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Résumé

Résumé

Deux alliages binaire et ternaire, Al-30%Zn et Al-30%Zn-5%Mg, ont été synthétisés par

fusion haute fréquence (HF) sous induction électromagnétique.

L'analyse thermique par calorimétrie différentielle a balayage (DSC) a permis de donner des
informations sur les transformations de phase ainsi que sur leurs températures de fusion et de
cristallisation. La caractérisation par diffraction des rayons X a confirmé les résultats obtenus
par DSC. Le paramétre cristallin de la phase a-Al a ét¢ mesuré dans les deux alliages.
L'observation par microscopie optique a montré que la microstructure des deux alliages est

dendritique, ramifiée en branche secondaires.

L'eutectique, formé de la phase a.-(Al) et du composé (Al,Zn)sFe observé dans l'alliage Al-
30%2Zn est d0 a la présence des impuretés. Les précipités formés dans l'alliage ternaire Al-
30%2Zn-5%Mg sont dus a la présence de magnésium. La microdureté la plus élevée a été
obtenue dans 1’alliage Al-30%2Zn-5%Mg.

Mots clés: Al-Zn, Al-Zn-Mg, Fusion HF, solidification, Dendrites, DSC, DRX.
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Introduction générale

Introduction générale

L'aluminium a I'état pur présente de faibles caractéristiques mécaniques rendant impossible
son utilisation dans la construction de structures mécaniques. Cependant, lajout d'éléments
d'addition provoque la précipitation de certaines phases dans la matrice d'aluminium; l'alliage
est alors généralement plus résistant que I'aluminium pur. 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 Al-Zn-Mg, ce quidonne un alliage a durcissement structural.

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 I’étude thermique des deux alliages Al-30%Zn et Al-30%Zn-
5%Mg ainsi que leurs propriétés structurales. Pour cela, nous avons utilisé plusieurs
techniques de caractérisations telles que l'analyse calorimétrique a balayage, la diffraction des

rayons X, la microscope optique et la microdureté.

Ce mémoire est organisé en trois chapitres:
Le premier chapitre présente une synthése bibliographique permettant de faire un état

des connaissances concernant les différents points abordés dans ce travail. Nous avons
presenté les alliages d'aluminium, plus particulierement les alliages binaires Al-Zn et les
alliages ternaires Al-Zn-Mg ainsi que leurs diagrammes de phase. Un apercu sur la structure
dendritique a été également présenté.

Dans le chapitre Il, nous avons présenté le principe de la fusion HF ayant conduit a
I'élaboration de nos alliages. Le choix de [lalliage étudié dans ce travail est également
présenté ainsi que les différentes techniques de caractérisations employées dans cette étude.
Le troisieme chapitre a pour but de présenter et d'interpréter les résultats obtenus qui sont
composes de deux parties:

- analyse thermique et caractérisation microstructurale,

- propriéteés structurales. Nous terminons notre travail par une conclusion générale.
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I-1-L’aluminium et ses alliages

I-1-1- Géneéralités
L'aluminium (Al) est un métal blanc argenté d'un numéro atomique 13 et d'un poids
atomique de 26,9815 g/ mol. Il1a une structure cristalline cubique a faces centrées sur toute la
plage de température jusqu'au point de fusion. La distance la plus proche entre deux atomes
dans la structure en aluminium est de 2,863A a température ambiante [1].
Les principaux atouts de I’aluminium sont [2, 3, 4] :
— Son paramétre de maille a 25°C :0.405nm et a 400°C: 0.40952nm,
— Son point de fusion : 660°C,
—> Sa légereté (le plus léger des matériaux usuels: pay = 2,7g.cm®),
— Sa conductivité thermique (environ 60% de celle du cuivre, le plus performant),
— Sa conductivité électrique (environ les deux tiers de celle du cuivre),
— Sa facilité de mise en ceuvre,
— Son recyclage (entre 65% et 85% de l'aluminium est recyclée),
—Sa bonne résistance & la corrosion et loxydation grace a la formation naturelle d'une

couche d'oxyde (ALO3).

I-1-2- Classification des alliages d’Al

L’aluminium pur ayant de mauvaises caractéristiques mécaniques, il est presque
toujours employé avec des éléments d’addition pour améliorer ses propriétés mécaniques
[5,6].

Les ¢léments d’addition dans les alliages d’aluminium peuvent étre soit en solution,
soit sous forme de précipités [7].

La différence entre les alliages est essentiellement liée a I’élément d’addition
principal. L’addition d’é¢léments secondaires comme le fer, le zirconium, le vanadium, le
bismuth, le nickel et le titane [8] peuvent engendrer la formation d'intermétalliques [9,10]. Ils
peuvent également augmenter les propriétés mécaniques et/ou de résistance a la corrosion [8].
Les éléments comme le titane et le zirconium sont utilisés en trés petite quantité et contribuent

significativement a la reduction de la taille des grains [11].
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Nous désignerons les alliages d’aluminium suivant les normes de I’aluminium Association
des états unis. Ces normes affectent a chaque type d’alliage un nombre de quatre chiffres qui
permet de les classer en séries (tableau I-1).

Parmi ces huit classes, une autre distinction peut étre faite entre les alliages a base
d'aluminium [12,13] voir (tableau I-2):

o Lesalliages traitables thermiquement ou alliages & durcissement structural.

e Lesalliages non traitables thermiquement (alliages de fonderie ou de corroyage).

La principale différence entre ces deux groupes est, entre autres, la fagon d'obtenir des
hautes valeurs de résistance mécanique et de dureté. Le premier groupe est constitué des
alliages a durcissement par écrouissage. Ce sont les familles 1000, 3000, 5000 et 8000. Les
proprietés mécaniques de ces alliages sont déterminees par le durcissement plastique qui
correspond a une modification structurale du métal (déformation plastique).

Le second groupe est constitué des alliages a durcissement structural. Ce sont les
familles 2000, 4000, 6000 et 7000. Les propriétés mécaniques de ces alliages sont
déterminées par le traitement thermique, généralement effectué a la fin de la gamme de
transformation, en trois étapes : mise en solution, trempe et revenu (ou maturation). Le
phénomene de durcissement résulte de la précipitation provoquée et contrblée de certaines
phases a I’intérieur de la matrice d’aluminium qui vont produire une augmentation des
propriétés mécaniques.

Le tableau I-3 indique les différentes températures de fusion et d'ébullition pour ces éléments
[14,15].

Tableau I-1 : Classement en séries de | aluminium Association.

Série Elé ment d’addition principale
1000 Aluminium pur > 99,00%

2000 cuivre

3000 manganése

4000 Silicium

5000 magnesium

6000 Magnésium-silicium

7000 Zinc

8000 Lithium et autres alliages d’aluminium

-4-
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Tableau I-2: Séries d'alliages d'aluminium [12,13].

Alliages traitables thermique ment

2XXX: (Al-Cu) - (Al-Cu-Mg) - (Al-Cu-Li)

6XXX: Al-Mg-Si

7XXX: (AFZn) - (AFZn-Mg) - (AFZn-Mg-Cu)

8XXX: AFLi-Cu-Mg

Alliages non traitables thermiquement

IXXX: Alpur

3XXX: Al-Mn

AXXX: ALSi

EXXX: AFMg

8XXX: (AFFe) - (AFFe-Ni)

Tableau I-3 : Températures de fusion de I'aluminium, zinc et magnésium [14,15].

Element Aluminium | Magnésium | Zinc
Température de | 660.32 650 419.527
fusion (°C)

I-1-3- Durcissement dans les alliages d’aluminium

Le durcissement des alliages d’aluminium est obtenu par lajout d’é¢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.
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I-1-3-1- 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-1-3-2- Durcissement par solution solide

Ce type de durcissement est obtenu par addition d’é¢léments d’alliage en solution, il
perturbe le réseau qui devient plus difficile a déformer. Si I'é1ément n’est pas en solution
solide, il forme aussi des perturbations dans le réseau comme les précipités qui ont le méme
effet de difficulté de déformation [16].

I-1-3-3- Durcissement par déformation plastique (écrouissage)

Le durcissement par écrouissage correspond a une modification de structure
provoquée par une déformation plastique [17]. 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 [16, 18].
I-1-3-4- 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
[19], 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 I’aéronautique [20].

I-1-4- Particules inte rmétalliques

Les particules intermétalliques apparaissent dans la microstructure des alliages 7000
suite aux interactions entre les ¢léments d’alliages et les impuretés présentes (silicium et fer)

au cours de la fusion, dans I’état liquide ou lors de la solidification [21,22]. Ces particules ne
-6-
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seront pas affectées par les différents traitements thermiques car la solubilité notamment du
fer et du silicium dans ’aluminium est faible [21,23]. Elles peuvent atteindre des tailles
importantes comprises généralement entre 1 et 20 um et leur forme est souvent irréguliére. La
distribution de ces particules dans I'alliage n’est pas homogéne puisque dépendante de la
présence d’impuretés, elles- mémes réparties de facon hétérogéne dans I’alliage. Il est possible
aussi de rencontrer des agrégats de particules intermétalliques si la quantité d’impuretés est

grande [21,24].

I-2-Les alliages binaires Al-Zn
I-2-1- Propretés du zinc pur

Le zinc est un métal blanc bleuatre et brillant, susceptible de prendre un beau
poli mais qui se ternit rapidement a lair humide. Sa densité est de 7.2 et fond vers 420°C.
Fondu, il se montre homogene. Froid, il est cassant; mais devient malléable et ductile entre
100 et 150°C. La ténacité du zinc est relativement faible, sa limite de rupture est de 190 MPa.
A l'état pur, le zinc est trés malléable. Le coefficient de poisson varie entre 0.2 et 0.3, et
le module dYoungentre 110 et 120 GPa [25].

I-2-2- Caractéristiques des alliages Al-Zn

Les alliages d'aluminium-zinc constituent une partie importante des alliages usinés et
sont aussi utilisés comme couche anticorrosion sur les toles d'acier. Ils sont aussi intéressants
d'un point de vue fondamental puisque le zinc, elément hexagonal compact (HCP), peut-étre
additionné a I'aluminium (CFC) jusqua un taux éleve de 94 wt.% en conservant la structure

cubique face centrée de ce dernier.
I-2-3- Diagramme de phases du systeme binaire Al-Zn

Le diagramme de phase Al-Zn (figure I-1) présente deux particularités :

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

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

zinc.
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Figure 1-1-Diagramme de phase Al-Zn [26].

La solubilit¢é du Zn dans la phase a-Al est trés importante a haute température et

diminue rapidement avec la chute de température.Les transformations de phases dans le

systeme Al-Zn sont représentées dans le tableau I-4 :

Tableau 1.4 : Transformations de phases dans le systeme Al-Zn [27].

Transformation Composition Température Type

de phase %pds (%at.Zn) (°C)

L ©oatp 94.0 (88.7) 381 Eutectique
a' >at+f 77.7 (59.7) 277 Etectoide
Al oa+d 61.3 (39.5) 3515 Critique

L < (Al 0 (0) 660.45 Congruent
L < P 100(100) 419.58 Congruent

I-3-Les alliages Al-Zn-Mg

I-3-1- Propretés du magnésium pur

Le magnésium est le huitiéme élément le plus abondant de la crodte terrestre et le

quatrieme élément le plus commun de la Terre (apres le fer, l'oxygéne et le silicium),

constituant 13 % de la masse de la planéte et une grande partie du manteau de la planete. C'est
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le troisieme élément le plus abondant dissous dans leau de mer, aprés le sodium et le
chlore.En mécanique, il est utilise principalement comme composant dans les alliages
d'aluminium-magnésium. Le magnésium est moins dense que laluminium et lalliage est

apprécié pour sa legérete et sa résistance plus grande (mecanique et chimique).
I-3-2- Diagramme de phases du systtme termaire Al-Zn-Mg

La solubilité¢ du zinc (~2 %at) 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
(1-2) [28,29].

L'isotherme du diagramme ternaire Al-Mg-Zn a 335°C représenté sur la Figure (I-3) a été
proposée par Willey [30]. En général, les phases d'équilibre du systeme 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 1-5[28] . A I'exception de la phase MgZn,, toute les
phases intermétalliques secondaires sont supposées avoir une solubilité ternaire.

La composition étudiée dans le cadre de ce mémoire Al-30%Zn-5%Mg est représentée sur les
deux figures (I-2 et I-3).

Tableau I-5: Nomenclature des phases dans le systeme Al-Zn-Mg [28].

Symboles Phases

FCC (AD)

HCP (Mg), (Zn)

p AlMgs
Y Al2Mg;7

P AlssMgus

v AlosMgos
c (Al Zn)Mg
T (Al,Zn)49Mgs2
) AbMgsZn,
MgrZns Mg;Zns
MgZn MgZn
Mg2Zm 1 Mg2Zn11
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Figure I-2- Diagramme ternaire Al-Mg-Zn a 25°C [28,29].

Figure I-3- Diagramme ternaire Al-Mg-Zn a 335°C [30].
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I-4-Solidification des matériaux

La solidification est définie comme étant le passage de la phase liquide a la phase
solide. Si la diffusion intervient au cours de cette transformation, celle-ci sera dite par
germination et par croissance [35,36]. Dans les alliages métalliques, le changement de phase
liquide-solide  produit des modifications importantes dans les propriétés mécaniques,
physiques et chimiques [37,38]. En effet, les caractéristiques de la microstructure sont

étroitement liées aux conditions locales de solidification.
1-4-1- Germination

La germination a une influence sur la structure finale du métal solidifié. En effet,
chaque grain grossit a partir d’un germe (particule solide) unique et le nombre de germes qui

se forment détermine la taille finale des grains.
I-4-2-Croissance des grains

Une fois le germe s’est formé, d’autres atomes vont s’additionner au cristal pour que
la croissance puisse continuer. Pendant la croissance, l'interface prend une structure

spécifique a I’échelle atomique.
1-5- Cristallisation dendritique

La cristallisation dendritique (dans le cas d’un cristal de symétrie cubique par
exemple) procéde du mécanisme suivant: croissance de branches primaires puis
secondaires et ainsi de suite (figure 1-4) [35].

Il se forme tout d’abord un germe (0) quelconque puis, a partir de ce germe, le solide se
dépose selon un systtme d’axes trirectangles. Ce sont les axes primaires de la dendrite
ensuite un syst¢éme d’axes secondaires se superpose au premier, bientdt suivie par un systéme
ternaire etc.

Au bout d'un certain temps les ramifications des dendrites voisines se rejoignent; leur
développement est alors géné par les voisins; ces axes arrétent la croissance mais le
développement d'axes supérieur se poursuit jusquau remplissage complet de I'espace

existant entre les premiers rameaux.

-11-
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2 %éscau tertiaire

Réseau secondaire

0 Réseau primaire

Figure I-4- Les trois étapes de formation d'un grain dendritique [35].
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Ce chapitre a pour objectif de présenter les matériaux étudiés, décrire leurs processus
d'élaboration ainsi que les méthodes utilisées pour leurs caractérisations.
La partie expérimentale est réalisée au sein de Laboratoire de Magnétisme et spectroscopie
des solides (LM2S), équipe: caractérisation des matériaux métalliques métastables de

l'université Badji Mokhtar Annaba.

11-1- Présentation des matériaux
11-1-1- Composition chimique des matériaux

Cette étude porte 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 I1-1.

La masse de chaque alliage a élaborer a été fixée pour 5 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 trés sensible (KERN EW/EG-N) puis compacté a froid sous forme de

pastilles de formes cylindriques de diamétre de 1.6cm et de hauteur 4mm (Figure 11-1).

Alliage Compositionen Compositionen
pourcentages massiques | pourcentages atomiques
(wt. %) (at. %)
Al-Zn Al30%Zn Al-15%Zn
Al-Zn-Mg Al-30%2Zn-5%Mg Al-14.9%2Zn-6.7%Mg

Tableau I1-1 : Composition nominale des alliages binaire Al-Zn et ternaire Al-Zn-Mg (en
pourcentages massiques et atomiques).

Figure 11-1: Pastille du mélange des trois poudres Al, Zn et Mg.
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11-1-2- Elaboration par fusion haute fréquence sous induction magnétique

L’induction électromagnétique est une technique de chauffage pour les matériaux
conducteurs d’¢lectricité (métaux), fréquemment utilisée pour de nombreux procédés
thermiques tels que la fusion ou la chauffe des métaux. Elle a pour particularité de générer la

chaleur directement a I’intérieur du matériau a chauffer.
11-1-2-1- Le four a induction: Appareillage et Méthode

La fusion est réalisée dans un four a induction a haute fréquence (désigné
ultérieurement par "“four ou fusion HF") de type Lin therm 600. Celui-ci est alimenté par un
générateur (source de puissance) haute fi¢quence de 300 kHz et d’une puissance de 6 kW.
L'alliage est mis dans un creuset réfractaire, de dimensions 16mm de diameétre et de hauteur
3cm puis placée au fond d’un tube en quartz vertical de diamétre intérieure 22mm relié a une
pompe a palettes de pression 107 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 11-2).

On monte rapidement en chauffage jusqu’a la fusion complete de I'alliage ; L'alliage se fige
instantanément deés I'interruption 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 cmde diamétre (figures I1-3 et 11-4).

Figure 11-2: Inducteur et échantillon & I'intérieur d'un tube.
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1. Inducteur en cuivre. 3. Creuset.

2. Tube en quartz. 4. Pastille (alliage a fusionner).

ZZEHIANSS

Figure 11-3:

Figure 11-4: Alliage Al-Zn-Mg a I'état brut apres élaboration.

11-2- Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)

La calorimétrie différentielle a balayage (DSC en anglais abréviation de "Differential
Scanning Calorimetry") est une technique d’analyse thermique utilisée pour la caractérisation
de changement d’état, de phase ou de structure d’un matériau. Elle représente un moyen
qualitatif et quantitatif pour la caractérisation des précipités dans les alliages. Cette technique
peut faciliter la compréhension de la thermodynamique et la cinétique de processus de
précipitation.
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Les analyses DSC sont relativement rapides, peu couteuses et demandent une tres

petite quantité d’échantillons.
11-2-1- Principe de fonctionnement de la DSC

Un creuset contient 1’échantillon a étudier, un second creuset vide sert de référence.
Ces creusets sont posés sur des thermocouples et constituent la partie essentielle de
I’appareillage, la t€te de mesure, qui est entourée d’une enceinte (figure 11-5) dans laquelle la
température, la plus homogéne possible, peut varier de facon programmée (constante,
croissante, décroissante voire méme en cyclage). Les thermocouples permettent d’enregistrer
les températures de 1’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.

®
®
Four—e

Echantillon-2
®

Figure 11-5: Schéma d ‘une téte de mesure d'une DSC flux de chaleur.

Ainsi, en DSC, nous mesurons le flux thermique (ou mesure d’enthalpie) 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 ¢viter 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¢é de chaleur nécessaire pour maintenir la
température de I’échantillon égale a celle de la référence variera en fonction de la
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
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car ce dernier libére de la chaleur. A Topposé, 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 I’énergie dans

ce cas.

11-2-2- Appareillage et mesure

Le calorimeétre différentiel a balayage utilisé est de type Setaram LabSys evo (figure

11-6), dispose d'une gamme de température de I'ambiante 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 réalisée 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 chauffe est égale a 10°C/min sur une gamme de températures allant de I'ambiante a
800°C.

L'analyse thermique par DSC a été réalisée pour révéler les phases présentes dans nos
alliages étudiés obtenus au cours de la solidification et de les comparer avec les résultats
obtenus dans la littérature.

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
chauffage-refroidissement (figure 11-7). La vitesse de refroidissement est de 10°C/min, sur

une gamme de températures de 800°C a lambiante.

Figure 11-6: Dispositif expérimental utilisé pour les mesures de la DSC.
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1. DSC de type Setaram LabSys evo. 6. Canne.

2. Refroidisseur. 7. Creuset de référence.

3. Micro-ordinateur. 8. Creuset d'échantillon.

4. Manometre. 9. DSC en position ouverte.

5. Bouteille de gaz.

Température | 800°C ‘
Flux
de chaleur
25°C
0°C > Temps

Figure I1-7: Cycles de mesure chauffe-refroidissement.

11-3- Diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X est une caractérisation complémentaire a lanalyse
calorimétrique (DSC). Elle permet d'avoir des informations relatives a la structure cristalline,

identifier et mettre en évidence la nature des phases présentes.

11-3- 1- Principe

Le phénomene de diffraction résulte de [interaction d'une onde électromagnétique,
telle que les rayons X, avec le milieu périodique de la matiere cristallisée. La diffraction des

rayons X est utilisée couramment pour la caractérisation des solides.
Lorsqu'un rayon X monochromateur de longueur A est envoyé sur un échantillon avec
un angle®, les plans réticulaires (hkl) du cristal, équidistants de dnk (distance interréticulaire),

vont se comporter comme des miroirs paralleles et réfléchir londe électromagnétique,
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induisant un phénomeéne de diffraction. L'intensité (1) diffractée sera non nulle seulement si
les contributions des plans successifs sont en phase (interférences constructives), c'est a dire si

la loi de Bragg est respectée:

20K SINO =NA eeinaenene. Eq. 11-1

Avec " n", unentier qui représente l'ordre de la réflexion.

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 I'intensité. La méthode des poudres fournit une

liste des couples (6, 1) et la longueur d'onde étant connue, on peut convertir directement

l'angle 6 en distance interréticulaire.

11-3- 2- Mesure et appareillage

Les diffractogrammes des échantillons massifs ont été enregistrés sur un
diffractométre de rayons X type Philips PANALYTICAL Empyrean (Figure 11-7) en

configuration 0-20 de Brag-Brentano, muni de deux anticathodes.

Pour l'alliage binaire Al-Zn, nous avons utilisé l'anticathode de Cu (A = 1,54060 A)
avec les conditions suivantes: les tubes sont alimentés par une tension de 45 kV et un courant
de 40 mA. Le balayage compris entre 20° et 100° en 260 par pas de 0.0130°.

L'anticathode de Co (A = 1,78901A) a été utilisé dans le cas de l'alliage ternaire Al-Zn-
Mg. Les enregistrements ont été effectués dans les conditions suivantes : balayage compris
entre 20° et 100° en 20, 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 11-8: Diffractometre de type PANALYTICAL Empyrean.

11-3- 3- Détermination des paramétres de maille

La relation qui relie les distances interréticulaires des plans (hkl) aux parametres
cristallographiques est:

- Dans le cas d'un systéme cubique:

a

dhkl = \/m ...................

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.
Il est possible d’identifier les phases présentes dans les alliages par les diffractogrammes de
diffraction des rayons X (DRX), en comparant les 20k des lignes de pics (hkl) du spectre
diffractogramme DRX expérimental avec des fiches ASTM (JCPDS-ICCD) correspondants
aux phases d’aluminium ou composés connues et inconnues susceptibles d’apparaitre dans ce

genre d’alliage a base d’aluminium.
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11-4- Microscope optique
11-4-1- Préparation métallographique

Pour les observations au microscope optique, nous avons procédé aux méthodes de

préparation suivantes :

e Trongconnage

La découpe des échantillons a l'état brut a éte réalisée a laide d'une trongonneuse

électrique avec un disque diamanté refroidit a I'eau (figure 11-9).

Coupe

Coupe longitudinale

transversale

Figure 11-9: Un morceau de l'alliage ternaire Al-30%Zn-5%Mg montrant les deux coupes
transversale et longitudinale.

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 11-10).

Figure 11-10: Echantillon brut enrobé.
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e Polissage

Le polissage consiste & rendre la surface plane et brillante de fagon a ce qu'elle ne présente
aucune rayure susceptible de géner lexamen ultérieur figure (11-11). Les alliages ont subi

successivement un polissage mécanique par papier abrasifs en carbure de silicium allant de
300 jusqu’a 1400 figure (11-12).

Figure 11-11: Photo de polisseuse.

4

Figure 11-12: Papiers abrasif.

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 & la température ambiante. Le réactif utilisé
est du type Killer, dont la composition chimique est :

-23-



Chapitre 11 Matériaux et techniques expérimentales

- Eau distillée (H20) : 74 ml- acide fluorhydrique (HF) : 5 ml

- acide chlorhydrique (HCL) : 9 ml

- acide nitrique (NHO3): 22 ml

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

observés.

11-4-2- Description du microscope optique

La microscopie optique est utilisée pour réaliser les observations des différentes

microstructures. Ces observations ont été réalisées sur deux microscopes:

- microscope Olympus doté a une caméra intégré de type Color View commandée par un
ordinateur. Les grossissements peuvent atteindre 1250 fois.

- microscope NIKON ECLYPSE LV 100 WD, avec des grossissements pouvant atteindre
1000, équipé d’une camera videéo de type LEICA et piloté par ordinateur (figure 11.13).

Figure 11-13: Microscope optique de type NIKON ECLYPSE LV 100 WD
piloté par ordinateur.
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I11-5- 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 11-14). On mesure la diagonale de I’empreinte carrée
laissée comme trace par le pénétrateur, la figure 11-15 montre fempreinte de I’image apres

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

dy+d
Avec: d=2%2
2
F est la charge appliquée au pénétrateur

d (mm) est la diagonale moyenne de I'empreinte

15

ndenteur
o
136
/'m\
Echantillon
dl
/‘/
N
o Ny

Figure 11-14: 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 1’échantillon, la durée d’application est
de 'ordre de 10 secondes sous une charge fixe de 200 g, ensuite la valeur moyenne des
mesures representera la valeur de microdureté Vickers du matériau testé. Le microdurometre
que nous avons utilisé est de type INNOVATEST (figure 11-16).
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Figure 11-15: Empreinte laissée par [’indenteur lors des essais de microdureté Vickers
[36].

Figure 11-16: Microdurometre de type INNOVATEST.
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111-2-2- Mesures de la microdureté
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PARTIE 1: Analyse thermique et caracté risation microstructurale
I11-1-1- Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)
I11-1-1- 1- Alliage binaire Al-30wt.%Zn

La figure 111-1 représente la courbe calorimétrique différentielle a balayage des deux cycles
"chauffage-refroidissement™ avec une vitesse de 10°C/min, de lalliage binaire Al-30%Zn brut de

fusion. L'analyse de chaque cycle est représentée dans les deux courbes de DSC (figures 111-2 et 111-3).

Flux de chaleur
endothermique
o
1

T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
T(°C)

Figure 111-1: Courbe de DSC des deux cycles chauffage-refroidissement

de l'alliage binaire Al-30%Zn.

La courbe de DSC de lalliage binaire Al-30%2Zn brut de fusion, obtenue durant le
chauffage (Fig. 111-2), présente trois pics endothermiques:
- Le premier pic est observé a 481,593°C. Cependant, cette température ne correspond, nia la
température de fusion de laluminium, ni a celle du zinc pur. Cette température peut étre
attribuée a la fusion d'une phase intermétallique, observée dans l'alliage Al-30%Zn [37], et
qui est due principalement a la présence des impuretés Fe et Si qui peuvent fondre a des

températures proches de 500°C [38].
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481,593°C

Flux de chaleur
endothermique
N
1

f

21 622,59°C
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0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

T(°C)

Figure 111-2: Courbe de DSC obtenue au cours de chauffage

de l'alliage binaire Al-30%Zn.

625,99°C

Flux de chaleur
endothermique
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0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
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Figure 111-3: Courbe de DSC obtenu au cours du refroidissement

de l'alliage binaire Al-30%Zn.
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- Le deuxiéme pic, noté a 544,97°C, correspond a l'eutectique AlsFe. Il a été observé dans les
alliages binaires Al-Zn dont la pureté de l'aluminium pur est de 99,00%, la formation du composé
Al;Fe [39] qui fond a des températures supérieures a 500°C. Le fer et le silicium peuvent étre présents
dans les alliages daluminium sans qu’ils aient été ajoutés volontairement et forment des phases

intermétalliques [40,41].

- Le troisieme pic correspond & la fusion de la phase o-Al, qui débute a 552,05°C et s'étend a

635,91°C. Le sommet du pic est a 622,59°C.

La courbe de DSC au cours du refroidissement de l'alliage binaire Al-30%Zn brut de fusion,
présente un pic exothermique dans I’intervalle de température [646,67°C - 578,82°C], correspondant a

la cristallisation (solidification) de la phase a.-Al. Le sommet du pic est a 625,99°C (figure 111-3).
111-1-1-2- Alliage ternaire Al-30wt.%Zn-5wt.%0Mg

La courbe calorimétrique différentielle a balayage des deux cycles “chauffage-
refroidissement™ a une vitesse de 10°C/min, de lalliage binaire Al-30%Zn brut de fusion, est

représentée sur la figure I11-4.

Flux de chaleur
endothermique

T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
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Figure I11-4: Courbe de DSC des deux cycles chauffage-refroidissement

de l'alliage ternaire AI-30%Zn-5%Mg.

-30-



Chapitre 111 Résultats expérimentaux et discussions

Durant le chauffage, la courbe de DSC de I'alliage ternaire (figure 111-5) révéle la présence de

quatre pics endothermiques:

- Le pic A, observé dans le domaine de température [277,59°C - 302,71 °C] correspond trés
probablement a la phase MgZn;.

- Le pic B, observé dans le domaine de température [371,53°C - 396,64 °C] correspond a une
phase qui serait confirmée par la caractérisation des rayons-X.

- Le pic C, situé dans l'intervalle de température [427,47°C - 493,27°C] avec un sommet de
467,322°C et est d01 a la présence de la phase T (Mgs2 (Al, Zn)4o. Il a été montré [42,43] que
dans les alliages ternaires Al-Zn-Mg, la phase T hors équilibre se dissout dans la matrice a
470°C.

- Le quatrieme pic endothermique "D débute a 503,20°C et prend fin a 609,12°C. Il correspond a la

fusion de la phase a.-Al.

La courbe de DSC au cours du refroidissement du méme alliage, présente deux pics exothermiques.
L’intervalle de température de chaque pic est représenté sur la figure 111-6. Le premier pic, observé a la
température 470,812°C, correspond a la formation de la phase T (Mgs2 (Al, Zn)4g). Le deuxieme pic

situé & 602,096°C, est attribué a la solidification de la phase a.-Al.

609,12°C

503,20°C

Flux de chaleur (pV)
endothermique

T T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

T(°C)
Figure 111-5: Courbe de DSC obtenue au cours du chauffage.

de l'alliage ternaire Al-30%2Zn-5%Mg.
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24 602,096°C

470,812°C

458,95°C

Flux de chaleur (V)
endothermique

477,72°C

T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
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Figure 111-6: Courbe de DSC obtenue au cours du refroidissement

de l'alliage ternaire Al-30%2Zn-5%Mg.

I11-1-2- Diffraction des rayons X
111-1-2-1- Alliage binaire Al-30wt.%Zn

La figure 1l1-7 présente le diffractogramme des rayons-X de lalliage binaire Al-
30%2Zn. On remarque la présence de la phase a.-Al qui est une solution solide de zinc dans
laluminium, de structure cubique a face centrée (C.F.C) ainsi que la phase AhsFes (AkFe).
Cette derniére apparait avec de faibles intensités et est observée clairement dans les deux

figures 111-8 (a et b). La caractérisation par DRX confirme les résultats obtenus par DSC.

L’indexation des raies de diffraction et le calcul des distances interréticulaires
correspondantes sont reportes dans le tableau 1l1-1. Elles confirment la présence de la phase
AhsFes (AlsFe) [44] qui est de structure orthorhombigque avec des parameétres cristallins : a =
7,751 A, b = 4,0336 A et c = 23,7710 A. Cette phase se forme préférentiellement du coté
riche de I’aluminium [45,46].
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Figure 111-7: Diagramme de diffraction des rayons X

de l'alliage binaire AI-30%Zn.
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Figures 111-8 (a,b): Raies de diffraction des rayons X

de la phase AlsFe.
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Tableau I11-1: Tableau d'indexation des raies de diffraction x correspondantes a I'alliage Al-30%2n.

Ligne | Intensité Phase 20° 20° Plan d[A°] d[A°]

de pic | relative identifiee mesurés | calculés | (hkl) | mesurées | calculées
1 0,27 AlisFe, 34,729 34,922 (301) 2,58308 | 2,56720
2 0,20 AlsFes | 36,327510 | 36,438 | (117) | 2,47306 | 2,46380
3 100,00 Al 38,587950 | 38,610 (111) 2,33131 2,33
4 46,34 AlsFes | 38,690650 | 38,220 | (208) | 2,33113 | 2,35290
5 1,59 AlisFe, 39,314910 | 39,402 (216) 2,28986 | 2,28500
6 0,49 AlsFes | 43247730 | 43,077 | (313) | 2,09030 | 2,09820
7 13,08 Al 44,788 44,833 (200) 2,021 2,020
8 6,94 AlysFe, 44910400 | 44,922 (020) 2,02171 | 2,01620
9 3,32 Al 65,235030 | 65,186 (220) 1,42905 1,43
10 2,05 Al 78,437 78,306 (311) 1,218 1,22
11 8,04 Al 82,69 82,352 (222) 1,166 1,17

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

a=0,403 nm

Le paramétre cristallin de l'aluminium pur a 25°C est de 4,405 nm [47,48].

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

a=0,404 +0,001 nm.
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I11-1-2-2- Alliages ternaires Al-30wt. %Zn-5wt.%Mg

Le spectre de diffraction des rayons X de lalliage Al-30wt.%Zn-5wt.%Mg brut
représenté dans la figure (111-9) permet de confirmer les résultats obtenus par DSC. La

diffraction des rayons x a mis en évidence la présence de quatre phases: a.-Al, Mgsz (Al, Zn)sg
[42] , AIM@yZn [43] et la phase MgZn, [149] appelée o. Les Figures 111-10 (a, b, ¢) montrent

clairement les raies de diffraction des rayons X des phases présentes.

Le tableau I11-2 rassemble toutes les distances interréticulaires mesurées par DRX, et

comparées a celles calculées a partir des données cristallographiques [57,58].

®(a-Al)
1 *Mg,,(Al,Zn) 4
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Figure 111-9: Spectre de diffraction de l'alliage ternaire

Al-30%2Zn-5%Mg brut de fusion.
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Figures 111-10 (a, b, c): Raies de diffraction des rayons X des phases

présentes dans l'alliage Al-30%2Zn-5%Mg brut.
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Tableau I11-2: Tableau d'indexation des raies de diffraction x correspondantes a l'alliage
Al-30%2Zn-5%Mg

Ligne | Intensité | Phase identifiée 20° 20° Plan ( | d[A°] d [A°]
de relative mesurés | calculés | hkl) | mesurées | calculées
pic
1 2,06 AlMgZn 25,213 | 25,328 4,101 4,08
2 4,35 AIMg,Zn 27,045 27,012 3,828 3,83
3 0,55 AlMgZn 32,211 | 32,464 3,226 3,20
4 31,15 AIMg,Zn 34,57928 | 34,814 3,016 2,99
5 1,28 AIMg,Zn 36,899 | 37,123 2,826 2,81
6 0,79 AIMg,Zn 40,505 | 40,571 2,575 2,58
7 5,3 AlMgZn 42,227 | 42,106 2,483 2,49
8 2,02 | Mgs2(ALZn)e | 43,417 | 43,329 2,418 2,42
9 100 MgZn; 45,052 | 44,746 2,334 2,35
10 6,53 Al 46,301 | 44,989 | (111) 2,275 2,338
11 5,79 AIMg,Zn 50,747 50,293 2,087 2,105

MgZn;, 51,204 2,07
12 52,54 Al 52,493 | 52,435 | (200) 2,022 2,02477
AlMgZn 51,849 2,046
13 5,74 AIMg,Zn 57,130 57,829 1,870 1,85
MgZn;, 56,822 1,85
14 1,48 MgZn; 67,943 67,501 1,60 1,61
15 0,82 MgZn, 71,954 72,65 1,522 1,51
16 0,61 MgZn; 74,947 74,961 1,470 1,47
17 20,80 Al 77,277 | 77,331 | (220) 1,432 1,43173
18 9,24 MgZn; 77,527 77,44 1,431 1,43

-37-




Chapitre 111 Résultats expérimentaux et discussions

19 0,65 MgZn; 83,195 | 83,753 1,34735 | 1,34
20 | 24,12 Al 94,067 | 94212 | 311) | 1,222 | 1,220

Mga2(AlL Zn)sg 93,908 1,224
21 | 13,61 | Mgs2(ALZn)ss | 94,339 | 94,616 1222 | 1,217
22 3,34 Al 99,729 | 99,847 | 222) | 1,170 | 1,169

Le paramétre de maille de la phase o-Al, déterminé a partir des mesures des distances

interréticulaires des raies disponibles est de 0,403 + 0,002 nm (Tableau I1I-2).

111-1-3- Microscopie optique
111-1-3-1- Alliage binaire Al-30wt.%Zn

La morphologie de l'alliage AF30%Zn a éte étudiée par observation microscopique

apres attaque des joints de grains par immersion dans le réactif de keller (chapitre 11.§ 4-1).

La figure 111-11 montre que la structure de l'alliage Al-30%Zn est dendritique colonnaire
ramifiée en branches secondaires et caractérisée par un espacement de bras primaires" Ap" de

10um. La taille moyenne des dendrites primaire de la phase a.-Al est de ’ordre de 33 pum.

L'eutectique observé par microscopie optique confirme les résultats obtenus par DSC ainsi
que par DRX.

Les branches secondaires de dendrites sont observées clairement dans la figure 111-12,

lespacement entre ces derniers est de l'ordre de 21um.
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Eutectique

Figure I11-11: Micrographie optique de ['alliage AI-30%Zn brut de fusion

et zoom sur l'eutectique.

Branches
/ '—/_ secondaire

Figure 111-12 : Micrographie optique montrant les bras secondaires

de dendrites dans [’alliage AI-30%Zn brut de fusion.
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111-1-3-2- Alliage ternaire Al-30wt.%Zn-5wt.%0Mg

L'étude de lalliage ternaire Al-30%2Zn-5%Mg a été réalisée sur une coupe
longitudinale (chapitre 11.8 4-1). Comme le montre la figure 111-13, la structure est dendritique
colonnaire ramifiée en branches secondaires. Les mesures de I'espacement des bras primaires

et secondaires donnent les valeurs successives suivantes: 40,6 umet 32,5 um.

On remarque que les bras primaires de dendrites sont un peu espacés (figure 111-14.).
Ceci peut étre attribué a la présence d'une précipitation dans l'espacement interdendritique

formée par la présence de magnésium.
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Figure 111-13 : Micrographie optique de I'alliage ternaire Al-30%Zn-5%Mg

brut de fusion (coupe longitudinale).
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-

Figure 111-14 : Micrographie optique de l'alliage ternaire Al-30%Zn-5%Mg

brut montrant les bras primaires et secondaires (coupe longitudinale).

On remarque la présence d'une fine précipitation, répartie de facon inhomogene a

l'intérieur des dendrites et d'autres précipités localisés entre I'espacement interdendritiques.

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

mesures de ces

derniers, donnent les valeurs successives suivantes: 25,37 um, 23,46 um et 15,18 um. On

remarque gue l'espacement entre les branches primaires est légerement plus élevé que celui calculé
dans l'alliage binaire, ceci confirme la présence d'une précipitation dans l'espacement interdendritique.

Des recherches antérieures montrent qu'en ce qui concerne les alliages Al-Zn-Mg, les
eutectiques hors équilibre commencent a fondre a 474°C, ce qui indique que la température
d’homogénéisation ne doit pas étre supérieure a 474°C et que cette température convient a la

dissolution des eutectiques hors équilibre [50].
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Figures 111-15 (a,b) : Micrographies optiques de l'alliage ternaire
Al-30%Zn-5%Mg a différents échelles d'observation montrant clairement
les différents précipités (coupe longitudinale).

On remarque la présence d'une fine précipitation, répartie de facon inhomogene a l'intérieur

des dendrites et d'autres précipités localises entre lespacement interdendritique.
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Les deux figures I1I-15 (a et b), nous permet d'observer clairement les ségrégations. On

remarque la présence de quatre phases (figure I11-15-b):
- phase a-Al, représente la dendrite et est la solution solide de Zn et de Mg dans l'aluminium;

- précipités A, de formes sphéroidales réparties de facon inhomogéne a l'intérieur des
dendrites. Elles peuvent étre attribués a la phase MgZn, appelée o car cette derniere est

généralement de forme ronde;

- précipités B, de forme batonnet, attribués peut étre a la phase AIMg,Zn. La présence de

cette derniére a été confirmé par la diffraction des rayons-X (chapitre 111.§ 1-2-2);

- précipités C qui sont localisés dans l'espacement interdendritique. Ils correspondent a une
précipitation de la phase T et d'un eutectique formé par la phase a-Al (de contraste clair) et de

la phase T (Mgs2(Al,Zn)49 qui est de contraste sombre.

Il a été observé dans les alliages ternaires brut de fusion [51,52,53], la présence d'une
microstructure, constituée d'une solution solide a-Al avec une précipitation d'une phase T
appelée (Mgs2(AlZn)sg et d'un eutectique formé par la ségrégation de la phase a-Al ainsi que

la phase T dans les joints de grains.

PARTIE 2: Propriétés structurales

I11-2-1- Paramétre cristallin
La variation du paramétre cristallin de la phase o en fonction da teneur en zinc est

reportée sur la figure 111-16.

Comme le montre la figure I11-16, le parametre cristallin de la phase o des alliages Al-Zn
diminue linéairement avec la composition de zinc [54,55]. Cette diminution a été expliquée de
la maniere suivante : le rayon atomique de zinc est plus faible que celui de I’aluminium et si
la teneur en Zn est élevée, elle aura tendance a diminuer le parameétre cristallin de la phasea.
Si I’on compare le parametre cristallin de 1’alliage A1-30%2Zn élabore par fusion HF avec les
résultats précédents, on trouve qu’il est plus élevé. Cette augmentation peut étre attribuée a la
formation de composé intermétallique, dd a la présence des impureteés.
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Figure 111-16: Parametre cristallin des alliages Al-Zn

et l'alliage Al-30%2Zn-5%Mg avec la teneur en zinc.

111-2-2- Microdureté

La microdureté vickers (Hv) des deux alliages Al-30%2Zn et Al-30%Zn-5%Mg a été
mesurée et comparée avec celle de l'aluminium pur élaboré par fusion HF. La charge

appliquée était de 100g. Les résultats sont représentés sur le tableau I11-3.

La microdureté Vickers de I'aluminium pur est de 20 Hv [56]. Lorsqu'on ajoute 30%
en zinc, la microdureté augmente a 97 Hv et atteint la valeur de 165,5 Hv dans l'alliage
ternaire  AF30%Zn-5%Mg. On peut conclure que les éléments d'addition Zn et Mg
augmentent la dureté dans les deux alliages. La présence de la précipitation des phases T, o et

AlMg,Zn augmente brusquement la microdureté a une valeur tres élevée; ce qui prouve que
ces phases sont des phases durcissantes.
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Tableau I11-3: Tableau de mesure de microdureté Vickers.

Alliage

Al pur

Al-30%Zn

Al-30%Zn-5%Mg

Microdureté
Vickers (Hv)

20

97

165,5
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Conclusion générale

Le travail réalisé dans cette étude a porté sur 1’étude thermique ainsi que sur les propriétés
structurales des deux alliages, Al-30%Zn et Al-30%2Zn-5%Mg élaborés par fusion sous

induction haute fréequence.

L'analyse thermique par calorimétrie différentielle a balayage, nous a informé sur les phases
présentes dans les deux alliages binaire et ternaires. Pour cela, avons réalisé deux cycles
chauffage-refroidissement afin d'obtenir des informations supplémentaires. Nous avons
confirmé nos résultats par la diffraction des rayons X. Deux phases ont été détecté dans
lalliage binaire Al-30%Zn: la phase o-Al et un composé AlFe, obtenue par la présence de
limpureté "Fe". Ce composé a formé un eutectique avec la phase o, observé par microscopie

optique.

Dans lalliage ternaire, nous avons pu determiné la présence de quatre phases: phase a-Al qui
est une solution solide de zinc et de magnésium dans laluminium, phase T (Mgs2(Al,Zn)ags
MgZn, et phase AIMg,Zn. La température de fusion de la phase T, qui est une phase hors

équilibre est conforme avec les résultats obtenus dans la littérature.

La structure dendritique ramifiée en branches secondaires a été observée dans les deux
alliages. L'espacement entre les branches primaires et secondaires des dendrites a été

également mesuré.

Les propriétés structurales des alliages étudiés, ont été présenté dans la deuxieme partie des
résultats. Le parametre cristallin de la phase o de l'alliage Al130%Zn a été calculé a partir des
mesures expérimentales des rayons X et comparé avec d'autres compositions du méme
alliage.

La mesure de la microdureté des deux alliages a été mesurée et comparé avec celle de
laluminium pur. La microdureté la plus élevée a éte atteinte dans l'alliage ternaire. Ceciest dd
a la présence de magnésium, qui a pour effet de former des précipités, qui sont a leur tour

responsable de cette augmentation.
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