République Algérienne Démocratique et Populaire

Ministére de [Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Ecole Nationale Polytechnique

o’

o’
o adl asasall isd glic el
Ecole Nationale Polytechnigue

DEPARTEMENT DE METALLURGIE
PROJET DE FIN D’ETUDES

Pour I’obtention du dipldome d’ingénieur d’état en Métallurgie
Theme :

Effet de vieillissement thermique sur la résistance mécanique dans

lalliage Al-Zn-Mg de nuance 7020

Propose et encadré par : Réalisé par :

Mr.ABADLI. Kamel ZEMMAL Abderrahmane

Promotion juin 2013




Résumé

Ce travail consiste a étudier le phénoméne et la cinétique de la précipitation
pendant les différents traitements de trempe et vieillissement naturelle et artificiel d un
alliage d’aluminium de nuance 7020 (Al-Zn-Mg). Pour cela nous nous sommes basés sur le
moyen de caractérisation de la mesure de la micro-dureté. Les valeurs mesurées permettent
de calculer la fraction transformée pour différentes valeurs de température et du temps en
appliquant 1’équation de Merle.

e Mots clés: Alliages d’aluminium Al-Zn-Mg, alliage 7020, vieillissement
thermique, phases métastables durcissantes, micro-dureté, relation de Merle
fraction transformée, relation de Jonhson-Mehl-Avrami (JMA), cinétique de la
précipitation.

Abstract

This work consists on the study of the phenomena and the Kinetics of the
precipitation during the different treatments of quenching and natural and artificial aging of
Aluminium 7020 Alloy (Al-Zn-Mg). For that purpose we based on the characterization
technique by the measurement of micro-hardness. The measured values are used to
calculate the transformed fraction for different values of temperature and time by using the
equation of Merle.

e Key words: Aluminium Alloy (Al-Zn-Mg), thermal aging, metastable hardening
phases, micro-hardness, relationship Merle fraction transformed, relationship of
Jonhson-Mehl-Avrami (JMA), kinetics of precipitation.
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Introduction générale

L'aluminium comme les autres métaux techniquement purs, a 99,5 % et plus, a de
faibles propriétés mécaniques. C’est la raison pour laquelle, des la fin du XIX siecle, les
métallurgistes ont cherché a améliorer plusieurs de ses propriétés en y ajoutant d'autres
metaux. En fait, on peut considérer que la métallurgie de I'aluminium ne débute réellement
qu'avec la découverte du durcissement structural des alliages d'aluminium au cuivre.

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés par un alliage de ’aluminium 7020 a
hautes caractéristiques mécaniques. Cet alliage, constitué principalement de Zn, Mg, est
notamment utilisé dans beaucoup de domaines a savoir les plaques de blindage des chars
Iégers, engins de franchissement, des réservoirs de gaz liquéfiés pour fusées et d’autres
applications en aéronautique. Ces applications nécessitent des exigences spécifiques
auxquelles répond I’alliage 7020: des propriétés mécaniques élevées, une faible densité et
une bonne soudabilité.

L’alliage 7020 subit un vieillissement important par la précipitation de phases
métastables et stables durcissantes. Ces phases, dans certaines conditions de service, sont
susceptibles d’améliorer le comportement mécanique du matériau.

L’étude a été répartie en deux parties :

e La premiére est consacrée a 1’étude bibliographique dans laquelle nous présentons
des géneralités sur les alliages Al-Zn-Mg ainsi que le mecanisme de durcissement
par précipitation dans ces alliages.

e Dans la seconde partie, nous étalons I’aspect expérimental qui contient deux
chapitres: le premier consacré a la présentation des matériaux et moyens employes,
tandis que le deuxiéme expose les differents resultats obtenus et leurs
interprétations.
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Chapitre I. Alliages Al-Zn-Mg

I.1. Avantages techniques et économiques de I’aluminium

L’aluminium est le troisiéme élément de 1’écorce terrestre en quantité (7,5%) apres
I’oxygene et le silicium. Avec 25 millions de tonnes de consommation mondiale annuelle,
I’aluminium occupe la premiére place de la métallurgie des métaux non ferreux [1].

Une telle consommation repose bien évidemment sur des propriétés particulieres de
I’aluminium : léger, résistant a la corrosion, conducteur de la chaleuretde 1’¢lectricité,
recyclable. Ceci explique qu’il soit aujourd’hui utilisé dans la plupart des grands marchés
industriels : transports terrestres, maritimes ou aérospatiaux, emballage, batiment,
électricité, mécanique... [2].

a) La legereté

L’aluminium est léger et de plus présente des caractéristiques mécaniques tres €levées.
Il constitue de ce fait 80% du poids des avions actuels. Il est trés utilisé aussi dans les
transports terrestres rapides TGV et maritimes, et de plus en plus dans I’automobile [3].

Sa masse volumique est de 2700 kg-m™, soit presque trois fois moindre que celle des
aciers. Et pour les alliages d’aluminium elle est comprise entre 2600 kg-m'3et 2800 kg-m'3.
Plusieurs domaines d’application tirent profil de la légeéreté:

» Le transport : Les avions, les vehicules industriels, les transports ferroviaires
urbains.

> Le transport d’énergie electrique: L’aluminium peut remplacer le cuivre dans les
cables électriques grace a sa légereté et sa conductivité électrique [1].

b) La conductivité thermique

L’aluminium non alli¢ a une excellente conductivité thermique, de 1'ordre de 60 % de
celle du cuivre, le plus performant des métaux usuels. La conductivité thermique des
alliages d'aluminium dépend de leur composition et de leur état métallurgique [1].

c) La conductivite électrique

La conductivité électrique de l'aluminium est de l'ordre des deux tiers de celle du
cuivre qu'il a remplacé dans beaucoup d'applications électriques. Les cables électriques
souterrains sont constitués de fils conducteurs en aluminium céblés en hélice et isolés soit
par du papier imprégné d'huile, soit, de plus en plus fréquemment, par des matiéres
synthétiques. Leur protection extérieure est assurée par des gaines de plomb ou
d'aluminium recouvertes de gaines synthétiques [1,4].
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d) La tenue a la corrosion

En comparaison avec I’acier par exemple, L’aluminium et ses alliages ont en général
une bonne tenue & la corrosion atmosphérique, en milieu marin, urbain, et industriel. Cette
résistance est expliquée par la formation d’une couche d’alumine (Al,O3) a la surface non
soluble dans I’eau et protégeant le métal contre les milieux oxydants [5]. Cette trés bonne
tenue a la corrosion a plusieurs conséquences importantes pour les utilisateurs :

e Ladurée du vie des équipements, du matériel, peut étre trés longue.

e L’entretien est tres réduit.

e L’aspect du matériel est mieux conservé du fait de la trées bonne tenue a la
corrosion.

e) Aptitude aux traitements de surface
Les traitements de surface sur ’aluminium ont plusieurs objectifs parmi lesquels:

e La protection de certains alliages, quand leur résistance a la corrosion « naturelle »
est jugée insuffisante,

e Lapérennité de I’aspect en évitant la corrosion par piqlres ou le noircissement,

e La modification des propriétes de surface comme la dureté superficielle,

e Ladécoration du métal par anodisation puis colmatage pigmentaire [3].

f) Diversité des alliages d’aluminium

Les progrés permanents de la métallurgie de lI'aluminium ont abouti a proposer des
alliages de plus en plus performants, bien adaptés aux utilisations envisagées, aux
techniques classiques ou spécialisées de mise en ceuvre [1].

Tellement nombreux, les alliages d’aluminium sont regroupés conformément a une
nomenclature rigoureuse et complexe. Ainsi le métal pur non allié constitue la série 1000
et les autres séries dépendent de la nature de 1’élément d’alliage principal (2000 pour le Cu,
3000 pour le Mn, 4000 pour le Si, 5000 pour le Mg, 6000 pour le Mg et le Si, 7000 pour le
Zn). D’une famille a une autre les propriétés caractéristiques sont tres variables : les
alliages de la famille 5000 sont soudables et résistants a la corrosion tandis que ceux de la
famille 2000 ont des caractéristiques mecaniques plus élevées, mais sans possibilité de
soudage par les procédés classiques, et avec une sensibilité marquée a la corrosion
atmosphérique [3].
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g) Recyclage

L’aluminium est un des métaux dont le recyclage est le plus attractif tant sur le plan
énergétique que sur le plan économique. Pour recycler I'aluminium, on le fait simplement
fondre. En plus des bénéfices environnementaux, le recyclage de I'aluminium est beaucoup
moins colteux que l'extraction a partir du minerai de bauxite. 1l nécessite 95 % d'énergie
en moins et une tonne d'aluminium recyclé permet d'économiser quatre tonnes de bauxite.
En sautant I'étape de I'électrolyse, qui demande beaucoup d'énergie, on évite les rejets
polluants qui lui sont associés. L'aluminium est quasi recyclable a I'infini sans perdre ses
qualités, & condition de ne pas fondre dans un méme bain des alliages de composition
différente [6].

|.2. Propriétés physiques de I’aluminium

L’aluminium est un élément du groupe 111°™ de la classification de Mendeleiev. 1l
cristallise dans une structure cubique a faces centrees [7]. Il est particulierement apprécié
pour certaines de ses caractéristiques :

e Safaible masse volumique ; 2,7 g-cm™;

e Son parametre de la maille; a=4,0494 A° a 20°C ;

e Sa masse atomique; M=26,97 ;

e Satempérature de fusion égale a 660 °C ;

e Safaible résistivité électrique; p=0,0265 uQ-ma 20 °C;

e Sa forte conductivité thermique; =237 W-m™-K™* 4 20°C ;

e Sa bonne résistance a certaines corrosions et notamment a la corrosion
atmosphérique.

Ces propriétés font que I’aluminium est trés utilisé a 1’état pur ou plus exactement a
I’état non alli¢ (dans les pays développés plus de 40 % de la consommation d’aluminium
se fait a cet état) mais il ne possede pas des performances mécaniques tres élevées [8]. On
peut donner les ordres de grandeur suivants :

e Limite d’¢lasticité Rpp2=20 a 35 N-mm'z;

e Résistance a la traction; 65 a 90 N-mm;

e Allongement a rupture; 23243 % ;

e Dureté; 15HB ;

e Potentiel d’équilibre;g aya™= -1,66 V/ENH
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1.3. Influence des éléments d’addition

1.3.1. Influence des éléments d’alliage

L'aluminium pur, non allié possede des propriétés mécaniques faibles, afin d’améliorer
ces propriétés, on est conduit a ajouter les éléments d’addition lors de sa fusion, tels que
Mg, Mn, Cu, Si, Ni, Ti, Zn, Co, etc. Ces eléments entrent en solution solide ou formant des
précipités qui entrainent des compositions des alliages [9]. L’influence des éléments
d’alliage sur les propriétés de I’aluminium est indiquée dans le tableau 1.1 et tableau 1.2

Tableau 1.1 Influence des éléments d’alliage [1].
Elément d’addition Influence

-Alliages a durcissement structural.

-Améliore les caractéristiques mécaniques.

-Diminue la résistance a la corrosion.

-Diminue la conductivité électrique.

-Facilite 'usinage.

-Rend le soudage tres difficile.

-Mise en forme possible sur état recuit ou sur trempe fraiche.
-Bonne aptitude aux traitements de surface.

Cuivre

-Alliages a durcissement par écrouissage.

-Améliore les caractéristiques mécaniques.
Manganése -Facilite I’emboutissage.

-Bonne tenue a la corrosion.

-Alliages a durcissement par écrouissage.
-Améliore les caractéristiques mécaniques.
-Améliore la tenue a la corrosion.

-Alliages soudables.

-Bonne Aptitude aux traitements de surface.

Magnésium

- Alliages a durcissement structural, si présence de 0,3 a 0,6% de Mg.

-Améliore la coulabilité de I’aluminium.

-Diminue 'usinabilité, le silicium étant un élément dur et abrasif.

-Diminue le coefficient de dilatation linéigue.

-Possibilité de soudage de certains alliages de moulage ne contenant pas
de cuivre.

-Bonne tenue a la corrosion pour les alliages sans cuivre.

Silicium

-Alliages a durcissement structural.
-Améliorent les caractéristiques mécaniques.
-Trés bonne tenue a la corrosion.

-tres bonne aptitude aux traitements de surface.

Silicium
+
Magnésium

-Améliore les caractéristiques mécaniques.
-Les alliages Al-Zn ont les caractéristiques mécaniques les plus élevées
de tous les alliages d’aluminium.
Zinc -Alliages soudable, s’il n’y a pas d’addition de cuivre.
-Tenue a la corrosion médiocre.
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1.3.2. Influence d’autres métaux

Elément d’addition

Argent

Etain

Fer

Nickel

Titan

Tableau 1.2 Influence d’autres métaux [10].
Influence

-Dans les alliages aluminium-cuivre (famille 2000), une addition de 0,5
a 2 % d’argent, améliore la résistance mécanique.

-L’addition de 0,5 % d’argent augmente la dureté aprés revenu des
alliages aluminium-magnésium-silicium (famille 6000), ainsique 1’ont
montré de récentes études.

-Dans les alliages aluminium-zinc-magnésium (famille 7000), une
addition de 0,1 a” 0,5 % améliore la résistance mécanique et la tenue a la
corrosion sous contrainte.

-L’addition de 0,1 % d’étain dans ces mémes alliages a pour effet de
retarder la maturation a I’ambiante et de réduire la dureté de revenu,
effet d’autant plus marqué si I’alliage contient du cuivre.

-La présence d’étain, méme en faible quantité (< 0,1 %), affecte les
processus de précipitation des phases durcissantes dans les aluminium-
cuivre (famille 2000).

-Le fer augmente la résistance mécanique de 1’aluminium, mais réduit la
ténacitée des alliages aluminium-cuivre (famille 2000) et aluminium-
zinc-magnésium (famille 7000). C’est la raison pour laquelle le titre en
fer est strictement contrélé dans des alliages a haute ténacité, tels que les
2124, 7475, 7050, 7040.

-Quand on en rajoute volontairement dans certains alliages
aluminium/cuivre (famille 2000) contenant du nickel tel le 2618 pour
améliorer la tenue au fluage, ou ceux de la famille 8000 pour améliorer
les caracteristiques mécaniques de la feuille mince.

-1l améliore les caractéristiqgues mécaniques a chaud et la tenueau fluage
des alliages aluminium-cuivre dont le 2218A, qui en contient de 1’ordre
de 1 %.

-Le titane réduit trés sensiblement la conductibilité électrique de
I’aluminium. Ainsi pour une teneur de 0,01 % de titane, la conductibilité
chute de 0,75 %. C’est la raison pour laquelle le métal destiné aux
applications électriques doit étre traité au bore.
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I.4. Type de classe et classification des alliages d’aluminium

Bien que la plupart des métaux et certains métalloides soient capables de former avec
I’aluminium des solutions solides, les alliages d’aluminium sont en fait basés sur quelques
systemes seulement [11]:

e Aluminium — Cuivre,

e Aluminium — Manganeése,

e Aluminium — Magnésium,

e Aluminium — Silicium — Magnésium,
e Aluminium — Zinc.

On distingue deux grandes classes d'alliages d'aluminium suivant leurs modes de
transformation :

1.4.1. Les alliages d’aluminium de moulage

Qui sont utiliseés en fonderie pour la fabrication de piéces obtenues par la coulée du
métal liquide dans des moules en sable, c'est la coulée en sable. Par ce procédé, on élabore
des pieces aux formes plus ou moins complexe : poignées de portes, blocs moteurs, etc.

Les alliages d'aluminium pour fonderie sont référencés par une désignation de 5
chiffres. Cette désignation a été reprise en Europe par la norme «EN 1780-1» :

e EN qui signifie que I'appellation est conforme aux normes européennes, en ajoutant
les préfixe A (aluminium) et C (casting : mot anglais signifiant fonderie) ce qui
donne EN AC-43100 par exemple.

e Le premier chiffre indique I'élément d'addition principal de l'alliage : (série des
20000 pour le cuivre, 40000 pour le silicium, série 50000 pour magnésium ...)

e Le deuxieme chiffre indique le groupe de l'alliage. Chaque groupe présente un
ensemble de caractéristiques mécaniques ou physiques similaires. Par exemple les
alliages du groupe AIl-Si ont une composition proche de I'eutectique aluminium-
silicium (12,6 % en masse) ce qui leur confére une excellente aptitude a la coulée.

e Les trois chiffres suivant indiquent une variante (exemple : 43100 comporte 0,10 %
de cuivre et le 43200 plus pur comporte 0,35% de cuivre, les proportions
de zinc et nickel, de plomb et de titane varient aussi entre ces deux alliages, dans
des proportions similaires). Les trois chiffres suivant sont des numéros d'ordre et
servent a identifier l'alliage.

1.4.2. Les alliages d’aluminium de corroyage

Qui sont coulés en fonderie sous forme de plaques ou de billettes et ensuite transformés
en demi-produits : téles, profilés, ... par laminage ou par filage, les demi-produits ainsi
obtenus sont ensuite utilisés dans la construction mécanique ou ils sont assemblés par
soudage, rivetage, vissage, ..., dans le batiment, dans I'électricité, etc.
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La désignation des alliages de corroyage se fait comme suit : Le premier chiffre
indique I’élément d’alliage le plus important (Xxxx). Il est également utilisé pour désigner
les différentes séries d’alliages d’aluminium telles que séries 1000, 2000 jusqu’a 8000, Le
deuxiéme nombre (xXxx) indique des modifications par rapport a l'alliage meére. Les
troisieme et quatrieme chiffres identifient un alliage spécifique dans la série.

Par exemple pour I’alliage 7020, le chiffre 7 indique qu’il s’agit d’un alliage de zinc, le
chiffre 0 indique qu’il s’agit du métal original (mere) et le nombre 20 identific 1’alliage
dans la série 7xxx [12].

La seule exception dans la série est la série 1xxx (I’aluminium pur) ou les deux
derniers chiffres donnent la teneur en aluminium minimale au-dessus de 99%. L’alliage
1350 contient donc au moins 99.50% d’aluminium [12]. Le tableau 1.3 représente les
familles d’alliages d’aluminium :

Tableaux 1.3 Famille d’alliages d’aluminium corroyés [10].

Série Elément d’alliage principal Phase principale présente dans
I’alliage

1000 Aucun (aluminium non allié) —

2000 Cuivre (Cu) Al,Cu — Al,CuMg

3000 Manganése (Mn) AlgMn

4000 Silicium (Si) —

5000 Magnesium (Mg) Al;Mg»

6000 Magnesium (Mg) + Silicium (Si) Mg,Si

7000 Zinc (Zn) + Magnésium (Mg) MgZn,

8000 Autres alliages d’aluminium —

D’un point de vue métallurgique, les familles d’alliages d’aluminium de corroyage se
divisent en deux groupes trés distincts :

o Les alliages a durcissement par écrouissage,
o Les alliages a durcissement structural.

1.4.2.1. Les alliages a durcissement par écrouissage

Tous les matériaux et alliages durcissent par écrouissage. Mais, dans la métallurgie de
I’aluminium, cette désignation est réservée aux alliages des familles qui ne sont pas
susceptible de durcissement structural. Ils appartiennent aux familles 1000, 3000, 5000
(Tableaux 1.4). Leur gamme de fabrication est faite d’une suite de mises en forme a chaud
et eventuellement a froid, associée a des recuits intermédiaires ou finaux.
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Tableaux 1.4 Applications des principaux alliages d’aluminium a durcissement par
écrouissage [2].

Familles d’alliages Principaux alliages de la Principales applications
famille
1000 1199, 1089, 1050A, 1100, La décoration, la bijouterie fantaisie,
1200, 1370 ... les réflecteurs, les condensateurs

électrolytiques, couverture, bardage,
aerosols, tubes, boites, papiers, les
ustensiles ménagers...

3000 3003, 3004, 3005, 3105 ... industrie  chimique,  échangeurs
cryogéniques et thermiques,
échangeurs automobiles, climatiseurs,
ustensiles ménagers, tubes pour
irrigation, le panneautage, le boitage,
les antennes...

5000 5005, 5050, 5052, 5454,  bardages, le mobilier, la décoration,
5754, 5086, 5083 ... I’¢lectricité batiment, chaudronnage,

soudage, véhicules industriels,

industrie chimique, caravanes,

matériel ménage, bateaux,

superstructures, viviers, cuves de
stockage et de transport des gaz
liquéfieés...

1.4.2.2.Les alliages a durcissement structural

Ce sont ceux des familles 2000, 6000 et 7000 (Tableaux 1.5). Le durcissement
structural des alliages d’aluminium est di a des transformations métallurgiques a la suite
des traitements thermiques de mise en solution de trempe et de revenu, aboutissant a la
précipitation a Dlintérieur des grains ou aux joints de grain de précipités de phase
durcissant. Bien que, connu dans son principe depuis de tres nombreuses années, le
durcissement structural des alliages d’aluminium est toujours [’objet d’études
métallurgiques [11].
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Tableaux 1.5 Applications des principaux alliages d’aluminium a durcissement structural

[2].
Familles d’alliages Principaux alliages de la famille
2000 -2017, 2024.
-2618.
-2011 et 2030.
6000 -6060.

-6106, 6005, 6061, 6082.

-6101.

7000 -7020.

-7075.

-7049.

1.5. Systeme Al-Zn-Mg (7000)

Principales applications

-Alliages pour structures a
résistance mécanique élevée.
-Utilisée dans les disques et
aubes de compresseurs, la
structure des avions
(Concorde).

-Alliages pour décolletage.
-Alliage  pour  menuiserie
métallique.

-Structures  de  véhicules
routiers et  ferroviaires,
structures au sol : pyl6nes,
coffrages, candélabre, mats de
bateaux, montants d’échelle,
garde-corps de balcons.
-Alliages pour conducteurs
électriques.

-Plaques de blindage deschars
légers, engins de
franchissement, et des
réservoirs de gaz liquéefiés
pour fusées.

-Domaines de I’aéronautique,
de ’armement, du sport, de la
mécanique (boulonnerie).
-L’armement, le sport.

Le zinc est trés soluble dans l'aluminium. 1l forme un eutectique a 382 °C a la
concentration de 95 % de zinc (figure 1.1). La solubilité du zinc dans lI'aluminium a 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-magnésium (avec ou sans cuivre) de la famille 7000 qui ont connu depuis
un trés grand développement, en particulier dans I'aéronautique et la mécanique [15].
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Figure 1.1 Systeme binaire aluminium-zinc [16].

Les alliages de la série 7000 présentent, aprés traitements thermiques, des propriétés
mécaniques qui sont les meilleures. Leur teneur en zinc varie de 4 a 8% et celle en
magnésium de 1 a 3%. Le durcissement structural est du a la formation des phases
durcissantes des composés : MgZn,, la phase T ((AlZn)ssMgs2)) et la phase S (Al,CuMg).
Alors avec l'augmentation de la teneur en Zn et Mg, la résistance de I’alliage croit, et la
tenue a la corrosion diminue [13].

L'addition de cuivre, jusqu'a des teneurs de 2%, durcit ces alliages par solution solide et
par précipitation. Le cuivre diminue toutefois la trempabilité, la soudabilité et la ténacité
des alliages Al-Zn-Mg. Le chrome (< 0,3%) améliore leur résistance a la corrosion sous
tension [13].

1.5.1. Caractéristique des alliages Al-Zn-Mg

1.5.1.1. Composition chimique

Le tableau 1.6 donne la composition chimique des principaux alliages d’aluminium
corroyés de la série 7000 [2].
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Alliage

7020

7022

7049

7075

7178

Alliages

7020
7049

7075

Tableaux 1.6 Composition chimique des alliages Al-Zn-Mg [2].

Composition chimique (%)

Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Al
0.05 0.1 1.0 4.0
0.35 0.40 0.20 - - - - reste
0.50 1.4 0.35 5.0
0.50 0.10 2.6 0.10 4.3
0.50 0.50 - - - - - reste
1.0 0.40 3.7 0.30 5.2
1.2 2.1 0.05 7.2
0.40 0.50 - 0.50 - - - reste
1.9 3.1 0.25 8.4
1.2 2.1 0.18 5.1
0.40 0.50 - 0.30 - - - reste
2.0 2.9 0.25 6.1
1.6 2.4 0.18 6.3
0.40 0.50 - 0.30 - - - reste
2.4 3.1 0.28 7.3
1.5.1.2. Caractéristique physique
Le tableau 1.7 donne les propriétés physiques des principaux alliages Al-Zn-Mg.
Tableau 1.7 Propriétés physiques des alliages Al-Zn-Mg [14,7].
Masse | Intervalle de diggg{ifgzi?ir;\té?c?ue tﬁ:lfrz?ci]tje Conductivite | pecicivite
volumique fusion +20°C 2+300°C | massique = Lermique (en 10°Q.m)
(g-cm™) () en10°KkY) | (Qkgikly ~— WmK)
2.78 604 a 645 25.0 875 137 4.93
2.82 477 a 627 25.1 960 154 4.3
2.80 477 a 635 25.2 960 130 5.22
2.83 477 2629 25.4 856 126 5.39

7178
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1.5.1.3. Caractéristique mécanique

Le tableau 1.8 donne les Caractéristiques mécaniques typiques des principaux alliages
d’aluminium Al-Zn-Mg.

Tableau 1.8 Caractéristiques mécaniques des alliages Al-Zn-Mg [7,14].

Traction

. Dureté L : ,MOdl{l? .

Alliages (Brinell) Cisaillement Fatigue d e(lg;t;;nte
R.,(MPa) (fﬂpgé) A (%)

7020 370 310 12 126 245 125 71.5
7049 540 475 10 146 - - 72
7075 570 460 11 150 330 160 72
7178 605 540 10 160 360 150 72

1.5.1.4. Aptitudes technologiques et d’usage
Le tableau 1.9 donne des précisions concernant :

e La résistance a la corrosion générale, marine ou sous tension ;
e | ’aptitude a I’anodisation protectrice, dure ou brillante ;

e L’aptitude au soudage a I’arc, par résistance ou par brasage ;
e L’aptitude a I’'usinage ;

e L ’aptitude a la mise en forme ;

Et ceci pour les principaux alliages de la série 7000.
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Alliage

7020
7049
7075

7178

Tableau 1.9 Aptitudes technologiques des alliages Al-Zn-Mg [14].

Résistance a la

Générale

w

C

C

corrosion

Marine
Sous
tension

C

O O o O
™

C

Aptitude a
I’anodisation
S 3
a m
B A C
B A <
B A C
B A C

Aptitude au soudage

A Parc

D

D

Par
résistance

w

03]

B

B

Mise
© en
s 8  forme
a o
o)
B C
C D
C D
C D

Code général: -A: tres bon, -B: bon, -C: assez bien D: mauvais, a éviter.

I.6. Diagramme d’équilibre de la série 7000

La figure 1.2 représente une projection du solidus du diagramme Al-Zn-Mg dans
laquelle se manifestent des différents composes intermétalliques tels que:
(n = MgZn,) ; (¢ = MgZn).

Al

Weight Fercent Zinc

Figure 1.2 Diagramme Al-Zn-Mg. Projection du solidus [16].
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1.7. Applications industrielles de la série 7000

a) Alliages pour avions :

7178 or 7178-T6 Clad
Bonded failsafe straps
Ti—6AlI-6V —25n or
Ti — 6Al-4V
(typical)

Stringers
7075-T6 Clad
(typical)
Bonded doublers
(typical around
cutouts)

6 Al-4 V Titanium
Fuselage splices

Riveting and bonding

Rivets and sealant

Longerons (4)
7075-T6 extrusion  Thiek stringerless sidewalls

Wing Box

7075-T76 H.S. Clad {Surfaces) Vertical Stabilizer

7075:T8 {Substructure) Elevator and Rudder skin and stringers

7075-T76 {Spar caps) 2024-T3 Clad 7075-T6 Clad surface

Main Frames (6) Traiiir!g edges
7075-T6 Forging ﬂl?r?glu:-d
7075-T6 Clad rp?;r;“c:'c
-T6 Extrusi
Fram% 7676 Clad 7075-T6 Extrusion N Comtor enging support

6 Al-4 V Titanium
2024-T3 Clad
2024-T81 Clad
Trailing edges

fibreglass-

reinforced

plastic
Horizontal stabilizer
integrally stiffened skin
7075-T76 extrusion

Plug-type doors (typical)
Fuselage skins
2024-T3 Clad

7075-T76 Clad
(High load areas)

CODE

3 Honeycomb sandwich

Alum face and core

Figure 1.3 Les différents types de matériaux utilisés dans la construction d'un avion

civil [17].

b) Alliages pour automobiles et autocars :

Pare-chocs et profilés de renforcement. Différents alliages ont été développés aux
Etats-Unis : les alliages 7016, 7029 étant plus spécialement réservés aux pare-chocs de
décoration (avec aspect anodisé brillant) alors que les alliages 7021, 7046, 7146, 7116,

7129 sont destinés aux pare-chocs ou profilés de sécurité.

c¢) Alliage pour bouteilles a gaz sous pression :

L’alliage7060 récemment développé en France est réservé aux bouteilles a résistance

mécanique élevée.

d) Alliages pour blindage de chars :

Les alliages 7017, 7018, 7039 sont utilisés, en paralléle avec I’alliage 7020, en raison

de leurs propriétés balistiques intéressantes.
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e) Alliages pour placage :

Ces alliages faiblement chargés en zinc sont utilisés en tant que placage de protection
contre la corrosion des alliages Al-Zn-Mg-Cu a haute résistance mécanique. L’alliage
7072, qui est un alliage binaire Al-1% Zn, est le plus utilisé, tout au moins en France. Les
alliages 7008, 7108, 7011,7013, sont de compositions plus complexes (ternaires Al-Zn-Mg
avec éventuellement des additions de Cr, Mn, Zr).

f) Alliages a tres grande fiabilité pour profilés :

L’alliage représentatif est 1’alliage 7003 développé au Japon pour les profilés de
structure (en concurrence avec les alliages type 7020 et 6061 mais avec I’avantage de
présenter une meilleure aptitude au filage) [18].
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Chapitre Il. Durcissement par précipitation des alliages Al-Zn-Mg-Cu

I1.1. Introduction

En 1906, Wilms découvrit qu'un alliage Al-Cu durcissait au cours du vieillissement a
température ambiante aprés trempe. Ce fut le point de départ d'une nouvelle technique
d'amélioration des propriétés mécaniques des métaux. En particulier pour 1’Al, c'est grace a
cette technique, que ses alliages sont devenus les alliages privilégiés pour les applications
dans le domaine du transport.

A partir de la fin des années 50, de trés nombreux travaux ont alors porté sur la
mod¢élisation du durcissement par I’étude des interactions entre les dislocations et les
précipités, ainsi que sur les mécanismes de précipitation (principalement par germination et
croissance).

I1.2. Microstructure et durcissement structural des alliages 7000

11.2.1. Nature des phases des alliages Al-Zn-Mg (-Cu)

Dans cette partie nous présentons les phases couramment rencontrées dans les alliages
de la série 7000. La nature, la taille et la distribution de ces phases peuventétre tres
différentes et permettent I’obtention de caractéristiques spécifiques du matériau.

Pour cela nous répartissons cette présentation en trois parties : les précipités
durcissants, les dispersoides et les particules intermétalliques grossiéres.

11.2.1.1. Les precipités durcissants

Les précipités durcissants, proviennent de la décomposition de la solution solide. Dans
le cas des alliages 7000, plusieurs séquences de décomposition de la solution solide sont
possibles faisant intervenir des phases métastables et stables. On peut citer les deux
séquences suivantes :

e Solution solide—>Zones GP—>Phase métastable n> —Phase stable n (MgZn,)
1)
e Solution solide —Phase métastable T°—>Phase stable T ((AlZn)4Mg3)) .....(2)

La séquence 2 est favorisée a 1’équilibre thermodynamique dans les alliages riches en
Mg supérieure a 2% en masse. Cependant, lors de traitements a basse température, on
observe souvent la premiere séquence car la germination des phases de type T fait appel a
une énergie d’activation plus importante [19]. Dans la suite, nous nous focalisons
uniquement sur la séquence (1) aboutissant a la phase stable .
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a) Les zones de Guinier-Preston (zones GP)

A basses températures, apres la trempe et pendant la période de maturation a
I’ambiante, la solution solide se décompose pour former des zones Guinier-Preston. Leur
solvus est estimé aux environs de 120°C. Cette précipitation est favorisée par les lacunes
issues de la trempe, qui accélérent les phénomeénes de diffusion des atomes et servent de
sites de germination [20].

Les zones GP des alliages Al-Zn-Mg se présentent sous la forme de petits amas
sphériques de solutés. Elles s’ordonnent rapidement pour constituer des plans
alternativement riches en zinc et en magnésium, paralléles aux plans {100} de la matrice
d’aluminium. La morphologie en spheres a été une premiére fois observée en microscopie
électronique en transmission par Embury et Nicholson (1965) et récemment en haute
résolution par Mukhopadyay (1994) [20].

Figure 11.1 Images en METHR de zones GP a) selon [’axe de zone [100] d’un alliage Al
6.23Zn 2.8Mg 1.58Cu. b) selon [’axe de zone [110] du 7108 [19].

b) La phase métastable n’

La phase de structure hexagonale et de composition possible MgsZn;;Al dans le
systeme Al-Zn-Mg est responsable de I’essentiel du durcissement maximal aprés revenu a
basse température (120-135 °C). Son domaine de stabilité relative augmente avec la teneur
en cuivre des alliages. Cette phase est présente sous forme de trés petites plaquettes, de
2 nm d’épaisseur environ, paralléles aux plans {111} Al et semi-cohérente avec la matrice
méme apres une trempe relativement lente [21].
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La valeur du parametre demaille "a,,"est souvent prise égale a 0.496 nm. Les résultats

sur le paramétre "c,"" ont par contre longtemps divergé. Les derniers travaux tendent
toutefois a confirmer que la valeur du paramétre "c"égale a 1.402 nm [20].

Figure 11.2 Images en METHR selon [’axe de zone [100] d’un
alliage Al 6.23Zn 2.8Mg 1.58Cu (7h115°C, 12h160°C) ; n’semi
cohérent [19].

c) La phase métastable n

La phase thermodynamiquement stable n est semi-cohérente lorsqu’elle est de petite
taille, et incohérente sinon. Elle a la composition théorique MgZn, dans les alliages
ternaires et Mg(Zn,Cu,Al), pour les alliages au cuivre. Sa température de solubilité est
d’environ 370°C. Les quelques études menées jusqu’alors ne parviennent pas a cerner sa
composition exacte. Il est par contre bien admis qu’elle présente une structure hexagonale
avec pour parametres de maille a,, compris entre 0,515 et 0,523 nm et c, entre 0,848 et
0,862 nm [20].

5 2nm
A
: : = R -
Figure 11.3 Images en METHR selon [’axe de zone [100] d’un

alliage Al 6.23Zn 2.8Mg 1.58Cu (7h115°C, 12h160°C) ; n non
cohérent [19].
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Le tableau 11.1 résume les caractéristiques des précipités évoqués.

Tableau I1.1 Caracteéristiques des précipités participant au processus de
durcissement structural [19].

Zones GP Phase n’ Phase n
. ry e Mggzn11A| MgZI‘]g
Stechiométrie ou autre Mg(Zn, Cu, Al);
Forme Sphérique Plaquette Ellipsoide
Hexagonale Hexagonal
Structure Couche alterné de compact Compact
Mg et Zn sur (100) a=0.496 nm a=0.521 nm
c=1.402 nm b =0.860 nm
Cohérence Oui Semi Non
Stabilité Meétastable Meétastable Equilibre
Température de 150 250 370

dissolution (°C)

I1.2.1.2. La phase P : les dispersoides

Ces fines particules, de 50 a 500 nm, sont issues de la précipitation d’éléments de
transition secondaires, tels que le chrome, le zirconium ou le manganese. Cette
précipitation intervient durant le traitement d’homogénéisation, et se fait de manicre
dispersee, ce qui leur a donné leur nom. Ces éléments sont destinés a affiner le grain de
coulée (role de Ti et Zr) et a inhiber ou retarder la recristallisation des demi-produits lors
de leur mise en forme a chaud ou lors de la mise en solution ultérieure (rle de Mn, Cr, Zr
et Sc) [19].

11.2.1.3. Les particules intermétalliques

Les particules intermétalliques grossieres se forment du fait de la présence
d’impuretés, tels que le fer et le silicium. Dans les alliages 7000, formant lors de la coulée
des composés intermétalliques de plusieurs microns trés stables (solubilité tres faible du fer
et du silicium dans I’aluminium), tel que le Al;CuyFe et le Mg,Si. Leur taille typique se
situe entre 1 et 10 um: ces particules sont généralement brisées et redistribuées par les
traitements thermomécaniques qui suivent la coulée [19,20]. La présence de ces
intermétalliques peut jouer sur la corrosion de I’alliage, notamment en facilitant la phase
d’amorgage. Elle a aussi un effet néfaste sur la tenue en fatigue et la ténacité du métal [19].




Chapitre Il. Durcissement par précipitation des alliages Al-Zn-Mg-Cu

11.3. Traitement de durcissement structural des alliages Al-Zn-Mg

Les alliages a durcissement structural, encore appelés alliages a traitement thermique
ou alliages trempants, ont la capacité de durcir naturellement apres une trempe. Par la
maitrise des traitements thermiques et la précipitation des éléments d’alliage, les propriétés
mécaniques résultantes peuvent étre optimisées; c’est pourquoi la littérature est trés riche
en ce qui concerne les liens entre traitement thermique, précipitation et les propriétés
mécaniques.

Dans cette partie qui suit, nous allons présenter les principales étapes communes aux
traitements thermiques classiques ainsi que les désignations des états métallurgiques
correspondants.

11.3.1. Mise en solution

La mise en solution est principalement utilisée afin de dissoudre la plus grande partie
des composes ayant precipité pendant les étapes antérieures (coulée, homogenéisation et
laminage a chaud). L’objectif consiste alors a remettre en solution solide tous les éléments
d’addition: zinc, magnésium et cuivre. Ce traitement a haute température permet aussi
d’obtenir une augmentation de la concentration en lacunes (~10™), élément moteur de la
précipitation ultérieure. La température et la durée sont optimisées pour ne pas affecter la
structure granulaire, et pour éviter la bralure (fusion locale). Pour les alliages de la série
7xxX, les températures recommandées sont comprises entre 450 et 475°C. Durant cette
¢tape, la présence d’antirecristallisants (les dispersoides) prévient toute modification de la
structure granulaire [19,20].

11.3.2. La trempe

L’opération de trempe consiste a refroidir 1’alliage suffisamment rapidement apres
mise en solution pour empécher la décomposition de la solution solide avec formation des
précipités intermétalliques stables. La trempe permet en outre de piéger les trés
nombreuses lacunes stables a haute température. Immédiatement apreés la trempe jusqu’a la
température ambiante, on obtient une solution solide sursaturée en soluté et en lacunes ou
les atomes de soluté sont positionnées de maniere aléatoire aux nceuds du réseau cubique a
faces centrées de ’aluminium et forment une solution solide de substitution [21].

La vitesse critique de trempe est la vitesse minimale du refroidissement apres mise en
solution qui garantit que la totalité du soluté reste en solution solide; pour les 7xxx sans
cuivre, cette vitesse est relativement faible. On parle pour certaines nuances d’alliages
«autotrempantsy, c¢’est-a-dire qu’un refroidissement naturel a air calme est suffisant pour
atteindre cette vitesse [22].
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Le tableau 11.2 représente des valeurs de la vitesse critique de trempe dans les alliages
d’aluminium Al-Zn-Mg.

Tableau 11.2 Les vitesses critiques de trempe des alliages Al-Zn-Mg [21].

Alliage Vitesse critique de trempe (°C/s)
7020 0.5
7039 1.5
7075 100

11.3.3. Détensionnement

Aprés la trempe, des contraintes résiduelles peuvent apparaitre au sein du matériau,
d’autant plus que le produit est épais. Afin de réduire ces contraintes, un traitement de
détensionnement est appliqué : 1l consiste en une déformation d’environ 2% obtenue par
traction dans le sens du laminage [19].

11.3.4. La maturation

Au cours du maintien de I’alliage a température ambiante ou a basse tempeérature apres
la trempe, la solution solide sursaturée est donc metastable. Au cours de cette phase,
appelée maturation ou encore vieillissement naturel, 1’alliage durcit progressivement et la
solution solide se décompose pour donner naissance a la formation de petits amas d’atomes
de soluté (les zones de Guinier-Preston) en trés grande densité (de 'ordre de 10 &
10"/cm®). Ces zones faciliteront la précipitation ultérieure obtenue lors du revenu [19,20].

11.3.5. Le revenu

Un traitement thermique ultérieur a température modérée (100 a 200°C), appelé
traitement de revenu ou vieillissement artificiel, conduit & un maximum de durcissement
par apparition de phases metastables (n’dans le systéme Al-Zn-Mg) réparties de maniere
homogeéne dans les grains. Au cours du revenu, I’état de dureté passe par un maximum :
pic de dureté (T6). Au-dela du pic de dureté, on parle d’états sur-revenus, souvent utilises
pour améliorer la tenue en corrosion et la ténacité des alliages (figure 11.4).
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4 Te | T/9 T6 | T73
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Sous Sur corrosion
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Figure 11.4 Evolution classique de quelques propriétés d'un alliage a durcissement
structural au cours des différents traitements thermiques [19].

11.4. Désignation des états métallurgiques

L’¢état métallurgique d’un alliage, en lien avec ses propriétés mécaniques, résultant de
I’application d’un traitement thermique, est représenté par une désignation standard,
décrite pour les alliages corroyés dans la norme NF EN 515 [8].

Un traitement thermique est désigné par la lettre « T » suivi d’au moins un numéro de
1 a 9. Voici une liste des principales désignations susceptibles de nous intéresser :

e T1 refroidi aprés mise en forme a chaud et mdri,

e T2 refroidi aprés mise en forme a chaud, écroui et mdri,

e T3 mis en solution, écroui et mari,

e T4 c’est I’¢état aprés une mise en solution suivi d’un vieillissement naturel jusqu’a
I’obtention d’un état pratiquement stable,

e T5 refroidi aprés mise en forme a chaud et revenu,

e T6 mis en solution et revenu dit « au pic de durcissement »,

e T7 mis en solution et sur-revenu, la phase stable apparait, la dureté diminue.
Cependant, certaines propriétés peuvent étre améliorées par un tel traitement
(ténacité, resistancea la corrosion).

e T8 mis en solution, écroui et revenu,

e T9 mis en solution, revenu et écroui.
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I1.5. Précipitations activées pendant les traitements thermiques de
trempe et de revenu

11.5.1. La précipitation hétérogene grossiere

Les défauts présents dans le matériau, tels que les dislocations et les joints de grains,
sont des lieux privilégiés pour la précipitation ; la germination y étant
thermodynamiquement favorisée. Ce type de précipitation est qualifié d’hétérogene.

a) Précipitation sur les joints de grains

Les joints de grains représentent des sites préférentiels de précipitation pour deux
raisons:

e |lIs favorisent la germination, en libérant I’énergie qu’ils ont stockée,

e La diffusion des solutés est plus facile qu’a I’intérieur du grain, étant donnée la
forte concentration de défauts (lacunes): la croissance des précipités est donc
acceléreée.

Une trempe trop lente peut ainsi étre a 1’origine de la précipitation grossiére (quelques
centaines de nm) de la phase n sur les joints de grains. Les travaux d’Unwin et Nicholson
(1969) ont également montré que des revenus a haute température pouvaient favoriser la
germination de ce type de précipitation [20].

b) Preécipitation sur les dislocations et les dispersoides

Les dispersoides peuvent aussi représenter des sites préférentiels de germination
hétérogene. Cette précipitation n’apparait toutefois que pour les alliages trés sensibles a la
trempe [20].

11.5.2. La precipitation homogéne fine

La précipitation homogéne dans les alliages Al-Zn-Mg-Cu dépend fortement de la
composition de 1’alliage mais aussi de la température de maintien pendant le revenu.

La séquence de précipitation la plus souvent évoquée au cours de ces traitements
multi-paliers (maturation + revenus) est la suivante :

% Solution solide —Zones Guinier-Preston (GP) —n’—n(MgZn,).

Les zones GP se forment a basse température (lors de la maturation), et peuvent

devenir des sites de germination pour les phases plus stables notamment pour la phase n’.
La cinétique de formation des zones GP dépend notamment de la concentration en lacunes
de trempe [19].
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11.5.3. Mécanismes de précipitation

On distingue en général dans le processus de précipitation trois mécanismes
successifs :

Lors de la premiere étape (la germination), la sursaturation et donc la force motrice
sont élevées. La précipitation est suivie a travers deux parameétres, le taux de germination
et le rayon de germination ;

Lorsque la sursaturation diminue, il n'y a plus de nouveaux germes créés. On entre
dans le régime de croissance, ou le rayon des précipités existant augmente, leur nombre
restant constant ;

Enfin, lorsque la sursaturation est proche de zéro, la force motrice de I'évolution de la
microstructure est la diminution de la surface totale des précipités : les plus gros précipités
croissent au dépend des plus petits. C'est le régime de coalescence [18].

Fraction volumique
précipitée

Rayon des précipités

Nombre de précipités

Germination Croissance Coalescence >Log t

Figure I11.5 Evolution isotherme de la taille, du nombre et de la fraction volumique des
précipites [18].

11.5.3.1. La germination

Lorsqu'on laisse évoluer une solution solide sursaturée, il se produit des fluctuations
de concentration qui conduisent a la formation d'amas de soluté. La formation d'un amas de
rayon R produit une modification de I'énergie du systeme :

AG(R)= (AgytAge) 4/3.m.R3+4.m.R%y (11.1)

Ou, vy est I’énergie interfaciale, Agy la variation d’énergie libre volumique, et Age la
contribution des déformations élastiques dues a la formation du germe.
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Cette

Qui est le rayon de germination. A ce rayon correspond une énergie d'activation :

variation d'énergie présente un maximum pour un rayon de germe :

R =-2y/(Ag,+Age)

AG =AG(R)= 16/3.7.7°/ (AgctAge)

(11.2)

(11.3)

d'un
A

AG

Energie de formation

germe de rayon R
\

Y

— = \

(Ag,+Ag,) R3

o

Figure 11.6 Variation d'énergie libre causée par la formation de germes de rayon R

[20].

La germination est essentielle pour la microstructure finale de précipitation, puisque
c’est le seul mécanisme qui permet d’augmenter la densité de précipités (Figure 11.5). La
maturation, effectuée a température ambiante permet une forte germination de zones GP,
pouvant atteindre 108 /cm? [18].
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11.5.3.2. Croissance

Le mécanisme de croissance décrit le développement de germes stables, c'est-a-dire
dont le rayon est supérieur au rayon critique introduit précédemment (équation 11.2). La
précipitation, comme tout changement structural a 1’état solide nécessite des mouvements
atomiques, a courte distance (ordre atomique a I’interface de la nouvelle structure
cristallographique), et a grande distance (transport du soluté a travers le matériau) pour
répondre aux modifications locales de concentration [19].

Les cinétiques de transformation de phases qui procédent par un mécanisme de
germination obéissent généralement a une loi de transformation proposée notamment par
Jonhson-Mehl-Avrami (JMA) donnant la fraction transformée a I’instant t :

F(t) =1—exp (—kt)" (11.4)

Avec : f Fraction volumique de la nouvelle phase ;
T Le temps de transformation ;

k Constante globale de vitesse de la transformation dans laquelle figurent les
différents facteurs intervenant dans les équations décrivant la germination et
la croissance ;

n un exposant variant de 1 a 4 suivant le type de transformation.

11.5.3.3. Coalescence

Pour des temps de traitements relativement longs, la seule force motrice restante pour
I’évolution de la microstructure est la réduction de 1’énergie d’interface matrice-précipite.
Les petits précipités qui présentent un fort ratio surface sur volume se dissolvent au profit
des plus gros précipités. Le nombre de précipités diminue donc (Figure 11.5) [23].
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I1.6. Durcissement structural des alliages d’aluminium

Le durcissement est représentatif de 1’accroissement des caractéristiques mécaniques
de plasticité (limite d’¢lasticité, résistance a la traction...). La déformation plastique des
matériaux met en jeu la propagation de défauts linéaires du cristal : les dislocations. Tout
mecanisme permettant d’augmenter la contrainte nécessaire a ce mouvement est considéré
comme un mécanisme de durcissement. Les différents facteurs s’opposant au déplacement
des dislocations sont :

e Le frottement du réseau ;

e Les joints de grains (matériau poly-cristallin) ;
e Lesatomes en solution solide ;

e Les précipités ;

e Lesdislocations elles-mémes.

Dans le cas des alliages 7000, les deux premiers facteurs ont une influence
relativement faible. En revanche, les effets de la solution solide, des dislocations et des
précipités sont trés importants, et sont respectivement appelés : durcissement par solution
solide, par écrouissage et par précipitation. Ce dernier est le mécanisme le plus important
dans les alliages d’aluminium étudiés [19].

11.6.1. Durcissement par solution solide

L’augmentation des caractéristiques mécaniques, c'est-a-dire le durcissement est due
aux difficultés que rencontrent les dislocations en mouvement a travers les régions de la
matrice déformée par les tensions de cohérence entrainées par la présence de petites
hétérogeneités de structure (zones Guinier-Preston ou petites particules de composes
intermétalliques). Les mécanismes de durcissement different suivant la taille des particules
de précipiter [9].

11.6.2. Durcissement par écrouissage

La résistance de 1’aluminium et de ses alliages peut étre améliorée par le travail a froid
(cold work) ou a chaud (hot work). Il s’agit d’un durcissement par déformation, le matériau
ductile initialement devient plus dur quand il est déformé plastiquement.

La deformation plastique entraine une augmentation de la densité de dislocations, qui
interagissent entrent elles. Ces dislocations rencontrent des obstacles lors de leurs
déplacement et contribue a durcir le matériau [19,9].
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11.6.3. Durcissement par précipitation

La précipitation est le moyen d'obtenir le durcissement le plus important dans les
alliages d'aluminium, loin devant le durcissement par solution solide ou par écrouissage.
En effet, se facon a rendre possible une déformation plastique macroscopique, une
dislocation doit franchir les précipités, ce qui peut se faire, soit par cisaillement, soit par
contournement (figure 11.7). Pour que le cisaillement soit possible, il est nécessaire que
I'interface entre la matrice et le précipité soit cohérente ou semi-cohérente, de facon a
assurer la continuité du réseau cristallographique. Dans le cas du contournement, la
dislocation laisse derriére elle une boucle séparant la partie cisaillée de la matrice et la
partie non cisaillée du précipite [18].

Q& & 6@ 0o
) i O O O @)
ig —s —

Th::) thﬁ:g] ﬁ(::) <::) <::> (:::)

(a) (c) (d)...
iii)

Figure 11.7 i) Cisaillement d’un précipité par une dislocation, ii) Contournement par
glissement deévié d’un précipitépar une dislocation coin, iii) Contournement d’Orowan de
précipités par une dislocation [19].

La contrainte de cisaillement critique dans le plan de glissement de la dislocation T se
calcule comme suit :

_Gb
TC = 7 (11.5)

Tel que G est le module de cisaillement, b le vecteur de Burgers et d la distance
moyenne entre les particules.
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I11.1. Alliage étudié

L’alliage qui fait ’objet de ce travail est le 7020. Il appartient a la famille 7xxx des
alliages d’aluminium, dont les principaux éléments d’aditions sont le zinc et magnésium.
Sa dénomination compléte est EN AW-7020 T6 et se traduit ainsi :

e EN: Norme européenne.

e AW: Aluminium Wrought (aluminium de corroyage).
e 7020: composition chimique, voir le tableau 111.1.

e T6: traitement thermique au pic de durcissement.

La norme européenne EN AW-7020 fixe la spécification de la composition chimique
de I’alliage 7020 de la maniére suivante :

Tableau I11.1 Spécification de la composition chimique de [’alliage 7020 [2].

Composition chimique (%)

Alliage . .
Zn Mg Cr Mn Fe Si Zr Cu Ti Al
EN 4.0 1.0 0.1 0.05 0.08
- - - - <040 <0.35 - <0.20  0.04  reste
AW-020 1 50 14 035 050 0.35

La composition chimique et les caractéristiques mécaniques de [’alliage sont
présentées dans les tableaux 111.2 et 111.3 suivants :

Tableau 111.2 Composition chimique de [’alliage.

Composition chimique (%0)

Elément ) )
Zn Mg Cr Si Mn Cu Ti Al

Taux (%) 4.46 1.28 0.22 0.24 0.25 0.11 0.02 reste

Tableau 111.3 Caractéristiques mécaniques de [’alliage.

Caraﬂcﬁlir;zthue Reoss (N/mm?) ~ Rm ( N/mm?) A (%) Dureté Hv
Valeur 263 345 8 127
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Les propriétés physiques de 1’alliage sont :

e Masse volumique : 2.78 kg/cm®
e Coefficient de dilatation linéaire : 23.2 x 10° °C? entre 20 et 300°C

e Conductivité thermique : 142 W/m° C
e Résistivité électriqgue 2 20 °C : 4.95 1 Q cm

I11.2. Traitements thermiques de vieillissement

I11.2.1. Préparation des échantillons

Avant qu’on procede au traitements thermiques et vieillissement nous avons préparé
des échantillons de forme parallélépipédique de dimension 10 x 10 x 5 mm?® (figure 111.1)
au sein de la société des cables de telécommunication CATEL.

/

5mm
<+<— 1lcm —>/

«—1lcm —p

Figure 111.1 Forme et dimensions de [’alliage étudié.

111.2.2. Traitement thermique de mise en solution

Cette étape modifie sensiblement la microstructure. Elle conduit a une uniformisation
de la teneur des éléments en solution solide. Elle provoque également la précipitation de
nouvelles phases comme les dispersoides, et la dissolution des particules intermétalliques,

de la phase n (MgZn,) en particulier.

Le choix de la température de mise en solution est un critére tres important. Des
précautions doivent étre prises pour éviter d’atteindre la température de brilure a laquelle
I’alliage commence a fondre localement et plus spécialement aux joints des grains. La
figure II1.2 donne 1’exemple d’une structure micrographique d’alliages d’aluminium 2017
présentant le phénomene de brdlure.
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Dans la pratique les observations au microscope optique et au MEB permettent de
vérifier que la température critique de briillure n’est effectivement pas dépassée.

. ) W

Figure 111.2 Structure micrographique d’alliages d’aluminium 2017 (G340)

présentant le phénomene de bralure.

Les recherches sur les alliages Al-Zn-Mg donnent généralement les températures
optimales de mis en solution comprises entre 460°C a 490°C. Tenant compte de cette
donnée, nous avons fixé la température de mise en solution a 460°C.

111.2.3. Temps de mise en solution

La durée de mise en solution doit étre suffisante pour mettre en solution solide la plus
grande quantité possible des précipités et des composés. Le choix de durée de mise en
solution, dépend essentiellement de la nature et de 1’épaisseur de I’échantillon. Comme nos
échantillons sont de faible taille, nous avons choisi une durée de mise en solution de 60

min a 460°C.

Le traitement de mise en solution est effectué dans un four a résistance électrique de
type CARBOLITE CWF 1300 (figure 111.3).
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oCARBOLITE

Figure 111.3 Four a résistance électrique CARBOLITE CWF
1300 (ENP, laboratoire de métallurgie).

111.2.4. Trempe

Apres la mise en solution, I’alliage doit étre refroidi assez énergiquement pour que la
solution reste sursaturée a la température ambiante. Pour les Al-Zn-Mg-Cu la vitesse de
trempe doit étre grande, donc on a choisi I’eau comme milieu de trempe. La Figure 111.4
présente le profil thermique choisi.

4

460 °C

Température

Maintient

— 1 heure

Trempe
dans I’eau

»  Temps

Figure 111.4 Mise en solution optimisée (temps total du traitement : 1 heure).
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I11.2.5. Traitements de revenu

Pour I’étude du vieillissement thermique, nous avons fait les traitements de revenu a
des températures : 145°C, 250°C, et 350°C. Les traitements de revenu sont effectués dans
le four CARBOLITE CWF 1300 (figure 111.3). La durée de revenu a été fixée a partir du
diagramme TTT de I’alliage 7075 qui est proche de notre matériau. Le diagramme TTT
détermine les transformations de phases aux températures 145°C, 250°C et 350°C. Dans ce
diagramme on remarque, la diversité des phases métastables (GP, T’, n’, n....), et leur
domaine d’existence pendant des différents traitements (figure I11.5).

e Pour la température 20°C on a mesuré la micro-dureté de I’alliage apres trempe
pendant 60 jours.
e Pour la température 145°C la durée de revenu a été fixée de 10 minute jusqu’a

20 heure.
e Pour la température 250°C la durée de revenu a été fixée de 5 minute jusqu’a
100 minute.
e Pour la température 350°C la durée de revenu a été fixé de 1 heure jusqu’a 20
heure.
500+
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Figure 111.5 Diagramme TTT de ['alliage d’aluminium 7075 [24].
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111.3. Observation micrographique

111.3.1. Enrobage

L’enrobage se fait pour faciliter le polissage et I’observation par la microscopie. Il
consiste a mettre les échantillons dans des petits moules puis de remplir ces moules par une
résine polymere qui aprés solidification piége I’échantillon. Nous avons utilisé ’enrobage
a froid pour éviter toutes transformations et changements structuraux.

111.3.2. Polissages

Le polissage a pour but principal I’obtention d’une surface plane et la qualité de
Surface miroir avec une polisseuse (voir figure I11.5). Cette opération de polissage est
effectuée en deux étapes :

e La premicre consiste en un polissage grossier de la surface a I’aide de papiers
recouverts de poudre abrasive de granulométrie de 400 a 1200 um en utilisant I’eau
comme lubrifiant. L’échantillon est rincé a I’eau a chaque changement de papier
pour éviter que des particules de grand diametre n’affectent le stade de polissage a
plus faible granulométrie. 1l faut aussi effectuer une rotation de 90° pour diminuer
les stries.

e La seconde étape est effectuée par une polisseuse de finition sur un papier feutre
avec une solution d’alumine pour la lubrification. Avant I’attaque chimique, nous
avons Vvérifié au microscope optique que les échantillons ne possédent aucune
rayure pour pouvoir finalement accéder a I’attaque chimique.

Figure 111.6 Polisseuse mécanique de type hitech europe, a vitesse maximum
de 600 tr/min. (ENP, laboratoire de métallurgie).
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111.3.3. L’attaque chimique

Aprés le ringage et le séchage des échantillons, on passe a l'attaque chimique en
utilisant une solution appelée KELLER pour [I’observation microscopique. Sa
composition :

e 2.5 mld’acide nitrique (HNO3) ;
e 1,5 mlacide chloridrique (HCI) ;
e 1 mlacide fluoridrique (HF) ;

e 95 ml d’eau(H20).

Conditions d’attaque 80 a 120 s a la température ordinaire. Pour la préparation de la
solution d’attaque, 1’utilisation des acides trés concentrés est trés dangereuse, il faut utiliser
des moyens de protections, dans une espace a€ré.

111.3.4. Observation microscopique

Comme son nom I’indique, le microscope est un instrument permettant 1’observation
visuelle de petits objets ou détails d’objets, usuellement indiscernables a I’ceil nu. Pour
observer ces petits objets nous avons utilisé un microscope optique de type OPTIKA muni
d’un logiciel d’analyse « OPTIKA View » qui permet de lire, de traiter et de sauvegarder
les images sur le micro-ordinateur (figure 111.6).

Figure 111.7 Microscope optique de type OPTIKA. (ENP, laboratoire de
métallurgie).
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111.3.5. Micro-dureté

A D’inverse des essais de dureté usuels, les essais de micro-dureté sont destinés a
définir les propriétés a Dintérieur des grains, soit de la matrice, soit de ses divers
Constituants. La micro-dureté Vickers (HV) est I’'une des caractéristiques mécaniques des
alliages suivie durant les traitements thermiques. En général la dureté d’un matériau
caracterise sa résistance a la déformation, sa mesure est basée sur la détermination des
dimensions d’empreintes produites dans le matériau par enfoncement d’un pénétrateur,
sous I’action d’une charge appliquée.

Avant qu’on procede aux essais il faut que les échantillons soient polis, La charge est
choisie 200 g afin de maximiser les écarts de tailles d’empreintes, entre différents états. Le
test s’effectue pendant une durée de 30 secondes. Vickers HV est liée a la diagonale
moyenne (d) de I’empreinte mesurée en um et a la charge pondérale appliquée (F) en
grammes ; elle se calcule par la relation suivante :

Dureté (Hv)= (1854.4+F)/d” (11.1)

Ou F, la charge appliquée (force correspondant a une masse de 200g) et d est le
diamétre moyen de I’empreinte (dmoy=(d1+d2)/2) en um. La figure I11.7 représente le
micrduromeétre utilisé pour ces essais du micro-durete.

A
<.
a4+ crodurometre 1
. u
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111.4. Etude de la cinétique de précipitation

Les méthodes telles que la microscopie électronique a transmission, conventionnelle
(MET), ou a haute résolution (METHER), la diffraction des rayons X permettent une
mesure directe de la fraction transformée tandis que d’autre méthodes basées sur mesures
de dureté permettent de quantifier indirectement la fraction transformée. Dans la pratique,
la cinétique de changement de phase est liée aux facteurs physiques appliqués au systeme
tels que la température ou la pression. Souvent, le changement de phase est accompagné
d'un changement des propriétés physiques mesurables comme la dureté.

Dans notre étude, nous avons mesuré la micro-dureté pour différents temps et
différentes température T (20°C, 145°C, 250°C et 350°C). Selon Merle, au cours de la
précipitation, la dureté d’un alliage contenant une fraction transformée F est donnée par
I’équation I11.2 :

3 Hv(t) — Hv(0)
~ Hv(max) — Hv(0)

(11.2)

Ou Hv(t) : Dureté de I’alliage, aprés un traitement thermique durant un temps t,
Hv(0) : Dureté de ’alliage trempé,
Et Hv(max) : Dureté de I’alliage pour une précipitation maximale [22].

Ainsi la fraction transformée donnée par 1’équation (JMA), comme suit :

F(©) = 1—exp (—kt)" (111.3)

k et n sont des constantes qui caractérisent respectivement la cinétiqgue de la
précipitation et la forme des précipités. L’allure de la fraction F en fonction du temps est
présentée dans la figure 111.9.
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r

1

Fraction transformee

y Temps (t)

Figure 111.9 L allure de la Fraction transformée en fonction du temps.

Pour déterminer les constants n et k, on doit tracé la courbe Ln(Ln(1/(1-F)) en fonction
de Ln(t) (Figure 111.10).

ik :
LnLnil 1-F)
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Figure 111.10 L allure Ln(Ln(1/(1-F)) en fonction de Ln(t).
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IV.1. Observation microscopique
IV.1.1. Métal de base

a) Avant ’attaque

Apres le polissage de finition de notre échantillon de base, I’observation par
microscope optique nous a montré la présence de porosités qui sont issues lors de leurs
élaborations par le procédé de fonderie (Figure IV.1).

| ™ Porosité

BT

Figure IV.1 Structure de [’aluminium 7020 avant trempe
avant attaque.

b) Aprés I’attaque

A TDétat brut de réception, I’attaque chimique par le réactif Keller a montré que
’alliage présente une structure en bande et un allongement de grains dans la direction du
laminage (figure 1V.2). La taille des grains est variable.
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Figure 1V.2 Structure de [’aluminium 7020 avant trempe
apres attaque.
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IV.1.2. Alliage trempé

Une mise en solution permet la dissolution de tous les éléments de soluté (le zinc et le
magnésium) dans la solution solide o, apres trempe, on constate une solution solide
sursaturée en élément de soluté. On peut constater la forme allongée des grains provoquée

par le laminage (figure 1V.3).

Figure 1V.3 Structure de ['alliage apres trempe apres attaque.
IV.1.3. Alliage revenu (T=145°C)

a) Revenu pendant 10 heures

La structure en bande n’a pas disparu aprés 10 heures de revenu a 145°C.

moyenne de ces grains est calculée par I’image] est égale a 8.48 pm.
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Figure IV.4 Structure de ['alliage apreés trempe et revenu pendant
10 heures apreés attaque.
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b) Revenu pendant 20 heures

Aprés 20 heures de revenu a la température de 145 °C, nous remarquons 1’ apparition de
grains recristallisés, la taille moyenne des grains est égale a 9.94 (um). La structure en

bande a complétement disparu.(figure 1V.5).
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20 heures apres attaque.

IV.1.4. Alliage revenu (T=250°C)

a) Revenu pendant 40 minutes

La structure en bande subsiste aprés 40 minutes a 250°C. La taille moyenne des grains

est égale a 8.62 (um) (figure 1V.6).

minutes apres attaque.
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b) Revenu pendant 100 minutes

La structure en bande est toujours présente mais on constate une recristallisation des

Grains
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Figure IV.7 Structure de I’alliage apres trempe et revenu pendant 100
minutes a 250 °C

IV.1.5. Alliage revenu (T=350°C)

La structure existe mais de faible largeur en tendance a la recristallisation
(figure 1V.8).
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Figure 1V.8 Structure de I’alliage apres trempe et revenu pendant 2.5
heures apres attaque.
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1VV.2. Résultats de la micro-dureté

1VV.2.1. La maturation

Pendant la maturation a la température ambiante, nous remarquons que la dureté
augmente au fur et & mesure que le temps augmente.
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Figure 1V.9 Courbe de la micro-dureté en fonction du temps pendant un

maintien a la température ambiante.

1V.2.2. Revenu a la température 145°C

On remarque d’aprés la courbe de la figure IV.14 une évolution régulicre de la

dureté en fonction du temps jusqu’a une valeur de 138 Hv suivi d’une Iégere diminution de
la durete apres 5 heures de vieillissement.
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Figure IV.10 Courbe de la micro-dureté en fonction du temps pendant un

vieillissement de 145°C.
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1V.2.3. Revenu a la température 250°C

D’aprés la figure 1V.15, on remarque une augmentation de la dureté jusqu'a 128 Hv
pendant 3 heure de vieillissement suivie d’un adoucissement remarquable de ce matériau.

Nous remarquons aussi que la vitesse de croissance de cette dureté est plus grande que
celle de maintient & la température de 145°C.
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Figure 1V.11 Courbe de la micro-durete en fonction du temps pendant un
vieillissement de 250°C.

1V.2.4. Revenu a la température 350°C

Au cours du maintien a 350°C, se produit un durcissement rapide jusqu’ a une valeur

de 113 Hv en 1 heure. Puis un adoucissement progressif et régulier de la dureté (figure
IV.16).
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Figure IV.12 Courbe de la micro-dureté en fonction du temps pendant un
vieillissement de 350°C.
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IVV.3. Cinétique de précipitation

Les valeurs mesurées de la micro-dureté permettent de calculer la  fraction
transformée pour différentes valeurs de température et du temps en appliquant 1’équation
de Merle puis nous avons calculé les paramétres de croissance n et k a partir de 1’équation
de Johson-Mehl-Avrami (JMA). Les résultats obtenus sont indiqués dans les figures 1V.13
aIv.20.

1VV.3.1. Maturation

a) Fraction transformée

La courbe du micro-dureté de ’alliage a la température ambiante montre une évolution
continue aprés 60 jours, or qu’on sais pas si ’allure va continue de monter ou pas donc on
poura pas confirmé qu’aprés 60 jours le maximum est atteint de la dureté, et comme la
fraction transformée est liée avec la microdureté donc on peut pas trace la tracé.

b) Parametres de croissance n et k

Les parameétres de la croissance sont lies avec la fraction transformée par la relation de
(JMA), et comme on pourais pas de tracé la fraction transformée a I’ambiante donc on
poura pas de déterminer les constatntes k et n.
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1V.3.2. Revenu a la température 145°C

a) Fraction transformée

T=145°C
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Figure 1V.15 Courbe de la fraction transformée en fonction du temps pendant un
vieillissement de 145°C.

b) Parametres de croissance n et k

.
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Figure IV.16 Courbe de Ln(Ln(1/(1-F)) en fonction du Ln(t) pendant un vieillissement
de 145°C.
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1V.3.3. Revenu a la température 250°C

a) Fraction transformée
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Figure 1V.17 Courbe de la fraction transformée en fonction du temps pendant un

vieillissement de 250°C.

b) Parametres de croissance n et k
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Figure 1V.18 Courbe de Ln(Ln(1/(1-F)) en fonction du Ln(t) pendant un vieillissement

de 250°C.
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IV.3.4. Revenu a la température 350°C

a) Fraction transformée
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Figure 1V.19 Courbe de la fraction transformée en fonction du temps pendant un

vieillissement de 350°C.

b) Parametres de croissance n et k
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Figure 1V.20 Courbe de Ln(Ln(1/(1-F)) en fonction du Ln(t) pendant un vieillissement

de 350°C.
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Tableau 1V.1 Parametres de croissance n, k a différentes températures de revenu.

T(°C) n k Précipitations
20 2.5615 0.030 Zones GP
145 2.1656 0.3319 Zones GP
250 0.5198 0.5718 n
350 4.9404 1.156 n

e .Les valeurs de n indiquées au tableau 1V.1, montrent que les précipités sont

hétérogenes.

e Les valeurs de k montrent qu’avec I’augmentation de la température la vitesse de

transformation augmente

IV.4. Interprétation des résultats

IVV.4.1. Evolution structurale
Les figures précédentes ont montré les points suivants :

» Le grossissement X500 ne nous permettons pas de voir les précipités.

> Les porosités sont dues aux défauts de fabrications de ce matériau.

» On a deux facteurs principale concernons la recristallisation, le facteur température

et le facteur temps.

» Au cours des traitements de revenu 145°C, 250°C et 350°C, on remarque une
diminution les porosités qui est di au mécanisme de diffusion des atomes Al dans

les pores.
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IV.4.2. Durcissement dans P’alliage d’aluminium 7020

Les résultats précédents ont montré les points suivants :

Au cours du maintien de I’alliage a température ambiante, on remarque une
évolution de la dureté qui peut atteindre 128 Hv aprés 60 jours; on explique ¢a que
la solution solide sursaturée se décompose pour donner naissance a la formation de
zones GP donc I’alliage se durci progressivement, mais la cinétique de la
précipitation est trés lente car la température est basse

Un traitement de revenu a une température de 145°C conduit a un maximum de
durcissement qui peut atteindre 138 Hv a 5 heures, Ce durcissement est di a la
précipitation des zones GP, aprés 5 heures on constate une légere baisse du dureté
cela est expliqué par un phénomene de réversion qui se produise apres le maximum
atteint des zones GP. La réversion c’est la précipitation partielle des zones GP
conduise a un adoucissement

Le traitement de revenu a 250°C montre un phénomeéne de durcissement qu’il peut
atteindre 125Hv, puis un adoucissement aprés 3heures. Un durcissement est
expliqué par la croissance des phases 1’ et un adoucissement est expliqué par la
coalescence de ces phases pour donner naissance a la phase stable 1.

Le traitement de revenu a 350°C montre le méme phénomeéne qu’a la température a
250°C mais pas de méme cinétique car les phenomenes de croissance et
coalescence sont active thermiquement.

IV.4.3. Les courbes et parametres de croissance (n,k) de la fraction
transformée

>

Les courbes obtenues pour les différentes températures de revenu ont
approximativement la méme forme S, cela est bien conforme avec la relation JMA,
en effet on remarque que la germination des zones GP commence apres un certain
temps de maintien qui varie en fonction de la température.

Et ce phénomeéne s’accentue avec I’augmentation du temps de maintien jusqu’a
atteindre 100% ou on remarque une stabilisation de la courbe.

Et enfin on remarque aussi un décalage entre les courbes selon leurs températures
de revenu correspondantes, en effet il existe une relation exponentielle entre la
température et I'énergie absorbée

Les valeurs obtenus de n permettent de confirmée qu’il s’agit des changements
structuraux lors de revenu que ce soit la formation des zones GP ou la formation
des phases 1)'.

Pour le constant de vitesse de la croissance Kk, les valeurs croissantes de ce
paramétre montre que la vitesse de la précipitation des zones GP croit avec
I’augmentation des températures des traitements de revenu. Et de méme pour la
phase )'.
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Conclusion générale

Le but de I’étude est de voir I'effet de la température de vieillissement sur le
comportement mecanique des alliages 7020 et les changements structuraux.

Notre matériau est un alliage a durcissement structural qui, aprés des traitements de
vieillissement, présente une augmentation de la dureté cela est expliqué par une
germination des phases qui sont responsables a ce phénomene-Ila tels que les zones GP et la
phase n’.

Les résultats obtenus de la dureté ont permis de mettre en évidence les précipitations
des zones GP et de la phase n’ et de faire une conclusion que ce phénoméne de
précipitation est proportionnelle a la température.

Pour enrichir notre travail et comprendre mieux le phénomene, on a exploité les
valeurs de la dureté pour trace les courbes de fraction transforme et pour calculé les
parametres de croissance n et k de la précipitation des zones.

Perspective

Ce travail nous a permis d’identifier les phases et les précipités on utilisant les
courbes de la dureté, mais on a trouvé des difficultés pour les voir, donc il sera intéressé
d’utiliser d’autres techniques d’observation par exemple le MET, le METHR ou la
diffraction X ; pour caractériser ses phases.

Il sera intéressé d’étudier aussi le comportement mécanique de soudures et I’effet
de temperature sur la soudabilité.

Enfin, le comportement de cet alliage dans les conditions de corrosion et de la
fatigue.
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