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Les alliages a memoire de forme sont bien connus pour leurs
proprietés thermamécaniques remarquables, plus precisement 1 'effet

memolire simple et double sens.

Une premiére partie bibliographique se rapparte aux géneraliteés
concernant la transformation martensitique des AMF et le
camportement de ces thermomeécanique de ces alliages (Cu—Al-Ni)
ainsi qu’ad 1 'etude de diagramme d°équilibre et en fin &4 certain

-~

exemples d'applications dans différents domaines.

L etude experimentale a Sarté sur l1’etude de la cellule de mesure
DSC ainsi qu’ala mise au point de deux dispositifs mécaniques le
premier permet de déformer des tolles en forme de (V) et en forme
de (C)} en vu de faire le traitement d’eduaction utilisant 1'effet
mamoire simple, le second est réaliseé afin de faire le traitement

d’'éducation par cyclages thermiques avec déformation imposée.

En fin la derniére partie est consacreée aux resultats
expérimentaux concernant la Dsc, le traitement
d éducation et 1l essai de veillissement. Des interprétations serons

proposés pour chagque phénoméne observé.
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CHAPITRE 1 ' PAGE -4

CHAPITRE THEORIQUE

1. INTRODUCTION =

Les alliages a mémoire de forme ont scuvent retenu 1 attention du
grand public par 1’ intermédiaire des média. En effet, ces alliages ont
ila capacite de changer de forme spaontanémment, lorsgu’ils passent d une
température froide "a une température chaude {figure—~-I1.1) <(1>. Cet
effet est appelé "effet mémoire simple (EMS*® '« D'autre part on
peut eduquer ces matériaux par un traitement thermo—mécanigue de telle
sorte gu’ils parviennent A reprendre spontanément deux formes
diffarentes, 1'une & température froide 1 autre A température chaude
fi). Ce dernier effet est appele “"effet mémoire double (EMD)" (2>. un
autre effet tres intéressant appeiée “effet super-élastique" {ou
pseudo—elastique), offre ia possibilité de stocker de 1 'énergie dans
ie matériau en AMF. Er eftet, lorsgu’on soumet ce dernier & une
contrainte extérieuwre, & température chauwde, ce dernier subit une
déformation apparement plastique qui disparait lors de 1la Sugpréssinn
de la contrainte et le matérau retrouve sa forme d @ départ. En plus de
tmuk‘ ce Gui est dit, ces alliages presentent une capacite
d amortissemet de la phase martensitiquesy certains de ces alliages
montrent une capacite d’ amortissment vingt fois plus éleveée gue celle
des matériaux classiques (1),

-

o

Bien que les alliages A&MF cmnnaisgent un deéveloppement tréc
important depuis les annédes quatre—vingt; deux brevets par Jours =n
moyanne, 17 intérgt industriel est resté tout un temps relativement
faible, ce manque d'intérét est di & des raisons techniques et A& des

raisons economigues. Au début, il n'a pas étée facile de transpossr un



Température

.
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\ Retour vers 1a forme inimiae
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' Mise sous contrainte
entrainant défermation
Basse -y | - ] "
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a
FIG-I.1 SCHEMATISATION DE L'EFFET :IEMOIRE SIMPLE: -
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resultat spectaculaire de labnratolrQ‘ vers un  produit industriel
fiable. Toute 1'histoire thermo-mécanique nécessaire poUr arriver a un
materiau qui se comporte comme il faut est relativement compliguée st
a due €tre optimisée; ces alliages ont aussi leurs limites et un
compartement fiahle deépend aussi de | l1"environnement lors da

l'optimisation (1>.

A 1’ heure actuelle, " les alliages les pius développés
industriellement (Cu~Zn-Al et 1le Ti-Ni) limitent les possifbilités
d'utilisation de 1'alliage & mémoire de Fforme & la gamme de
température de -200°C a +100°C;

Il e Cu-Zn—-Al présente une dégradation thermigue rapide au-dessus
de 100°C. '
a Le Ti—-Ni1 ne p=ut plus avoir ung temperature de trancformation

supérieure a 100°C,

Seul 1'alliage Cu-Al-Ni est envisageable en vue de développer des

applications hautes température de 50°C jusgu’ a 250°C 3.

rr. LA TRANSFORMATION MARTENSITIQUE DES AMF: :

L'origine de 1 effet mémoire est da & 1 'existence d une certaine
transformation martensitique : phase béta (haute temperature) ——phase
martensitique (basse température}. Cette transformation est traéc

connue dans le cas des aciers et se passe sans diffusion d’ arones (1)

Il.i. DEFINITION :

"C'est une transformation displacive du premer ordre présentant
une deformation homogéne du  réssau cristallografique, constitués
essentiellement par un ciaillement" - Congré International sur les

trans formations martensitigque 1970 & CAMBRIDGE-USA € 4.

Le terme displacive du premier ordre signifie que la transformation
met en Jjeu des déplacements petits: de 1'ordre du didieme de 1la

distance inter-—-atomigue et parfaitement corrélés pour un treés grand
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naombre d’atomes. Il n'y a donc aucune diffusion & longue distance et
ce type de transformation se produit treés rapidement sans madifier rni
1'ordre atomique ni la compasition chimique. Un changemen ™ de forme

peut se produire mais il est traéc faibie C 4>,

Line transformation martensitigue thermo-glastique est une
transformation directe; austénite(phase mere) —— martensite gqui se
fait par germination et croissance de la martensite dans le reéseau
austénitique. La croissance des germes martensitiques est Q%ntralée
par 1 'evolution de 1a température; & température constante les
interfaces austénite—martensite sont immobiles. de la m@me maniére ia
transfarmation inverse: martensite > austenite =e fait par
germination de 1 austénite et régression des interfaces austenite -—
martensite jusqu’a disparition de la derniére plaguette de martensite.

TONG et WAYMANE on< observe que la premiére plaguette de martensite

qui se forme lors dg refroidissement est la dernidére A& disparaytre au

rechauffage et que la derniére qui se farme au refroidissement est 1

premiére qui se transforme en austeénite au réchauffage‘SL

IT.2. CARACTERISTIDUES ET CLASSIFICATION DES TRANSFORMATIONG

Les transformations martensitigques dans les arF sont
caracterisées par les quatres points de tranformation (figure—-I.2.a) :

Msi Mf; As; Af qui sont definis comme suit

point Ms “"martensite start", température d apparition du
premier germe de martensite dans le réspau d austénite ay

cours derefroidissement;

point Mg "martensite Tinish® s température a laguelle

l1'alliage devient entidremnent Mmartensiques;

point As "austénite start® = temhérature d’ apparition du
premier geru2 d’austénite dans les plaguettes de martensite

lors dg rechauffage.
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FIG I.2.a ! EVOLUTION - ECHEMATIGUE DE LA FRACTION
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FIG-I. 2. b : DEFINITION DES POINTS DE TRANSFORMATION

CONVENTIONNELS.



CHAPITRE I 7 PAGE . ¢

Foint Af "austépite finic-*© »  temperature pour laguelle

1"alliage devient entigrement austenitique.

En p%atique . On dafinik des points de transformation conventionnels
{(figure-I.2.b) facillement accessibles par les méthodés de mesure
usuelles et se substituant aux définitions theéorigues. Les points
conventionnels - "Ms" et "Af" sont fixés A& 10% s de martensite
respectivement & la descente et & la montés de témpérature. tandisque
ies points conventionnels i P et AN 2 FOAL de martensite
respectivement a la Jdescente et & 14 montée en température. Iis seront
notes respectivement Msio, Ann, Moo, fAsco (fTigure—-I.2.bL) 2>.

&

MOTE: les points de transformations Ms, Mf, As, Af sont deéfinis a

-contrainte nulle (o = V) . dans le cas d application d‘une contrainte
exterieure ces points évaluentaet on 'les note respectivement: Meo .
Aro , Mo , Aso 2). -
La transformation martensitigue thermo—elastique est aussi
caracterisee par : (figure*E}‘ )
L bystérisis "Ht" largeur du cycie a mi-hauteur ;

ar

L'étalement au chauffage: “"Ec = AFf — As

3
L'eétalement au refroidissement: “"Er = Me - Mr -
Suivant 1l allure des courbes et les valeurs prises par 1'étalement

on distingue trois grandes classes de transformation:

Transformation thermo-élastigque de type 1 :
Mr < Me = As < &f ( figure-3.a )
Transformation thermo-élastique de type II s

Mr < A:s < FMs < Af ( figure-3.b )

Transformation par " burst " { ou transformation expiosive 3
ou la ger mination et la croissance sont guasi-instantanées,

lhystérlseu est importante (figure-3.c) (2,5).
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IT.5. PROPRIETS DES AF :

9
Un materiau en AF trempé peut avoir deu proprietés  trés

intéréssantes qui sont 4 1 origine de 1°effaet mémoire :
la meprieté superr—elasastinue;

la proprieté caoutchoutique,

IT.3.1. FROFRIETE SFER-ELASTIOE

Dans un diagranmme effort-deformation Enrvegié.tré &  température
superiew a & on peut distfinguer trois domaines différents

figure—1.4:

lorsque "o < oc", domaine (DA): la contrainte appliquée provoque

une déformation plrement elastique de 1 austénite;

larsque "o = oc", segment (ab) on assiste & uwune deélormation
importante appar.-ent plastique . dans  le sens de la contrainte
appliquée due & la germinatian et la croissance des wvariantes
particulieres de martensite induite sous contrainte. En supprimant  la
contrainte appliquée, le grain austénitique est r‘egénefré par un
modvement  inverse des plans de Jonction austéEnitemartensite
entrainant la suppréssion de la déformation. Ce phénomene est appelée
effet super-eélastigue ". S5i on augmente la temprérature au-deld d une
certaine v‘ala..xr‘ critigque "Md"  (voir thermodynamigue de la
transformation ) le phénoméne n'est P plus renarque. les etudes
montrent 1'existance d une certaine relation  de lingarité entre 1la
temperature d'esai et la contrainte critique oc (2). La figure-1.4 en
pointtilies montre le cas d un d’/un polycristal ou .on remdrgque que le
palier (AB) n'est pas tout & fait borizoctal. Ceci est la consaquence
de phenomene de consolidation ;

au-dela de la contrainte "oo" la déformation. est plastigue

(2,4 5.4,.7).
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II.3.2. PROFRICTE CAOUTCHOUT IGRE

-~

A température " T<Tr ", si 1'alliage en AFF est soumit a une

contrainte exterieure, il doit subir une déformation plastigue * £c =
Ext+fe ": forme (2) de la figure-I1.3 dont une grande partie " Zr "

_subsistera apres ““ssation de la contrainte forme (3), la déformation

2 & M"est emsentieilement due  au mouvement des
interfaces des variantes martensitiques favorisées par la contrainte
appliguess, au detrément des autres variantes ( voir la figure-I." )

(2,..4) -

11.4. THEMODYRNAMITLE DE LA TRANSFORMATION MARTENSITIME DS AT :

Comne la transformation martensitigue cherno-élastique se  fait
cans diffusion, dans les deux sens: transformation directe et
transformation invér‘ge, on  peut conséderer  les phases d'un tel
matérian comme des systames & wun sanl c:.l'.;méant (23). La relation
entre les mthalbies libres de la phase martensitique (M) et celle.: de
la phase aust@nitigue (A) peut Etre représentée par la couwrbe de la

figure—I1.7.

La fonction AG™ ™ de la transformation directe peut Etre définit par

r
A d

AGA™ - Mgt = A Mo ™

o}

tels ques 6"z enthalpie libre de la phase martensitigues
6™ enthalpie libre de lla phase austenitiques;
T : température en ( K);
AH* ™. enthalpie de la transformation directe;
AS* ™ entropie de la transformation directe.
D autre part le terme AS® M represente le désordre et peut Etre

calcule de la maniére suivante

a T=To o oa A M(To) = ©

ou bien AHMM - T.As* M=o
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FIG-I. & REPRESENTATION SCHEMATIQUE DES 4 VARIANTES

DE MARTENSITE ‘D'UN MONOCRISTAL EVOLUANTS

souUs L"ACTION D'UNE CONTRAINTE VERSE UNE

STRUCTURE MONOVARIANTE (VARIANTE 4).
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abm AT

To |

d’ou

2

AG" T: peut §tre calculde par 1'annalyse calorimetrigque différentielle

To :peut Etre évalude avers plus ou moins de précision dans les  dews

casi:

lorsque la transforma btion est du type—I, To est évaluss por:

To= = (Astis) = -+~ (AEHY)

b

1
To'=2 (Attt} et | To''= L tAs+rt)

avec To’ et To ‘sont respectivement les tempfratures pour  ies
queiles AGS ™ at AG® ™ s’annulient. Cette hypothese est fondée sur le
fait gque la premiere plaguette de martensite qui se forme a nT = M
lows du r-efr-oidis:- znent est la derniére a disparaitre  { eile ne
digsparaxt gu'a T > &f ) lors do réchauffage et gque la dermigre
plaguette qui se forme au refroidissenent & T = Mf est la premigre &

disparaitre & T = As (3, 8)

D aprés la figure—I1.7, an peut remarquer que AG Mest négative pour
" T<{To " et donc la martensite est thermodynamiquement plus stable cque
1Tavstenite mals en réalits la martensite ne commence A& apparaitie
qu’ audessous de la témpératur-e Mo To, de méme pour la  transformation
inverse : 1'austénite n’apparait gu’ au—dessus de AGs>To malgres gue
AGMTA

qguune partie de l'energie de la transformation est fownie pour la

est negative (voire la figuwre—1.7); ceci est di sartout au fait

création d'interface et le déplacesnent o= —» dermnier.
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I1.4.1. LA GERMIMATION:

La transformation directe se fait par germination et croissance
de la martensite dans le reseas dfaustenite, au cCous de
refroidissement et ne commence gque lorsgue A6*™  soit enale &
AP ™(Ms) quelques soit sa valeur. De mEme pow- la  transformation
inverse: elle se fait par germination et croissance de 1'austéenaite
dans le réseau de martensite, auw cous dg réchauffage et elle ne
commence que lorsque AGT S soit égale & AGT A (As). Cette barriére
énergitique est lide strtout & 1 énergie discipée par  la  germination

p et A des termes d énergie non chimigue tel qué celle lise & 1la

création d'interfaces...(9,10).

I1.4.2. LA CRDISSANCE:

La croissance de la martensite thermoelastique est regie par la
farmation de plusieures variantes dont les cisaillements respectifs se
compensent de facon & ce que le materian ne change pas de ‘Ft:)r:mra
mactroscopiguensnit, ceci signifie gue la déformation associe | 4 chaque
variante est compensée par celle des autres variantes, ce gui minimisi

1'#nergie totale d’accommodation (3, .

! I1.4.57 L 'ETAEMENT:

L' etalement est due principalement A:
_l'¢nergie d’interface liée & la création d’interfaces:.
_1'énergie de friction due aux mouvement dinterfaces et aux

intéraction  interfaces défauts (dislocattions, Sdéfants

d’empilerent, précipstés...) (4).

£
heS

11.4.4. L"HYSTERISIS DE LA TRAMNSFURMATION ¢

L hystérisis de la transformation est principalement due & @
—1"énergie discipge par frictimng;
— changement d énergie libre due aux défauts introduits par la

transformation tels gue les défauts d'empilement et les

macles;
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— acoanmodation plastique partiellie;
' . . . . 2 .
- l'energie de friction lide au déplacement d’interfaces, alle

est dissipée sous forme o ondes meCaniques sonores (4).

I1.4.5. TRANSFORMATION INDUITE SO CONTRAINTE ;

S5i on appligue au cristal d auvsténite une contrainte exterisurs
de manidre A neutraliser les contraintes intermnes qui naissent pendant
la transformation directe, les transformations martensitiques  peuvent

s produlre au—dessus de pointg Ms.

Flus la tenpdrature est dlevée _au—dessus de Ms plus la contrainte
doit Ftre importante pouwr provoouer la tiransformation.
Il eviste une t-mpérature "Md" au-dessus de la quellie la contraints

ne peut plus provoguer la transformation.

La températwe i, qui doit Etre inferieure CAa To (témpér‘aﬂ_tre
d'équilibre thermodynamique entre la phase mére et le. phase
martensitique ) est donc la tanpératur'e a la guelle la contraints
appligquée necéssaire pour amorcer la transformation oot Just Ag3le au
champ de contraintes de la phase mére. O tempér‘atu.r‘é Tsd la phoss
mere se  deforme plastiquement avant que la contrainte appligues

rn'atteigne une valeur suffisante pouwr déclencher la  transforma tico

{ B).

11.5. L ANGLYSE MICRO-CA ORIMETRIGUE DIFFERENTILLE ( DSC ) =

Catte technique comme djautr‘e methodes telle gue la  technique
d'analyse par mrawre de la résistivite electrique et celle d annalyse
par meswre du poovoire thermoelectrique, est trés ctilisde et sert A
determiner =
| — les pﬁints de tra:wsfmrqatim A=y A Ms et My

— l'atalement et 1 hystérisis de la transformations
— l'enth. ..e de la transformation;

les fractions de mariesnsite transformées;

— et donc le trace des courbes de transfermation Y=f(8).
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Cette technique est basfe su le fait que la transformation
thermo—elastique s’ accompagne au refroidissement  d’un déqgagement de
chaleur correspondant & 1'enthalpie de transformation et au chauffage

d une absorphtion dre chaleur.

ta figure-1.B représente les courbe typigue enregistrées par
S0
rné < " —- ~ “-

calorimseterie =g (897

Fowr canstruire @ = courbe Y=f(©) & partir des couwbes enregistrées
il faut d’abord noter gue la guantite du matisre transformée au cors
dg refroidisement & une températors Ta ( M<T1<Ms } est proportionnele
4 la quantité de chalewr dégagee. Par exenple cette guantite de
chaleur est proportionnele 4 Si, 1'air compris entre le pic de 1a

troansformation et la ligne de base et limité entre M et Ti1

(figure—I.8). Si 1 air total du pic au refroidissement est " Gur " ia
fraction d’austénite transformée en martensite a4 la tempérabtwe T: est
égale au rapport M g:r ", De mome la fraction de martensite
transformee oo oroistmses 2 1la températuwre Tz  A=s<Tz<AF ), est  sgale
au rapport ¥ gfc * avec Ste est 1‘air total du pic au chautffage

(figuwre-1.8 ) (2,11). 2

I1.6. L ANALYSE PAR MESLRE DE LA RESISTIVITE ELECTRIUE :

Cette mathoae s applique lorique i'évoiution de la résistivite
électrique en fonction de la température est bien definie pour c-hacu_me
des denx phases. C'est en particulier le cas des alliages &  base
cuivie ou la courbs résistivité—temperature a 17allure correspondante

& la figure—1.9.

A une tempErature Ti, les résistivités respectives de 17 austenite et
de la martensite sont Rei1 et Rmi de la mEme maniére & Tz, on a Rez et

Fmza.

Dans 1°hypottése de 1’ application de la loi des melanges, & i«

température Ti1, une fraction X de martensite donnera une résistéevité

Rai+(Emi-Foi ) .X
représente par le point Rix.

A la température Tz, la meme fraction X donne la résistivite

now
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repriésentd par le point Rzx.

Le lieu des points correspondant a la fraction X est la diroite:

FRaxbzx . o

Les temperatwres powr lesguelles oo a effectivement cette fraction X

sont done Trx au refroidissement et Tex au chauffage.

une telle construction permet 1'obtention de 1la couwrbe Y=F(8) (2).

I1I. L'EFFET M-OIRE ET LES TRAITEMENTS THERMOIMECANIERES DES AMF ¢

N

TI1.1. L'EFFET +EMOIRE SIFFLE (BEFMG) «

51 on part de 1 état austénitique ( atat—0 de la figt:ar'e—l.lcl )
on r::btien{‘ par simple refroidissement au-dessous de M une  structure
martensitique ( é&tat—1 ) s=ans changement de Torme du  fait du
1 auto-accomadation; o' est la compensation mutuelle des cisaillements

des differentes variasntes mar'tensittiqueanl

A la tempfrabive T4  1application d'une contrainte exteriews
réoriente les variantes de martensite et une déformation macroscopigue
en résulte ( état-2 ). Aprés suppréssion de la contrainte, il subsiste
wune certaine défarmation permanentz ( état—3 ). Far simple réchauftage
A contrainte exterieure nulle au dessus de & 1°al liage retrouve sa

‘ o
structwre austénitique et sa forme de départ ( etat-0O ).(1,2, 4.. .)C:"

ITT.2. EFFET MEMOIRE DOUH_E (BEMD) » °

L' effet mfmolire double est une propriete qui permet au mabériaug
en AMF 1'échang. réverssible entre deux formes differentes =3
application de la contrainte esterieure, 1'une a basse températwre a

T { état—1 de la figure-11 } et 1_’autre a Tl { etat—-2 ).

Ce comportement s obtient aprés avoir . effectuer un cartain
traitement thermo—mécanique applé " édu@ltion . Aprés 1 éducation oo
observe une faible déformation permanente v Ep. " provoouee par  cette
dernigra. la différence entre la déformation a4 haute . températiv e et

celle A basse températire ™ £r " est 1'éffet mdmoire proprement dit.



. i i
| . 24
b 1

Lol

N \
L] ) :

i ,

!

Contrainte «

L

am—

|
1 Ty 'I : ‘ ~ Déformation
| ; | _
I
| Al — — - —— —— —
6 :
| |
| et
| (- 0
‘ o
| Af }
0  — ] — !
* i
. ’ ) ' L'austenite est représentée en blanc,

Températi. & La martensite est représentée en noir,

.-

/

——— r—

"FI6 1.10 :COURBE|ILLUSTRANT L’EMS.

——

A RAe e e e A o




2%

f

Cefarmation

L Contrante G hulle

Mf MS lemipeiatare
P

M
. itk



CHARITRE 1 page: 20

Lors du refroidissemnet on a nucléation et croissance de certaings
varriantes pri»'filiqiées de martensite qui doivent €tre engendrées par
1a présence d'une certaine disymstrie dans @' sustinite qui peut Etre A
la 1’origine de " débris " (ou vistiges ) de wvariantes par-tic:;‘_‘lliéres

de martensite subsistant au dessus de AL (2,3,9).

IIT.5.. DIFFERENTS MODES D EDUCATION =

1f1.5.1. CYCLAG: THERVIIGLE. LITIL ISANT LB =

Ce traitement consiste & répeter 1 opération decrite dans 1la
figwe-I.1 relative & 1l'effet mémoire  simple bplusiewrs fois &0
appliguant tousiours la mEme déformation A 1 eétat martensitique pus
wie fois que ia Covurainte est supprimée on réchauffe & la temperaire
T:0f, aprés un certain nombre de cycles on remargue que UVéchantillon
reprend sa forme (2) ( cas de flénion par exemple figuwe—I.11 ) au
refrpidissemnet et la forme (1) & bhaute tempér’att‘,tr'e (figuwe-1.12)

(3, 4,6)-

TI1.3.2. CYCLAGE THERMIMUE SOUS CONTRAINTE CONSTANTE :

On fait subir au matériau en Q'F un nombre suffisant de cyclages
thermiques sous contrainte constante entre deux temperativres; 1'une &

T 17 aukre TeAr ( figure—I1.14 ). . [0
On observe une évolution rapide lors des premiers cycles, RIS

stabilisation au bouk d une dizaine de cyt:lg:s. Aprés le traitement on

observe 1 é&tablisserent de 17 effet sémoire double (3, 4,6).

111.2.3. TRANSETFRMATION AL DESQS DE & PAR SIFERELASTICITE :

On fait sub - au matériau en AF & une  température AT un
cyciage tel que celul schématise par 1a figwe-I.13. Un tel cycle doit
comporter @ wwe déformation o@ 1'échantillon en super—élas ticite

suivie d'une détente (3, 542
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ITf.Z.4. CYOLASE THERMIGLE AVEC DEFORCRTION [MFOSEE -

On soumet le materian 4 une déformation élastioue tel que la
contrainte appliguée ( ¢ ) soit ins:._lfﬁfiaante pour créer de la
martensite a teny ratwre TrAs. Lors du refroidissement, la contraintes
provoque 1apparition de variantes de martensites favorisdes par cette
dexniére, ce qui la relaxe et on constate aussi aque la déformation
produite s'emplifié et va au-deld de celle imposse. Au réchanffage,
1 échantilloo retrouve sa forme initiale et se trouve de pouvead

soumis & la contrainte (figure-I.15) (3, 51,12);

VI, LES PHENDMERNES T VEILL ISSEMENT ET DE STARILISATION :

La transformation martensitique responsable de  phénoméne
d'effet ménoire est susceptible d'&tre perturbée notament par des
phenoménes  controlées par diffusion, on- les cingtigues sont
importantes pouwr I'utilisation. o distingue les phénomines de

veillissement et cew: de stabilisation (5, 13).

VI.1. MAINTIEN EN PHASE p1 OU VEILLISSEMENT :

P

A temparature moyvenne la phase 31 est métastable. La  diffusicoo
peut devenir sensible et donc i1 y awra évcnl:_ltim vers 1 équilibre
thermodynamique; .a.d décomposition de 17 austénite {71 en phass «  ai
phase y,- L apparition de_ la prase yzrj_che en Aluminiwn provogue wn
appauvrissement local de la phase m2re en cet élement. Ce phénoméne &
poar consequence 1" augmenetation sensible des points dez

transformattion Fis et M.
A 1'echelle microscopigue les précipd tés génaﬁt- la trensformation
martensitiqgue en formant un obstacle contre le diplacement des plans

d’accolemsnt.

Le stade ultime du wveillissemant est la diﬁpa.ritim de toute

transformation et donc d’effet mémoire {5,.14).
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VI.2. MAINTIEN EM MARTERSITE (R STARILISATION :

Four les température Ms assez alevees ( nettement superieur &
1 ambiarrte ). o D‘L..:;‘l!"\«"'E‘ =oit wn décalage des points de transformation
fs et A vers les hautes tBﬂpéFa‘élLlFES avec towiowrs  100% de
transformation, s0it on observe que fs augmente et la transformation

inverse n'est gue partielle ( martensite résiduelle stabilisée ).
Dewy causes sont responsable du phénoméene de stabilization:
_ 1 évoluttion structurale de la martensite ( mise en ordre )3

— piegeage des interfaces par des defauts de trempe (542,15

4 G L EVOLUTION DES FOINTS DE TRANSFORFATION =

L’ augmentation des points de transformation est surtout di &
1’appauvrj_552nﬂ'1t de la matrice (phase A1) o aluminiwn lors de la

formation de la phase nNi-Al aux veillissements ainsi que la phas2 v,

L  abaissement des paints de transformation peut parfois intervenir

et est da & 17un des phénomenes suivants:

_ formation des précipétes qui interviennent lors de 1a
nucléation oo lors de ja croissance de 1 martensite, et qui

ahaissent les points Mss M, Bss Al

__ farmation d une soluiion de précipetation qui enrichi la
matrice et donc abaissement des points de transformation s,

M, Fs, A

__ diminution de la taille des grains et ;hanga‘na'lt de 1a
distribution des embryons dans la totalite des grains, Odons
abaissament des points de transformation a cause d=  la

diminution de 1’ énergie de Frichion: g

_ chanpement dans le deqgirés o 1e type d ordre de la phase 3t
et donc chengement des prupfietég trermodynamiques du gystemns

ot donc évolution des pounis de cransformation (19).
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V. LE SYSTEME OLHAL-NT ¢

La possibilite d'avoir we transformation martenaitiqué dans
certains cupro—aluminiums simples ou complexes resulte de 1 éxistence
d’un changement de phases par réactich edreccoide a environ S70° c
dans les alliages Cu-A1-4YNi1 renfermant prés de 9.54A1 jusgu’a 15.54A1
{ figure-I.16 ){16)- '

V.l. LES FHASES DYECUILTERE ¢

Dans un diagramme d’éoquilibre du systéme CuAl—4XNi (figwre—I.lb),

on psut rencontrer les phases suivantes i3, oy yzet K [-1‘51.&:-} 17),
Voi.l. FHASE 3

C'est une phase primaire, de concentration voisine de la
composition stochiometrigue i_",uaﬁl, stable seulement audessus ‘de
560 c. La phase [3 cubique centrée a= 5.82 A } est désordoniée

(20.8).

V.12, PHAGE Y, t.
. f;-:”&
L. aphase r, de composition stochinmstrigque Cugrill“ = caractdrise
par une structure cubique complexe, a mail le geéante. C'est une phase
dure, fragile et peu conductrice. Elle confere 4 l'alliage des

)
proprietés mécaniques pew intéressantes (10, 16 18).

V.1.Z. FHASE o 2

-

Elle peut s= former soit directement au refroidissament la phase
liquide powr de faibles teneures en Aluminium, soit par décomposition

de la phase [3.

Cette solution solide qui cristalise suivant le systeme cubigue El
fares centréps pocéde LN paramétre de réseau variant en fonction de ia
tenewr en aluminiumg @ la température ambiantes poar  des  teneurs 20

aluminium variant de O A F% en poids il varie de .61 jusgu'a J.h6 AL
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Cette solution solide est malieable & chaud =2t &4 froid et sa
résistence croit avec la temeins  en Aluminiom tandisgli= =}
conductibilite électrique diminue. I1 faut noter la  forte influence

monifique de la phese o sw 1 aptitude au formage & froid d=  ces

alliages (10,18).
V.l.4. FHASE &
C'est un compose de structure  cubique centrde ordongs,  type

Ni-AL (L&18).

V.2, LES FHASE: -0RS D'ECUILIERE

la réaction evtectoide ne s'effectue gue =i la vatesce dé
retroidissement de 1'alliage est trés lents, strbtout lorsgoe la fteneur
en aluminium est remarguable. Lorsque cn effecty wn refroidissewsent
rapide, la decomposition eutectoide ne psut plus se produire.  Touis
fois la phase 3 n'est pas conservée  telle qu'elle Jusopt’ &
1'ambiante. A partir dune tempérabwre critigque il subat LIy
transformation du type ardre—desordre, 31 dessous de cette températims
il s établit un ordre iR & grende distance: phase M1 de structure

cubigue centrée { a = 3.82 A ), { voir la figuwe-1.156 ).

lorsque la phase 1 est redroidie rapidement elle peut donner  deu
types de martensite selon la tenewr en aluminium, par exemple dans  le

systéme binaire TCu—Al trois zones onk eté définiess

P
11.0 & 12.5%61 — > f31
B —— 1 12.6 & 15,281 —— prry,
deésordonee ordonee
13.2 & 14.0781 —— o

2

Pour le cas du systéme Cu-Al-4%Z Ni, une étude systématigue a permet

de définir les zones d existence des deww types de martensite 17 et
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;vi' ( voir figure—I.17 ) (I 18).

V.3, L INTERET DE i ALLTAGE Cu—aJ—hi:

Actuelement les aj liages les plus avances industtriglemsnt sont
le Ti—Ni et 1o Cu-Znal. Ces dermiers coveent un grand nombre
d'applications dans un domaine de teparalbire variant de —200° - Jusour A
10, Le Systeme Du-AI-Ni présente deus avantages sssentils:

+ ok
(=1

des température de transformation elevides ( de 50 jusgo

2t r bonne  stabilite tiwrmigque dans le  doaine

diutilisation (3).

WL INLLERNCE DF LA TENELR BN Ni =

Lorsque la tenewr en Ni est  assez elevée, 1'alliage Cu—Al—i
devient fragile & cause de ia phase Ni—Al ( phase K ): inévitable mEme
Fpar une trompe rapide. Four  éviter cet inc::r«virjieqt an limite  ja

Teneur @n cet éleman entre 3 et 4% en poids (3,5),(::'10—1‘ 17e 2 )’.

Vel INFLIENCE DFE 1A TEMNELR EN A -

La tenew en Aluminium presente une grande influernce sur les
temperatures de  1a  transfornation martensitique figure-1.18/ 1.
Cependant, lorsque la teneur  en Aluminitn  dépasse 13.2Y en pol ds
{composition eutectoide 1, 17alliage présente degs inconvinients
mAajeturs:

-~ la formation d ure martensite 24 ( yz) de caractere moins
thermo—elastique, oeuw importante lors de la trempe. Ceci se  traduit
par une transformacion martensittique A forte hyterisis;

—1l'existence de pf‘lé{':cméné de stabilisation ou lecag(;E?b

conduisant & wne transformation pPar Saccades ( borst ) (3, 5).

4]
VI. LIMITES E7T CONTRAINTES D'UTILISATION DES AF 2

L’ inconvinient majewr limitant ] ‘utilisation des al liages AF

est le phénoméne de veillissement. Du fait que ces allliages .
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utilisds dans 0 domaine de témpér‘atur‘e ou les dewx phases  austénite
et martensite peuwvent coénisler, on assiste alors A des phenoménes  de

veillissement soit en phase martensitique soit en phase austenitigue.

Le veillissarent en phase austénitique peut condulre auy  effets
sulvants @

—1la gstabilisation de la mertensite conduisant & 2 wne
transformation incompiéte;

~1'évelution de ) ordre atomique qui peut aboutic &
wie évolution des températuwre de transformation;

Le veillissament en phase austénitigque conduit essentieliement & la
préacipétation de la phase ¥, riche en Al. Ce phénomne a powr effet
d’appaeyrir la phase mére austéni e ) en Al conduisant
inévitablement & une évolution des points de transformation vers les
hatttes temperatiees,

D'autre part, conme les alliages &F sont util‘isés souvent sous
contrainte utile il peut apparartre un phenomne de contre—education

engendrant une perte d effet mémoire (19).

VII.. GUELGL . AFPLICATIONS DES AF : : oo

D abord les A'F étaient une solution avant le probléme, on a do
chercher et créer des problémes pouwr c:es0 alliages et lpurs propridtés.
A présent ces problémes existent st on trouved de nombreuses
utilisations de ces matériau: dans différents secteurs de 1 éconcknis.
Ces  alliages sont utiliségs sous  forme de tubes, de fils, de

plaquettes, de ressorts... etc

A 1l hauwre actuelle, les AF congquérent des places industrielles de
plus en plus  importantes. Far exemple 1" adronotique, 1'déspace,
"hydrauliques, la chaine de froid, 1 industrie automobile... stc. &
titre d'exemple, noas pouvons  citer guelques  exemples

{ 4,10,18,20)

VIT.1. SYSTEME DE OONNECTION FOUR TURES '

Un manchon en alliage & mémoire de forme usiné &  1'étatr
austénitique, peut Btre utilisée pour racorder deux tubes. Four celad

on prend un manchon dont la cHte est légersment infériewr au  diametre
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extorme des t ks, el oy lui fait subir wune expanNssion de telle sorte
que les tubes peuvent glissor dedans. On réchauffant 1" ensemble, ie
manchin se refricit par effet de mémoire, rendant 1 ensemble  &tanche.
La température du fin de  transformation M doit  Stre largement

an—dessous de 1o tempdrature dutilisarion.

VIT.Z2, CORREXION B EETRIGE =

n utilise le méme principe gue le precedent, mails cette fois 1
connexion est démontabla. Ce systéme est constitud d'une douille
femelle fondus en alliage AF &ivquée de itelle sorte qu'elle soit
fermee & température ambiante ( état austénitinque i, et asa_lrczf i
contact electrigque swr la portie miie. A basse température, la douille
s’ ouwvee spontandment ( état martensitigue ) et perrmet la sdparation de
la partie m3le. Ce systéme perimet denvisager des connectsurs &  trés

grand nombie de contacts A force nulle ou trés faible.

VIILE. REGUATION THERMINE

On wutili<e soit wn ressort, soit  une 1&ime, =0it s
spérale,....etc gdugue pour assurer la régulation thermique; le couant
qui alimente le systén: & tavers le ressart chauffe ce dernier,
larsque la température dépasse wme certaine valsur (As), 1= ressort
Carmence a se retrécir pour ouvrir le circuit et 12 rourant ne passe
plus. Ainsi, la température du systéme s'abaisse Jusgu’a atteindre e
certaine valeur () et le ressort se dilate pouwr assurer du  nocuveau
ie passage de courant. L‘ir:cmvini;mt de ce genre d application rooige
dans  1l'éxistence d hystérisis e gui donoe une large plage ra

regulation.

VII.G. AFFLICATTION MEDICALE

m
rt

Lralliage Ti—Ni présente une borne résistence a la corrosioe

=omble bien accepté par les tissus vivants.

Une équipe de cherchewrs ont proposé 1 uiilisation d'une barre  de
Harrington en Ti~Ni pour le traitement de la " Scolinse { diviatios
latérale de la colonne vertibraie § en remplagant les barre daciers

1NoM.
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Le probléme gui se pose &0 effot avec les barres classiques est ia
chute par relaxation de 1a force de redressement appliquée par  1a

barre.

Cette chute de 704 environ, wne guinzaine  dejours aprés

1’ implantation, pourait Etre compeEnsee par offet mémoire du Ti—fNi.

Lors de 1°implantation, la barre est comprimeg an forme de "5" et se
trouve & 1°état semi—martensitique a z7°c ( @r=37 puus ou moins 5°c A
la contrainte d’implantation ). A pout d’une quinzaine de Jouwrs, OO
chauffe loralement de manifre ewterme de gquelques degreés, cequl la

rallonge de quelgues pour—cents restaure ia force initiale. 2
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METHODES EXPERIMENTALES

I. HATERIAUX ETUDIES

Ce travail est axé sur 1 étude et la caractérisation de deux
nuances d’'alliages 4 mémoire de forme cupro-aluminium complexes

nuanices (A) et (B) (voire le tableau-I1.1). Notre étude consiste a

déterminer les caracteristiques génerales de la transformation
martensitique; points de transformation, étalementss hystérisis et

enthalpie de la transformation.

éffectuer 1"éducation par deux modes différents; cyclage
thermique avec défc mation imposée et cyclage thermique utilisant
1"éffet mémoire simple ( avec deux formes de déformation: en forme de
"V" et en forme de “C" ).
N
étudier le comportement au veillissement de ces nuances a une

température superieur a Af.

. . - .. : dimen-—
ECHAN ﬁb compos;tlon chimique traitement thermique|ssions
TILLON ( ¢) Z Cu Z Al Z Ni e ‘ (wm )
13x5
A 175 82.8 13.2 4 trempe a4 1 air depuis x0.5
800°c maintien 15 min
B 50 82.4 13.6 4 ‘ 32x5x1

TABLEAU-IT1.1 :nuances et traitements thermiques‘des matériaux utilisés
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II. METHODES CALORIMETRIQUES

I1.1. LE MICRO-CALORIMETRE UTILISE

L appareil utilisé est du type " HMHETTLER TA 4000

L analyse calorimétrique differentielle ( D.5.C ) est une
technique visualisant les changements de phases. Lors du ballayage en
température, un signal proposionnel a4 la différence entre la chaleur

fournie a 1 échantillon et la chaleur fournie a 1 étallon de référence

est enregistré.

En effet, on introduit 1 échantillon et 1 étallon de référence dans
la cellule calorimétrique (figure-IXI.1). L échantillon et 17éi®llon de
réference sont placés dans deux creusets identiques dont les
températures sont (Ts) et (Ir) respectivement. La mesure de 1 écart de
tepérature (AT} entre (Ts) et (Tr) est qﬁsuré 4 1 'aide d une téte de
mesure placée sur les deux creusets. On exige que la température de
réterence (Tr) soit soumise & un programme de température linéaire
prédéterminé. Ceci n’est possible qu’avec un creuset de réference
vide. Les élements Uhermo-électriques montégs sur la sonde de mesure

D.S.C mesurent la différence de la température (AT) (figure-11.2 ).

I1 apparait clairement en consédérant la figure-II.1 que le flux de
chaleur ¢( AH ) en direction de 1 échantillon est pour des raisons de

symétrie, identique a la différence des deux flux de chaleur Qs et Qr

L
AH = Qs - Qr
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Et melon lz loi d 'OHM également applicable sur le plan thermique (
c’est la loi de FOURIER ), Q@ = (Tz-T1)/Rth , c¢’est- a- dire que le
flux de chaleur est proportionnel & la chute de température ( Tz-T: )
et inverssement proportionnel a la résistance thermigue Rth . 11 s en

suit, aprés application a la cellule de mesure D.5.C

Te-Ts _ Te-Tr
Rth Rth

AH = QS - Ql' =

Les deux Tc, de méme les deux Rith, sont identigues pour des raisons

de symétrie. Il en résulte : 2
_ T=—Tr
AR = = =g
Etant donné gque la diffrérence de température AT = Ts - Tr est

mesurée au moyen d une pile thermo-électrique, il s”en suilt, en tenant

compte de 1 égquation des thermo-couples : AU = AT.S5

—op— |ou bien a = AU

AH

=

E: est la sensibilité calorimétrique.
Il existe une correction automatique lors de la lecture du signal

pour mettre en évidence 1la variation de (E) en fonction de la

température (21),

II.2. DETERMINATION DES CARACTERISTIQUES DE LA TRANSFORHATION

Nous avons reproduit 1la construction des signaux (courbe)

enregistrés par la DSC par prélévement d une ftrentaine de points de

c?
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chaque pic ( voir figure-I1I1.1 et III.2 ). La fonction inteégralce

(c’est la fonetion qui représente 1°évolution de 1a fraction de

martensite transformée en fonetion de la température voire

figure-II1.3 et I1I.4 ) est calculée par la méthode des Lrapézes &

1l aide d"un logiciel que nous avons élaboré pour ce fait (voir annEﬂE)‘
P

I1.2.1 DETERMINATION DE L ENTHALPIE DE LA TRANSFORMATION

La transformation martensitique g{accompagne au refroidissement

) 4 . .
d'un dégagement de chaleur corresnond a 1 enthalpie de transformation
et an chauffage d 'une absorption de chalenr correspondante a cette

méme enthalpie.

La méthode utilisée pour mesurer l'enthalpie de 1la transformation
AHr et AHe consiste A calculer 1 air compris entre le pic du signal
calorimetrique correspondant et la ligne de base (figure-1.9):

IT.2.2. DETERMINATYON DES FRATIONS DE MARTENSITE TRANSFORMEES

On peut déterminer la fraction transformée & une tenpérature
donnée, de la maniére suivante

A la temperaure Ti, la fraction de martensite apparue est

donnée par le rapport S1/5ur tels aue Si est l’air compris entre le

point Ms et la température T1 et Str est la surface totale du pic de

transformation au refroidissement (voire la figore-1.9).
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De méme au chauffage, la fraction de martensite restante 2
la température Tz est donnée par le rapport 8S2/Stc; Sz est 1 air
compris entre le point As et la température T2 et S5Stc est la surface

du pic de transformation au chauffage.

IT1.2.3. DETERMINATION DES POINTS DE LA TRANSFORMATION

Ch

A partir des cdurbes de transformation on peut déterminer les
points de +transformation conventionels ° Hswo,Hfeo ,Afto ,Ase0 " qui
sont fixées a 10%¥ et & 90X de martensite transformée, ainsi que
1 hystérisis “Hr" et 1 étalement an chauffage et au refroidissement

"Ec¢" etEr".

IIX. TRAITEMENTS THERHMO-MECANIQUES
III.1. CYCLAGE D EDUCATION UTILISANT L EFFET MEMOIRE SIMPLE
TIf.1.1. DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Nous avons congu et réaliser un assemblage mécanique
(Figure-II,.6) perméttant de déformer de petites télles minces de
dimensions 13 x 35 uuz, s0it en f{orme de V' soit en forme de “C7

(comme 1 indique la figure-I1.3 ).
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déformatlion

™ [ 1
lEi G L—<—————— Lo ——-—)-l

fig-11.3: déformationdel “échantillonenformede(Clet
et en forme de (V).

Le chauffage est wusuré par un four vertical (figure-11.4) contrdlé
par un régulateur de type "REGUIN" muni d an bloc de puissance (voir

schéma de la Tigure-1I1.5 ).

La température de 1 échantillon est controlée par un thermo-couple
gui lui est attaché. Aprés déformation 1 échantillon est introduit
dans le four initialement chauffé a la température de consigne "T>TIT.
une fois que cette température est atteinte, on procéde & un

refroidissennt a 1 'air.

I¥1.1.2. MODE OPERATOTIRE:

Un cycle d’éducation comprend les étapes suilvantes:
—- Déformation de 1 échantillon & 1 état martensitique T<Mf,

—- porter 1 échantillon déformé a une température T>Af, on

0
doit remarguer que 1 échantillon récupére sa forme i%itlale.
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— Refroidir 1’'echantillon & 1 air ou & 1 gac jusqu'd uns

]

température TMf. On doit remarquer que 1 &chantilion n

change pas de forme (1°cycle).

— Repéter le meme cycle: deformation, chauffage,
refroidissemnet pendant un certain nombre de fois (N). Le

nombre (N} est

l1'indice du cycle pour le quel 1 '=t7et mémoire doubie est

etablit. A partir du N°™ cycle, la déformation ¢ n‘évolue

glus.
A chagque fin du cycle, on mesure le rapport F= —E5

Eo: amplitude de 1a déformation avant ia trattement
figure—I1.3;
Li: amplitud: de la deéformation aprés refroidissement au

jal

cycle {i)g

£: représente la déformation en  (%).

Mous avons utilisé le pied 4 coulisse pour mesurer la déformation.
Cet instrument présente une précision de plus ou moins un dixigne de

millimétre.
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Afin de reussir 1 éducation, le temps du chauffage doit §tre le plus
cours possible pour @éviter le velllissament répide. De mEme 1a
déformation doit Ftre la méme et appliquee au mEme endroit pour tout

les cvcles.
e

ITI.Z. CYCLAGBE THERMIGUE AVEC DEFORMATION IMFPOSEE -
n

III.2.1. DISFPOSITIF EXFERIMENTAL -

e mode consiste & faire des cyclagesthermiques au-dessus de (Af) a

l1"alliage de la nuance (B) avec déformation 1mposée. Four celd nous

avons congu 2t réalise un petit assemblage mécanique gui peut deformer

[/l
|

1l achantillion & temperature { TFAT ) figure—-I11.7.

i édchantillan (&) est serré contre les deux plagues (3) et (2 A

1 aide d'un boulon gui les traversent (4);

La wis (5) peut tourner a 17 interisur de la piece (1) pour détormer

la t&le (&) .

I11.2.2. DMODE OFERATOIRE =

noaus portons 1 échanttillon a wne température superieure i Af
par chauffage a la T omme d un bec benzene (car le four né nous permet
pas d aveoire une basse temperature, rapplons gue Me=50"c). Fuis une
fois que la température est atteinte: ( TFAT )} nous tournons la vis

(2) pour appliguer la contrainte (fig-I1.7}.

ta contrainte appliguee & haute temperature, par la wvis (3) doit
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Etre insuffisante afin de ne perangtre de créer que la déformation
pirement élastique sinon on a création de la martensite induite sous

contrainte (effet super-#liastique).

Une fois la déformation est appi;qhée, on fait subir & 1 echantillon
place dans ie dispasitif, des cycles de chauffage et de

refroidissement jusqu’ & 1 établissement de 1°EMD.

IV. VETLLISSEMENT :

3

iIv.i. ™MODE OPERATOIRE :

Nous avons wutilisé un  four muni d'un régulateur du type
electro-mécanique, Qui présente une assez bonne regulation (plage de

régulation égale & 2°c ). La température Tfixés est de 1 ordre de

260 .

IV.Z2. LA MICRO-DURETE :

Nous avons effectué la mesure de la micro—durete sur une
machine de type CONTROLAE A platine inversaée.

L echantillon est fixg sur 1a table {(platine}), le pénitrateur et
1'objectif sont placés simultanément contfe l1"é&chantillon sur un mEme
bioc; une manette sert & interchanger entre ia position de 1l objectiT
et celle du penetrateur sur 1'échantillon. La &harge est calculee a
partir d'une échelle graduée qui figure sur l'occulaire; il existe en
effet une table de convertion entre le nombre de graduations et 1a
charge appliquée par le pénitratsur (en grammes}, 1 empreinte de

penitrateur est mesurée par comparaisor avec une empreinte gui lui est

Lp
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superposés, dont les dimensions sort reglées & 1 aide d upe  vis

micrometrique placée sur | occuiaire.

La formule qui permet de calculer la micro—dureté Vickers (Hv) est

donnee par =

P
Hv = 18354,
: (0,159.0)
l n

Tel que :
F:— charge appliqueée (gr);

n:- diagonal moyenne de ]'empreinte {(um).

Iv.E. L7OBSERVATION MiCROSCOFPIQUE

Four 1'observation en microscope optigue, les é&chantillons sont

polis selon une voie classique | poilssage au pagpler abrasif, finition
4 1 alumine sur feutire }.

Le reactif d’'attaque chimique et orepare selon les proporticons

suivantes:
—i0eml HZG;

£1 g

—1 2 F
igr d= 3 .

it

~=2ml = HC1L.

Farfols on a recours & une série de cycles: polissage-—-attaque afin

de réveler la structure martensitigue.
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RESULTATS ET INTERPRETATIONS

e
I. RESULTATS DE LA D.S.C :

L'eéchantillon a é&te soumis a un traitement de deux Cyzles
0

concgecutifs en DSC., La température m:xlmale programmée est de 300° -,

La vitesse de chauffage ainsi que celle du refroidissement est fivee &

10 Oc/qh.l‘expérience a été réalisée sous atmosphére neutre d argaon.

I.1. ENTHALPIE DE LA TRANSFORMATION :

Nous avons obtenu les valeurs de l1'enthalpie relatives a la
transformation martensitique directe et inverse AHyr &t Abde
respectivement pr - les deux cycles. Ces valeurs sonrt regroupees dans

le tabiesu—III.1 =

aHe () AHr {4

< Jé /jj
premier cycle —-5.85 5.32
second cycle -45.72 5.25

TABLLEAU TIII.1 : LES ENTHALFIES DE TRANSFORMATION :RELATIVES AU
" PREMIER ET Al SECOND CYCLE DE LQ‘NUHNCE (A).
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Nous fremarquons  une legére evolution de 1'enthalpie de

. Leci est did

transformation au cours de refroidissement @ |AHc|>lAHr

-] 1 accommodation plastique partielle.ainsi nous remarguens un
changement de la valeur de 1‘enthalpie au cours de second cycle, mais
ceci n'a pas de signification: une e¢tude de recherche montre gqu’il
M'existe pas d'évolution. Probablement,' ce changement est liée &

1 inprécision des mesures et des calcules numériques.(l?}

1.7. CARACTERISTIOUES DE LA TRANSFORMATION :

fAprés intégration des signiaux ralorimétrigues des figures—-III.1
et II11.2 nous avons obhitenu les courbes de transformation: @ﬁactian
d-evolution de la mar tensite transformée en fonction de la tempéerature

(Ffigure—IIE.3Z etIII.4) L ensemble des caractéristiques déduites sont

regroupées dans le tableau-III1.2 & 9
Af Ma As Mt Ec Er Ha
FREMEIER CYCILE 120.3| 173.8.{135.5 120.21 54.3 55.6 G.3
SECOND CYCLE 207.4| 182.0 |144.3 [130.2] 61.1 51.8 43,9

TABLEAU III.2 : CARACTERISTIGUES OLENERALES DE LA TRANSFORMATION DE
LA WNUANCE (A).
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D apreés le tableau—-III.2 nous cuvons faire les remarques
P

suivantes @

0 Evolution des points de 1la traﬁqfnrmatinn martensitique:
Ms, Mf, As, Af vers les hautes températurs lors du second cyecle. Cela
est di au phénoméne de précipétation lars du chauffage au premier
cycle; en effet la précipétation de la phase d ' éqguilibre r, Pprevogue
un appauvrissement d¢ la matrice en aluminium. Ceci est confirme par

une étude au microscope é@lectronigue & transmigsian(12L

o 1 hysterisis (dans le premier cycle ] et assex faible. ce
aqui indigue gque la iartensite gui a apparue est du type .

Effectivement ceci a &té confirmeé par la diffraction des rayons X.

g Evslution brutale de la valeur d hystérisis ({ de 2.3

jusqu’A 43.9 ) qui est di au mEme phénoméne de precipéetation.

o CONCLUSIOM:

La D.S.C est un moyen intéressant et trés atil pour détera ner
ime caractéristiques de la transformation y compris l'enthalpie de la
tranaformation et permet d etudier 1 effet du cyclage tharmigue sur
res caractéristigues. Fais comme nous avons déja vu, cette technigue
doit Etre completée par d autres meéthodes de caractérisation. Far

exemple pour détecter une telle précipitation il faut utiliser ie
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microscope électronique a transmission et la diffraction des rayons X

pour determiner la nature de la mart-nulic apparuc. ..
o

IT.EDUCATION DES ALLIABES AMF :

IT.1.PREFMIER MODE L..LISE: CYCLAGBE THERMIGUE UTILISANT L EMS :

IT. 1.1 .DEFORMATION EMN  FORME DE  (W):

La déeformation en (V) ( d'un angle de 20° ) est impossible car
tous les échantillons utilisés sont casséslors des premiers cycles. La

déformation en (V) est alors déconceillée car 1'alliage a2 une

structure martensitique fragile.

(o]

IT.1.2.DEFORMATION EN  FORME DE (LO):

Nous avans constater que la cinétique du four au chauftfage et au
refroidissement n'est pas assez rapide {car nous devons efTectuer

plusieurs dizaines de cyrcles ) de plus la reéegulation du four d une
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hasse température (T=150"c pour 1'échantillen de la nuance (B):
Cu-—-12.6 %R1-4 4L Ni ) est difficille. Dans ce ¢as nous avons Dphéfﬁgp
bec benzéne avec quelques précavtions @ par exemple nnu; avons placé
1 échantillon loins de la flamme de bec benzéne pour avdir une
teqpérature moyenne de 150 ¢ (mesuré & 1'aide d'un thermocouplie ).

fdussi nous avons choisi un temps de chauffage de 5 secondes (pour

éviter un veillissement rapide ).

II.1.3.RESULTATS DE L EDUCATION :

Aprés 290 cycles nous avans obtenu la courbe E = f{n)
figure—III.5. cette courbe nous renseigne sur le comportement de
l'aliiage de nuance (B) Cu-13.6 % Al-4 % Ni pendant un cyclage
d’'éducation utilisant ﬁ‘EMS entre une témpérature T=150"¢ et
1'ambiante. La courbe peut €tre partagée en guatre stades =

Fremier & :de; segment (0A8): 1 évolution de 1 effet mémolire

double est asser rapide; il se stabilise au bout de N=20 cycles.

Deuxisme stade; palier (AB): 1’évolution de 1'affet meémoire

est terminée et nous observons 1°EMD le long de tout le segment. La
déformation mesuree a ce stade est Fa=2.1 mm ol bien

EFa=(Ea-Eo0)/Eox100=44.8 %L . fa est la déformation due & 1'effet memoire

double.
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Troisisme stade; segment (BLCY: & partir de cycle N=140 nous
- L

nh=ervons une dégradation progréssive de 1°EMD gui présente une allure
segmoidale qui se termine a N=190. Cette dégradation est liee & la

précipétation des phases d eéequilibre aet;}.

Quatrieme stadesg palier (CDj): 1" effet mémoire double

disparart totalement, 1'effet mémoire simple subsiste alEts la
déeformation mesurge est légerement superieure & celle du  premier
cvcle: AE= Ec—Eo=0.1% mm ou bien £=AE/Eoxl00=10 % . Cette deformation
a5t due & 1 éducation { deformation plaﬁfique‘). L #&achantillion est
rompu au bout de N=270 cycles la ruptufe est due siartput & ta
fragilisation de 1 alliage par precipetation aux joints des grains (

volr la micragraphie—I1).

ette courbe peut également nous renseigner sur le caomportement de

l'alliage au veillissement isotherme a T=150"¢ que nous allons etudier

plus loins.

w] CONCLUSTION:

L éducation par cyclage thermigue entre T=150"c et 1 ambiante

utilisant 1°EMD de la nuance Cu—13.¢ =4 %L Ni est terminée aptrés 20

cycles.

L' 2ffet mémoire double n'est pas durrable; i1l peut disparaXtre sous
1" effet du veillissement. La durée de vie de 1 effet mémoire double

d'un alliage d'une telle nuance eéduquee par cyclage entre T=1530"¢c et

.
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1'ambiante est égale A AN=NB—NaA=120 cycles.

La degradation de 1 effet mémoire de cet alliage commence a N=150

cycies et se termine © N=240 cycles. Cette deégradation est segmoidale.

11.2.DEUXIEME MODE UTLISE: CYCLAGE THERMIOUE AVEC DEFORMATION IMFOSEE:

MNaus avons éssaye ce mode paur 1 alliage de la nuance (&) :
Cu—12.2 % Al-4 % Ni mais il n'a pas donné de résultats car il 2xige
une connaissance preciges de ces proprietés pour le réussir. o
ex emple, il est necéssaire de connaTtre la limite gdlastique a la
temperatura de l’essai (T>Ar) et la température critique Md. 11 axige
egalement une bonnne reégulation de la tempeérature (i1 faot gque la
plage de regulation soit comprise dans 1'interval du température

(A Md) ).

ITT.RESULTATS RELATIFS AU VEILLISSEMENT :

ITI.1.ETUDE DE VEILILIGSEMENT DE LA hUGNCE (B) @

Comme nous avons déja signalé, la courbe de la figure—-III.S paut

tre exploitdée pour construire ia courbe deformation—temps de

1]

veillissement. Celd est ppssible si nous supposons que la température
T=15%0 € est la mE. pour  tous les cycles et que la durse do
velllissement cummulés pour chaque cycle est la méme egalement ( =5

-

secondes }. Alnsi nous obtenons la courbe de la figure—-IIi.é6.
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Cette courbe est repraésentd & !1'échelle semi-logarithmique =it a
presque la msme allure que celle de graphe—V et peut €tre divisée en
aquatra cstades gqui correspondent aux mimEes stades gque ceux de cetie
darniere. Le stade gui nous intéresse dans cette etude est 12
trolisiemne stade.

Troisidme stade: segment (BL) »

Commence de 1°instant =700 s 2t =se termine & tc=950 s; i1}
représente la loi de la cinétigue du veillissement. i'allure est
presqgue segmpidaleg au début,la vitesse de veillissemeni: ast
progréssivement croissante jusqu’a une  valewr criftique  puis =1 le
devient progréssivement decroissante Jjusgu’d atteindre une valeure
nulie. Au point (C), la transformation est geéné par la precipiitstidcn,
d'ou attenuation des proprigtés liees & la transformation. Le
phénoméne responsable est la precipetation des phases d #guilibre o et
Y3 la précipétation constituse un obstacle contre le deplacement des
plans d’interface martensite-phase mére. Si nous referons a la
micrographie—-I1 nous pouvons constater une forte précipetation dans

les joins des grains et 1’ intérieur méme des grains.

n  COMCLUSTION

ta dégradation des propriétés de 1 alliage AMF de la nuance (E)
est effectué par recuit (ou bien oyclage ) pendant une durge de
vaeillissement cummulés te=15.8B mn ( correspondant a4 un nombre de cycles
M=1%0 cycles ) d o cet alliage présente une mauvaise Stabilité

L0

thermigue A T=150"c. Remarque T=1%0"¢ représente une hauite temperature

pour cet alliage Ms=50"C.
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[TT.2. VEILLISSEMNET DE LA NUANCE (A)

. ' - . ) - o L -
Nous avons établi une courbe de veillissement & T=240"¢ 2 nartiy
de gquatre points car on dispose seulement de gquatre échanfillons de 1Ia
nuance (A), ce gqui nous a amené & choisir les valeurs irdiguees dans

ie tableau—-III.5.

ECHAN DUREE DU | HISTOIRE NUANCE
TILLON VEILLESSEMENT (s} THERMIGUE
1 P00
TREMFE A NUANCE (A)
z. B7300 L AIR DE
T=800"c |Cu—13.2%A1-4%Ni
3 328500 MAINTIEN
t=15mn
4 HLHLFO0

TABLEAU-ITI.3:~ préparation des échantillons qQui vans subir le
veilllessement.
Le veillissement des guatres échantillons de la nuance (i3}

Cu-13.2 %4 Al-4 %4 Ni & différentes durées cummulees et 1la mesure de 1a

micro—-duwreté correspondante nous a pern®$ de construire 13 courbe de
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la figure-11I.7.1 " Hv=f{t) ". Nous avons choisi ia micro—-duretg car
‘ '

les échantillons que nous disposons sont trés minces.

Une courbe typigue de veillissement est parfaitement segmnidale
Tigure—lil.A2 D'ou ia courbe gque nous avons abtenu est assex
représentative malgrés, gqu’elle est représentée seulement & partir de

quatre points (a cause du manque de la matieére premiere )

de zéro & t1 aucune é&volution n'est constatée et la vitesss de
dFiv
dt’
d’incubation. tr est de 1 ordre de gueliques secondes (19) 3

veillissement (V) it nulle, avee V= et tr est e temps

de tr & tc la vitesse (V) augmente progressivement jusgu’a une
valeur maximale (Vc=VmMax }. Le point (C) est le point d ' inflexion.

de tv a ts la microdureté évolue progressivement vers une valeur
constante, donc- la wvitesse (V) decrort progréssivement  Jjusgua

atteindre une valeur nulle ( Vs=0 }.
au—dela du point (5) la microdurete est pratiquemeri~ inchangée.

La courbe de la figure-III.7ique naus avons obtenu n' est pas

complete; les points (I) et (§) ne figurent pas. Fais elle est assez

representative puisque eile présente une allure gui est bien
segmoidale. On trouve Ec=25010 5 environ. L evolution e ia
micro—~dureté traduit la dégradation de l'effet mémoire puisgus

1"augmentation de la micro-dureté est causs par la précipétation des

phases d'équilibre o et ¥ - Les micrographie des échantillons veillis
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canfirme les résultats de la microdurete.

o CONCLLUSION:

Le veillissement de 1 alliage AMF de la nuance (A) & T=260"c dant
Me=175 "¢ presente o e cénitique assez faible en comparant aggc celle

de la nuance (B} veillie & T=150"c dont Me=50"¢.

II1.4. CARACTERISATION MICROGRAPHIQUE : °

MICROGRAPHIE—-] :X&O00 .

Echantillon d équilihre de la nuance (M) { Ms=175"c ), austénisd

a4 T= BOO'c refroidi dans le four pendant un jour.

Cette micrographie montre une structure composee de deux phases;
la phase ; en Tforme de roséttes dans iws joins de grains et méme &
l1'inteérieur du grain. La phase eutectoide a+y2 n‘est pas parfaitement

lamelllaire et forme de gros grains.

MICROGRAPHIE-II ;:x400 ) :

%
Echantillon de 1la nuance (H) { Ma=S0 "¢ Javeilli 4 T=150"¢

pendant tv=24 mn. Austénise & T=800 c pendanE 15 mn.
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Cette micrographie représente une 5tructuré martensitigue avec
une forte preécipetation aux  joins  des grains et dan=s =2 grain
egalement. La martensite restantes cst stabilizée par la pesence aes
précipetés. De e fait, il vaut un vemps du velillissemenit pius long

pour realiser une précipatation compiéte.,

MICEDGRQPHIE—I{E s X120

Echantillon de la nuance (A) veilli & T=2a0"c pendant tv=13 mn.

Austénise & T= BOO ¢ pendant 15 mn et refroidi & 1 air.

La micrographis présente une structure purement mariensitigue.
Dans un mEme grain on observe pPlusieurs variantes auto-acc: nodantes.

fucun effet de précipéetation n'est constats.,

MICROGRAPHIE-IV : X350

‘ . -
Echanttiilan de la nuance (A) veilli & T=240 ¢ pendantctv=24,25h

Austénise & T= 860°c pendant 15 mn et refroidi & 1 aire.

Cette structure est presgue coaplietement martensitique. L=z

precipétation est observée particuligrement aws joints des grains.
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MICROGRAPHIE-V : x&30

Echanttillon de la nuance (A) veilli & T=260 C pendant tv=%1.25h
"Austénisé A T= BOO ¢ pendant 15 mn et refroidi a4 17air.

On observe une martensite altérée par le veillissement. La
précipetation envahi les joins des grains et . également le coeur du
grain. remarque la micrographie présentée correspond 4 un seul grain.

T

MICROGRAPHIE-VI . : x&30

Echantillon de la nuance (A) veilli a T;é&0°c pendant tv=125 h.
Austénisé a T= BOO C pendant 15 mn et refropidi a 1'air .

_la strucure est martensitigque avec . une forte précipétation aux
seins des grains et aux joins des grains. La martensite restante a éte
stabilisée, il faudrai un traitement plus prolonge a cette temperature

pour 1 éliminee.



MICROGRAPHIE-I

MICROGRAPHIE-TI

Echantillon d'équilibre de la nuance (A) ( Ms=175"¢c )

austénisé & T= BOO°c refroids dans le four pendant
un jour, X600,

Echantillon de 1la nuance (B) ( Ms=50"c )veilla

T=150"¢ peandant tv=24% wni. Austénisé A T=800 pendan
t= 15 mn, X400,
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MICROGRAPHIE V : Echanttillon de la nuance (A} veilli a T=2&40 éApendant

tv=91.25 h Austénisé a T= BOO°F pendant 13 mn et
refroidi a 1'air, X630.

MICROGRAPHIE VI Echantillaon de la nuance (A) veilli & T=260"c pendant

tv=12% h. Austenisé a T= 800 c prendant 15 mn et
refroidi & 1'aire, X&30.
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CONCL.USION GENERALE

lLes alliages AMF etudiés ( Cu-Al-MNi ) se caractérisent par -des
températures de transition trés différentes ( 505-: pour 1°alliage
(A) et 176 °c pour 1l‘alliage (B) ). -

Par contre la structure d equilibtre 'obténu.e apres un
refroidissement lent depuis le domaine monophase (3) est simillaire
( sensiblement eutectoide " a + p " avéc:. une trés faible

4
proportion de la phase_ yz)‘

Apres la trempe la 'metalingraphie montre aussi une structure
martensitique dont la morphologie est simillaire ( plaguette de
variantes autocaccomodantes de martensite ).

Au  réchauffage dans la cellule DsC, la transformation
martensitique présente des caractéres de thermoglasticite proches
de celle de la phase Bl'( 18R 1.

Au cours de deuxiéme cycle de réchauffage nous constatons 'une
nette evolution des points de transformation due essentiellement &
un phénoméne de précepitatiaon des .ph-a_ses. d'éguilibre

particulierement la phase (72) .

. ‘ . -
Nous avons constaté dans 1'éducation par cyclage en - température/

utilisant 1°EMS gue 1 'effet mémoire double s etablit aprés 20
cycles de traitement, et le début_de'dégradatimn‘der cet effet et
abservée au terme de 120 cyé les et s=se pruduit" progréssivement
jusgqu’a la rupture au bout de 2‘?0Lémecycles.

La cinétiqﬁe de veillissement de 17all iagg ( nuahcel('ﬁ)) est trés
lente lorsque la températur‘e‘ maximale de traitement est juste
au—dessus de Afr {260°c). la courbe de microdureté en fonction de la
durée de maintien- - & une allure ' segmoidale caracteristique.
L'avolution de la micraodurete peut"é‘i:re expliquée par 1'apparition
des précépités des phases d'équilibke particuliérement-la phase v,

dure et fragile.
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FROGRAMML FEFRMETTANT LA FONCTION SOT) INTEGRALE
DE LA FONSTEGN (M) -RBoTy) .

Lo DI H(E0) , BEG), T(30), #(E01, S(E0Yy

L W

44 FRL o= 4 TO G ]
S FIRINT Ty T sty IMPUT T

&l MEXT I

Al LINZATE L, B0

B PRINT "HERREURES: O/N1 "y @ TNFUT RERS
REFE = 0N THEN GOTO LS

o0 CLLE
LLG FOR $ = L T 30
L PRINMT MMMy $y =g o INFUT M)

. § ELURES O/8="e 2 TNBPUT R A
IFRERS = "0 THEM wOT0 55

R L | A A o A Ty

DOFFEINT UEOty Ty "y=tyox INFUT BOT)
MEXT T
LAATE

‘

AN - s 1 INFUT REFS

T THEN Lol G5

Sy o= O
“{Ll) = O
FOR L o= 1 T vy

SO+ 1) = S(L) + (i + 1)
NEXT 1

OFEN "CO4.dat" FOR OUTPFUT A5 #1

FOR I = 1 TQ =0

S(1) = S -
FRINT #1, S(1), T¢I)

MEXT 1

4

e

s{Lo+ L) = (T(I + 1) = T(E)) % (H(I + LY + H{Y) - f\'(l oLy o B

aln




RFERENCES BIRLIDOGRAFHIBUES

(1) J.Van Humbeeck — Trait Ther N9‘234, P20, 1990.

(2) Norme Frangaise NF A51-080, Avril 1991.

(3} Fascale Rodreguez — Thése de Doctorat, INSA-France, 1999.
(4)  G.Guinin - Thech De L°ing, M530, 1989.

(5) G.Guenin ~ Trait Ther N° 234, F21, 1999.

(&} E.Patoor, A.Eberhardt et M.Bervellier — Trait Ther N° 2324,
F43%, 1990,

(7) K.8himizu and K.0tsuka — "International Sympaosium On Shape
Memary effect and Applicaticns®, The Spring Meeting in Toronto,

EANADA, MAY 1975,

(8} J.Burke — Cinétigue des changements de phases dans les metaus,
1948 '
(71 F.Rodreguez et G.Buénin — Mémoire Et Etudes scientifiquéf de la

revue de Metallwrgie, FP300, Sept 87.

(10) J.D.Harrisson et D.E.Hodgson - "Intwrnational Symposium On Shape
Memory effect and Applications* The Spring Meeting in Toronto,
CANADA ,MAY 1975.

(11} V.Torra et H.Tachoire — Trait Ther N° 234, F35, 1990.

(12} mM.Bouabdlah ~ These & épparaitre.

(13) L.Buffard, P.charbonnier, L.Vincent, M. Morin, G.8uénin et

G.Barreau - Trait Ther N 234, P49, 1990.

d




{14) V.Agafonav, N.Finto, R.Bejai, P.Noudot, A.Dubert et E.Dubois -

Memoire Et Etudes scientifiques de la revue de Métallurgie ,F493,

Sept B7.
(15} N.F.Kennon, D.P.Dunne L.Middleton - Met Trans 13A, P5O51,1982.
(1&) Frangois Revercnon —~ Traitements Termiques Des Alliages

Du Cuivre Et De Ses Alliages, F44.
(17) Techniques de ! ingénieur - M.Guénin, M430,1979,
(1i8) Ridgway Banks — “International Symposium on Shape Fiemory efiect
and Applications " The Spring Meeting in Toronto,
CANADA.MAY 1975. .

(19} E.Weynant et G.Barreau - Trait Ther N° 234, P37, 1990.

(20) Horace Pops ~ “International symposium On Shape Memory effect snd

Applications" The Spring Meeting in Toronto, CONADA.MAY 1975

(21 Bernard dubois et Guillermo Ocampa - Fonderie, fondeur

d avjourd’ hui-=12, P33. o
{Z22) Y.5.5un, G.W.Lorimer and N.Ridley - Met Trans 214, P75, 1990.
(23) B.Dubois - Trait Ther N°234, P27, 19%90.

(24} Fiche Technigque Sur un Calorimétre “ METLER TA400D .




