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Abstract:

The objective of this work is to study the first effect of heat treatment on the mechanical
properties of aluminium alloys 2017A and 5154A, intended for aeronautical application and
the effect of anodizing treatment on the mechanical properties of Aluminium Alloy 2017A. In
the first place we carried out standardized test pieces to carry out the mechanical tensile
tests. These specimens underwent different heat treatments of structural hardening by varying
the conditions (holding time and temperature) and then a sulphuric anodizing treatment.

Then we did a mechanical and metallographic characterization. We found that there is an
improvement in the mechanical strength and micro hardness of the Aluminum Alloy 2017A
after tempering heat treatment T6.

Keywords: 5154 A, 2017 A, sulphuric anodizing, heat treatment, structural hardening,
metallography, micro hardness, tensile test, bending.

Résumé :

Le présent travail a pour objectif d’étudier 1’effet d’abord du traitement thermique sur les
propriétés mécaniques des alliages d’aluminium 2017A et 5154A, destinés a 1’application
aéronautique et I’effet par la suite du traitement d’anodisation sur les propriétés mécaniques
de T’alliage d’Aluminium 2017A. En premier lieu nous avons réalis¢ deS éprouvettes
normalisées pour effectuer les essais mécaniques de la traction. Ces éprouvettes ont subi

différent traitements thermiques du durcissement structural en variant les conditions (temps et

température de maintien) puis un traitement d’anodisation sulfurique.

Ensuite nous avons fait une caractérisation mécanique et métallographique. Nous avons
constaté qu’il y a une amélioration de la résistance mécanique et de la micro dureté de
’alliage d’ Aluminium 2017A apres le traitement thermique de revenu T6.

Mots clés : 5154 A, 2017 A, Anodisation sulfurique, Traitement thermique, durcissement
structural, Métallographie, Micro dureté, Essai de traction, flexion.
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Les matériaux en général et les métaux en particulier prennent une place importante dans
tout développement industriel ou progrés technologique. Vu les exigences de 1’industrie
moderne, nombreux programmes de recherches sont en route pour le développement d’autres
matériaux plus performants et moins codteux tels que les composites, les céramiques, les
polymeéres...etc., mais les alliages métalliques occupent toujours une place importante, car les
caractéristiques de ces derniers s’améliorent de jour en jour grace aux recherches entreprises.

Les alliages d’aluminium continuent a étre le centre d’intérét de plusieurs travaux de
recherche en science des matériaux. Leur grande utilisation dans I’industrie automobile et
aéronautique dépend largement de leurs caractéristiqgues mécaniques et thermiques.

Le durcissement structural dans ces alliages permet d’obtenir des propriétés mécaniques
requises. Toutefois, une température peut par des méthodes conventionnelles favoriser la
précipitation de phases grossiéres qui appauvrissent la solution solide sursaturée et de ce fait
réduit considérablement le potentiel de durcissement structural qui confere a ces matériaux
d’intéressantes propriétés mécaniques.

Les alliages d’aluminium et notamment les alliages de la série 2000 (Al-Cu) sont tres
utilisés dans les constructions aéronautiques particulierement en raison de leurs faibles
densités et de leurs bonnes caractéristiques mécaniques. Pour augmenter la résistance a la
corrosion de ces alliages, on procéde a une anodisation de la surface, soit en bain
chromique(OAC), soit en bain sulfurique (OAS) soit encore en bain sulfuro-borique(OASB).
Le principe de ce traitement est de developper a la surface des pieces, par une voie
¢lectrochimique d'anodisation, une couche d’oxyde d’épaisseur beaucoup plus importante
(quelques microns) que celle de la couche d'oxyde Al,O3 se formant naturellement en surface.
Mais I’augmentation de la tenue a la corrosion s’accompagne d’une diminution des propriétés
mécaniques. Cet abattement de la durée de vie est expliqué en partie par la grande fragilité de
la couche d’oxyde formée lors du traitement d’anodisation, par la multi-micro-fissuration de
cette couche et par les contraintes résiduelles induites lors de ce dernier traitement.

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés au cas des alliages d’aluminium- cuivre et
aluminium- magnésium et plus particuliérement a ’alliage 2017A et 5154A. Le travail que
nous avons réalisé, avait pour objectif essentiel, d’étudier I’influence des traitements
thermiques sur les propriétés mecaniques et structurales du 2017A et 5154A et L'anodisation
sur les propriétés mécaniques et structurales du 2017A.

Notre travail se présente en deux parties :

La premiére partie concerne 1’étude bibliographique qui englobe le premier chapitre qui
présente quelques généralités sur Daluminium et ses alliages, leurs caractéristiques
mécaniques et métallurgiques. Le deuxieme chapitre consiste a situer les différents
traitements thermiques, leurs aspects métallurgiques ainsi que leurs influences sur les

propriétés mécaniques des alliages d’aluminium. Le troisiéme chapitre est réservé a la
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présentation du traitement d’anodisation, leur type ainsi que les paramétres mis en jeu dans ce
genre de traitement.

La deuxiéme partie exprime les différentes méthodes expérimentales adoptées a ce genre
de travaux scientifiques.

Les résultats obtenus, leurs discussions et leurs interprétations sont regroupés dans le
dernier chapitre de cette deuxiéme partie.
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CHAPITRE 1: Généralités sur I’aluminium et ses alliages
1.1 Introduction

L’aluminium est un matériau qui a connu beaucoup de changements d’un point de vu des
propriétés mécaniques ces derniéres années. En effet, le développement de la recherche a fait
apparaitre de nouveaux alliages d’aluminium adaptés a de nombreuses applications spéciales.
C’est la raison pour laquelle, ce métal léger trouve son application dans des domaines ou il
semblait encore inadapté, il y a quelques années.

L’aluminium et ses alliages sont présents sous les formes les plus variées, pratiquement sur

tous les marchés ou domaines d’applications.

L’aluminium pur posséde des propriétés mecaniques tres réduites, et insuffisantes pour son

utilisation dans bon nombres d’applications.

Depuis longtemps, les métallurgistes ont montré qu’en ajoutant certains éléments a
I’aluminium, ses propriétés changent et que certaines additions ont tendance a augmenter par
différents processus leurs propriétés mécaniques, électriques et structurales.

On peut considérer qu’aujourd’hui, les chercheurs disposent d’éléments suffisants pour
obtenir une microstructure optimale répondant a des exigences précises. Cela dépend

essentiellement de I’addition dans la matrice d’aluminium.
1.2 Elaboration de I’aluminium

L’aluminium est abondant dans I’écorce terrestre. Par contre, puisqu’il s’oxyde facilement
en présence de dioxygeéne, la quasi-totalité de I’aluminium que I’on trouve dans la nature est
oxydée, principalement sous forme d’alumine Al,O3. L’alumine est particulierement présente
dans une roche du nom de bauxite (Michel et Coll, 2008).

1.2.1 Production d’alumine

Le procédé utilisé pour obtenir I’alumine a partir de la bauxite est le procédé Bayer. Apres
broyage, la bauxite est attaquée a chaud, sous pression, par de la soude, ce qui permet
d’obtenir une liqueur d’aluminate de soude avec insolubles en suspension. Cette liqueur est
ensuite décantée : les oxydes de fer et de silicium forment une boue rouge, chimiquement
inerte, qui est évacuée vers un site de déversement approprié, la liqueur restante est envoyée
dans des décomposeurs pour précipitation de 1’alumine, qui est ensuite récupérée par filtration
et calcinée (Michel et Coll, 2008).

1.2.2 Production de ’aluminium

L’aluminium est produit actuellement dans le monde entier par le procédé mis au point par
Héroult et Hall en 1886, qui consiste en I’¢lectrolyse de I’alumine dissoute dans la cryolithe
fondue a environ 1 000 °C, dans une cuve comportant un garnissage intérieur en carbone-
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cathode. L’aluminium formé par électrolyse se dépose au fond de la cuve, et I’oxygene de
I’alumine réagit avec le carbone de 1’anode pour former de I’oxyde de carbone et du gaz
carbonique (Michel et Coll, 2008).

1.3 Propriétés physiques et chimiques de I’aluminium pur

L’aluminium est un élément de symbole Al de numéro atomique 13, il est du 111°™
groupe de la classification de Mendeleiev et son état d’oxydation le plus stable est +3. Sa
structure est (et reste) cubique a faces centrées a toute température inférieure a sa température
de fusion (660 °C). L’aluminium représente environ 7.5% en masse dans 1’écorce terrestre

(Guy, 2010). En résumant ci-dessous les propriétés générales de 1’aluminium :

Tableau 1-1 : Les propriétés de I’ Aluminium pur (Michel et Coll, 2008).

Symbole Al
Numéro atomique 13
Masse molaire atomique 27 g. mol™

Systeme cristallin

Cubique a faces centrées

Point de fusion 660 °C
Point d’ébullition 2056 °C
Densité 2,7
Résistance électrique 2,7.10° Ohm. m
Résistivité electrique a 20 °C 2.63 pQ cm
Conductivité thermique 22W.m™* .K*

Capacité thermique massique

9,102J. Kg™. K*

Coefficient de dilatation 24.10° K™
Retrait volumique 5.6 %
Module d’¢lasticité 69000 MPa
Charge de rupture 80 a 100 MPa

1.4 Caractéristiques de ’aluminium et de ses alliages

Le développement des applications de I’aluminium et de ses alliages s’explique par
plusieurs propriétés, en particulier celles que nous citons ci-dessous (Michel et Coll, 2008 ;
Guy, 2010) :
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* Leégereté
C’est le premier des atouts de I’aluminium. Ce dernier est le plus léger de tous les métaux
usuels, sa masse volumique est de 2700 kg/m?, soit trois fois moindres que celle du fer.

De ce fait, ’aluminium constitue 80% du poids des avions actuels. Il est trés utilisé aussi
dans le transport maritime et terrestre rapide, et de plus en plus dans 1’automobile.

+ Conductivité thermique

L’aluminium pur a une excellente conductivité thermique, de 1’ordre de 60% de celle du
cuivre. Les applications des échangeurs en aluminium sont trés nombreuses : automobiles,

véhicules industriels, climatisation, dessalement de 1’eau de mer, énergie solaire...etc.

+ Conductivité électrique

La conductivité électrique de 1’aluminium est de 1’ordre de deux tiers de celle du cuivre
(237 W/m.K a température ambiante). L’aluminium est trés utilis¢é dans les postes de
connexion des réseaux aériens de haute et moyenne tension.

+ Tenue a la corrosion

L’aluminium et ses alliages ont en général une bonne tenue a la corrosion atmosphérique,
en milieu marin, urbain et industriel. L’aluminium est utilis¢é de fagon courante par les
architectes. Tout en offrant de nombreuses possibilités de formes et de traitements de surface,
les structures de batiment en Aluminium résistent bien au temps. Cette bonne tenue a la
corrosion alliée a sa faible densité lui a permis un développement large pour des applications
dans le batiment.

+ Diversité des alliages d’aluminium

Les alliages d’aluminium sont trés nombreux et variés quant a leur composition, a leurs
propriétés et a leurs usages.
+ Facilité de mise en ceuvre

Les alliages d’aluminium se prétent bien aux techniques d’assemblage telles que : soudage,
boulonnage, rivetage, collage...etc.

1.5 Influence des éléments d’alliage sur les propriétés d’aluminium

L’aluminium pur, non alli¢, posséde des propriétés mécaniques relativement faibles, afin

d’améliorer ces propriétés, on est conduit a ajouter des éléments d’alliage lors de sa fusion.

Le nouveau alliage ainsi formé est soit plus résistant, plus ductile, plus dur...etc. selon le
choix. Toutefois, pour obtenir précisément ce que l'on veut, il faut connaitre I’effet de chaque
élément (Lanthony, 1984). Pour cela voici les cing (5) principaux éléments d'alliages de
base avec I'aluminium :
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+ Cuivre

Cet élément forme avec l'aluminium du CuAl;, servant au durcissement des alliages. De
plus, il contribue de plus a l'augmentation de la résistance mécanique, a la réduction du retrait
lors de la coulée et a I'amélioration de l'usinabilité. Toutefois, il diminue généralement la
résistance a la corrosion (Varel, 2004). Les alliages contenant de 4 a 6 % de cuivre sont ceux
qui répondent le plus fortement aux traitements thermiques (Morgan, 1982).

+ Le magnésium
Est le principal agent d’amélioration des caractéristiques mécaniques des alliages

d’aluminium.

*+ Manganése

Il sert a augmenter la résistance mécanique a haute température des alliages de fonderie et
a réduire le retrait lors de la solidification. Mais, comme ces alliages ne possédent pas
d'opération de durcissement mécanique, le manganese n'offre pas d'effets bénéfiques pour ces
derniers (laughlin, Miao, 2001). Certains le considerent comme une impureté a cause de sa
faible solubilité (Harris, 1954).

+ Silicium
Il est présent dans la majorité des alliages pour fonderie. Sa principale caractéristique est
d’améliorer la coulabilité du métal et, par conséquent, de limiter les risques de criques. En

revanche, le silicium diminue I’usinabilité de la piece et rend plus difficile le traitement
anodique de décoration.

* Zinc
Le zinc augmente les caractéristiques mécaniques de I’alliage mais nettement de fagon
moindre que le cuivre. Il diminue aussi la tenue a la corrosion.

1.6 Influence des impuretés sur les propriétés d’aluminium

Les impuretés contenues dans les alliages d’aluminium sont importantes car elles
modifient, volontairement ou non, les diverses propriétés du matériau. On trouve
principalement comme impureteés :

+ Bore:

Le bore lorsqu'il est combiné a d'autres métaux forme des borures comme par exemple le
borure de titane (TiB,). Ce composé forme des sites stables de germination qui interagissent
avec les phases de l'affinement de grain (TiAls) dans lI'aluminium en fusion. Il contribue
également a l'accroissement de la conductivité électrique par précipitation d'autres éléments
(Va, Ti, Cr,....etc.) (Laughlin et Miao, 2001).
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+ Chrome:

Cet élément réduit la susceptibilité des alliages Al-Zn-Mg a la corrosion sous tension.
Plutét vu comme une impureté, son effet est surtout au niveau de la résistivité électrique
(Lanthony, 1984).

+ Fer:

Une impureté naturelle de 1’aluminium qui dégrade la tenue mécanique de la piéece
produite. Il géne aussi I’alimentation en métal liquide des pi¢ces dans le moule (Laughlin et
Miao, 2001). Pour avoir de bonnes propriétés mécaniques, sa teneur est limitée a moins de
0.13% dans les alliages de premiére fusion dite a haute pureté (Margan, 1982). La présence
des Cr et Mn peuvent améliorer les propriétés de ses alliages (Laughlin et Miao, 2001).

+ Nickel :

Ce dernier augmente la résistance mécanique des aluminiums de haute pureté mais réduit
la ductilité (Laughlin et Miao, 2001). De plus, dans les alliages Al-Si, il accroit la dureté et
diminue le coefficient d'expansion thermique. Il est souvent employé avec le cuivre a
température élevée pour améliorer les propriétés (Lanthony, 1984).

+ Titane :

C’est une impureté de 1’aluminium, mais il permet d’affiner la dendrite de solution riche en
aluminium : c¢’est un affinant. Au-dela de 0.4% il se forme TiAl; qui diminue 1’usinabilité
mais améliore encore ’affinage. Ainsi, les auteurs rapportent que 1’alliage Al-Ti gagne en
efficacité d’affinage s’il est laminé et/ ou traité thermiquement (Margan, 1982 ; Laughlin et
Miao, 2001).

1.7 Designation et classification des alliages d’aluminium

La désignation des alliages d’aluminium s’effectue suivant un systéme de 4 chiffres. Le
premier chiffre de la série indique le principal élément alliant en présence et les chiffres
subséquents indiquent la composition (voir tableau 1-2).

La désignation des alliages corroyés, conforme a la norme AFNOR NF EN 573. Ces
normes affectent a chaque type d’alliage un nombre de quatre chiffres qui permet de les
classer en séries (Mechri, 2007).
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Tableau 1-2 : Désignation des séries principales des alliages d’aluminium (Mechri, 2007).

Série Désignation Elément d’alliage principal Phase principale présents
dans I’alliage

1000 IXXX 99% d’Al au minimum -

2000 2XXX Cuivre (Cu) Al2Cu, Al2CuMg

3000 3XXX Manganese (Mn) Al6Mn

4000 AXXX Silicium (Si) -

5000 5EXXX Magnésium (Mg) Al3Mg2

6000 BXXX Magnésium (Mg) et Silicium (Si) Mg2Si

7000 TXXX Zinc (Zn) MgZn2

Cinq états metallurgiques fondamentaux sont definis et symbolisés par des lettres données
dans le Tableau 1-3

Tableau 1-3 : Désignation des états métallurgiques de base (Michel et coll, 2008).

Symbole Etat de base
F Brut de fabrication
0] Recuit
H Ecroui et restauré ou stabilisé
T Durci par traitement thermique
wW Trempé et non stabilisé

Etat F — les produits sont fabriqués par déformation plastique, sans maitriser les taux

d’adoucissement ou de durcissement par déformation ou traitement thermique.
Etat O — les produits sont dans 1’état le plus ductile, obtenu par traitement de recuit.

Etat H — les produits sont durcis par déformation, avec ou sans maintien ultérieur a une
température suffisante pour provoquer un adoucissement partiel.

Etat W — les produits sont soumis a une mise en solution et une trempe; ils continuent
d’évoluer a la température ambiante. Cet état est un état métallurgique instable.

Etat T — les produits sont soumis a un traitement thermique partiel ou complet, avec
application éventuelle de déformation plastique.

Parmi ces sept classes, une autre distinction peut étre faite entre les alliages non trempant
et les alliages trempant.
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Les alliages non trempant correspondent aux séries 1000, 3000 et 5000 sont des alliages
sans durcissement structural. Les alliages trempant a durcissement structural correspondent
aux séries 2000, 4000, 6000 et 7000 (tableau 1.4).

Selon la classe d’alliage envisagée, différentes méthodes d’amélioration des propriétés
mécaniques peuvent étre adopteées.

Tableau 1-4 : classement des alliages d’aluminium corroyés.

Alliage trempant Alliage non trempant
Ou Ou
a durussemgnt structural a durcissement par
u

écrouissage
Ou
a durcissement sans
traitement thermique

a durcissement par
traitement thermique

Série 2000 1000
4000 3000
6000 5000
7000

En effet, en ce qui concerne les alliages non trempant la méthode d’amélioration des

propriétés mécaniques s’agit du durcissement par écrouissage.

Pour les alliages trempant, la principale méthode de durcissement correspond a un
traitement thermique, appelé traitement a durcissement structural. Le processus de
durcissement structural permet d’améliorer nettement les propriétés mécaniques des alliages
d’aluminium en conduisant a la formation des précipités durcissant.

Cette modification de la microstructure du matériau s’accompagne souvent d’une chute de
la résistance a la corrosion ce qui améne dans la plupart du temps a travailler, en termes de
compromis entre bonnes propriétés mécaniques et résistance a la corrosion intéressante
(Laughlin et Miao, 2001).

1.7.1 Les séries des alliages d’aluminium et leurs propriétés

+ Lasérie 1000 (aluminium pur)

Cette série ne peut pas étre traitée thermiquement. La résistance a la traction varie de 69 a
186 N/mm?, elle présente une excellente résistance a la traction dans un large domaine de
température.

Comme cette série a des propriétés mécaniques relativement faibles, elle est rarement
utilisé en raison de leurs résistance élevée a la corrosion et leur bonne conductibilité
électrique. Ces alliages sont soudés avec un metal d’apport en aluminium pur ou de la série
4000 (Guy, 2010 ; Mechri, 2007).
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+ Lasérie 2000 (alliage de Cu)

Ces alliages peuvent étre traités thermiquement. La résistance a la traction varie de 186 a
427 N/mm?. Ces alliages sont des alliages d’aluminium (0.7-6.8%) Cu (en poids) & résistance
¢levée, souvent utilisés dans 1’industrie aéronautique et spatiale. Certains de ces alliages sont
considérés comme non soudables (fissuration a chaud et sensibilit¢ a la corrosion sous
tension). D’autre peut étre soudés avec des procédés de soudage a 1’arc quand on suit une
procédure de soudage correcte (Guy, 2010 ; Michel, 2005).

+ Laseérie 3000 (alliage de Mn)

Ces alliages sont des alliages d’aluminium (0.05-1.8)% Mn (en poids), la résistance
maximale & la traction est de 110 & 283 N/mm?. Ils sont des alliages qui ont une résistance
modérée avec une bonne résistance a la corrosion et une bonne capacité de mise en ceuvre et
pouvant étre utilisés a haute température (casseroles et poéles, échangeurs de chaleur,...)
(Guy, 2010 ; Michel, 2005).

+ Lasérie 4000 (alliage de Si)

C’est une série qui contient des alliages susceptibles au durcissement par traitement
thermique. Ce sont des alliages aluminium (0.6-21.5)% Si (en poids), quand on allie du
silicium a de I’aluminium, on a un point de fusion plus faible et une meilleure fluidité a I’état
fondu (Guy, 2010 ; Michel, 2005).

+ Lasérie 5000 (alliage de Mg)

Ce sont des alliages aluminium (0.2-6.2) % Mg (en poids) ayant une résistance a la traction
de 125 a 352N/mma2. Ils ne sont pas susceptibles au durcissement par traitement thermique et
présentent une résistance la plus élevée. Ces alliages peuvent étre utilisés pour diverses
applications. Les alliages de cette série ayant de plus de 3% de Mg ne peuvent pas étre utilisés
au-dessus de 65°C, car ils peuvent alors devenir sensibles a la corrosion sous tension (Guy,
2010).

+ Lasérie 6000 (alliage de Mg-Si)

Les alliages de cette série sont susceptibles au durcissement par traitement thermique. La
résistance & la traction varie de 125-400 N/mm?. Ce sont des alliages aluminium- magnésium-
silicium utilisés dans des applications soudéees (Guy, 2010).

+ Lasérie 7000 (alliage de Zn)

Ce sont des alliages aluminium (0.8-12)% Zn (en poids) susceptibles au durcissement par
traitement thermique avec une résistance variant de 220 & 605 N/mm?, ils appartiennent aux
alliages d’aluminium ayant la résistance la plus élevée. Comme pour la série 2000, certains
sont considerés, comme non soudables avec des procédés de soudage a I’arc (Guy, 2010).
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1.8 Les alliages d’aluminium de la série 2000 (Al-Cu)

L'élément d'alliage principal de la famille 2000 est le cuivre (Cu). lls obtiennent leurs
caractéristiques mécaniques par durcissement structural. 1ls sont caractérisés par de bonnes
caractéristiques mécaniques notamment a I'état trempé revenu ou maturé. C'est grace a ces
caractéristiques mécaniques qu'ils ont été choisis pour les applications aéronautiques. Ils
présentent également de bonnes aptitudes de tenue a chaud et pour le décolletage. En
revanche, ils ont une résistance a la corrosion faible en atmosphere corrosive du fait de la
présence de cuivre. Par ailleurs, ces alliages sont difficilement soudables ; en effet, puisque
les zone adjacente au cordon de soudure subissant un recuit lors du cycle thermique imposé
par le soudage, leurs propriétés mécaniques s’en trouvent considérablement affaiblies
(Schapiro et kirkaldy, 1968). Ces alliages ont de nombreuses applications en aéronautique et
en mécanique. En geneéral, ils sont utilisés pour des piéces soumises & des contraintes. Les

alliages de cette série se caractérisent d’une facon générale par :
« Des caractéristiques mécaniques élevées apres revenu (état T6) ;
» Une bonne tenue a chaud ;
« Une résistance a la corrosion bien inférieure a celle des alliages sans cuivre ;

« Des risques, sous certaines conditions, de susceptibilit¢ a la corrosion mais des
précautions particuliéres de protection : placage, traitements d’anodisation, peinture,
permettent de surmonter ces inconvénients ;

* des possibilités de soudage limitées : utilisation de techniques particulieres telles que le
soudage par faisceaux d’électrons.

1.8.1 caractéristiques microstructurales

Le diagramme d’équilibre Al-Cu fait apparaitre 1’existence d’une solution solide o présente
jusqu'a 5.65% de Cu. L’eutectique se situe a 33% de Cu fait remarquer I’existence d’un
compose défini Al,Cu (figure 1.1).
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Figure 1-1 : Diagramme d’équilibre de I’alliage Al-Cu (Guinier, 1938).

1.8.2 L’alliage d’aluminium 2017A
L’alliage 2017A est utilisé pour ses bonnes aptitudes a l'usinage. Sa résistance a la
corrosion en atmospheére corrosive est relativement faible dans le cas de séjour prolonges.

On presente dans le tableau ci-dessous la composition chimique qui conforme a la norme

AFNOR NF EN 573 :
Tableau 1-5: Composition chimique de I’alliage 2017A .

Alliage | - Cu | Mg | Si |Mn| Fe | Cr |Ni| Zn |Ti| Zr+Ti | Autres | Autres | Al
chacun | Total
/ / / / / le

Min. | 3,50 | 0,40 | 0.20 | 0,40 | / I |/
reste

2017A

Max. | 4,50 | 1,00 | 0,80 | 1,00 | 0,70 | 0,20 | / |0,25| / | 0,25 | 0,05 0,15

* Les concentrations sont en pourcentage massique.
1.8.3 Caractéristiques mécaniques de I’alliage 2017A
Du fait de sa structure cristalline cubique a faces centrées, le 2017A ne présente pas de
phénoméne de fragilisation aux basses températures comme cela peut étre le cas avec les

métaux cubiques centrés, qui ont une température de transition au-dessous de laquelle ils
perdent leur ténacité. Le tableau suivant présente les caractéristiques mécaniques de 2017A.
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Tableau 1-6: caractéristique mécaniques de 2017A.

Masse volumique (g/cm?) 2,79
Intervalle de fusion (°C) 510-640
Coefficient de dilatation linéique (0 a 100 °C) 23.0
(10—6/K)
Module d'élasticité (MPa) (1) 74 000
Coefficient de Poisson 0,33

Conductivité thermique (0 a 100 °C) (W/mC) Etat T4 : 134

Résistivité a 20 °C (uQcm) Etat T4 :5,1
Capacité thermique massique (0 a 100 °C) (J/kg C) 920
Limite élastique RP0.2 (MPa) 260 *
Limite a la rupture Rm (MPa) 390 *
Allongement (%) 9*

* Barre filée état T4 (trempé, maturé) diametre entre 75 et 6 mm

1.9 Les alliages de la série 5000 (Al-Mg)

Ces alliages forment, en fonction de leur teneur en magnésium, toute une gamme d’alliages
présentant un poids industriel important en raison de ’ensemble performant des propriétés
suivantes :

Résistance mécanique qui est fonction de la teneur en magnésium,
Bonne aptitude — excellent comportement aux basses et tres basses températures,
Tres bonne résistance a la corrosion a 1’état soudé ou non, et ceci en particulier en
atmosphére marine ou dans 1’eau de mer,
+ Possibilité de présenter de beaux états de surface par brillantage et anodisation lorsqu’ils
sont élabores a partir d’aluminium suffisamment pur,
Usinage facile,
Bonne aptitude a I’anodisation de protection et de décoration,
En revanche, leur aptitude au moulage est faible en coquille, leur sensibilité a la crique est

d’autant plus élevée que leur teneur en magnésium est plus faible (Vargel, 2004).
1.9.1 Caractéristiques microstructurales

Les alliages contiennent jusqu’a 12% de magnésium. Il existe une solution solide o
contenant jusqu’a 15% de Mg a 450°C.

Ces alliages Al-Mg ont tous pour constituant la solution solide mais la variation importante

de solubilit¢ du Mg et sa faible vitesse de diffusion a 1’état solide font que les alliages
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contenant plus de 6% de Mg ne sont pas homogénes a 1’état brut de coulée : on trouve o et
I’eutectique o+f. Un traitement d”’homogénéisation est alors nécessaire (voir figure 1-2).

(660

4N

200

Température,°C

- -

-

S

. S Su— 4 —ee B i —
20 30 40 S0 o0 10 X0 ) Mg

%Mg(en poinds)

Figure 1-2: diagramme d’équilibre de I’alliage Al-Mg (Guinier, 1938).
19.2

L’alliage 1554A est utilisé pour sa tres bonne conductibilité thermique, assez bonne
usinabilité, résistance a la corrosion, excellente méme en milieu marin. Sa composition
chimique et qui est conforme a la norme AFNOR NF EN 573 est montrée dans le tableau
suivant :

L’alliage d’aluminium 5154A

Tableau 1-7: Composition chimique de 1’alliage 5154A .

Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Al
Max : Max : Max : Max : 3.1a Max : Max : Max : Reste
0.5 0.5 0.10 0.5 3.9 0.25 0.2 0.2
1.9.3  Caractéristiques mécaniques de ’alliage 5154A

Le tableau ci-dessous présente les principales caractéristiques de 5145A :

Tableau 1-8: caractéristique mécaniques de 5154A.

Module d'¢lasticite (MPa) 69000
Rm(MPa) 140
Rpo.2(MPa) 70
A (%) 3
Dureté Brinell 50
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1.10 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté les alliages d’aluminium en exposant leurs
compositions et leurs caractéristiques. Par ailleurs, les alliages d’aluminium couvrent un
domaine étendu de caractéristiques mécaniques. Une telle gamme de caractéristiques
mécaniques est obtenue non seulement en agissant sur la composition des alliages, mais aussi
et pour une partie trés importante, en effectuant des traitements thermiques.
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CHAPITRE 2: Traitements thermiques des alliages
d’aluminium.
2.1 Introduction

Les traitements thermiques ont pour but principal de changer la nature des caractéristiques
d’un matériau. Selon le domaine d’application du matériau les traitements peuvent ameliorer
ou amoindrir les propriétés mecaniques de ce dernier (résistance a la traction, dureté...) .1l
existe une série des traitements thermiques standards développés par l'industrie dans le but de
contréler la microstructure et de fournir des alliages ayant des propriétés spécifiques.

2.2 Indexation des traitements thermiques dans leur ordre chronologique

Tableau 2-1: Indexation des traitements thermiques pour les alliages d’aluminium.

Etat T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8 T9 | T10
Mise en solution X X X X X X
Tr ion 3
ansformation a % X
chaud
Ecrouissage X X X
Maturation X X X X
Revenu X X X* X X X

*Sur-revenu = Stabilisé

2.3 Principaux types de traitements thermiques

Les traitements thermiques appliqués aux alliages d’aluminium peuvent étre classés en

trois types principaux :

*+ |es traitements dits d’homogénéisation généralement pratiqués sur les produits
coulés avant leur transformation ou également sur les produits déja corroyés.

* Les traitements d’adoucissement par recuit ou restauration, généralement appliqués
en cours ou en fin de transformation.

* Lestraitements de durcissement structural.

2.3.1 Traitements d’homogénéisation

IIs concernent les produits moulés et consistent a effectuer un maintien a la température la
plus élevée possible en dessous du liquidus, pendant une heure a 48 heures, afin de modifier
la structure pour faciliter la mise en ceuvre ou ameliorer les propriétés.

Les traitements d’homogénéisation ont les effets suivants sur la structure (Claude, 2007) :

— La dissolution des phases métalliques en exces ;
— L’homogénéisation des concentrations ;

— La coalescence de certaines phases ;
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— La précipitation de certaines phases ;
Les traitements d’homogénéisation sont utilisés pour (Roger, 2011) :

— L’amélioration de D’aptitude a la déformation : les traitements d’homogénéisation
améliorent I’aptitude a la déformation a chaud de tous les alliages corroyés.

— La diminution de la température de recristallisation : un autre effet de I’homogénéisation
est d’abaisser la température de recristallisation des alliages corroyés lors de leur deformation
a chaud ou lors du traitement thermique de mise en solution.

2.3.2 Traitements d’adoucissement

IIs comprennent les recuits de recristallisation et les traitements de restauration.

2.3.2.1 Les recuits de recristallisation

IIs correspondent a une suppression totale de 1’écrouissage des alliages corroyés. Ils sont
réalisés suivant les alliages entre 320 et 400°C pendant une demi-heure a 2 heures.

L’adoucissement obtenu sera d’autant plus élevé que 1’écrouissage initial était fort.

On prendra garde aux risques de grossissement du grain sur les alliages dont 1’écrouissage
est relativement faible (& un niveau appelé écrouissage critique) (Claude, 2004).

2.3.2.2 Les recuits de restauration

Ils correspondent a une suppression partielle de 1’écrouissage sans recristallisation lorsque
la tempeérature et les temps sont inférieurs aux conditions de recristallisation : 240 a 280 °C
durant 1 & 6 heures.

L’avantage de ce type de traitement est de contrdler le taux d’adoucissement et d’éviter les
risques de grossissement du grain (Claude, 2004).

2.3.3 Traitement de durcissement structural

Le phénoméne de «durcissement structural», a été découvert en 1906 par Wilm qui mit en
évidence une évolution de la dureté de certains alliages d’aluminium aprés maintien a la
température ambiante suite a une mise en solution et une trempe fraiche (Will, 1911). Merica
et Al ont proposé des 1919 que 1’augmentation de dureté était liée a la diminution de la
solubilité du cuivre a la température ambiante (Merica, 1919). Le durcissement structural est
basé en effet sur la précipitation des éléments soluté due a la diminution de leur solubilité a la
température ambiante (Hardy et Heal, 1954). Le processus de durcissement nécessite donc
trois conditions :

*+ Les ¢léments d’alliage doivent €tre solubles dans I’aluminium et leur solubilité
doit diminuer avec la baisse de la température ;

* Aprés trempe fraiche, la solution solide sursaturée (ass) doit apparaitre ;

+ Des précipités durcissant se forment pendant le traitement thermique de revenu ;
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2.3.3.1 Les stades du traitement de durcissement structural
Le traitement thermique comporte trois étapes principales (figure 2-1) (Guy, 2010) :
* Une mise en solution solide.
*  Un refroidissement rapide (trempe).

+ Un maintien soit a la température ambiante, appelé « maturation » soit a une
température élevée, dit « revenu »

— Mise en
S’ solution
"'
b
—
s
=1
E Trempe
-~ fraiche Revenu
=
=
b
e |
>
Temps

Figure 2-1 : Représentation schématique des opérations effectuees sur les alliages a
durcissement structural.

a) La mise en solution

Consiste au chauffage a une température qui est comprise, en général, entre 400 °C et
600°C, la température optimale dépend surtout de la composition chimique de 1’alliage bien
évidemment. La durée de mise en solution est également trés importante; elle doit étre
suffisante pour mettre en solution solide le plus grand nombre possible d’intermétalliques
sans toutefois étre trop longue (Develay, 1986).

Une température trop basse ne permettra pas une mise en solution complete des éléments
chimiques en soluté qui conduira a de faibles propriétés mécaniques finales et par contre une
température tres élevée conduira a la détérioration du matériau due a des phénomenes de
brdlure induits par la fusion partielle des eutectiques complexes et des précipités aux joints de
grains.

b) La trempe

Est I’opération de refroidissement suffisamment rapide apres 1’étape de mise en solution de
maniere a garder la solution solide sursaturée a la température ambiante. Le refroidissement
doit, en effet, étre effectué le plus rapidement possible pour éviter la décomposition de la
solution solide dans toute la piece. Aprés la trempe, a la température ambiante, une solution
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solide sursaturée en atomes de soluté en substitution et en lacunes est donc obtenue. La
trempe influe sur les caractéristiques mécaniques de 1’alliage.

Le refroidissement par trempe peut prendre plusieurs formes : la trempe par immersion

dans I’eau, par aspersion ou a 1’air soufflé.

C) Un maintien
+ La maturation (vieillissement naturel)

Apres I’étape de refroidissement la solution solide se trouve dans un état métastable; elle a
donc tendance a retrouver son état d’équilibre. De maniére progressive et spontanée, la
solution solide se décompose a température ambiante. Ce phénomeéne est fondamental pour le
durcissement structural des alliages 2xxx: au cours de ce processus, une augmentation des
propriétés mécaniques en fonction du temps de maturation est observée. Cette maturation est
qualifiée de naturelle.

* Le Revenu (vieillissement artificiel)

Peut, le plus souvent, étre préféré a une maturation moins durcissant. Le retour de la
solution solide sursaturée a 1’état d’équilibre peut étre accéléré par des maintiens a une
température supérieure. Le revenu est donc I’étape de chauffage ultérieur a des températures
inférieures aux températures de mise en solution; elles sont de I’ordre de 100 a 200 °C. Le
résultat de cette précipitation sous I’effet du revenu est une augmentation des propriétés
mécaniques telle que la dureté. Les conditions de revenu telles que la température et la durée
sont spécifiques a chaque type d’alliage. L’évolution de la résistance mécanique en fonction
du temps de revenu est caractérisée par une courbe en forme de cloche, avec un maximum de
la résistance mecanique pour une durée t correspondant a 1’état dit de revenu au pic. Les états
sous-revenus correspondent a une durée de traitement inférieure au temps t (Figure 2-2). Dans
cet état les alliages gardent une capacité de déformation plastique et donc une bonne aptitude
a la mise en forme, mais la résistance a la corrosion est faible. Les états sur-revenus
correspondent a une durée de traitement supérieure au temps t. Cet état présente une
résistance a la corrosion supérieure a celle de 1’état sous-revenu (Vargel, 2004)
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Figure 2-2 : Evolution de la dureté selon 1’état métallurgique.
2.3.3.2 Aspect structural du phénomeéne de durcissement structural

Sur le plan structural, la décomposition de la solution solide sursaturée, obtenue par
trempe, s'effectue selon une séquence complexe de phénoménes. L'évolution implique des
processus de germination et de croissance et la formation du composé d'équilibre n'est

obtenue que pour des temps longs de maintien de l'alliage a la température de revenu.

Elle seffectue par l'intermédiaire d'une série de stades transitoires, correspondant au
développement de phases intermédiaires différentes de celle qui est finalement obtenue.

Ses phases suivantes qui seront décrites plus précisément au paragraphe suivant :

SSS, solution solide sursaturée d’aluminium

=

Zone GP, zone Guinier Preston

=

Phase 0°’- phase transitoire, cohérente avec la matrice

=

Phase 0’- phase semi cohérente avec la matrice

2

Phase 6—phase incohérente avec la matrice
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a) Précipitation des zones GP

Elles se forment durant les premiers stages de la décomposition des solutions solides
sursaturées de plusieurs alliages sous différentes formes (plaquettes, sphériques et aiguilles)
selon la différence entre les diametres atomiques des atomes du soluté et du solvant (Karlik,
Jourffrey, 1997).

Dans les alliages Al-Cu, les premiéres structures des zones G.P, ont été proposés par
Guinier et Preston qui ont interprété leurs résultats de diffraction des rayons X par la présence
de plaquettes riches en Cu situées dans les plans {100} de la matrice (Guinier, 1938).

b) Précipitation de la phase 0”

La phase 6” (ou G.P.II) qui apparait a des températures comprises entre 130 et 200 °C
correspond au début de la mise en structure quadratique. Elle se présente sous forme de plans
riches en Cu (dans les plans {100} de la matrice) (Fujita, Lu, 1992). Cette phase qui est
toujours cohérente avec la matrice est en partie responsable du maximum de durcissement
des alliages du systeme Al-Cu. Il attribue une structure orthogonale.

c) Précipitation de la phase 0’

La phase 8' est une phase semi-cohérente avec la matrice, qui se transforme en phase stable 6.
Elle précipite sous forme d’aiguilles ou batonnets paralleéles aux directions <100> de la
matrice.

Aaronson et Laird ont démontré, par exemple, que les champs de contraintes des
plaquettes de 6’ ne sont pas enti¢rement relachés quand ces derniéres deviennent incohérentes
(Aaronson et laird, 1393). Les dislocations d’accommodation dans les coins des plaquettes
sont étroitement espacées et leur présence est associée avec une grande anisotropie de
I’énergie libre interfaciale. Il est, cependant, clair que les grandes contraintes élastiques
obtenues au cours du stade de germination de la phase 6’ font en sorte qu’elle germe
préférentiellement sur les dislocations, puis dans les champs de contraintes des plaquettes
existantes (Aaronson et laird, 1393). Headley et Hren ont affirmé que beaucoup de précipités
0’ germent au cours de la trempe a partir de la solution solide sursaturée (Headley, Hren,
1976). Apres la germination, les plaquettes 8’ croissent par le processus de diffusion a longue
distance.

d) Précipitation de la phase 0

La perte de cohérence des précipités au cours du vieillissement est due au grossissement
des germes, suivi de I’apparition de réseaux de dislocations paralléles a la direction <100> a
sur les larges faces des précipités 6'. Ces dislocations sont des dislocations de « désaccord de

structure » ou d’accommodation qui minimisent les tensions internes dans la matrice. Le
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processus de perte de cohérence des précipités de la phase 6’ conduit a la formation d’autres
précipités de la phase stable 6(Al,Cu).

Au-dessus de 300 °C, les derniers précipités se forment trés rapidement et les particules de
la phase d’équilibre 0 de steechiométrie Al,Cu totalement incohérente et de structure
tétragonale prennent place. Les précipités de cette phase se trouvent sous forme de batonnets
sans orientation déterminée et leurs sites préférentiels sont les joints de grains.

Résistance

SR RRRRe

Guinier
Preston

°

solution solide a

x
S i B R
Hb—j«HH
b

: »

Temps

Figure 2-3: Evolution de la dureté suivant la durée de revenu.

Certaines caractéristiques des matériaux, comme les propriétés intrinseques (module du
Young, masse volumique, coefficient de dilation) sont essentiellement fonction de la
composition chimique de I’alliage. Celles-ci sont donc difficilement modifiables. Par contre,
les propriétés extrinséques des matériaux, comme la ductilité, la limite d’élasticité, la
résistance a la traction, la dureté et la ténacité peuvent étre modifiées soit par I’addition
judicieuse d’éléments d’alliages, soit par I’application de traitement thermique.

2.3.4 Evolution de la dureté

La phase d’équilibre ne se forme pas directement au cours des premiers instants du traitement
de revenu. Des phases métastables commencent par se former. Ces différentes
transformations successives vont avoir des conséquences sur I’évolution des propriétés
mécaniques en fonction de la température et du temps de revenu. Le schéma de la Figure 2-4
présente 1’évolution de la dureté et de la résistance mécanique d’un alliage d’aluminium durci
au cours d’un traitement de revenu (Smith, 1996). La précipitation de la phase d’équilibre et
des phases antérieures, les phases 6" et 0", est le facteur responsable du durcissement final.

37



Ecole Nationale Polytechnique Chapitre2: traitements thermiques des alliages d’aluminium

Solution solide
sursaturée

" Pic du revenu (particules
intermetalliques de taille

/ oprimale)
%
G2

Sur-revenu (grossissement des
particules mtermetalliques)

S (CEA
Sous-revenu (petites particules
mntermetalliques)

Temps et tempeérature du traitement thermique

Durete et résistance mécanique

Figure 2-4 : Evolution de la dureté et de la résistance mécanique au cours d’un traitement
thermique apres trempe fraiche d’un alliage (Smith, 1996).

Une augmentation continue de la dureté est corrélée avec 1’augmentation de la durée et de la
température de revenu.

2.35 Evolution de la résistance mécanique

Les Figures 2-5 et 2-6 donnent respectivement 1’évolution de la résistance a la rupture et de
la limite d’¢élasticité quand des températures et des durées de revenu différentes sont imposees
a un alliage. Les courbes déterminées pour des températures inférieures a 200 °C présentent
une forme « en cloche » typique des alliages a durcissement par précipitation. Le pic de
revenu, correspondant a une limite élastigue maximale ou a la résistance a la rupture
maximale, apparait pour des durées différentes en fonction de la température de revenu. Ce

pic est atteint d’autant plus rapidement que la température de revenu est élevée.

Le maximum de limite d’élasticité ou de résistance a la rupture évolue également en
fonction de la température de revenu. La limite d’élasticité est importante pour des
températures comprises entre 130 °C et 150 °C, puis diminue pour ré-augmenter a 190 °C. La
résistance a la rupture est importante a 130 °C puis diminue pour des températures supérieures
pour étre a nouveau élevée a 190 °C. Cette évolution observée pour la résistance mécanique et
la limite élastique est probablement liée a la densité et a la taille des précipités fins.

Pour un revenu a des températures élevees, 190°-200 °C, la résistance mécanique et la
limite €lastique passent par un maximum pour une durée de revenu plus courte d’autant plus
que la température est plus élevée. Dans ces conditions les valeurs de propriétés mecaniques
sont plus faibles que sous 1’effet des revenus a températures plus basses durant des temps plus
longs.
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Figure 2-5 : Evolution de la charge a la rupture au cours d’un traitement thermique de

revenu (Develay, 1986).
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Figure 2-6 : Evolution de la limite élastique au cours d’un traitement thermique de revenu

2.3.6

(Develay, 1986)

Evolution de I’allongement

La Figure 2-7 montre I’influence du traitement thermique de revenu sur la ductilité du
matériau. Apreés trempe fraiche, 1’alliage posséde une ductilité trés importante qui permet la
mise en forme par écrouissage avant d’appliquer le traitement de revenu (Bailon et Dorlot,
2000) Le pourcentage d’allongement d’un alliage 2017A chute graduellement avec
I’augmentation du temps et de la température de revenu inférieure a 200 °C. Cette diminution

est d’autant plus rapide dans le temps que la température de revenu est importante.
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Figure 2-7 : Evolution de I’allongement au cours d’un traitement thermique de revenu
(Develay, 1986).

2.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté¢ les alliages d’aluminium en exposant leurs
caractéristiques, et les traitements thermiques, qui permettent I'obtention de meilleures
propriétés, par une bonne adaptation de leur structure, contribuent a I'amélioration du
comportement en service des piéces et a leur facilité d’usinage.

Par ailleurs, les alliages d’aluminium sont soumis a des agressions environnementales, et
il convient de les protéger, en particulier contre la corrosion. Il existe plusieurs modes de
protection contre la corrosion, le plus rencontré industriellement est le traitement de surface
par anodisation. Nous présentons dans le chapitre suivant le détail de ce traitement.
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CHAPITRE 3: Anodisation des alliages d’aluminium

3.1 Introduction

Les traitements d'anodisation sont largement employés comme moyen de protection contre
la corrosion, mais aussi pour apporter des propriétés de surface spécifiques a certains usages.
Il faut les considérer comme une particularité du comportement anodique de I'aluminium, ou
les conditions opératoires et la nature de I'électrolyte jouent un réle important sur la qualité, la
structure des couches qu'il est possible de réaliser et sur leurs propriétés d'usage.

3.2  Préparation de surface

Avant tout procédé d’anodisation, il est indispensable, au préalable, de bien préparer les
surfaces par des traitements mécaniques, chimiques ou électrolytiques, ces traitements se
résument comme suit :

3.2.1 Dégraissage

Il s’effectue soit dans des solvants organiques chlorés, soit dans un milieu contenant des
agents détersifs. Dans le premier cas, le dégraissage des pieces de grandes dimensions se fait
en phase vapeur, cependant les petites piéces sont directement immergées dans une solution
liquide. Le second type de milieux dégraissants est constitu¢ d’agents mouillants qui
permettent 1’enlévement des graisses et huiles de la surface, mais qui doivent étre
rigoureusement inactifs vis-a-vis de I’aluminium (Laribi, 2000).

3.2.2 Décapage

Son role est d’éliminer les traces d’oxydes qui se trouvent en surface. Il s’effectue dans
deux solutions différentes, la premiére permet I'¢limination de toute trace d'oxyde alors que la
seconde a pour réle surtout d'empécher la formation de la couche d'oxyde qui recouvre
spontanément I'aluminium en contact avec l'air (Boukhlef, 2008).

3.3  Anodisation de ’aluminium et de ses alliages

3.3.1 Définition de ’anodisation

L’anodisation est un traitement de surface par voie électrochimique qui permet de
protéger ou de décorer une piece en aluminium par oxydation anodique (couche
électriquement isolante). Elle octroie aux matériaux une meilleure résistance a 1’usure, a la
corrosion. L’épaisseur est en fonction de la destination du produit final (Jannier, 2009).

3.3.2  Principe de I’anodisation

L’anodisation, appelée également oxydation anodique, est essentiellement basée sur la
propriété suivante : I’aluminium et ses alliages, lorsqu’ils sont placés a 1’anode d’une cuve

d’électrolyse (figure 3.1) contenant un acide , réagissent avec 1’eau pour former a la surface
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du métal une couche d’oxyde, leur conférant ainsi une bonne résistance a la corrosion
(Pernot-Gehin, 2007) .

- /_\ +
G .
\_/ ll T e
Olo
0 8 | Couche d’alumine
Cathode e .
] 0 0 Anode alliage d’Al
0
Dégagement 0
=2da S 0 :
d'hydrogéne o - Solutpn
00 electrolytique

Figure 3-1: Principe de lI'anodisation des alliages d'aluminium (Catonne et al, 2002).

La réaction globale d’oxydation anodique de I’aluminium en milieu acide habituellement
avancée est :

2Al + 3H,0 —Al,05+ 3H,
A la cathode, un dégagement d’hydrogene provenant de la réduction des protons a lieu selon
la réaction :

2H+2¢ —H,
A I’anode, plusieurs étapes sont proposées pour former 1’oxyde d’aluminium :
Al AP +3¢
2 H,0—H;0"+ OH"

2 OH —H,0 + 0%
2 Alg+ 3 0% —AlLLO;

3.3.3 Structure des couches d’anodisation

Selon I’action dissolvante du milieu sur I’oxyde d’aluminium, on obtiendra des couches
anodiques a caractére barriére ou a caractére poreux.

3.3.3.1 Anodisation de type barriére

Des anodisations de type barriére peuvent étre réalisées sous une densité de courant
constante, dans un ¢électrolyte qui n’a pas d’action dissolvante sur le métal, ni sur son oxyde
(solutions a base d’acide borique, d’acide tartrique, d’acide citrique, de tartrate d’ammonium,
de carbonate de sodium...). Dans ce cas, lors d’une oxydation galvanostatique, une montée
rapide et lineaire de la réponse en tension est observée, traduisant une croissance homogeéne
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de la couche compacte et isolante, appelée couche barriere (figure 3-2.a) (PERNOT-GEHIN,
2007) .

Des études ont montré que le film d’oxyde se développe de maniére uniforme, en suivant
la rugosité de la surface. Sous I'effet du champ électrique créé lors de la polarisation de
I’échantillon, le film anodique se forme par migration des ions AI** de Dinterface métal/film
vers Dinterface film/électrolyte et par migration des ions O*/OH" dans le sens opposé (figure
3-2-b) (PERNOT-GEHIN, 2007).

Electrolyte
. £ N 1
Tension \‘r/
b 0%z /OH
A3+
i= constante W
Aluminium
Temps d'anodisation o Lieu de formation du film de Al,O,
al b)

Figure 3-2 : a) Réponse en tension pour une anodisation de type barriere sous densité de

courant constante, b) Représentation schématique de la croissance d’une couche anodique de
type barriere (PERNOT-GEHIN, 2007) .

3.3.3.2 Anodisation de type poreux

Dans le cas ou I’¢électrolyte choisi possede une action dissolvante sur le métal ou sur son
oxyde (ce qui est le cas avec les acides chromique, sulfurique et oxalique...), le processus
d’évolution de la couche anodique révéle une compétition entre deux phénomeénes
(PERNOT-GEHIN, 2007) :

*+ ]’¢laboration de I’oxyde sous 1’action du courant ¢électrique ;

+ [adissolution chimique de la couche ;

La compétition entre ces deux phénoménes conduit a la formation d’une couche anodique
de type duplex, c¢’est-a-dire qu’un film adhérent se forme sur I’anode et simultanément (mais
de facon plus lente que la formation) une dissolution du film a la surface du métal se produit,
il y a alors formation de pores dans le revétement.

Il existe de nombreuses théories et modéles relatifs a I’initiation, a la croissance et a la
morphologie des couches poreuses, on peut schématiser le processus en plusieurs étapes
(figure 3.3) (PERNOT-GEHIN, 2007) :

Etape |: Dés I’application d’une tension (ou d’une densité de courant), la couche
barriére se forme a la surface du substrat. Cette couche possede des propriétés similaires a
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celles décrites au paragraphe précédent. Sa formation se traduit par une chute en densité de
courant lors d’une oxydation potentiostatique (ou une montée en tension lors d’une oxydation
galvanostatique).

Etape Il : Au moment ou I’intensit¢ décroit, la dissolution chimique de 1’oxyde
commence en de nombreux points. L’interaction entre 1’¢lectrolyte et la surface du film

d’oxyde provoque le développement de fines fissures.

Etape 11l : Pendant que 1’oxyde croit sous I’action du courant, un processus transitoire
voit la naissance dans 1’alumine de nombreuses microporosités. Certaines de ces irrégularités
vont évoluer vers la structure poreuse finale en formant des pores dont I’extrémité, du coté de
la couche barricre, s’¢largit. En effet, ’action dissolvante de 1’¢lectrolyte devient de plus en

plus prononcée a ’interface oxyde/électrolyte.

Etape IV : Cette étape correspond a la stabilisation de la tension ou de la densité de
courant au cours du processus d’anodisation et est attribuée a la croissance de la structure
poreuse.

a) i= constante V = constante

=
®
5 3
o 0
3
LTI v 2
0

[N/ \Y

Temps d'anodisation Temps d'anodisation

b)
AT,O
S
/ / / Al3
Aluminium

Al
Pl

1 " \V;

O  Lieu de formation du film de ALO,

Figure 3-3 : a) Réponse en tension ou en densité de courant pour une anodisation de type
poreux, b) Représentation schématique de la croissance d’une couche anodique de type

poreux (PERNOT-GEHIN, 2007) .

La couche d’oxyde anodique obtenue posséde donc une structure duplex constituée d’une
couche interne mince, dense et dié¢lectrique appelée couche barriere, et d’une couche externe

épaisse et poreuse dite en nid d’abeille (figure 3-4).
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Figure 3-4 : Représentation schématique d’une couche d’anodisation de type poreux formée
sur de I’aluminium pur (Boisier, 2008).

3.3.4 Descriptif des principaux procédés d’anodisation
Quatre procedés sont développes dans les applications industrielles (Jannier, 2009) :

* Oxydation anodique sulfurique (OAS);

+ Oxydation anodique chromique (OAC) ;

+ Oxydation anodique dure (OAD) ;

+ Oxydation anodique phosphorique (OAP) ;

3.3.4.1 Procédé d’anodisation sulfurique

C’est le procédé le plus utilisé actuellement en raison de son colit peu élevée de
I’obtention de couches épaisses (5 & 25um), transparentes et assurant une bonne protection du
métal, a condition de respecter des parametres fondamentaux (Jannier, 2009).

Les conditions conventionnelles de ce procédé d’anodisation sont :

* Concentration de I’¢lectrolyte : 180 a 200 g/l en H,SOy;
+ Température : 18 a 20°C ;

+ Intensité : 1,5 A/dm’ et tension entre 15 et 20 V ;

+ Temps : 30 minutes ;

3.3.4.2 Procédé d’anodisation chromique

Ce procédé donne des couches minces (4 a 5um) souples et confere aux alliages
contenant du cuivre type 2017A (AU4G), une excellente tenue a la corrosion, d’ou son grand
développement dans I’industrie aéronautique. La couche chromique est une bonne base
d’accrochage pour la peinture (Jannier, 2009).

Les principaux parametres de ce procédé sont:
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*

Composition du bain : acide chromique (CrOs) 40 a 60 g/l dissout dans de I’eau
distillé;

Température : 40°C +2°C ;

Tension : 40V ;

Temps : 40 a 50 min.

La couche obtenue est généralement colmatée a chaud, dans une solution a 50 g/l de
bichromate de potassium (K,Cr,07) qui renforce la tenue a la corrosion.

Remarque : ce procédé contient du chrome hexavalent, donc toxique pour

I’environnement et la santé humaine, un procédé¢ de substitution se développe dans I’industrie

aéronautique : procédé a base d’acide tartrique et sulfurique.

3.3.4.3 Procédé d’anodisation dure

Ce procédé se fait en milieu sulfurique, a basse température (-5 a 0°C) et avec de fortes
densités de courant (2 & 4 A/dm?).0n obtient des couches de grande dureté superficielle (400
a 600 Vickers) peu poreuses et tres épaisses (40 a 100um) possédant des propriétés d’isolation

thermique et d’isolation électrique (Jannier, 2009).

Les principaux parametres de ce procédé sont les suivants :

2

Composition du bain : acide sulfurique 250 a 300 g/l ;
Température : -5a 0°C;

Intensité : 2 & 4 A/ldm?;

Tension :20a80V;

Temps : 40 a 60 min.

3.3.4.4 Procédé d’anodisation phosphorique

Elle est parfois utilisée pour obtenir des couches a larges porosités (5 a 30 microns).

Ce type de couche peut servir d’accrochage pour divers types revétements. Elle est employée

dans le domaine de la production de plaques d’impression lithographique.

Les principaux parametres de ce procédé sont (Safrany, 2001):

*

Composition du bain : acide phosphorique de 10 %en masse ;
Température : 25°C ;
Tension : 10V ;

Temps : 20 a 25 min.
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3.3.5 Facteurs influencant les propriétés des couches d’anodisation

Dans les bains d’anodisation les paramétres ci-dessous peuvent influencer
considérablement les propriétés finales des couches, il est par conséquent important d’en
comprendre les principaux effets:

3.3.5.1 Eléments d’alliages

Au cours de I’anodisation, les éléments d’addition de I’aluminium réagissent de diverses
facons dans la solution sulfurique et au passage du courant.

La présence d’hétérogénéités microstructurales et chimiques dans les alliages
d’aluminium est a I’origine de la formation de défauts dans les couches d’oxyde. Le rdle des
constituants de 1’alliage sera différent selon que (Safrany, 2001) :

* |es ¢léments d’addition sont présents en solution solide ;

*+ Les éléments d’addition sont présents sous forme de précipités ou de particules

intermétalliques (dans le grain ou au niveau des joints de grains).

3.3.5.2 Nature de I’électrolyte

La nature de 1’¢lectrolyte utilisé lors du procéd¢ d’anodisation peut avoir une influence
sur la composition chimique de I’oxyde formé. La couche anodique ne contient pas
exclusivement de 1’oxyde d’aluminium pur. Certaines études ont mis en évidence la
contamination de la couche d’oxyde par les espéces chimiques issues de 1’électrolyte. Cette
contamination s’effectue au niveau des parois de la cellule de la couche poreuse par
combinaison avec les ions AI** issus de la dissolution chimique de 1’oxyde. Ainsi, une
anodisation effectuée dans ’acide sulfurique engendre la formation d’une couche d’oxyde
contaminée par 12 & 14 % en masse de SO,%, tandis que dans le cas d’une anodisation
effectuée dans un électrolyte a base d’acide phosphorique, la couche d’oxyde formée contient
environ 6 & 8 % en masse de PO,> (Boisier, 2008).

3.3.5.3 Parameétres d’anodisation

La morphologie des couches d’anodisation peut étre controlée par différents paramétres

modulables :
+ Latempérature ;
+ Ladensité de courant imposeée ;
* La durée de I’anodisation.
a- Température du bain

La température du bain joue un réle fondamental sur la structure de 1’oxyde. La réaction
chimique de dissolution varie de fagcon exponentielle avec la température, une augmentation
47



Ecole Nationale Polytechnique Chapitre 3: Anodisation des alliages d’aluminium

de cette derniere conduit a une attaque importante de la couche en surface et cela peut
conduire au phénomene de « pulvérulence », poudre blanche a la surface de I’oxyde traduisant
une fragilisation importante de 1’oxyde (figure 3-5) (Safrany, 2001).

Couche normale Couche pulvérulente

7 Z

Figure 3-5 : Phénomeéne de pulvérulence (Safrany, 2001)

b- Densité de courant

Elle conditionne la vitesse d’élaboration de la couche. La qualité¢ de la couche d’oxyde
d’aluminium est optimale dans un certain intervalle de valeur de la densité de courant; celui-ci
dépend de la nature de 1’électrolyte (Safrany, 2001).

En effet si la densité de courant est faible, un temps long d’anodisation sera nécessaire

lequel résultera en une attaque excessive de la couche d’oxyde par 1’électrolyte.

La densité de courant ne peut étre augmentée indéfiniment, 1’effet Joule qui en résulte au
fond des pores, lors du passage du courant, conduit a une élévation locale de la température,

d’ou une dissolution accélérée de I’oxyde d’aluminium.

c- Durée du traitement

La formation des pores et le développement de la couche poreuse sont des processus qui
dépendent du temps d’anodisation. L’épaisseur finale de la couche poreuse sera d’autant plus
importante que le temps d’anodisation sera long. Néanmoins, 1’épaisseur de 1’oxyde ne peut
étre infinie. Pour des temps d’anodisation tres longs, la dissolution chimique s’accentue et la
croissance de la couche poreuse se stabilise (Boisier, 2008).

3.4 Conclusion

L’anodisation a prouvé son efficacité quant a I’amélioration de la résistance a la corrosion
et a usure. La morphologie de la couche qui, est directement liée a la nature de 1’alliage de
base (substrat) et des parametres d’anodisation (composition du bain, courant,
température,.....), est responsable de la modification des propriétés de surface.
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CHAPITRE 4: Techniques expérimentales
4.1 Introduction

Aujourd’hui les industries aéronautiques et automobiles ont besoin des alliages légers
(alliages d’aluminium) qui allient a la fois une rigidité, une résistance a la fatigue, une ténacité
élevée et une bonne tenue vis-a-vis de la corrosion.

Pour mieux comprendre le comportement mécanique d’un alliage d’aluminium largement
utilisé dans le domaine aéronautique, nous avons effectué des traitements thermiques, une
caractérisation metallurgique et des essais mécaniques, dont le but de voir une corrélation
entre la microstructure de nos alliages a différents états métallurgiques et leurs
comportements macroscopiques.

D’autre part on a étudié ’effet de 1’anodisation sur la résistance a la corrosion, sur les

propriétés mécaniques et 1’adhérence de ce dépot sur I’alliage d’ Aluminium 2017A.

Donc ce chapitre a pour but essentiel la présentation du matériel et des techniques
expérimentales utilisées

4.2  Conduite des techniques expérimentales

L’objectif de cette étude c’est de voir ’effet de traitements thermique dans un alliage
specifique a application aéronautique, et identifier les effets apportés par 1’anodisation
sulfurique.

Dans le but de simplifier le suivi de notre travail, nous avons préféré la présentation d’un
organigramme qui résume la conduite des techniques expérimentales.
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Toles dalliage d’aluminium
de type 2017A et 5154A
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Organigramme présentant les étapes expérimentales adoptées.
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4.3  Composition chimique des materiaux

Les matériaux utilisés sont le 2017A de la série 2000 et Le 5154A de la série 5000.
L’analyse par spectrométrique, la composition chimique est présentée dans le tableau
suivant :

Tableau 4-1 : composition chimique du 2017A et 5154A en %.

Alliage % des élements

2017 A Cu Mg Mn Si Fe Cr Ti Zn Al

3.53 0.66 0.83 0.7 0.43 | 0.026 | 0.42 0.102 | Reste

Alliage % des éléments

5154A Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Al

0.4 0.5 0.10 0.5 3,5 0.25 0.2 0.2 Reste

4.4  Traitements thermiques appliqués

Les traitements thermiques ont été réalisés dans un four programmable de type "ELTI" afin
que nos alliages puissent subir les transformations thermiques adéquates, pour cela ces
traitements thermiques effectués sont représentés dans les tableaux 4-2.

Les traitements thermiques réalisés subissent une mise en solution pendant une durée de 30
minutes a 500 °C, qui représente une mise en solution de la phase a pour I’alliage 2017A et de
la phase o’ pour ’alliage 5154A, suivie d’une trempe a I’eau a température ambiante (25°C),
imposée aux échantillons.

Ensuite, un vieillissement (artificiel, naturel) est réalisé a différentes températures (25°C,
165°C, 200°C) et pendant des temps de maintiens différents (conduisant a différents états
métallurgiques de précipitation). Enfin, ces derniers ont étés placées dans une enceinte a

température régulée (4°C a 6°C) jusqu'au moment de I’essai.
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Tableau 4-2 : Parametres des différents traitements thermiques.

2017A -5154A Traitement thermique Conditions du traitement

*+ Chauffage jusqu’a (500+-5)
Echantillons N°1 Recuit O °C.
+ Refroidissement lent.

+ Chauffage jusqu’a (500+-5)
°C pendant 30 min.

Echantillons N°2 Maturation T4 +  Trempe a ’eau <40°C.

*  Vieillissement naturel
pendant 4 jours.

+ Chauffage jusqu’a (500+-5)
°C pendant 30 min.

* Trempe a I’eau.

*  Vieillissement artificiel a

Echantillons N°3 Revenu T6 (165+-5) °C pendant 10 h.

+ Chauffage jusqu’a (500+-5)
°C pendant 30 min.
*  Trempe a I’eau.

) * Vieillissement artificiel a
Echantillons N°4 Sur-revenu T7 (200+-5) °C pendant 10h.

4.5 Anodisation sulfurique

Les éprouvettes sont soumises a une oxydation anodique sulfurique. La surface sur laquelle
I’anodisation sera réalisée, a subi des préparations de surface tels que : le dégraissage, le
décapage et le blanchiment.

45.1 Dégraissage

La piéce a anodiser est immergée dans un bain de dégraissage contenant un solvant qui est
I’acétone a température ambiante pendant 2 minutes. Cette opération est suivie d’un ringage a

I’eau distillée.
45.2 Décapage

Le décapage est effectué dans de la soude caustique (NaOH a 15 g/l) a 65 °C pendant 20
minutes.

45.3 Le blanchiment

Il est réalisé dans la solution nitrique (HNO3 & 200 g/l) pendant 30 secondes a température
ambiante.
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4.6 Traitement d’anodisation

Le traitement d’anodisation a nécessité I’emploi d’un montage expérimental constitué¢ des

éléments suivants :

» » » » »

Un bac, son rdle est de contenir I’électrolyte ;

Un générateur de courant continu ;

Des cathodes en plomb disposées de part et d’autre de 1’échantillon a anodiser;
Un chronométre pour indiquer la durée d’anodisation ;

Un agitateur qui assure I’homogénéité¢ du milieu et de la température.

Les traitements d’anodisation en milieu sulfurique sont effectués dans les conditions

suivantes :
Acide sulfurigue (H2SO4)...ccovviiiiiiiiieiee e 2009/1;
Densité du COUMaNt..........ccervervrirereiseseeeeees 1,5 Aldm?;
TEMPEIALUIE......ccvveciecieeie e 20+ 2°C;
Durée du traitement..............cooeereneinienenneieees 30 minutes.

4.6.1 Reéalisation de bac d’anodisation

Afin de fixer la température du bain d’anodisation, nous avons utilisé un bac a doubles

parois avec un systeme de refroidissement.

Le bac a doubles parois est fabriqué en verre qui permet un bon transfert de la chaleur et

une transparence pour la visualisation du procédé. Sa forme et ses dimensions sont illustrées
dans la figure 4-2 :

Figure 4-1 : Bac d’anodisation a doubles parois.

Le traitement d’anodisation a nécessité 1’emploi d’un montage expérimental comme

montré sur la figure 4-3 :
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Pompe Bain de refroidissement

Cathode =

Générateur

Agitateur

Bain a double parois v N .
Piece a anodiser

Figure 4-2 : Schéma du dispositif d’anodisation.

4.7 Caractérisation métallurgique

La caractérisation métallographique a pour objectif lI'observation du matériau a I'échelle
microscopique, elle permet de relever la nature de la structure.

Elle se fait en deux étapes, la premiére consiste en la préparation de I'¢chantillon, alors que
la deuxieme est I'observation par microscope optique.

4.7.1 Techniques de préparation

La réalisation d'une métallographie nécessite un certain nombre d'opérations :
I'échantillonnage, I'enrobage, le polissage et l'attaque.

4.7.1.1 Echantillonnage

L'échantillon est pris de telle fagcon qu'il doit représenter correctement la piece dont il est
issu du point de vue composition et structure.

4.7.1.2 Enrobage des échantillons

D'une fagon géneérale, I'enrobage permet de faciliter la manipulation des échantillons et
d'avoir une meilleure prise en mains pour obtenir des surfaces bien planes. Il se fait par
I'utilisation de la résine thermodurcissable a I'état liquide, un durcisseur et des moules.

4.7.1.3 Polissage

Deux étapes importantes dans le polissage sont considérées :

* Le polissage d’ébauche
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Le polissage d'ébauche de la surface & examiner est réalisé sur une polisseuse, avec du
papier abrasif de plusieurs granulométries P120 -P400 - P800 - P1000 et P1200. Ces nombres
correspondent au nombre de grains par unité de surface (grains/cm?). L’échantillon change de
position de 90° a chaque changement de granulométrie pour effacer les stries du polissage
précédent. La durée de polissage est d’environ une minute si ne trouvons pas des problémes
par granulométrie.

* Le polissage de finition
L'opeération de finition s'effectue sur un disque en feutre qui contient la pate diamantée
(environ 3um).
4.7.1.4 Attaque chimique

L'observation au microscope optique (MO) apres polissage nécessite une attaque
chimique. Cette attaque chimique révele les joints de grains, et permet donc avoir une
premiére idée sur la morphologie et la taille des grains.

L’attaque est effectué¢ pendant un temps fixés (30 seconds-2mn) par une solution Keller
dont la composition chimique est présentée dans le tableau, aprées attaque, I'échantillon est
soigneusement lavé a I'eau puis séche.

La désignation, la composition et les conditions d'utilisation du réactif métallographique
que nous avons utilisé sont présentées dans le tableau suivant :

Tableau 4-3 : Réactif métallographique.

Désignation Composition Temps d’attaque
+ Acide nitrique (HNO3) :2.5ml.
+ Acide chlorhydrique (HCI) : 1.5 ml.
Keller +  Acide fluorhydrique (HF) : 1 ml. 40 secondes - 2 min
+ Eau distillée (H,0) : 95 ml.

4.8 Microscope optique (MO)

Le microscope optique utilisé dans cette étude est de type LEITZ, il permet 1’observation
des échantillons avec des grossissements de 50 a 1500 fois. Ce microscope est doté d’une

caméra, d’un téléviseur et d’un logiciel d’acquisition et de traitement d’image.

L’observation des surfaces aprés chaque traitement, nous permet d’obtenir des
informations sur la morphologie et I’épaisseur de la couche d’oxyde formée sur le substrat.

4.8.1 Mesure de la taille des grains

Pour mesurer la taille des grains, nous avons utilisé la méthode de la ligne d’interception.
Une ligne est d’abord tracée (ligne A-B, figure 4-5), on compte ensuite le nombre de grains
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traversés par cette ligne. Enfin, on divise la longueur de la ligne (en fonction de 1’échelle) par
le nombre de grains, ce qui donne la taille moyenne des grains.

Nous répétons cette mesure par dizaines de lignes paralleles et a la fin nous obtenons la
taille moyenne des grains.

Figure 4-3 : Mesure de la taille des grains.
4.9 Microscopie Electronique a Balayage (M.E.B)

L’examen et le controle des surfaces des échantillons sont réalisés par un microscope
¢électronique a balayage de type QUANTA 600, muni d’un détecteur ETD et d’une caméra
infrarouge avec la possibilité de fournir des images numériques.

Le principe de la méthode est basé sur le bombardement de 1’échantillon solide par un
faisceau d’¢lectrons, 1’¢lectron excité émet des signaux de divers formats (rayons X, électrons

rétrodiffusés, électrons secondaire,...).
4.10 Caractérisation mécanique

4.10.1 Essai de micro dureté

Pour déterminer la micro dureté Vickers, il faut produire, avec un indenteur en diamant de
forme pyramidale a base carrée dont les faces forment entre elles des angles de 136°, une
empreinte que 1’on mesure par microscope optique. La profondeur de I’empreinte est égale au
septieme de la diagonale. Nous considérons que la valeur de la micro dureté est la moyenne
de plusieurs mesures effectuées sur une seule surface.

D’apreés la norme NF A 03-154, la valeur de la dureté Vickers est :

2 Psin(3

Hy =202 = 1854+
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Avec :

X : Angle au sommet de la pyramide (x 136°) ; P: Charge en grammes ; d: Valeur
moyenne de la diagonale de I'empreinte en microns (figure 4.7).

b ra
1‘; ."’I
7 a=EV) 2

Figure 4-4 : Empreinte type laissée par un indenteur de type Vickers.

Le dispositif de la micro dureté, qui se trouve au niveau du Laboratoire Geénie des
Matériaux de 'EMP, est constitué essentiellement d'un micro durometre de type « HWDM-I »
relié a un ordinateur avec un logiciel d'acquisition d'image "C.A.M.S".

4.10.2 Essai de traction

Cest le plus important des essais mécaniques, pour I'ensemble des caractéristiques qu'il
fournit. Cet essai consiste a exercer un effort de traction sur une éprouvette portant deux
reperes et a étudier la déformation de cette éprouvette en fonction de la charge.

Le dispositif de traction que nous avons utilisé se trouve au sein du laboratoire Chimie
Macromoléculaire (LCM) au niveau de I'EMP, il est constitué principalement d'une machine
universelle de traction LLOYD instruments XLC 20.

L'utilisation d'un extensometre nous a permis de mesurer I'élongation de I'éprouvette dans
la direction du chargement. Au cours de l'essai, le temps (s), la force appliquée (N) et
I'tlongation (mm) sont enregistres.

4.10.3 Eprouvettes réalisées

Nous avons réalisé des éprouvettes cylindriques suivant la norme « ASTM E8M », la
géometrie des éprouvettes utilisées se trouve dans I’annexe.

4.11 Essai de flexion trois points

C’est I’essai le plus utilisé pour obtenir la valeur du facteur d’intensité de contrainte
critique Kic qui est un parameétre caractéristique de la propagation des fissures dans les
matériaux. Ce parameétre permet, en effet, de déterminer le niveau de contrainte nécessaire
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pour initier une fissure, ainsi que I’énergie nécessaire pour la faire propager (moyennant le
calcul du taux de restitution d’energie).

Cet essai est normalisé et entierement décrit dans la norme ASTM E 399-90. Il consiste
a solliciter une éprouvette entaillée, en flexion trois points.

Au cours de I’essai, nous mesurons I’effort et le déplacement du point de chargement.
La valeur a la rupture de I’effort nous permet de calculer K,c. L’éprouvette est sollicitée
jusqu’a la rupture.
4.11.1 Réalisation du dispositif

Le dispositif est realisé selon la norme ASTM E399-90 2004 en acier (voir ’annexe).
D’apreés cette figure, les dimensions de tout le systeme ainsi que les dimensions de I’entaille
dépendent de la largeur de I’éprouvette W.

Les dimensions choisies sont présentées dans le tableau ci-dessous :

Tableau 4-4 : Dimensions du banc de flexion.

Parameétres Dimension
D : diametre de I’appui inférieur [entre W/2 et W]. 16 mm
R : rayon de I’appui supérieur (W/8 minimum) 5 mm
S : la distance entre les appuis (= 4W) 64 mm

4.11.2 Eprouvette de flexion

Ces essais ont éte effectués selon les recommandations de la norme ASTM E399-90, sur
des éprouvettes. La figure décrit la géométrie de ces éprouvettes qui permet de solliciter le
matériau en conditions de déformation plane.

80
40

16

1,6

3,6

Figure 4-5 : Eprouvette de flexion trois points.

Ces éprouvettes sont totalement obtenues par usinage avec les dimensions indiquées sur

le tableau suivant:
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Tableau 4-5 : Dimensions de I’éprouvette.

Parametres Dimension
ai : profondeur de I’entaille sans pré fissuration. 3.6 mm
W : largeur de I’éprouvette. 16 mm
B : I’épaisseur de I’éprouvette. 8 mm
0 : ’angle en fond d’entaille. 60°
N : I’ouverture de I’entaille. 1.6 mm

4.12 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté les traitements thermiques utilisés et le traitement
d’anodisation sulfurique, ainsi que les différents procédés expérimentaux qui nous ont permis
de faire la caractérisation métallographique et mécaniques des alliages utilises.

Dans le chapitre suivant, nous donnerons les résultats de 1’étude expérimentale ainsi que
leurs discussions et interprétations.
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CHAPITRE 5: Résultats et discussion
5.1 Introduction

Ce chapitre est consacré essentiellement a la présentation, I’interprétation et la discussion
des résultats expérimentaux obtenus. On va présenter les différents traitements effectués, les
observations faites avec le microscope optique et le MEB, les courbes de traction ainsi que
I’évolution de la micro dureté pour les différents traitements considérés.

Les matériaux sont souvent hétérogénes et anisotropes, et les propriétés mécaniques des
matériaux dépendent essentiellement, outre de leur composition, de leur structure interne, tant
micrographique que cristalline. La préoccupation principale est donc de les contréler et de les
améliorer.

5.2 Etude de I’effet de traitement thermique a différentes échelles

5.2.1 Métallographie

Comme on I’a dit précédemment, les échantillons subissent un traitement thermique de
durcissement par précipitation qui s’effectue en trois étapes, mise en solution ou
homogeénéisation, trempe suivie par une maturation (T4), un revenu (T6) ou un sur-revenu
(T7). Pour le recuit (TO0), il suffit juste de faire un refroidissement lent apres 1’étape de mise
en solution.

Pour observer la structure microscopique a différents états métallurgiques, extraire
certaines caractéristiqgues mécaniques et distinguer la corrélation entre les propriétés micro et
macroscopique de I’alliage, on a fait un examen métallographique pour les différents
échantillons avec le microscope optique. Les résultats obtenus sont représentés ci-dessous :

Figure 5-1 : La microstructure des alliages 2017A et 5154A apreés traitement thermique de recuit
TO.
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maturation T4.

25 pm
25 pm — J
[ A B

Figure 5-3 : La microstructure des alliages 2017A et 5154 A apres traitement thermique de revenu T6.

Figure 5-4: La microstructure des alliages 2017A et 5154A apres traitement thermique de sur-revenu
T7.
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Les résultats montrent une microstructure qui est constituée de grains et précipités. Nous
pouvons constater que les directions des grains sont complétement aléatoires et la texture de
I’échantillon n’a aucune orientation préférentielle (une structure fibrée classique avec des
grains alignés suivant la direction de laminage L). Les précipités sont relativement grands et
ne contribuent que peu au durcissement.

Les grains allongés entouré par de petites particules plus ou moins espacées représentative
de la précipitation aux joints de grains.

En effectuant les traitements thermiques a différentes conditions, nous observons une
différence au niveau des grains et des précipités. Ces derniers ont une répartition qui change
selon la température. Nous mentionnons que pour 1’état T6 les précipités deviennent plus
petits, et ont une répartition uniforme. Pour 1’état T7, il se forme des grains qui ont une taille
plus grande et il y a une présence de grosses particules qui ne sont pas cohérentes avec la
matrice.

| —

Figure 5-5: Micrographie de 2017A T0 a différents grossissements .
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Figure 5-6: Micrographie de 2017A T4 a différents grossissements.
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Figure 5-7: Micrographie de 2017A T6 a différents grossissements.
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—

Figure 5-8: Micrographie du 2017A T7a différents grossissements.

--
— —

Figure 5-9: Micrographie du 2017 A T7 a différents grossissements.
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. :

e—

Figure 5-10: Micrographie du 5154A T4 a différents grossissements .
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Durant nos investigations au MO, nous avons constaté que la dimension des précipités et
leur distribution sont hétérogenes et variables. Les particules intermétalliques sont intra
granulaires et alignées selon la direction de laminage.

o . “
«f Selected Area 1

Y s

LAY L
!

Figure 5-11: Micrographie MEB de I’alliage d’ Aluminium 2017A T7.

Al
774K
- Tableau 5-1 : Composition chimique en
o poids du 2017A T7 -AREA 2-
S1.6Ki
a Elément Teneur masse %
34.4K]
56 Al 90.10
172K
86 Cu 4.46
o WM [
Mfw 13 26 39 52 Zs u. -91 104 17 130 Mg 1 61
lsec300 220Cnts  0410keV  Det Octane Elite 25 Det

*Analyse EDS
Figure 5-10 : Spectre d’analyse chimique de

I’alliage 2017A T7 —-AREA 2-.
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Figure 5-12: Micrographie MEB de 1’alliage d’ Aluminium 5154A TO.

o ! Tableau 5-2 : Composition chimique en
560K poids du 5154A TO -AREA 1-
49.0K]
” Elément Teneur en masse %
Ll Al 91.12
28.0K]
ol Mg 1.07
140K Cu 3.12
¥ 5.‘ Mni“’ﬂ& Mn Mn Cu Cu SI 435
M;O 13 26 39 52 65 78- 91 104 17 130 Mn 0 34
lsec300 OCnts 0000 keV  Det: Octane Elite 25 Det ’

Figure 5-12: Spectre d’analyse chimique de
I’alliage 5154A TO.
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Figure 5-13: Diagramme de DRX de I’alliage d’ Aluminium 2017A Té6.
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Figure 5-14: Diagramme de DRX de I’alliage d’ Aluminium 5154A TO.

Pour le 2017A I’analyse par DRX et EDS a montré 1’existence de deux types de particules
intermétalliques grossiéres. Le premier type correspond a des particules ayant une forme
sphéroidale, d’environ 5 um, définie comme des phases de type Al,CuMg. Le deuxiéme type
correspond a des particules légérement plus sombres en microscope optique. Ces particules
ont éte identifiees comme des phases de type Al,Cu.
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Pour le 5154A, I’analyse DRX a montré aussi 1’existence de deux catégories de particules
intermétalliques grossiéres de types AlsMg; et Al1oMgs7.

5.2.2 Taille de grain

L’utilisation de la méthode de la ligne d’interception a permis le calcul de la taille
moyenne des grains, pour les différents traitements. Les valeurs sont présentées dans le

tableau ci-dessous :

Tableau 5-3 : Evolution de la taille des grains de 1’alliage 2017A apres traitements

thermiques.
Etat recuit Etat muri Etat revenu Etat sur-
2017A
TO T4 T6 revenu T7
Taille moyenne des / 24.6117 20.3333 24.1396
grains (um)

Tableau 5-4 : Evolution de la taille des grains de 1’alliage 5154A apres traitement

thermique.
5154A Etat recuit Etat muri Etat revenu Etat sur-revenu
TO T4 T6 T7
Taille moyenne des grains / 22.56 / 20.00
(um)

Le traitement de revenu T6 représente la taille des grains la plus faible, alors que les tailles
des grains des états T4 et T7 sont presque identiques. Pour I’état TO on ne peut pas mesurer la

taille puisque la formation des grains n’est pas compléte.

5.3 Caracterisation mécanique:

Les résultats des essais mécaniques nous ont permis de voir I’effet des différents
traitements thermiques (recuit, maturation, revenu et sur-revenu) sur les caracteristiques
mécaniques des deux alliages 2017A et 5154A.

5.3.1 Essai de traction

L’évolution des propriétés mécaniques en fonction du type de traitement thermique, a été
suivie par essais de traction, réalisés a température ambiante sur des éprouvettes prélevées
dans la direction de laminage L. La géométrie des éprouvettes utilisées est présentée dans la
section «annexe ». Les principales propriétés mécaniques déterminées par les essais de
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traction sont : la résistance mécanique (Rm), la limite élastique (Re) et 1’allongement a la
rupture (A%).

5.3.1.1 Effet du traitement thermique sur les caractéristiques mécaniques des
alliages 2017A et 5154A

Tableau 5-5 : Résultats des essais de traction pour les différents traitements thermiques des
alliages 2017A et 5154A.

Etat de
Recuit(O) Mari(T4) Revenu(T6) Sur-revenu(T7)

I’éprouvette
Alliage 2017A | 5154A | 2017A | 5154A | 2017A | 5154A | 2017A | 5154A
Re (MPa) 85 60 274 130 400 160 338 190

Rm (MPa) 203 160 412 270 465 245 414 305

A% 11.82 12 14.23 7 6.16 6 8.73 4

E(MPa) 74000 | 68000 74000 68000 | 74000 | 68000 @ 74000 68000

500
450
400
350
300
250
200
150
100

50

m Re (MPa)
= Rm (MPa)
A%

Recuit(O) Mari(T4) Revenu(T6) Sur-revenu(T7)

Figure 5-15 : Evolution de Rm, Re et A% pour les différents états métallurgiques du
2017A et du 5154A.

Les valeurs de la résistance mécanique et de la limite élastique ont la méme évolution :
elles augmentent jusqu’a une valeur maximale équivalente a celle de 1’état T6, puis diminuent
pour 1’état T7, cette augmentation est accompagnée d’une diminution de I’allongement.
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Cette évolution est liée au degré de durcissement par précipitation (qui est fonction de la
température de traitement, du temps et de la nature de ’alliage).
5.3.2 Essai de micro dureté

Apres les traitements thermiques effectués aux éprouvettes, des mesures de micro dureté
ont été réalisees avec un pénétrateur Vickers et une charge de 100 g.

Pour mesurer la micro dureté des alliages 2017A et 5154A, nous avons effectué cing
mesures pour chaque cas, puis nous avons fait la moyenne, les résultats sont illustrés dans le
tableau suivante :

Tableau 5-6 : résultat d’essai de micro durté

Le traitement L’état recuit TO L’état muri T4 L’état revenu T6 | L’état sur-revenu

thermique T7

2017A | 5154A | 2017A | 5154A | 2017A | 5154A | 2017A | 5154A

67 75 137 159 133 | 455 | 135 162
Micro 77.2 73 134 165 164 | 605 | 141 154
dureté 792 | 734 | 141 154 154 | 68.3 127 158
Hv 75.3 72 | 1355 160 164 | 583 | 139 156

74.65 70.6 139 | 158.65 150 58.15 | 129.5 160

HVimoy 74.67 72.8 137.3 | 159.33 153 58.15 | 134.3 158
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Figure 5-16 : Evolution de la micro-dureté pour les différents états métallurgiques du
2017A et du 5154A.
Les mesures de micro dureté montrent une augmentation de dureté jusqu’a 1’état de revenu

(pic de revenu) puis diminue pour 1’état T7, donc cette évolution suit bien celle de la
résistance mécanique.

On explique cela par I’augmentation du nombre des grains qui va augmenter la densité
des joints des grains. Ces derniers vont jouer le réle d’obstacles lors du déplacement des
dislocations, ce qui va donc augmenter la durete.

5.4 Meétallographie MEB

Les fractographies des éprouvettes qui ont subis les traitements thermiques et un essai de
traction, ont été caractérisés par observations au MEB.

Tableau 5-7 : Observation par MEB des éprouvettes apres essai de traction.

2017A 5154A

Etat
T0
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Etat
T4

Etat
T6

Etat
T7

Les deux alliages (2017A et 5154A) pour les différents états métallurgiques se
caractérisent par une rupture ductile, qui se traduit par la présence de cupules. Les cupules se
forment autour des particules intermétalliques grossiéres avec une dimension de quelques
micrometres jusqu’a quelques dizaines de micromeétres.
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55 Etude de UIeffet de traitement d’anodisation sur I’alliage
d’Aluminium 2017 A a différentes échelles
5.5.1 Observation par microscope de la couche d’anodisation

Nous pouvons observer par microscope optique la morphologie de la couche et
déterminer 1’épaisseur de cette derniere comme la montre les figures ci-dessous :

Figure 5-17 : Observation de I’épaisseur et de la morphologie du film d’oxyde par MO : a)

état recuit TO ; b) état muri T4 ; c) état revenu T6 ; d) état sur-revenu T7.

A partir de ces observations, on peut avoir 1’épaisseur moyenne de la couche d’oxyde pour
chaque état métallurgique. Les résultats sont donnés dans le tableau ci-dessous :

Tableau 5-8 : évolution de 1’épaisseur moyenne de dépot selon 1’état métallurgique.
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Etat Etat recuit TO Etat muri T4 Etat revenu T6 | Etat sur-revenu T7
métallurgique
Epaisseur de la
couche d’oxyde
8,5 12,6 11,3 10,8
(um)
5.5.2 Essai de traction

Les résultats des essais de traction sont présentés dans la figure suivante :

12000

10000 —

Charge (M)

—— Anodsd

et it mmeneli

T T T
4

&
Diéplacement {nun)

& 10

1z

Figure 5-18 : Courbe de traction pour le 2017A a I’état recuit TO avant et apres

anodisation.
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Figure 5-19 : Courbe de traction pour le 2017A a I’état miiri T4 avec et sans anodisation.
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Figure 5-20 : Courbe de traction pour le 2017A a I’état revenu T6 sans et avec anodisation.
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Figure 5-21 : Courbe de traction pour le 2017A a I’état sur-revenu T7 avant et apres

traitement d’anodisation.
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Tableau 5-9 : Evolution des propri¢tés mécanique de I’alliage 2017 A avant et apres
traitement d’annodisation pour différent états métallurgiques.

Etat de I’éprouvette

2017 A Recuit TO Mdari T4 Revenu T6 | Sur-revenu T7
Alliage Avant | Apres | Avant | Aprés | Avant | Aprés | Avant | Aprés
Re (MPa) 85 72 274 | 252 | 400 | 378 | 338 | 316
Rm (MPa) 203 | 190 | 412 | 390 | 465 | 443 | 414 | 391
A% 11.82 10 | 1423 | 111 | 6.16 | 3.86 | 8.73 | 5.33
E (MPa) 74000 | 74000 | 74000 74000 | 74000 74000 74000 | 74000

On voit bien que les propriétés mécaniques diminuent légérement aprés traitement

d’anodisation. Cela est di a la fragilité¢ du dépot causée par sa haute dureté.

5.5.3 Essai de flexion trois points

Les essais de flexion trois points ont pour but la détermination de facteur d’intensité de
contrainte critique Kc relative au premier mode de rupture, afin de caractériser notre alliage
étudié. Les résultats obtenus sont représenté ci-dessous.

Figure 5-22 : Eprouvettes cassées apres essai de flexion pour différents états métallurgiques et apres

anodisation
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Figure 5-23 : Courbes de flexion trois points a différents états métallurgiques en

fonction de la déflexion des éprouvettes

A partir des graphes enregistrés, nous avons pu déterminer la charge de rupture
maximale pour chaque éprouvette. Ainsi que le temps de chaque essai jusqu’a la rupture. Les

résultats sont résumés comme suit :

Tableau 5-10 : Résultats de I’essai de flexion trois points.

Etat TO T7 T4 T6
Fmax (Essai 1) (N) 2137 4284 5062 6838

Fmax (Essai 1) (N) 2055 4328 6345 6372
Fmax(moyenne) (N) 2096 4306 5704 6605
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5.5.4 Calcul de la ténacité

Avant de calculer les valeurs des facteurs d’intensité de contrainte critiques K, il
convient de Vérifier que les essais répondent bien a la norme ASTM E-399. Une condition est

a examiner :
Fnax
<11
Fo
Force 4 Ps | Droite de pente 0.95*0Ps
Foax |~
Fo p-----------
Courbe expérimentale
>
O Ouverture

Figure 5-24 : Représentation schématique de 1’essai de
ténacité suivant la norme ASTM-E399-90

Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau:

Tableau 5-11 : Calcul de Fq et le rapport Fax/Fo.

Etat TO T7 T4 T6

Fo (Essai I) (N) / 4143 5306 6631

Fo (Essai 11) (N) 2054 4186 6553 6267

FQ(m()yenne) (N) 2054 4164, 5929, 6449
5 5
Ecart type / 30,40 881,7 257,3
8
FrodFo 102 | 1034 | 096 | 1024
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Nous remarquons a travers nos résultats que le test par flexion aprés anodisation donne des
résultats probants, puisque on a une ténacité optimale surtout pour T, que pour Tg qui peut
s’expliquer par le fait qu’on assiste a une redissolution et probablement par une

recristallisation dynamique traduisant une meilleure ténacité pour T4 que pour T6.

5.6 Conclusion

Ce travail nous a permis de mettre en évidence I’influence de traitement thermique sur les
propriétés mécaniques de 1’alliage 2017A, 5154A. Et ’influence de traitement d’anodisation

sur les propriétés mécaniques de 1’alliage 2017A. nous avons déterminé les caractéristiques

métallurgiques et mécaniques.
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Les alliages d’aluminium de la série 2xxx et 5xxX sont largement utilisés dans 1’industrie
aéronautique. L’alliage d’aluminium EN AW 2017 A est I’'un des matériaux les plus
répandus, constitutif principalement du fuselage et mais aussi de maniéere plus limitée de la
voilure d’avions civils. Les bonnes propriétés mécaniques de cet alliage sont incontestables,
tout comme sa sensibilité a la corrosion localisée, ce qui impose de nombreux traitements de
surface, représentant une masse de matiére ajoutée de deux tonnes environ pénalisante
écologiquement. La microstructure joue un réle essentiel sur le comportement mécanique de
I’alliage. Parmi les caractéristiques microstructurales, les particules intermétalliques,

notamment les particules de phase 0-Al,Cu, représentent un facteur d’endommagement.

Ce travail avait pour objectif d’établir les paramétres optimaux du traitement thermique de
durcissement structural et de progresser dans la compréhension de I’influence de ce traitement
sur le comportement mécanique a I’échelle macro métrique de 1’alliage 2017 A et 1’alliage
5154A. Des traitements thermiques de maturation T4, de revenu au pic de dureté T6 et de sur-
revenu T7 ont été réalises a trois températures : 20°C, 165 °C et 200 °C. Des mesures de
dureté Vickers ont été réalisées pour les différents échantillons, ce qui a permis de déterminer

I’influence de chaque traitement thermique de durcissement.

L’influence du traitement de revenu sur les propriétés mécaniques a été évaluée, a 1’échelle
globale. Des essais de traction et de micro dureté, nous ont permis de suivre et quantifier
I’évolution des propriétés mécaniques (contrainte maximale en traction, limite élastique et
allongement a rupture) de I’alliage 2017 A et 5154A. Les résultats obtenus confirment les
données de la littérature. Quelle que soit I’échelle, macroscopique ou microscopique, il a été
vérifié que le traitement thermique de durcissement structural induisait une augmentation des

propriétés mecaniques par rapport a 1’état initial T6.

En conclusion, ce travail a permis de mettre en évidence I’importance du traitement
thermique de revenu dans I’amélioration des propriétés d’usage de 1’alliage 2017A et 5154A,

et a permis d’établir les bases pour le choix correct des paramétres du traitement de revenu.

Par rapport aux études précédentes, le présent travail réalise une étude scientifique a
I’échelle globale et locale (macro micrométrique) du comportement mécanique de I’alliage
2017 A et l’alliage 5154A, et apporte de nouvelles pistes et ouvertures sur I’'impact du
traitement de revenu par les modifications structurales induites sur le comportement

mécanique
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Figure : Schéma représentatif du systeme de flexion.

Figure : Sens de découpe pour I’éprouvette.(essai flexion)
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