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- Introduction =

Le comportement de métériaux conventionnels au cours d'opé-
rations de mise en forme par traction & froid est bien connuj
ces matériaux sont €crouissable.Au cours de ce type d'ope€ration,
la section diminue et la contrainte d'ccoulement augmente telle-
ment par suite de 1'écrouissage du matériau que la charge totale
appliquée croit également.Dans ce domaine,la déformation peut
&tre considérée comme stable puisqu'une diminution initiale de la
section ne se développe pas rapidement .
Ce régime de déformation stable se poursuit tant que la charge
n'a pas atteint sa valeur maximum; ceci est dfi au fait que 1l'éffet
d'écrouissage est suffisamment €levc pour compenser la diminution
de section . Au cours d'une opération de mise en forme a
froid sur ce type de matériau, le régime de déformation devient
instable si 1l'on poursuit la déformation au- dela de la valeur i
maximale de la charge appliquée ; la déformation se localise alors
dans une trés faible partie du métériau et une striction se déve=c
loppe .
Aprés la rupture,le matériau dans la zone de striction est forte-
ment 4¢formé mais la déformation totale de la piéce est trés peu
différente de 1l'a2llongement au paszage du régime de déformation
stable au régime de déformation instable .

En revanche,la déformation d'un matériau superplastique peut
&tre considérée comme instable dés la limite élastique,tandis que
la charge décroft continuellement [1] .
Cependant, la vitesse & laquelle une diminution de section appa-
raft est lente et de grandes déformations peuvent €tre atteintes

avant que des différences d'épaisseurs importantes dans la section

P O |



ne deviennent technologiquement inaccéptables . Cette propriété
présente des applications industrielles car des piéces complexes
peuvent &tre réalisces en une seule opération .

Autrement dit,le terme de superplasticité definit le compor-
tement de certains matériaux qui sont susceptibles, dans des con-
ditions Dbien déterminées, de subir des déformations tres impor-
tantes, sans striction, avant de se rompre [2] =

En dépit du nombre de travaux que 1'étude de ce phénomene a
suscités , il est clair que les mécanismes régissant la déforma-

tion superplastique ne sont pas encore connus avec précision .

1- Généralités, historique :

A 1a différence de la supraconductivité ou de la sﬁpra-
fluidité, la superplasticité ne represente pas un état de la ma-
tisre bien défini, doué de propriétés particulieres et dont on
peut rendre compte par une théorie physique precise. En fait,les
termes 3 superplasticité» 1 oou nfrsuperplastique$_} ne peuvent

pas &tre définis de fagon trés précise et certains auteurs( voir

POIRIER, 07¢) ont adopté la définition opérationnelle suivante :

Un solide a un comportement superplastique lorsque dans certaines
conditions de microstructure, de température et de vitesse de dé-
formation, il est capable d'atteindre en traction des allongements
4 la rupture nettement supérieurs a ceux qu'il atteint dans les

conditions habituelles .

On voit gque 1l'attribution de 1l'étiquette (( superplastique))

3 un métal est largement une question d'appréciation et dans les
tableaux donnés par les revus on trouve des valeurs de l'allongem-

ent qui vont de 80 % & plus de 2000 % ; Cependant,la possibilité
‘../..-2



d'obtenir des allongements de quelques centaines de pourcents pour

un matériau permet de le considérer comme superplastique. .

I1 n'est évidemment possible d'atteindre de tels allongements
que si l'apparition et le développement de strictions locales ne
conduisent pas a une rupture prematurée . Or la condition essenti=--
elle pour que la déformation reste uniforme tout au long de 1l'e-
prouvette de traction est que la sensibilité & la vitesse de dé-
formation (m) ( voir page 29 ) ait une valeur élevée typique-
ment comprise entre 0,5 et 1 . Il est alars possible de prévoir

gu'un materiau sera superplastigue dans certaines conditions -

On connait depuis fort longtemps des matériaux qui sont
douds de telles propriétés : on sait par exemple gue le verre
chaud peut &tre €tir¢ jusqu'a des allongements considérables,en
s'écoulant de facon visqueuse sans apparition de striction. De
méme la poix , ou certaines rcsines synthétiques & base de sili~
cone manifestent une trés forte semsibilité & la vitesse, ce qui
les conduit & s'écouler de fagon visgueuse sous des charges appli-
quées a faible vitesse et & voler en ¢clats sans déformation no-

table sous le choc d'un marteau [5} .

On peut donc dire que la superplasticité¢ est la condition
normale des solides amorphes ou des verres. On sa2it bien, par
contre , que les métaux et alliages usuels dans les conditions

courantes ne se comportent pas ainsi .

Aussi, lorsqgue ROSENHAIN , HAUGHTON et BINGHAM (-~ 4 ),au
cours d'une étude sur les propriétes de divers alliages de Zinc
avec l'alumium et du cuivre, découvrirent que des feuilles de

1'e tectique ternaire Zn 4 % Cu 7 % Al pouvaient &tre aécoupées
--./...3



avec des cisailles, si on opérait tres doucement et se brisaient
en miettes sutrement,le fait leur parut digne at8tre remarqué. Ils
notérent, aprés d'autres expeériences plus systématiques, que ((
1'alliage €étudié se comporte différemment des matériaux cristallins
ordinaires tels que 1'alumium mais de fagon trés semblables a des
matériaux amorphes typiques tels que la poix, le verre, etc . ))

et ils poursuivent : (( En tenant compte de ces faits, il est trés
difficile d'éviter de tirer la conclusion gque 1talliage contient

une proportion considérable de materiau amorphe ) .

Cette conclusion n'est acceptée maintenant mais on doit re-
marquer qu'elle €tait trés logique et gu'au fond elle exprimait
la méme réalité physique que celle exprimee maintenant, comme
nous le verrons plus loin, en disant que cet alliage a un grain
extrémement fin, donc une propoertion importante de joints de grain
[.] . On sait que ROSENHAIN considérait le joint de grain comme
une couche amorphe et sa formulation est donc compatible avec

1'analyse moderne du phenomene {3‘ .

Quelques annces plus tard, PEARSON(‘[S]) effectua des expé-
riences de fluage & contrainte constante et de traction a vitesse
constante sur des alliages e tectiques Sn - Pb (38% Pb) et Bi-Sn
(44% Sn) et obtient des allongements pouvant aller jusqu'a 1950 %.
L'analyse de PEARSON a mis en lumiere toutes les caractérisques
importantes des alliages superplastiques . Il a en particulier

bien vu le rdle des joints de grains et de la taille de grain.

2. Objectif de la présente éiude :
L'Algérie produit,par voie ¢lectrolytique, envirem 40.000
tonmes par an de zinc & 99,99 % de pureté,.Cependant, & 1'état
I .




non 2llié , le zinc n'est pratiguement pas utilis€¢ en industrie
sauf pour .la galvanisation. Mais allic a ¢'autres mé€taux, ce métal

posséde un champ d'application plus vaste .

Ainsi, les principaux alliages de zinc industriels sont ceux

qu'il forme avec 1'aluminum et le culvre .

Des risultats experimentaux, disponibles actuellement, mon-
trent que les alliages de zinc avoc 1'2unminum manifestent la
superplasticité dans certaines conditions de composition, de vites-
se de déformation, de température de déformation et de traitements

thermiques .

Alors nous avons choisi pour notre ¢tude, l'alliage entectoi-
de Zn-Al. Notre travail expérimental comporte deux parties @

. Premiérement : ¢laborer 1l'alliage entectoide Zn-Al.

. Deuxidmment : mettre en ¢vidence son comportement super-

plastique dans les différentes conditions industrielles -

Afin de bien dicérner 1la différence entre la plasticité et
la superplasticité, le premier chapitre est consacré & 1l'étude du
comportement mécanique de chacun d'eux en nmettant un accent pér-
ticulier sur le second. De méme,nous avons fait la distinction
entre les deux vari¢tis de superplasticité en disant quelques mots
de la superplasticit¢ de transformetion et de ses mécénismes
avant de nous consacrer & 1l'ctude plus detaill¢e de la superplasti-

cité structurale .

Le second chapitre décrit les mcthodes et techniques expéri-

mentales utilisées dans la pratique .

Dans le troisiéme chapitre,nous zvons regroupé les résultats,
avec interprétations, obtenus 2pres les essals de traction et la

micrographie .
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Enfin nous avons présenté, dans le dernier chapitre, quelques
opérations de mises en forme pour des alliages superplastiques
et nous avons indiqué dans quelles voies s'orientent les recher-

ches actuelles pour permettre un développement industriel -

caoi ool
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I.1 - Comportement mécanique des matériaux plastiques .

Pour comprendre mieux le phénoméne de superplasticité et en
analyser la signification,il convient au precalable de rappeler
succinctement les propri¢tés essentielles de la plasticité conven-
tionnelle.

Les modes de sollicitation mécanique permettant de développer
la plasticité sont fort nombreux; l'un des plus classiques et des
plus simples eonsiste a appliquer une force de tension uniaxiale
(essai de traction ).On matérialise alors le comportement mécani-

que per une courbe (C) = (fig.1 )

s = A | E/a )

les deux paramétres considérés €tant respectivement :

Ja = F et ©a = AL .; contrainte et allonge-

“So “To
ment relatif .
avec 3 F : effort appliqué ,
So : section initiale de l'eprouvette,
Lo : longueur utile initiale de cette éprou-
vette,
La courbe(C) est le plus souvent constituée de trois portions
- la premiére, réctiligne, correspond au domaine élastique: la
contrainte varie linéairement avec la diformation,le coefficient
de proportionnalité étant, théoriquement, le module €lastique.Dans
bien des cas, le coefficient est en réalité inférieur au module
que l'on peut mesurer par des methodes dynamiques(vitesse de vi-

brations ).

- la seconde présente une courbure non constante et aboutit & un

extrémum EM pour lequel :

dF = So . d0a =0 .
i(aL) Lo i€a
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Elle traduit lesefait que la déformation est plastique, homo-
géne et irréversiblé (fig.2.b) .0On constate que , dans ce domaine, 1
1'éffort qu'il est nécessaire d'appliquer & 1'éprouvette pour pour-
suivre sa dcformation ne reste pas constant mais croft de fagon

continue : phénoméne de consolidation .

On sait que si ,arrivé & un stade Juelcongue M de la défor-
mation, on retire 1la charge, le point figuratif,dans le diagramme
effort- dcformation,descend paralielement & la droite ¢lastique.Si
1l'on remet vrogressivement 1a charge,le métal ne subit pas de défor-
mation plastique avant que la charge préeendente,F1 y n'ait eté
atteinte .

- la troisiéme est un.ségment, €galement & courbure non constante,
qui est interrompu & la rupture de l'€prouvette. La déformation
demeure plastique et irréversible, mais elle est cette fois hété-—
rogéne : de fait, la section de l'éprouvette cesse d'étre uniforme
sur toute la longueur utile, 1l'effort exerc¢ diminuant au fur et a
mesure que l'allongement croft(fig.2.c ) .I1 s'agit 1la du phénoméne

de striction, lequel dibute donec & partir de 1l'extrémum EM .

En réalité, en un point quelcongue 1 de la deuxiéme portion

de la courbe(C) (fig.1)

- domaine de consolidation - la section rielle de l'cprouvette est
S et sa longueur utile est L . Il est donc plus correct de raison- " °

ner ulterieurement en termes de parametres rationnels,soit :

L
= dL = 1n L .

= F t
F=ZE - = ~ts

S Lo

n
I

réspectivement dénommés : contrintes vraie et déformation relative
vraie .

L'analyse des courbes de consolidation de nombreux matériaux
métalliques a montré qu'elles pouvaient &tre traduites par une

€équation du type [6] : / 10



¢ (TB + k ;5n Sdmcae L)
avec Kk = constante
(Jo= limite d'clasticite
n= coeifficient de consolidation caractirisant 1'éerouis-
sage du matiriau .
Par ailleurs , on a remarque que la forme de la courbe(C) se
modifiait sensiblement si la vitesse de deformation ¢tait modifide
f63 . Par definition, la vitesse de de¢formrtion s'exprime comme

suit :

é = dc = 4d (In _L_ ) aL

at dt Lo L dat

I
|

dL : ¢tant la vitesse de traction .
dt

La plupert des machines d'essai modsrnes permettent de dispo-
ser d'une gamme ctendue de vitesse é, s toute vitesse choisie pou-
vant étre maintenue constante tout au lorg de l'essai - indépen-
damment de la valeur de la force appliquce . La relation la plus
simple qui traduit 1' influence de la vitesse de d¢formation sur

2 |

la contrainte exercé est la suivante [—Q [

-

O= %k, . &% ( & température donrie) ..... (2)
1:~ E

jav}
<
@
(@]
=

constante caracteristique du metériau .

la vitesse de défor-

g

coefficient de sernsibilité

=

.

mation . B *.

En ce qui concerne 1'influence de la température de la tempé-
rature aucune loi simple n'a été proposée a ce Jjour ;cependant,
dans le cas génc¢ral, on peut schématiser le r8le de ce paramétre
par deux caractéristiques essentielles [6] : en fonction de la
température croissante on constate une chute de pluse%lus accentuée

de la limite d'élasticité(ainsi que la charge & la rupture),tandis

siw s sime 3.4



que parallélement la ductilité augmente .

Remarquons enfin que si la déformation plastique se poursuit a
au dela de 1l'extrémum EM bien que l'effort appliqué diminue, c'est
qu'il apparait un phénoméne d'instabilité geometrique . En effet,
compte tenu des deéfinitions preccdentes, on peut e¢crire qu'a 1l'ex-

trémum de la courbe (C) , on a :

dF = d ((0r.s) = 5. a0 + ¢. 33 =0
Le premier terme (5.407) traduit le phonomné: e de consoli-

dation(dT > 0), le second rendant compte de la diminution de 1la
charge lice & la ré¢duction progressive de section (dS‘<.O).On
congoit donc que ces deux %ermes se compensent forcément 3 un
instant donné et que F puisse en consequence presenter une valeur
maximale .

I.2 - Comportement mécanique_des nateriaux superplas-

tiques_ .

Divers matériau sont Susceptibles, sous l'effet d'une contraine

te appliquée relativement faible, de se déformer d'une maniére ex-
tensive avant de se rompre et conduire & des allongements attein-
gnant jusqu'a 2000 % . L'instabilite geometrigque (ui se manifeste
de fagon al¢atoire dans une zone de l'eprouvette soumise & 1'effort
de traction, donne alors lieu & un allongement rigulier trés impor-
tant, par simple ¢tirement du faible ¢tranglenent initialement ap-
paru(fig.3.d) : en d'autres termes,il n'y a plus localisation de 1la
dé formation comme dans 1le bhenomene de striction classique. La cour-
be expérime:tale de traction presente de ce rait une allure trés
particuliére ainsi qu'en témoigne & titre d'exemple la figure 4.

Le terme de superplasticité a ¢té proposc en 1945 par BOCHVARhJ
pour caractcriser de tels phénoménes » observes alors par cet au-
teur sur un alliage Zn-22 % Al. Des études plus approfondies &t

systematiques n'ont été effectuces que depuis 1958,s0it en URSS
.D./‘I. 1 2
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Log (™ = 7 (Logé) &

m=f(Log'E)..,... b

d'une part pour des matériaux 3 comportement plastique tradition-
nel ( courbes 01 et C{ ), d'autre part pour des matériaux suscep-

tibles d'un comportement superplastique ( courbes Co et C1 ) .

On en conclat essentiellement [6] :
- que l'on peut caracteriser les matcriaux superplustiques par
une courbe telle gue C, dont 1'allure sigmoide est typique ,
- qu'une valeur ¢levée du coefficient m n'est en fait obtenue que
dans une gamme eritique de vitesse de d¢formation (zone centrale
de la courbe Cé ) : un materiau superplastique ne l'est effecti-

vement que dans cet intervalle de vitesses .

b) Température : 1le phenoméne de superplasticitc ne se manifeste

geéncralement gu'au-deld d'une temperature supérieure & une valeur
critique que 1l'on situe sensiblement vers 0,5 Tf ( Tf étant la
température de fusion du mateériau).Comme d'autre part les alliages
les plus superplastiques sont ceux dont 1a composition correspond
a une teneur entecctique ou entectoide . On peut considérer sous

deux angles 1l'influence de 1a temperature .

- 1'état structural de depart trés morcele sera obtenu par refroi-
dissement rapide depuis une tempcérature superieure & celle du pa-

lier invariant .

- la déformation sera imposée a un tel matériau & une temperature

trés voisine, mais inférieure, & celle de ce méme palier; en effet
on pourra alors, sans risque & un <tat monophésc, favoriser les

phénoménes d'dcoulemernt visqueux ou de diffusion & courte distance.

1.2.2 - Stabilité de la d¢formation :

Lors d'une expérience de traction & vitesse constante g &
charge appliquée commence en géneral par croitre, puis, pour une
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certaine déformation, passe par un maximum et décroft ensuite
jusqu'a rupture de l'c¢prouvette . De méme, lors d'une expérience
de fluage en traction a charge constante, la vitesse de fluage
diminue d'abord, passe par un minimum (en restant constante pen-
dent un certain temps) et croit ensuite dans le stade tertiaire

jusqu'a rupture (fig .6 ).

€
F A

% B >t

Fig.6 - Foints d'instabilité en traction & vitesse cons-
tente(charge F maximum) et en fluage & charge

constante (point d'inflexion I ).

Ce comportement, dans les deux cas, est 1i€¢ & 1'apparition
d'une instabilite dans 1l'ecoulement qui se traduit par le fait que
la déformation, au lieu d'é€tre homogéne, se concentre dans une
zone trés localisce de l'éprouvette : C'est le phénoméne de stric=:

tion .

S'il existe une €quation d'état mécanique, il est possible de
determiner la condition de stabilite de 1'écoulement en fonction

des paramétres relatif & ce phénoméne .
Condlibians dle
ILa connaissance desYstabilité est essentielle & l'analyse Adr

phenoméne de superplasticité .
11 existe plusieurs approches recentes du probléme de la d¢-
termination du critéere de stabilité de la déformation plastique

-.-/--. 17



en traction . Les critéres de stabilité obtenus sont assez diffé-

rentes mais se ramenent en géncral a un critére unique dans les cas
simples [3] 1 .

a) Critére de Rossard :

ROSSARD 7 [16]} . a €té le premier & faire une &tude théorique
de la deformation de la striction & chaud au cours d'éssais de
traction isotherme & vitesse imposée; son analyse repose sur 1l'idée
que le mode de déformation qui se produit éffectivement(homogéne
ou localis€ ) est celui qui demande le moins d'éffort.

A un instant donn¢ ,soit L la longueur de 1l'éprouvette et S
l'aire de sa section droite, la force appliquée & 1'éprouvette est:
F=U.S, o T est la contrainte appliquée .

Si on impose un allongement dL , on peut se trouver dans 1l'un
des deux cas suivants :

- la déformation se produit uniformeément le long de 1l'éprouvette
ce qui correspond & une augmentation de charge dF1 .
- la déformation est localisée, ce qui correspond & une augmenta-

tion de charge dFZ .

On voit donc que la déformation localisée ne peut se produire
que si dF, (_dF1 .
On est alors clairement dans une situation instable et la déforma-
tion peut se poursuivre au méme point puisque (( 1'effet demandé est
inférieur & ce qui serait nécessaire pour répartir uniformément la
déformation la déformation sur les zones voisines )) .

Le ecritére d'instabilité est donc :

- F 0 «5 R
E R ERE P =

Si cette condition est remplie, la striction est possible .
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Rossard calcule cette exprecsion & partir des relations

suivantes :
F= S.0.
dF = S5 d + T 48
4L aL aL
ag = 9T ae + o7  g¢
& &
d€ = - as
S
4 = = 48
sdt
on tire : afF = (T - 27 )yas + s 99 g4t
aL 2t 4L P13 aL
La relation (3) s'eccrit donc:
(4r ) - (@F) = (0-20)(as, ds, )+5 27 (ag,
3% - o — -
dL 1 aL 2 dL L aL
dgz ).
dL

651 et d82 sont les variation de section correspondant

3 un allongement dL , lorsque la déformation reste homogéne et

lorsqu'un début de striction s'amorce.En introduisant dn = dS1
- 48, on peut exprimer le critére(3) sous la forme
R dn :} 0]
aL

28 ot it

avec : R =G - oF aU-(3é+dé ) &

Comme dn j> O, c'est le signe de R qui determine la stabilit

dL
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R{ 0O : diformation stable, striction impossible
R>0 : déformation instable, localisée, striction
possible .

Si on admet l'existance d'une équation d'état du type :

oI

(Tz =ie En - 5

Un peut alors calculer la valcur d¢ lu deformation critique

o~

t@ au-dela de laguelle la striction devient possible (R=0 pour

£-Eg)

) Four une vitesse de traction imposé¢e : dL= Cste ,l'ins-
dt

tabilité apparait pour : !EC = n
! 1 - 2m

r——— . b

I1 en resulte que si m > 1_ on n'atteint jamais la défor-
2

mation E’C (R £ 0 ) et 1l'écoulement reste toujours stable .

.) Four une vitesse de déformation vraie imposée : £ = Cste,

on obtient

E'C: n
1 = 3m

- — 5

On voit alsrs gue duns ce cas, si m> 1, (R0 ) on n'at-

3
teint jemais la déformation critigque et l'écoulement reéte toujou
stable .
b).Critére de HART :

HaRT [17] prend comme critére de stabilité la condition
suivante :
la deformation est stable si la vitesse de diminution de l'aire
de la section droite varie en sens inverse de la diminution de
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cette aire . Les petites inhomogéneités d'aire le long de 1'é-
prouvette tendent alors a disparaitre et on a une déforﬁation
homogéne stable ; dans le cas contraire une petite différence
locale s'amplifiera catastrophiquement et la déformation se cor
centrera dans.la zone d& striction .

Le critéres de stabilit s'icrit donc : ©OA O .

64

ou A egt la variation d'aire de la section droite et

55 = ds  la variastion de vitesse de changement d'aire .
dt

HART utilise la relation suivante :
5L0g0—= 0 %E +m 9 Logk

ou E\Log‘T: n %Logf, + m SLogé avec n =\6

n : coefficient d'ccrouissage du matériau .

OLogE Jo

et 1 aa
60“%)5

Apres un developpement mathématique le critére de stabilit

s'éerit(pour m 0):

! i
5~+rn ;} 11 on ; n + m > 1 !
i

J———

¢) Critére de CAMPBELL :

L'approche de CAMPBELL [ﬁ;f% est intéressante en ce qu'el
relie 1'instabilité & l'existence de gradients de déformation
dans 1'éprouvette .

CAMPBELLE pose 1l'équation d'état sous la forme :

g = g (0,2 )
seof voe 2§



et utilisé aussi la déformation vraie , définie par :

d€ = - dS = dL .

S L

Apreés un développement mathématique , en utilisant 1l'équation
- . 1
d'état £ = K. 5~ | 1a condition de stabilite s'écrit :

1 & i ST :
—-<:1, c'est-a-dire gue la d_fermzsion est stable pour
m

m>T |

A la limite, 1l'écoulement visqueux necotonien (m=1) est donc

stable . Ceci est prevu par le critére de HART .

d) Comparaison des critéeres :

Comme nous le verrons plus en détail par la suite, le compor-
tement superplostique, qu'il soit structural ou de transformation
présente deux caractéristiques essentielles, d'ailleurs liées [3] :

1. Il a lieu a haute température avec un durcissement faible
ou nul .

2. L'écoulement plastique peut &tre anclys¢ comme un €coulem—
ent visqueux, c'est - 4 - dire que 1l'on peut adopter une cquation
d'état de la forme :

o= g"
ou m = 73Log0' est la sensibilité & la vitesse de

Qlogt °

déformation .

Différents modeles ont €t€ proposcs pour relier & la valeur
de m 1l'apparition de la striction, c'est -a-dire d'une instabiliteé
plastique, lors d'un écoulement décrit par 1l'é¢quation précédente .

Nous avons analysé ces modeles aux paragraphes précédents

(a,betc ) .
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Rappelons simplement ici que pour deux d'entre eux (HART,[1T} :
CAMPBEIJ“-HE] ) 11écoulement ne peut gtre stable en traction & g=
Cste que sim = 1 alors que RO3SARD(1966) montre dque 1a condition

de stabilité & vitesse de deformation constante est m > %_ et
3 vitesse de traction constante , m > LI EXpérimentalement,
2

dans la majorité des cas oll on a une suyerplasticité indiscutable
m est superieur 3 0,5 . 11 ne stensuit cependant pas automatique-—
ment que le critére de ROSSARD soit meilleur que 1les autres bien
qu'il rende certainement mieux compte du rcsultat global des expé-
riences . Bn effet, ROSSARD prédit que si m > 0,3 ou m > 0,5
suivant les conditions sera stable . I1 suppose donc qu'il n'éxis-
te pas d'inhomogéneités de section au départ.CAMPBELL et HART par
contre, considerent les conditions de croissance catastrophique
4'inhomogéneites de section qui peuvent exister préalablement a
1a deformation ou S€ produire en cours de dcoformation. La conditiom
de stabilite m >1a laguelle ils arrivent, exprime donc que les
amorces de striction ne peuvent pas croftre.La condition de ROSSARE
exprime que des amorces de striction ne peuvent pas se créer ,étant
entendu que si elles se craient, les conditions scraient également
réunies pour qu'elles croissent catastrophiquement.Or,en pratique,
il existe toujours de petites inhomogeneites de section et WRAY [19
(& - a montré que de nombreuses strictions peuvent se former
simultanément des 1e début de la dc formation, mais qu'elles crois-
sent tres lentement . La rupture ntintervient, aprés une forte
élongation, Qque lorsqu'une de ces strictions se met 3 croitre trée
rapidement .
I1 semble donc clair que la deformetion superplastique n'est

jamias stable au sens strict du terme et que la condition de son
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existence n'est pas a proprement parler la condition de stabilité
mathématique mais une condition plus relaxée de croissance lente

de 1l'instabilité [3] .

1.3 - Différente types de superplasticité -

Actuellement on se trouve capable de distinguer entre deux
vari¢tés treés différentes de superplasticité qu'on confondait

autrefois .

a) La superplasticité structurale qui se manifeste par la possi-
biliteé d'obtenir en cortinu des allongements trés importants en
traction dans un domaine bien précis de vitesses de déformation

ol la sensibilité & la vitesse du métal est forte . Ce domaine
depend essentiellement de variables microstructurales, et il n'est
pas nécessaire que le matériau soit un alliage ou méme qu'il exis-

te une transformatien de phase .

b) La superplasticité de transformation qui se manifeste par la
possiblité d'obtenir un allongement cumulé trés important par des
cyclages autour de la temperature de changement de phase ou de
transformation allotropique, pendant 1l'éssai de traction, chaque

cyclage produisant seulement une petite deformation .

Nous allons etudier maintenant séparement,avec plus de détails

chacun de ces deux types de superplesticite avec ses mécanismes .

I.3.1 = Superplasticité de transformation :

Nous ne parlerons ici brievement que des cas bien documentés
ou l'application d'une contrainte de traction ou de torsion pen-
dant des cyclages thermiques autour d'une tempecrature de trans-
formation allotropique produit une déformation plastique qui peut

conduire a des allongements tres importants au bout d'un grand
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nombre de cycles . Cependant 1'importance praticue de ce cas n'est
pas considérable .

Nous nous limiteroms & l'analyse rapide de gquelques publica-
tions typiques au sujet d'un des cas les plus c¢tudiés : la défor-
mation superplastique du fer au cours du cyclage thermique autour

de la transformation allotropique ©% i19,75 ‘

Les premieres ¢tudes systématiques d'un phénoméne qui €tait
connu depuis longtemps, sont celles de de JONG et RATHENAU( {20] .
Ces auteurs ont mesuré 1l'allongement d'éprouvettes de Fe + 0,008%N
et Fe + 0,2 %C (% en poids) soumises & une traction uniaxiale 4 chare
ge constante pendant la transformation "

Ils ont observé que pour ces deux alliages y la transformation
sous contrainte produisait une déformation permanenteii1 pour le
sens X —= ¢ et une d¢formation 62 pour le sens D—> X, Ces
deux déformations s'ajoutaient pour un cycle complet de temperature
(€, +€5) -

La déformation par cycle (5i1 + Eﬂz) ¢tzit fonction linéaire de
la contrainte appliquée pendant la transformation(fig.7). On voit
que la courbe '~ &£ est une droite qui passe par l'origine, ce qui
peut s'analyser en disant que la contrainte appliqué agit sur un ma-
tériau de limite élastique pratiquement nulle .

&=%f%

Et €y

#

4,0

0,5 .

. . oy ) (gv/rnm'y
q/‘A,A/' confrainks

~05 I

Fig.7 - Variation relative de longueur d'échantillons de
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Fe - 0,008 % N en fonction de la contrainte appliquée
pendant la transformation x _ b
€, ¢longation correspondant au passage K —a O

&Q c¢longation correspondant au passageﬁﬁ — X,

Par ailleurs ils remarguérent une corrélation entre la perte
des propric¢tés mécaniques observee(la limite élastique apparente
tend vers zéro ) et les deux paramétres suivants :

= la difference AV _ du volume spécifique des phases et
d'une part et N

- la limite <lastique de llalliage prise comme moyenne des

valeurs correspondant aux deux phases .

Ces résultats incitérent de JONG et RATHENAU & proposer le
modéle suivant :
la diffc¢rence de volume specifique entre les deux phases crée des
contraintes internes au cours de la transformation et le matériau
céde a une contrainte appliquée plus faible que sa limite €¢lastigue
normale en raison de l'existence des contraintes internes qui fa-

vorisent la déformation .

OELSCHLKGEL et WEISS { [21] ont confirmé 1a généralité des
résultats de de JONG et RATHENAU par des expiriences analogues
sur des aciers au carbone . La deformation par cycle est dans ce cas
aussi fonction lin€aire de la contrainte appliquée, et des allonge=-
ments cumulés de plus de 500 % sans striction ont ¢té observé sur
des ¢prouvettes cyclees plus de 200 fois en température .

Enfin des expériences ont été effectuées sur différents maté-
riaux présentant des transformations allotropiques (uranium,zirco-
nium, titane, colvalt,acier) en fluage sous charge constante. La
température étant cyclée de + 50°C autour du point de transforma-

tion .
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_ Mitaux et alliages superplastiques de transformation -

T 1
Alliages ( % en poids ) 1 Température(°C)

Pos— S = - e i o
5

Fer 800 - 1000

725 = 900

!
i
i
!
] n . ~

: Leier & bas carbone
!

i

1

!

!

i

f

Acier inoxydable( 7,5 % Hi ) 1 20 .-~ 30

i

i

8

o sty G bem G tem $mm S tam pem tvm Sw Sm e

hejer IRIF 20 « 30
o — e e
__ Titame ol ek
i Uranium i 665 + 50
;..._.__., — ......_._.__. . e e & BT . At A o SRR e A R
' Zirconium i 760 = 950

I.%.2 - Superplasticité structurale :

aifdggractéristiques et conditions d'apparition :

Pratiquement tous les materiaux ,dans certaines conditions de
microstructure, de temperature et de vitesse de déformation, peuve .

ent &tre superplastiques .

L'analyse des cas indiscutables de superplasticité permet de
mettre en relief d'une part les conditions nécessaires a l'appari-
tion de la superplasticite et d'autre part les caracteristiques
communes prisentés par les materiaux dans le domaine superplas-
tique.

& Conditions_d'apparition de_la superplasticite :

. Ia température doit étre clevece ( T>0,4 T 5 Tp étant
la température de fusion du matdriau considerec ).

. La vitesse de dé¢formation doit étre faible(en moyenne g.s
102 571y .

. Le grain doit étre cquiaxe, de taille trés faible( 4 de
ltordre de 1 Mm ) et stable si on veut que la superplasticité se

maintienne .
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ALLIAGES SUPELPUASTI QUES
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rplasticite (fig .8 ) :

— e e om s m—r

« Lo sensibilité & la vitesse de deformation est élevée(0,5¢
m éﬁO,? » 2lors que dans le domaine non superplastique on a en
général mg0,2 ),

La contrainte d'¢coulement 2 Vitesse contante est souvent
inférieur & 10 % de la contrainte d'ccoulement dans le domaine non
superplastique .

Ces deux caracteristiques sont contenues dans 1l'observation
que la courbe Logl= f(Log ¢ ) sur tout le domaine expirimental
a une forme sigmoidale et que le domaine superplastique correspond

a la région de pente maximum .(reppelon que m = _zz;og(T' Vs

L BLog;é
030"k
Fig 8 = Allure typique de 1le :
courbe :
. | me 2 Q2

Logl=f(Log £ )pour un |
| m>o05 |
matériau plycristallin. ! i

Loy
superr)las# déjfurma ion  normale

G s d}-ﬁm €s

Glissement aue Jofn&s B e ?’f&mﬂmf’ aux(jaf'n&

G rains non Jejﬁ?rmé

. la région de superplasticité est deplacce vers les vitesses
plus €levées lorsque la taille du grain diminue .

- Les grains restent équiaxes et non deformés méme aprés des
déformations de plus de 1000 % .

« I1 existe un glissement aux Joints de grains qui peut &tre

important .

Le fait que la courbe Logll = £ (Log é ) sur tout le domaine
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expérimental soit sigmoidale et que 1a superplacticité n'ait lieuy
queé pour la rcgion médiane est parfaitement attesté par de nomb-

reuses expériences .

Om a vu d'ailleurs que la possibilité des grandes déformations
Sans striction €tait lice & une forte valeur de m. ILes modéles
Proposes pour la superplasticite cherchent en glnérzl 3 donner
une explication physique de la valeur de m observé .
Cependant ,il n'est pas sans interét de s.voir comment la valeur

de m est obtenue expérimentalement .

Il existe en pratique deux méthodes principales permettant de
déterminer m :
- la premiére consiste & effectuer un essai de traction classique
( & vitesse de traction constante ) et & comparer les charges P1
et P2 avant et aprés un saut de 1a vitegse V1 a la vitesse v, .

Le saut effectué est considere comme instantand et on admet que

m = Log(PZ/}1 ) .
Log(V,/V,)

- la deuxiéme méthode consiste a calculer 1a contrainte et la

vitesse de déformation vraie é pour chague vitesse . On porte
alors Log 0 en fonction de Log€ et 1a sensibilit¢ &4 la vitesse
de déformation est donnce par la pentc de la courbe,on obtieént

ainsi une valeur m' . m' = ?3Logtr
OLogé

Cependant m et m' n'ont pas en general la méme valeur.les
expériences montrent effectivement que m' > n dans de nombreux
cas .

b/ . Microstructure :

"7 Microstructure initiale :
Du fait que 1a plupart des matériaux superplastique étudides
sont des alliages eAtectiques ou edtectoides, on en a souvent
u u
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déduit que la présence de deux phases ¢tait nécessaire a la su-
perplasticité.Bn fait il n'en n'est rien, et il est maintenant
parfaitement clair que la seule condition microstructurale néces-
saire a l'apparition de 1a superplasticité est ltexistence d'un
grain trés fin , de diamdtre voisin du micronf[ap. .

Toutefois, si 1'on veut gue la superplasticitd se poursuive .au
cours de 1la déformation, il faut cue la taille de grain reste
faible, c'est - a4 - dire que la croiscance du grain soit lente

ou impossible .

Lorsque la croissance de la taille de grain est suffisamment
lente on peut se maintenir dans les conditions superplastiques
assez longtemps pour obtenir des allongements importants.Ainsi,
pour des alliages monophasés Pb - T1 , GIFKINS [22] a obtenu
des allongements de 370 % en fluage. Des essais de traction sur
des métaux purs ont ¢galement permis d'obtenir dans les conditions
initiales de superplasticit’ des 21longements bhien supérieurs 3
ceéux que l'on observe d'habitude .FLOREEN [23] sur le nickel pur
et , NAZIRI et rBABSE. [24] sur le zine comner¢ial ont pu obte-
nir des allongements supérieurs & 200 % dans des conditions ou

la taille de grain reste assez stable .

Toutefois il est bien evident que nove n'avons 1a qu'une
Superplasticit€ temporaire et 1'interét d'avoir ure deuxigme phase
apparait clairement car 1a croissance des grains d'une des phases
est inhibée par les grains de l'autre phasc et rcciproquement.Ain-
si la présence de deux pPhases est un meilleur moyen de stabiliser

la taille de grain .

-—-:.-—.-e.-...—-.——..__—.—.—.-—-—c———-..—

La caracteristique essentielle de la déformation superplasti-
que est, en fait, que 1la microstructure r'évolue Pas au cours
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de la déformation. Le i inditi=lement équiaxes restent équi-

w0

axes, méme pour des dCformations totales de 1l éprouvette de l'ordre
de 1000 % . On est donect conduit & 1'alternative suivante : ou
bien il y a resristallisation pendant la déformation, comme on
l'observe lors de la déeformation & chaud, ou bien les grains ne se
deforment pas individuellement mais glissent les uas sur les au-
tres pour permetire la deformation de 1l'agrigat [3] .

L'hypothése de la recristallisation a ¢t¢ éliminée pour la
bonne raison que celle-ci n'a pas £té observée dans les cas indis-
cutables de superplasticité .

Par contre il a &t¢ observé toujours un glissement aux joints
de grains . Celui-ci a €t¢ mis en évidence par le décalage de ray-
ures & la surface de l'¢chantillon lorsqu'elles traversent un

joint .

C/ Mécanismes physiques : modéles proposés .

Trouver un modele physique pour la superplasticité revient &
expliquer pourquoi on obtient une valeur c<levée de m dans certaines
conditions de température, vitesse de déf01mation et taille de
grain . Le modéle devra rendre compte de¢ la forme de la courbe

(fig .8 ) .

I1 devra en plus étre compatibie avce la majorité des obser-
vation expcrimentazles a savoir : les grains restent é€quiaxes, le
glissement aux jointe est importent .

Le point de dipart de tous les modéles est 1'observation que

G

le voleur de m augmente pour Ges valeurs de é inférieures a une
valeur critique é,c , elie méme d'autent plus faible que la taille
de grain est grande . Par ailleurs, dans la r¢gion de la courba
Log U7, Loggi situce vers les é clevéeg, la déformation est intra-

granulaire et se produit par glissement des dislocations. Il est
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donc normale d'expliquer la rupture de pente de la courbe Logfl,
Log¢ par le fait gu'un nouveau micznisme de deformation vient de

superposer au glissement ou le remplacer .

ALDEN . 7:[40], se fondart sur 1l'cvidence mé¢tallographique,sug-
géra que le glissement aux joints ¢€tait le micanisme dominant pour

les Dases vitesses de doformation et les faibles tailles de grain .

Cependant, suivant les mod2les, le mCcanisme qui précédait le
glissement intragranulaire c¢tait, ou le glissement aux joints ou
bien le fluage-diffusion(ou transport de matiére sous contrainte).
La synthése entre ces deux optigues a pu étre faite rccemment et
1'on sait maintenant que le glissement aux joints et le fluage-
diffusion se contrdlent mutuellement [3] . Pour des raisons de
commodité, il est préférable de parler de glissement aux joints

contrdlc par le fluage-diffusion .

Nous exposerons maintenant le modéle le plus réeent et le plus
€laboré de ceux qui atribuent la déformation au glissement des
joints contrdlé par le fluage-diffusion des grains : le modéle de

ASHBY et VERRALL [25] .

Ceux-ci commencent par montrer que la dé¢formation d'un agrégat
peut s'opérer de deux facgons

1)_Ecoulement quasi uniforme_:

Les grains en moyenne subissent la méme dé¢formation que 1'é-
prouvette, ils ne changent pas de voisins et le nombre de grains
dans la section droite de l'c¢prouvette reste constant.(fig.9).les
trajections des centres des grains sont toujours localement paral-
leles .

C'est le mode de déformation qui est opérant pour les méca-
nismes classiques de dc¢formation .
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2) Ecoulement non uniforme :

e AR e S me e b e e mee et mme

Dans ce cas, les grains ne se dlforment pas et la déformation
d'ensemble de 1l'agrégat est due au fait que les grains glissent les
uns contre les autres de fagon & ce gue le nowbre de grains diminue
dans la section droite et augmente dans la longueur de l'éprouvette
Au cours de ce processus les grains changent localement de voisins
et les trajectoires des centres de grain sont localement perpendi-
culaires .

Un évenement local d'échange de voisins implique quetre voi-
sins(fig.10).

ASHBY et coll.['25] ont vérifié que ce type d'écoulement avait

lieu pour une émulsion de gouttes d'huile(grains) séparis par uné
couche mince de détergent(joints de grains).Aprés une déformation
initiale des grains de 50 %, on pouvait atteindre une déformation

totale de 1000 % par le processus d'échange de voisins .

En fait, il est treées difficile d'expliquer autrement 1l'exis-
tence de grains c¢quiaxes dans des €prouvettes déformées de plus de
1000 % .

ASHBY et coll. [25] prennent comme ¢vénement unité de déformation
le changement de forme d'un groupe de gquatre grains passant par
une position de col(fig.10).Les grains glissent les uns contre les
autres et le glissement est contrdlé par le fluage-diffusion c'est-

3 - dire par le transport de matiére en volume ou le long des joint

Ce modéle rend bien compte de tous les risultats expérimen-
taux et de la forme de 1la courbe Log(, L6gé> . C'est probablement
le modéle le plus raisonnable physiquement & l'heure actuelle.On
doit cependant noter qu'il ne fait intervenir que les joints de
grains 4 l'intérieur d'une méme phase . Il s'applique donc a la
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superplasticité d'un métal pur ou d'un alliage biphasé si 1l'on
suppose que la deéformation est celle de la phase dominante . Si,
par contre le glissement des interfaces entre phases jouait un

r6le dans la d¢formation, ce modéle ne pourrait s'appliquer .
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IT.1 - Diagramme d'équilibre Zn - Al .,

Four avoir une bonne idée de la structure des alliages cons-
titu€s par les deux métaux Zn et Al , il suffit d'éxaminer le dia-

gramme binaire Zn - Al (fig.1 ).

Sur le cétd zine du dizgramme (fig 2 ), on constate la pré-
sence d'un entectique & 5,1 % d'41( dont le point de fusion est
382°C) et celle d'une solution solide P d'Al dans le Zn , qui
cristallise dans le systéme hexagonal. La teneur en Al de cette
solution solide est maximale a 382°C , température & laguelle elle

atteint 1,14 % d'Al dans le Zn .

Au dessus et en dessous de cette température, la solubilit(
de 1'Al dans le Zn diminue pour n'étre plus & la température am-

biante que de 0,05 % environ .

coo

o 5 1o 75 . Jo 25 30
A —= AL
Fig.2 - Diagramme d'cquilibre Zn-Al dans sa partie Zn-
On voit egalemert sur le diagramme d'éguilibre que la seconde
phase o<' n'éxiste qu'au dessus de la température de 275°C .Au
cours du refroidissement de l'alliage , la phase o¢' est le siege
d'une reaction eutectoide & 275°C (et 22 % d'Al ) et se décompose
en Xet B . Lo phase O« est une solution solide de Zn dans
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1'A1 dont la composition varie en fonction de la température et

qui cristallise dans le systéme cubique a faces centrées .

II.2- Elaboration des alliages .

]

=

L'élaboration a eu lieu & l'usine d'électrolyse de zinc de
Ghazaout(unité SNS, Tlemcen) & partir des ¢léments Zn et Al a
99,99 % de pureté .Tout d'abord, on a commenct par néttoyer tout
le matériel nécessaire & cette €laboration a savoir : une poche en
ciment réfractaire (comprit 40 ) dans laguelle aura lieu le mélange
liguide(Zn + Al ); une louche utilisee pour la coulce dans des
moules parallélépipédiques et une barre en acier inoxydable desti-
née & assurer un brassage manuel pour avoir une meilleure homo-
généigation .
Aprés avoir bien dccrassé la poche,on a pesé sa tare a vide (poids
= 157 Kg ) puis on 1l'a préchauffée & 1l'aide d'un bruleur a gaz.En
versant 15,6 Kg de Zn liquide et 4,4 kg d'Al liquide ,on devrait
obtenir un alliage de 20 kg & 78% Zn et 22% Al (% en poids).Aprés
un bon brassage manuel avec la barre, on 2 prélevé un échantillon
sous forme de pastille afin de l'analysesr au laboratoire de 1'unité.
Ne pouvant pas utiliser le guantométre gui permet de donner une
analyse rapide et précise, & cause de la teneur en Al tolérée par
1'¢étalon du quantométre et qui est au maximum de 5% Al, on a pro-
cédé a l'analyse par la methode classique : compléxométrie(dosage

en retour ).

II.2.1 - Analyse de l'aluminium 3

L'échantillon prélevé sous forme de pastille est réduit en
copaux, avec une fraiseuse, afin de faciliter la mise en solution.
La méthode utilis€¢e est preévue pour les alliages de Zn,

le mode opératoire pouvant &tre appligqué pour les teneurs supé-
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rieures ou ¢gales a 0,1% Al (1 ml de solution titrante = 0,2697 %
Al ).

a) Brincipe: apre¢s dissolution,on complexe tous les ions métal-
liques,au PH convenable,par 1'EDTA dont on ¢limine 1l'éxceés par
1'addition en retour de la quantité juste nccissaire d'une solut-
ion de zinc(indicateur Xyleénol orange).On traite ensuite & chaud
par NaF qui, en complexant préférentieilement 1'Al, relibere une
quantité correspondante d'EDTA que 1l'on titre par une solution

étalon de Zn .

b) _Mode opératoire_: peser 1 g de matiére (copaux) & analyser,
les introduire dans une fiole de 250 ml et les dissoudre par

40 ml HC1 (mise en solution).

Ammener au volume et homogeneiser.Prélever 25 ml dans un erlen de
500 ml.

Ajouter 100 ml H,0,50 ml EDTA,5 gouttes rouge de méthyle.Neutra-
liser par l'ammoniac gouttes a gouttes jusqu'au virage jaune.Aj-
outer 25 ml d'acitate sodique et faire bouillir pendant 3 mn.Re-
froidir,ajouter 2 gouttes Xylcnol rouge et titrer avec la solu-
tion étalon de zinec, virage du jaune zu rouge. Ajouter 25 ml de
NaF . Faire bouillir 3 mn , traiter & chaud la solution redevenue
jaune & l'aide de la solution ¢talon de Zn jusgu'au virage rouge
mauve. Tenir (Tenir) compte pour les calculs uniquement du volu-

me (V) de la 2€ titration .
Calculs : % en Al = 5.V. 0,2697 .

II.2.2 - Analyse des impuretés par absorption atomigue :

On pése 5g des copaux gu'on introduit dans une fiole de

250 ml. On effectue la mise en solution en ajoutant 40 m1 4'HC1l
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concentré et 20 ml d'eau distillce.

Aprés reaction compléte, on ajuste & 100 ml par H20 .Puis la solu-
tion est introduite au spectrophotométre & absorption atomique qui
donne 1l'absorbance de chaque €¢lément(impureté) avec laguelle on

calcule la teneur 2 partir des tables de correspondance .

Ainsi, par cette methode de classique, l'analyse de 1'échan-
tillon prélevé de cette premicre <laboration a donn¢ les résultats
suivants

Al : 20,90 % ;3 Fe : 0,047 % ; Pb: 0,00474 ; Cd: 0,0009 %

Cu : 0,0004% ; Ag : 00,0004 %  =eemem Zn : le reste .

A

Ces teneurs représentent la moyenne de 5 analyse différentes du
méme échantillon prélevé .

Vu que la teneur en Al est un peu loin de la valeur recherchée
(22%), des corrections ont €té faites en ajoutant des valeurs dé~
terminées d'Al et de Zn , en poids, dans la poche a l'¢tat solide
Aprés une nouvelle fusion et un bon brassage, 1'analyse d'un deu=-

xiéme échantillon a donné les resultats suivants :

Al : 22,40% ; Fe : 0,056 % ; Pb : 0,0038% ; Ag : 0,0003 %

Cu : 0,0005 ; €4 :+ 0,0007 % ——— Zn TT,94 % .

Finalement cet alliage ,avec cette derniére composition, a €te
coulé dans des moules parallélepipédiques et 1l'on a obtenue des
plaquettes de dimensions:
100 X 10 X 14 mm> .

En rcalité, l'épaisseur des plaquettes obtenues variait de
8 =+ 14 mm selon la quantite d'alliage liquide contenue dans

la louche .
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Cependant, nous avons fait une deuxiéme ¢laboration dans le 4
but de se rapprocher le plus de la composition entectoide(22% Al).
Cette fois-ci, 4 c¢chantillons sous forme de pustilles ont été‘éfé?
levés et analysés : Se contentant pour .cette premiere analyse de la

teneur en Al, les résultats ont €té comne suit :

échantillon n® 1 —-— V1 = 17,7 ml % Al = 23,87 .
H ne 2 e———— V, = 17,8 ml == % Al = 24,00 .

" n° 4 —— Vy = 17,4ml == % Al = 23,46 .
moyenne % Al = 23,87 .

En fonction de ces rcsultats, on a efiectuc des corrections
en ajoutant 3,9 Kg de Zn et 0,715 Kg, valeurs dcterminées par les
calculs , & 1l'intérieur de la poche dé¢ja refroidie.Apres une fusion
controlée, afin que le zinc ne risque pas de se volatiliser(907°C),
et un brassage manuel , ¢chantillons de cet alliage ont été ana-

lysé complétement et les rcsultats cetaient comme suit :

échantillon n® 1 ———e— v, = 16,5 ml === % Al =21,98
" nO 2 — VZ = 16,5 ml S % Al = 21'98
" no 3 e Y\[B = 16,3 H.ll o= % Al ] 21’98 -

done % Al = 21,98 .
Avec les impuretés :

: Fe=0,0413%

e

Pb : 0,0063 % ; cd : 0,0004 % 3 Cu = 0,0030
Ag : 0,0011 %
Enfin,la coulée a c¢té vite faite juste aprés 1l'analyse dans

des moules identiques & ceux d¢ja cités .
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Ainsi nous disposons de deux alliages de compositions différentes.

er

127 type 25 type
Al s 22,40 % A1 : 21,98 %
Fe: 0,0560 % Fe : 0,0413 %
Pb : 0,0038 % Pb : 0,0063% %
Ag : 0,0003 % Ag ¢ 0,0011 %
Cu : 0,0005 % Cu : 00,0030 %
cd : 0,0007 % cd : 0,0004 %
Zn : le reste ( 77,54 %) Zn : le reste ( 77,97 %)

1I1.3 - Priparation des_eprouvettes :

Ie 1T type d'alliage ( 22,40 % Al ) = ¢té utilisé pour la
préparation des éprouvettes cylindrigues brutes du produit moule.
Usinées & 1l'atelier du département Génie-Mécanique de 1'école,les
dimensions de ces éprouvettes sont indiguces per la figure 13. -

Le 28 type d'alliage ( 21,98 % Al) a ¢té utilisé auparavant
pour la préparation des éprouvettes plates a partir du produit
laminé . Le laminage a ¢te effectuc a froid, par dc¢faut du lamina-
ge & chaud, et les plaquettes de cet alliage ont €té ramenées a
2,5 mm d'épaisseur finale . Les dimensions de 1l'éprouvette plate
sont indiquées par la figured4 .

Cependant, les €prouvettes plates n'ont pas donné des résul-
tats satisfaisants au cours de l'cssal de traction pour la simple
raison qu'elles contenaient beaucoup de fissures internes intro-
duites par le laminage a froid . Four cela exceptée une, toutes les
expériences ont été réalisces avec les cprouvettes cylindriques .

11.4 - Traitement thermigue :

IT.4.1 - Homogénéisation - trempe_: afin de produire une structure
a4 grains finc , condition néccéssaire pour obtenir un comportement
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superplastique, les e€prouvettes obtenuez sont maintenues une heure
(1h.)a 375°C , domaine de la phase unigue ' , et trempées
en une dizaine de secondes dans une solution d'eau et de glace .Le
traitement d'homogéneisation a €té rcalisé dans un four ADAMEL du

type RT monte verticalement .

II1.4.2 ~ Vieillissement_: afin c'acczlérer le phenoméne de préeci-
pitation de la phase B et de provoguer le grossissement des
grains , les éprouvettes trempces sont vieillies & 250°C ( dans
une ¢tuve : HERAEUS Jet mainterues pendant des temps différents.
Cependant les dur€es de maintien sont dcterminées de telle fagon
que la superplasticité , qui n€cessite des grains fins, disparaisse
au fur et a mesure car plus le temps de maintien est long plus la
taille des grains est grande.Ainsi les ¢prouvettes vieillies a
250°C sont maintenues pendant : 1 h , éEhBOmn, 45h et 116h .

Avant 1'essai de traction, il faut s'assurer par un examen
goigneux de ce que les eprouvettes sont exemptes de fissures et

d'entailles .

I1.5 - Essai de traction .

L'essai de traction permet 1l'étude de la deformation d'une
€prouvette soumise a un effort longitudir=l croissant jusqu'a la
rupture. L'éprouvette porte deux reperes distines & la mesure des
allongements .

La machine et les appareils d'attache doivent présenter des
dispositif permettant a l'éprouvette de s'orienter librement dans
la direction de la traction . Toutes les précautions doivent é&tre
prises afin que l'cprouvette soit bien centrce et gqu'elle ne soit
pas soumise a un moment de flexion .

Il y 2 trois possibilités d'amarrage

- appui des tétes .
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— par saisie a l'aide de coing a griffes .
P &

- par filetage

La vitesse d'allongement(de traction) doit &tre constante
pendant toute la durce de l'essai. De plus 1l'application de la
charge doit se faire d'une maniére continue. Ainsi il faut éviter
les variations brusques de vitesse de mise en charge qui pourraient
fausser les resultats et perturber les enregistrements .

La longueur entre reperes doit étre marguee sur la surface
de l'éprouvette,avec une precision de + 1 %, d'une maniére qui
ne puisse pas influencer la rupture de l'éprouvette. L'allonge-
ment & la rupture est mesure sur cette derniére.

La machine qu'on a utilise pour nos essais est du type 05

TESTWELL.,

I1.6 - Micrographie :

La micrographie a pour but de mettre en ¢vidence les consti-
tuants des produits métallurgiques(metaux purs, combinaisons,solu-
tions solides, entectigues et entectoides).

Pour cela, on procede a l'examen au microscope par reflexion d'une

surface polie et ginéralement attaguee .

II.6.1 Prelévement de l'echantillon :

Le prélevement se pratique le plus souvent soit & la scie,
soit a la trangonneuse, et l'on obtient geniralement un cube de
10 2 15 mm d'aréte. A la rigueur,on peut se contenter d'observer
une surface de guelgues millimetres carrcs: on examine aussi des
fils, des copaux, des toles; 1l'¢chantillon est alors enrobé dans
une matiére plastigue(risine synthétique).la technique d'enrobage ;.
tend a s'¢tendre a tous les cchantillons. Le mode de prélévement ne
doit pas provoquer une grande clevation de tempirature sinon il
pourrait y avoir modification de la constitution de 1'alliage .

cei/een 47



II.6.2 - Polissage 2

Le polissage consiste & rendre la surface plane et brillante
de facon & ce qu'elle ne présente aucune rayure suscéptible de

géner 1texamen ultérieur. Four cela,on frotte le métal sur des
abrasifs de plus en plus fins; on prolonge 1l'action de chacun
d'emx jusqu'ia ce que les raies crées par le produit précédent
aient disparu. Cette condition est facile & constater si 1l'on prend
soin de rayer l'échantillon rigoureusement dens un certain sens -
avec un avrasif , et dans le sens perpendiculaire avec le suivant.

D'une faéonwgénérale, prendre soin d'eviter 1l'échauffement de
1'échantillon,

Le polissage comporte trois phases :
a) Dressage_: il est effectuc a la meule.ll est bon aussi d'abat-
tre les angles, si possible, afin de ne pas dechirer les papiers
et feubres ultérieurement.
b) Dégrossissage : il s'opére & 1l'aide d'une scrie échelonnée de
papiers émeris de plus en plus fins, du grade 120 au grade 1000,
en général, en passant par les grades intermcdiaires:320 et 600.
c)_Finissage : 1l'c¢chantillon est poli genéralement sur un disque
en feutre .
L'abrasif employ¢ est soit de la poudre d'alumine en supension
dans un liguide, soit de la pate diamantce . Dans les deux cas, les
résultats ont €té satisfaisants pour notre aliiage .

Le polissage doit permettre d'arriver & une surface compara-

ble & un miroir dont les rayures trés fines sont invisibles a

1'0eil nu .

II.6.3 - Attague

Le rc¢actif d'attaque adopté est 1l'acide fluoridrique HF( 40%
concentré ) dilu€é a 99 % dans l'eau . e HF 1%

La durée de l'attaque est de 2 & 3 mn .
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III . 1 - Essai de traction :

Les essais de traction ont ¢té réalisés , & la température

ambiante , sur des éprouvettes de composition 22,40 % Al ayant

subies différents traitements thermiques .

Notre but €tant :
- de mettre en évidence la superplasticit¢ de 1'a2lliage d'une part
et ,
- d'étudier les paramétres qui influent sur la superplasticité en
provoquant sa disparition d'autre part ;
nous avons fait varier les deux parametres suivants

. taille des grains

. Vitesse de traction .

Cependant, nous avons ¢tudi¢ ces deux paramétres indépendam-

ment .

Le vieillissement & température donnce ( inférieure a la tem-
pérature du palier entectoide : 275°C) de l'éprouvette trempée(
ayant pour structure la phase unique ' ) provogue la précipita-
tion de la deuxiéme phase de 1l'alliage (phase p) . Plus la tem-
pérature est ¢levée plus la precipitation est accélerce .

Ainsi, nous avons commencé par un vieillissement & 100°C pen=-
dant 5 h, puis a 200°C pendant 45 h, et le rcsultat ctait que 1l'al-
liage gardait toujours son comportement superplastique . Alors

nous avons choisi la température de wieillissement de 250°C .

Trempées et vieillies a cette temperature ,les c¢prouvettes

ont subi des essais de traction & vitesse constante :
dIJ = 1,53 _I_ﬂ*!:l'l .
dt mn
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Les courbes contrainte - d¢formation obtenues sont représen-—
t€es dans les figures : 15,16,17,18¢t 19 .

Pour comparer le compcrtement en tradtion de ces Eprouvettes
en fenction du temps de vieillissement, nous avons rassemblé ces

résultats dans les figures 20 et 21 et dans le tableau 1 .

Par ailleurs, nous avons vu que les matériaux superplastiques
possédent une microstructure particulieére, constituée de grains
€quiaxes tres petits(de 1'ordre de quelques microns seulement).A
cet ¢gard, la superplasticitd est c'autant plus notable que la di-

mension moyenne conférée aux grains du matériau est plus faible .

Cependant, le maintien & une température de vieillissement a
pour effet de grossir la taille des grains; celle-ci est d'autant
pPlus grande que le temps de maintien est long .

Done le grossissement des grains, par vieillissement, doit
provoquer la diminution de l'allongement total relatif gé (%) .

Cela est bien vérifi¢ par nos résultats .

- Tableay 1 -

« Temperature de trempe : 375°C .

- Température de vieillissement : 250°C .

. Vitesse de traction : 1,33 mm i
mn
! ! ! !
;Temps de 'Allongement( % )!Contrainte maximale !
ivieillissement(h)j j X 10=2 Neo 5
: i s
; 0 ! 92 : 2,67 :
- ' -
1 k2 .
i 1 ! 64 E 2485 s
: 22,5 : 48 ! 3,39 !
! ! X
1 ! !
! 45 : 40 ! 3,49 !
1 ' i ]
- ' . -
!
' 116 | 34,8 : 3,71 4
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On verifie que :

?63.1 2 6a2 > 8a3 > 6:14 > 63.5

avec t, <: T, <: t < ty <1 ts

ol E;a : est 1l'allongement total relatif ( % ) et +t: le temps de

vieillissement

I1II.1.2 = Vitesse de traction :

Farmi les conditions d'apparition de la superplasticité, la

vitesse de déformation & ( & = 1 daL ) doit &tre faible.
T dt

En gardant un grain cquiaxe et de taille trés faible(éprouvettes
trempées), nous avons réalisd des essais de traction & différentes

vitesses de traction ( dL ) et les résultats obtenus sont repré-
dt

sent€s dans les figures : 22,23, et 24 .
Pour comparer le cemportement en traction de ces éprouvettes

en fonction de la vitesse ( dL ) , nous avons reporté les résul-
at
tats obtenus dans les figures : 25,26 et dans le tableau 2 .

~ Tableau 2 -

« €prouvetts trempées depuis : 375°C .

o
£Vitesse de tractions Allongement , Contrainte maximale E
y 4L ( mm) v % : =5 N/m? ;
5 1 = i (%) : X 1077 N/m !
5 | : |
f 1333 : 92 i 2,87 !
' -
! 15,5 i 44,4 2,95 :
i ! J !
! 21 | 36 E 3,07 !
; 100 ! 0 : 4,33 |
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On remerque que plus la vitesse de traction est grande, plus

1'allongement total relatif est grand :

> £ > &,

Ainsi, on peut dire que la superplasticite disparaft au fur

et & mesure que la vitesse de traction augmente .

ITT.1.3. Compositiocn chimique :

Nous avons €galement Ctudil 1'allirge de compocsition Zn-
21,98 % Al .
L'essai de trzction effectuc, a la température ambiante, sur une
eprouvette trempce a démontreé le comportement superplastique de
cet alliage ( Eia==faab . La courbe contruinte-déformation corres-

pondante est donnée par la figure 27 .

Four conclure, ncus voulons indiquer que des essais de trac-
tion & haute templrature( T = 250°C), sur des éprouvettes trempées
des deux allizsges, pourrzient cdonner des allongements allant jus-

gu'a 1500 % 4

III. 2 . Observations microscopicues :

Nous presentons ici guelyues microstructures de l'alliage
22,40 £ a1 pour different etat .

A 1'etat brut de coulée, on constate les grains P qui entou-
rent les grains & coustituant ainsi 1'entectoide (fig 28 ).

Apres la trempe rapide & partir de la phase unique o' (hyper-
trempe ) la structure de celle-ci est Tigee a la température am-
biante .

winfwen 0¥
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Elle est constituee de grain tres retits favorisant d'ailleurs
la superplasticité (fig 29) .

Aussi on observe le phenoméne de rrecipitation de la phase P
dans la matrice constituce par la phase ' dans les figures 30 et31
Dans ces figures , on constate la gerrination des dentrites (phase P)
et leur croissance en forction du termps de maintien . De méme les gr=
ains grossissent avec le temps.lonc on veut dire que la taille des

grains (des deux phases ) augmente lorsque le temps augmente, ce qui
diminue la superplasticité jusqu'a une certaine taille ol la super-
plasticite disparait totalement et 1l'on obtient le phénoméne de

plasticité normale .
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CONCLUSGIONS GENERALES .

Nous avens effectué des essais de traction sur l'aliiage Zn-
22,40 % Al .

A 1'¢tat trempé, cet alliage manifeste le comportement superplas-
tique.En faisant varier la taille des grains et la vitesse de trac
tion , nous avons cbserve que :

« lorsque la taille des grains augmente , 1'allongement total
relatif diminue ,

. de méme, lorsque la vitesse de traction augmente, l'allon=-
gement total relatif diminue .

L'alliage Zn - 21,98 % Al manifeste également le comportement
superplastique & 1l'c¢tat trempé . On peut diduire que 1'alliage
superplastique e tectoide(Zn- 22 % Al) peut &tre rcalise, a 1'éch-
elle industrielle, en tclérant un c<cart de la composition eutectof-

de sans affecter notablement au comportement supervlastique .

~ Mise en forme des materiaux superplastigues - Applications .[29]

B e i b bk 2 B s e 58, Al e

Les propric¢tes superplastiques sont <videmment trés séduisan—
tes en principe pour toutes les opérations metallurgiques qui exi-
gent des allongements importants difficiles & obtenir sans rupture
dans les conditions normales, l'emboutissage par exemple, et plus
généralement toutes les operations de mise en forme.

Les possibiliteés considerables de deformation des matériaux

superplastiques ont donn¢ lieu & des applications fort interessante

Citons, parmi celles-ci, les plus importantes :

P )

Pour obtenir des allongements ¢levés au cours de 1'étirage
d'une barre ou d'un tube, il suffirait théoriquement de se placer
dans les conditions ol le matiriau est superplastique, mais une

inafess B0



telle rcalisation imposerait la construction de fours trés longs
sans gradient . La méthode de trifilage sans filiére permet d'évie
ter cette difficulté . Son prineipe, dfi & JOHNSON - [12] est
schématiquement représenté sur la figure 38 . Ce procédé consiste
& déplacer avec une vitesse V1 une des extrimités d'une barre ou
d'un tube dont 1l'autre extremitc est solidement amarrée; alors que
la barre est chauffée localement par un inducteur qui est animé
d'une vitesse VZ dans la direction oppousée & celle de 1l'effort
exercé . Ce chauffage a pour but de perter une portion de la barre
& une température la rendant superplasticue et & faire progresser

ensuite de fagon uniforme la réduction de section . Le taux R de

réduction de section en % est donné en fonection des vitesses V1 et
V2 par la relation : .
R = 100, 1/ ¥
v
‘1/V2 + 1
i — Aeckiog el

=
£
J

%A&Hi
maa spires

ﬁ“‘ : mo

%«3 32,

S

Erj%]Eéi
2ISE

Des réductions d'aires de 83 ¥ correspondant a des allonge=-

ments de 500 % ont £té obtenues cn une seule passe pour un rapport

n

de vitesse ( V1/V2) ¢gal & 5 . La section est uniforme lorsque
Tous les paramétres sont contrélés, de méme, en modifiant la va-
leur du rapport V1/V2 en cours d'opération , cn peut fagonner des
barres & section variable .

Cette technique a déja été appliquce = certains alliages uti-
lis€s en ac¢ronautique(Ti-6% Al-4% V , par exemple ) qui sont dif-

ficiles & mettre en forme par les méthodes traditionnelles .
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. Utilisation du vide ou d'une pression gazeuse 3

La mise en forme de tdles metalliques ayant un comportement
superplastique & grains fins est rcalisée soit par aspiration sous
vide(thermoformage), scit par application d'une pression gazeuse
(soufflage). Le princive consiste & appliguer une feuille d'un al-
liage superplastique contre une forme femelle en effectuant le vide
ou en envoyant une pression gazeuse .

Des portes de voitures et de rcfrigérateurs ont ainsi €té rea-
lisées en une seule opération & partir de feuilles(t8les) de Pres=~
tal(alliage entectoide Zn- 22 % Al ), portées & 260°C et déformées
par application d'une pression de 300 K .m =2 ( 3Og.mm_2)

Des maquettes de carosserie cnt également ¢té moulies de la sorte,
ainsi gue des panneaux de chéssis d'autouncbile .

Cette technique de mise en forme prisente les avantages suiw
vants :

- elle permet de rc<aliser en une seule opérations les formes com-
plexes, ce gqui riduit d'une part le nombre d'installations de mise
en forme et d'autre part les opérations d'assemblages ultérieurs,

- 1l'usure des outils est sensiblement nulle et la main d'oeuvre est
minimisée ,

- la faible taille des grains donre un aspect trés lisse aux sur-
faces ,

- enfin, le prestal é¢tant superplastique :vers 260°C , sa mise en
forme ne ne€cessite pas des installations de chauffage importantes

Cependant, il faut gue le prix de revient du matériau de base
est plus ¢levé gque celui de moteriaux plus traditionnels.D'autre
part,les temps de mise en forme sont encore trop longs,de quelques

secondes & quelques minutes suivant la complixité de la forme, la

nature du materiau superplastique et son c¢paisseur; aussi,pour

ooud van B



t
obtenir une production equivalente, le nombre d'installations devrai

8tre multiplie -

Notons finalement qu'on peut assez facilement par un traitement
thermique approprié faire grossir le grain pour sortir du domaine
superplastique aprés mise en forme, ce gui ¢limine les inconvénients
de la superplasticité en service qui se traduirait évidemment par

une tenue au fluage deplorable .

- Développement futur :

La superplasticite cependant, malgre ses avantages n'est pas
encore aussi utilisée industriellement qu'elle pourrait 1'étre. Ce
la tient sans doute au fait que les vitesses de deformation que l'on
doit utiliser sont assez faibles £t surtout que les matériaux dans
les conditions superplastiques sont en fait mal adoptés aux processy
métallurgiques industriels classiques .

AINAIB et DUNCAN (. . qui ont @tudie experimentalement
les conditions diverses de mise en forme, font remarquer qu'il est
propable que l'avenir des matériaux superplastigques est 1lié au déve=
loppement de nouvelles techniques de mise en forme spécialement con-
gues pour ces materiaux , plutdt gu'a leur utilisation dans les tech
niques classiqgues .

Les recherches actuelles sembBilent s'orienter dans deux voies

complémentaires

- des ¢tudes sont entreprises pour mettre au point des techniques
de mise en forme originales parfaitement adoptées =2ux matériaux su-
perplastiques .

- des travaux sont developpés sur les matiriaux : on essaie d'aug-
menter les vitesses de déformation dans le domaine superplastique %
réalisant des alliages a grains fins et plus stables.On s'efforce

d'amcliorer les caracteristiques des matériaux a la tempé€rature

ceof .. 69



d'utilisation ; & cet effet, une <tude recente vient de montrer que
des additions de cuivre inférieures & 1 % dans le prestal ne modifie
ent pas le comportement superplastique et clend jusgu'a 100°C les
caractéristiques mécanigues du prestal.
Afin de diminuer les prix de revient des matériaux a comportement
superplastique,on essaie de rendre superplastique des alliages in-
dustriels par un traitement thermomc¢canique qui affine le grain .
( filage, laminage, furgeage ,...) et le rend stable au cours des
opérations de mise en forme.Il reste aussi & concevoir des machines

qui utiliseraient le caractere superplastique temporaire de ces al-

liages en synchronisant de telles operations .
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