitation

dans I'espacement interdendritique.

Figure IV-5 : Micrographie optique de [’alliage Al-5%2Zn-5%Mg brut de fusion

montrant les bras primaires, secondaires et tertiaires.

Il a eté observé que l'addition de 3,1%wt.Mg a lalliage binaire Al-5.3%wt.Zn provoque la
précipitation dans les joints de grains de deux phases: T-ALMgsZn; et MgZn,. Lorsque la

teneur en Mg augmente & 20%wt., la fraction volumique de ces précipités augmente [49].

D'autres travaux de recherche [50,51,52,53] ont confirmé la présence d'une microstructure a
l'état brut des alliages ternaires Al-Zn-Mg, constituée d'une solution solide a-Al avec une

précipitation d'une phase T-AbMgsZns formee par la présence de trois éléments (Al, Zn, Mg)
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et, d'un eutectique constitué de deux phases a et T-ALbMgsZn; permettant la ségrégation (o +

T-ALMgsZns) aux joints de grains.

Si on compare la microstructure de notre alliage Al-5%Zn-5%Mg avec celles
observes dans les deux alliages de la littérature [49] (figures V-6 (a,b,c,d)), ontrouve que les
morphologies changent d'une composition a une autre. L'alliage AF5.3%wt.Zn-3.1%wt.Mg
présente une structure dendritique avec présence d'un eutectique, formé le long des joints de
grains de la phase a.-Alainsique de la phase T-ALMgsZns [49]. D'autre part, de précipités de
3 um de longueur ont été également observes dans le méme alliage aprés un vieillissement.
Les dendrites observées dans le cas de notre alliage, sont colonnaires bien développées en
branches secondaires et tertiaires avec présence d'une précipitation de forme sphérique et de

longueur 2 um.

Les deux figures 1V-6-(b et d) montrent clairement ces précipités. Ces deniers sont observés a
I'éta brut de fusion sans aucun traitement thermique. 1l est possible que cet alliage a subit un
vieillissement naturel a la température ambiante et on rapelle que notre alliage a été élaboré
par une solidification rapide, ce qui peut provoqué un état hors équilibre. Lorsque la
composition de Mg augmente a 20%wt., la microstructure obtenue est dendritique équiaxe
avec unespacement de bras dendritique de 20 a 30 um. On peut conclure que la morphologie

change lorsque la teneur en Mg augmente.
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Figure IV-6: Micrographies optiques montrant la microstructure des alliages a ) Al-5.3%Zn
3.1%Mg [49], b et d) Al-5%Zn-5%Mg [présent travail], c) Al-5.3%wt.Zn-20%wt.Mg [49].

IVV-2- Diffraction des rayons X (DRX)
IV-2-1- Alliage binaire Al-5%2Zn
Le diffractogramme des rayons X de lalliage binaire Al-5%Zn est représenté dans la figure

Figure 1V-7. Nous avons utulisé le high score plus pour l'identification des phases présentes.

La DRX montre que I alliage est composé d'une solution solide a-Al (solution solide de zinc
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dans laluminium). Cependant, la DRX ne révele pas la présence du composé AkFe observée

par microscopie optique. Cela signifie que sa fraction volumique est inférieure a 1%.
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Figure IV-7: Diagramme de diffraction des rayons X
de l'alliage binaire Al-5%Zn

Le tableau IV-1 rassemble les lignes de pics, les positions angulaires 20nx des phases
diffractées et identifiées ainsi que la distance interréticulaire entre deux plans

cristallographiques de la famille (hkl).

A partir de la mesure des distances interréticulaires dy et dans le cas d'un systéme cubique:

a

dnel = Frmere V-1

Nous avons calculé le paramétre cristallin de la phase a-Al :

a=0,404 nm
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Le parameétre cristallin de l'aluminium pur a 25°C est de 4,405 nm [7,8].

Aa=0,405 - 0,404 = 0,001 nm

a=0,404 + 0,001 nm.

Tableau IV-1: Tableau d'indexation des principales raies de diffraction X observées dans

l'alliage binaire Al-5%Zn.

Ligne | Intensité Phase 20° 20° Plan d[A°] d[A°]
de pic | relative | identifiée | mesurés | calculés | (hkl) | mesurées | calculées
1 14,94 o-Al 45,01574 | 44987 | (111) 2,3366 2,3381
2 33,53 a-Al 52,4938 | 52,433 | (200) 2,0226 2,0248
3 47,93 a-Al 77,4806 | 77,328 | (220) | 1,42940 | 1,4317
4 100 a-Al 94,3520 | 94,207 | (311) 1,2195 1,2210

IV-2-2- Alliage ternaire Al-5%2Zn-5%Mg

La figure 1V-8 montre le diffractogramme de lalliage ternaire Al-5%Zn-5%Mg a l'état brut.
L'alliage est composé d'une solution solide a-Al et de précipités Mgs2(Al,Zn)sg [54] appelées
aussi précipités T-ALMgsZnz de structure cubique centré [55]. Le diffractogramme montre
quelques reflexions de la phase T-AbMgsZn; a faibles intensités. Ces réflexions sont bien
visibles sur la figure 1V-9.

Nos résultats sont en accord avec ceux obtenus dans les alliages ternaires a faible teneurs en
magnésium (Al-5,31%2Zn-(5,49- 7,33)%Mg) [54].
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Figure IV-8: Spectre de diffraction de I’alliage ternaire
Al-5%2Zn-5%Mg brut de fusion.
*(T-Mg_(A,Zn), )
TU-\ 10000
2
o
s
.‘:é'
©
N
B
3
E * L 4 .
0 T T T T T T T 1
36 38 40 42 44 46 48 50
20 (deg)

Figure 1V-9: Raies de diffraction des rayons X

de la phase Mgs2(Al,Zn)4g.
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On peut conclure que lorsqu'on place la composition de notre alliage Al-5%2Zn-5%Mg sur le
diagramme de phase ternaire Al-Zn-Mg (figure 1V-10), on trouve qu'elle correspond a la

phase o.-Al (mentionnée (Al) sur le diagramme) ainsique la phase T qui est Mg,, (Al Zn), .

Ceci confirme que les phases présentes dans notre alliage sont en bon accord avec le
diagramme de phase [43,44].

wHi+T

[ A . A =
H '8 3p 1@ 3p 3% 40 4% 40 =5 B0 E2 70 TA AL B8 B} BE | 10D
Al ﬁ

at® wg ¥ I:M_I_ﬂluq

Figure 1V-10- Diagramme ternaire Al-Mg-Zn a 25°C [43,44].

Le paramétre de maille de la phase a-Al déterminé a partir des mesures des distances
interréticulaires des raies disponibles est 0,404 + 0,0005 nm (Tableau I'V-2).
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Tableau IV-2: Tableau d'indexation des raies de diffraction x correspondant a l'alliage
Al-5%Zn-5%Mg

Ligne | Intensité | Phase identifiée 20° 20° Plan d [A°] d[A°]
de pic | relative mesurés | calculés | (hkl) | mesurées | calculées
1 0,74 Mg,,(ALZn),, | 40,53 | 40,29 | (521) 2,58 2,597
2 0,69 Mg, (AlZn),, | 4311 | 43012 | (530) 2,43 2,44
3 100 Al 44,96 44.99 (111) 2,34 2.338
4 0,59 Mg,,(AlZn),, | 4711 | 46,895 | (620) 2,23 2,248
5 6,69 Al 5253 | 52432 | (200) | 2,025 2,025
6 9,48 Al 77,28 77.326 | (220) 1,4325 1.431
7 23,95 Al 94,15 | 94.205 311) 1,2215 1.221
8 3,95 Al 99,74 | 99,84 | (222 1,16 1,16

IV-3- Calorimétrique differentielle a balayage (DSC)

IV-3-1- Alliage temaire Al-5%2Zn-5%Mg

La figure 1V-11 présente la courbe calorimétrique différentielle a balayage des deux cycles

"chauffage-refroidissement” avec une vitesse de 10°C/min, de lalliage ternaire Al-5%Zn-

5%Mg brut de fusion. L'analyse de chaque cycle est représentée dans les deux courbes de
DSC (figures V- 12 et I\V-13).
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Figure IV-11-: Courbe de DSC des deux cycles chauffage-refroidissement
de l'alliage ternaire AI-5%Zn-5%Mg.

La variation de la courbe de la DSC en chauffage (figure 1V-12) de I'alliage ternaire Al
5%Zn-5%Mg brut de fusion en fonction de la température est représentée sur la figure 1V-12.
On observe un pic endothermique correspond a la fusion de la phase a-Al qui débute a
584,12°C et s'étend a 662,14°C. Le sommet du pic est a 647,52°C.

La courbe de DSC au cours du refroidissement du méme alliage, présente un pic
exothermique dans I’intervalle de température [650,71°C - 589,27°C], correspondant a la
cristallisation (solidification) de la phase a-Al. Le sommet du pic est & 629,27°C (figure 1V-
13).
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Figure IV-12: Courbe de DSC obtenue au cours du chauffage
de l'alliage ternaire AI-5%Zn-5%Mg.
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Figure IV-13: Courbe de DSC obtenu au cours du refroidissement
de l'alliage A1-5%Zn-5%Mg.

IVV-4- Microdureté Vickers

La figure (IV-14) montre les variations des mesures de la microdureté Vickers (HV) en
fonction de la teneur en zinc dans les deux alliages binaire Al5%Zn et ternaire AF5%Zn-
5%Mg. Nous avons comparé nos résultats avec d'autres alliages élaborés par la méme

méthode de fusion "HF".

La microdureté de I’aluminium pur élaboré par fusion haute fréquence a I’état brut est de 20
Hv [56]. Elle atteint 28 Hv pour une composition de 4% en zinc [57], puis elle passe a 32.5
Hv a 5%2Zn. Dans le cas de l'alliage binaire Al-4%Mg [58], la microdureté est de 51 Hv. Cette
valeur comparée avec celle de I'alliage binaire Al-5%2Zn, est élevée. Ceciestdl a la présence
des deux phases B-AkMg, et y-Ah2Mgi7 qui sont plus dure que la solution solide a-Al
L'addition de 5%Mg a l'alliage binaire Al-5%2Znaugmente brusquement la dureté a 115.1 Hv.
Cette augmentation est dG essentiellement a la précipitation de la phase T (Mgs2(Al,Zn)s9) qui

est une phase durcissante.
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Chapitre IV

Microdureté Vickers Hv

Résultats et discussions

140 - m  Al-Zn [38,A,present work]
| ® Al-4%Mg [B]
120 A Al-Zn-Mg [Present work]
A
100
80
60
)
40
u
u
20 [ ]
0 T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5

Teneur en Zn (% poids)

Figure 1V-14: Variation de la microdureté en fonction

de la composition en Zinc
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Conclusion générale

Conclusion générale

Deux alliages binaire et ternaire Al-5%2Zn et Al-5%Zn-5%Mg ont été élaborés par
fusion haute fréquence sous induction et caractérisé par microscopie optique, diffraction des

rayons X et par analyse thermique différentielle a balayage (DSC).

La microstructure de I’alliage binaire Al-5%Zn brut, est dendritique colonnaire ramifiée en
branches secondaires. L'addition de 5% en Mg a l'alliage binaire Al-5%Zn révele la méme
structure, seulement, les bras primaires de dendrites sont un peu espacés dans le cas de

lalliage ternaire.

La caractérisation par les rayons X diffraction des rayons X de l'alliage ternaire a révélé la
présence d'une précipitation T-AbMgsZn; appelée aussi Mgs2(Al,Zn)49. Les phases presentes
dans nos deux alliages sont en bon accord avec le diagramme de phase. L'analyse thermique
par DSC, nous a informé seulement sur les températures de fusion et de cristallisation de la

phase o.-Al de l'alliage ternaire.

Les mesures de la microdureté Vickers (HV) en fonction de la teneur en zinc dans les deux
alliages binaire Al-5%Zn et ternaire AI5%Zn-5%Mg ont été étudiées et comparées avec
d'autres compositions et d'autres alliages. La microdureté de lalliage Al-4%Mg est plus
élevée que celle de lalliage binaire A5 %Zn mais moins élevé que celle obtenue dans

lalliage ternaire.
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