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Abstract

Our work aims to establish relationships between the microstructure and the macroscopic
properties of aluminium under the effect of heat treatments and the addition of 0.05 and 0.1%
of zirconium.

In this work, the A6061 alloy was chosen for its applications in the fields of nuclear
research. Generally two types of intermetallic particles are found as the main precipitates
which control the microstructure and mechanical properties.

Key words:

Aluminium A6061, precipitates, microstructure, macroscopic behaviour, zirconium.

Résumé

Notre travail a pour objectif d’établir des relations entre la microstructure et les
propriétés macroscopiques de I’aluminium sous I’effet des traitements thermique et 1’ajout de
0.05 et 0.1 % du zirconium.

Dans ce travail, l'alliage A6061 a été choisi pour ses applications dans les domaines de
la recherche nucléaire. Généralement deux types de particules intermétalliques sont trouvés en
tant que précipités principaux qui contrélent la microstructure et les propriétés mécaniques.

Mots clés:

Aluminium A6061, précipites, microstructure, comportement macroscopique, zirconium.
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Introduction générale

Les propriétés d'emploi des métaux et alliages sont déterminées en grande partie par la
morphologie et le degré de dispersion des phases qui les constituent. Aujourd'hui maitriser les
microstructures en vue d'optimiser telle ou telle propriété est réalisable par des traitements
thermiques ou thermomécaniques appropriés, qui sont fondés sur les possibilités de
transformations structurales. A cet égard les métallurgistes se sont posé deux questions
importantes :

v Pourquoi une transformation se produit-elle ?

v/ Comment se produit une telle transformation ?

Les alliages Al-Mg-Si de la série 6000 sont des alliages a durcissement structural dont
la microstructure est contrdlée par des traitements thermiques et thermomécaniques qui
permettent de conférer a ces alliages toute une variété de microstructures. La décomposition
de la solution solide sursaturée obtenue au cours d’un chauffage continu depuis la température
ambiante jusqu'a une température voisine de 530°C, ou lors d’un chauffage isotherme a une
température appropriée se fait suivant la séquence de précipitation suivante :

SSS — amas individuels de Mg et de Si — Co-amas (Mg,Si) — Zones GP — " — p'—
Les phases B" et B’ sont des phases métastables tandis que la phase  représente la phase
d’équilibre de formule Mg,Si. La phase " confére a I’alliage son durcissement optimal. Cette
séquence de précipitation peut étre accélérer ou modifier par des ajouts comme le vanadium,
le zirconium et autre élément de transition

Dans ce travail, nous nous proposons d’étudier I’influence de 1'ajout des petites quantités du
Zr sur le comportement mécanique de I'alliage A6061. Les résultats obtenus sont comparés a
ceux obtenus sur le méme alliage sans ajout.

Le présent travail est organisé comme suit :

Le premier chapitre présente une revue bibliographique détaillée sur les alliages d’aluminium
en général et ceux de la série 6000 en particulier. Le second chapitre traite le durcissement
structural et les phases durcissantes. Le troisieme chapitre décrit le matériau étudié, les
techniques expérimentales utilisées pour la caractérisation microstructurale c’est-a-dire, la
microscopie optique, le MEB et la diffraction des rayons X ainsi que la caractérisation
mécanique : la microdureté Vickers (Hv), Résilience et la traction. En fin, dans le quatriéme
chapitre nous présenterons les résultats expérimentaux obtenus et leurs discussions et on
terminera par une conclusion générale et une liste de références bibliographiques.
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Chapitre | : L’ Aluminium et ses Alliages

1.1 Introduction

L’aluminium est beaucoup utilis€ pour sa légereté, pour sa bonne résistance a la
corrosion conférée par sa couche d’alumine, ainsi que pour sa conductivité électrique élevée.
Cependant, les propriétés mécaniques de 1’aluminium pur sont médiocres.

Pour pallier ce probléme, les fabricants lui ajoutent des composés métalliques qui se
retrouvent en solution ou sous forme de précipités dans le matériau. Les alliages ainsi obtenus
peuvent étre trés complexes. Le choix des ¢léments d’addition est déterminant pour
I’obtention des propriétés recherchées. Il est couramment considéré que les alliages
comportent une addition principale déterminante pour les propriétés de résistance et des
additions secondaires, en quantité plus faible, qui ont une action plus spécifique [3,4]

1.2 Les constitution des alliages d’aluminium

1.2.1 Les éléments d’alliages

IIs sont ajoutés en quantités de 1 a 7 % pour les alliages de corroyage, et jusqu'a 20 %
dans les alliages de moulage. Ces éléments sont le Cuivre, le Silicium, le Magnésium, le
Manganeése, le Zinc et des associations Mg + Si, Zn + Mg et Zn + Mg + Cu. Certains de ces
éléments peuvent étre ajoutés simultanément [1,2].

1.2.2 Les éléments d’addition

IIs sont ajoutés souvent en plus faibles quantités (en générale moins de 1 %) pour
améliorer certaines propriétés, mais sans changer le groupe d’appartenance, telle que la
finesse des grains, la trempabilité et la soudabilité.

Les éléments d’addition classiques sont : le Fer, le Chrome, le Nickel, le Titane, le Plomb et le
Bore [1,2].

1.2.3 Les impuretés

Le Fer et le Silicium sont les deux principales impuretés utilisées, le rapport Fe/Si est
environ de 2 % pour la plupart des alliages d’ Aluminium [1].

1.3 Les familles d’alliages d’aluminium

Les alliages d’aluminium peuvent étre classés en deux catégories Les alliages de moulage Les
alliages de corroyage (Tableau I.1) .
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Chapitre | : L’ Aluminium et ses Alliages

Tableau I.1 : Familles d’alliages d’aluminium [5].

Elément d’alliage Famille des moulés Famille des corroyés
Aucun 10000 1000
Cuivre 20000 2000
Manganése 3000
Silicium 40000 4000
Magnésium 5000 50000
Magnésium et silicium | - 6000
Zinc (et cuivre) 70000 7000

1.3.1 Les alliages de corroyage

Ces alliages d’aluminium sont destinés a étre mise en forme par des techniques telles que
le laminage, le filage, le matri- ¢cage, le forgeage, etc. La technique est choisie en fonction de

la forme finale désirée.

Les alliages d’aluminium pour corroyage se divisent en deux groupes, alliages a

durcissement par écrouissage et a durcissement structural

1.3.1.1 Les alliages sans durcissement structural

L’écrouissage se traduit par une augmentation de la résistance mécanique de la dureté

et par perte de ductilité.

Tableau 1.2: Familles d'alliage d'aluminium durcissement par écrouissage .[6]

Famille Elément d’alliage
1000 Aucun
3000 Manganese
5000 Magnésium
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Chapitre | : L’ Aluminium et ses Alliages

1.3.1.2 Les alliages avec durcissement structural

Les caractéristiques mécaniques maximales de ces alliages sont obtenues par un
traitement en trois étapes : chauffage, refroidissement et maintien.

Tableau 1.3: Familles d'alliage d'aluminium Durcissement structural.[6]

Famille Eléments d’alliage
6000 Magnésium et Silicium
2000 Cuiver
7000 Zinc et Magnésium

1.3.2.Les alliages de moulage

Ces alliages d’aluminium sont destinés a étre mis en forme par moulage. Il existe
différents types de moulage : le moulage en sable, le moulage en coquille, la coulée sous
pression, etc. Le procédé le plus économique est choisi en fonction de la taille, de la forme des
piéces et de ’importance des séries. Le type de moulage choisi influe sur les propriétés du
matériau. Par exemple, le refroidissement plus rapide obtenu grace au moulage en coquille
donne aux pieces une structure métallurgique plus fine et améliore ainsi les propriétés
mécaniques du matériau, comparativement a 1’utilisation du moulage en sable. Concernant le
choix de I’alliage, il résulte souvent d’un compromis entre les propriétés de fonderie
(coulabilité, absence de crique a chaud, forme et répartition du retrait volumique) et les
propriétés d’usage exigées de la piéce (caractéristiques mécaniques, aspect de surface,
aptitude au polissage et a I’anodisation, résistance a la corrosion, etc.)[7] .

I.4.Les alliages d’aluminium de la série 6xxx (Al-Mg-Si)

Les alliages d’aluminium de la série 6000, et le 6061 en particulier font 1’objet de
nombreuses études principalement sous un aspect métallurgique mais également sous un
aspect mecanique.

Les alliages Al-Mg-Si font partie comme les alliages Al-Cu et les alliages Al-Zn-Mg des
alliages a durcissement structural ou trempant. Leur durcissement est obtenu par une suite de
traitements thermiques : remise en solution solide, trempe puis revenu.

Les propriétés générales des alliages de la série 6000 sont :

15
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Chapitre | : L’ Aluminium et ses Alliages

v Une trés bonne aptitude a la déformation a chaud par laminage et surtout par filage et
matricage ;

v Une bonne aptitude a la mise en forme a froid (par cintrage par exemple) en particulier
dans les états recuits (O) et, a un degré moindre, trempé mari (T4);

v’ Des caractéristiques mécaniques relativement bonnes a 1’état trempé revenu (T6);

v/ Une treés bonne résistance a la corrosion pouvant étre renforcée par des traitements
d’anodisation;

v’ La possibilité d’obtenir de beaux états de surface dés la sortie de la presse a filer, états de
surface qui peuvent étre améliorés par brillantage et anodisation;

v" Une bonne aptitude au soudage;

v Un bon comportement aux basses ou trés basses températures mais une résistance a chaud
limitée a partir de 150 a 200 °C suivant la durée du maintien a chaud [8] .

I.4.1 Les proprietes physique et elastique de I’aluminium A6061-T6

Les points suivants résument les proprietes physique et elastique de 1’aluminium A6061 a
1’état T6:

Module d'élasticité (MPa) = 70000
Module de rigidité (MPa) = 26300
Coefficient de poisson = 0.33
Température de solidité (°C) = 580
Température de fusion (°C) = 650
Chaleur spécifique (J kg™* K™) = 895
Coefficient de dilatation thermique (um m™ K*) = 23.3
Densité (kg m™) = 2700

Résistivité (NQ m) =40

Conductivité thermique (W m™ K™*) = 166
Conductivité électrique (%IACS) = 43.

1.4.2 Le comportement mécanique des 6000

Dans les alliages de la série 6000, la microstructure et la précipitation influencent directement
la contrainte d’écoulement (point a partir duquel les dislocations peuvent se déplacer) et
ensuite la capacité d’écrouissage. Selon la nature des obstacles a franchir :

v la nature de la solution solide qu’est la matrice, les dislocations générées par 1’écrouissage,
les contraintes résiduelles, les joints de grains et les précipités, les mécanismes seront
différents. Par exemple, deux mécanismes de durcissement structural peuvent intervenir dans
le cas des précipités : le franchissement de 1’obstacle par cisaillement, qui concerne en général
les précipités cohérents ou semi-cohérents avec la matrice et de petite taille et le
contournement de 1’obstacle par le mécanisme d’Orowan, qui concerne les précipités
incohérents ou de taille élevée.
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v' Le durcissement structural permet d’obtenir une limite d’élasticité élevée ; le
survieillissement donne a ’alliage une capacité d’écrouissage satisfaisante pour obtenir un bon
niveau de ténacité. Toutefois, la présence de ces précipités, en plus des dispersoides au
manganese, introduit des sites potentiels de germinations de cavités en rupture ductile, qui
serons retrouvés lors des examens fractographiques des éprouvettes [9]

1.4.3 L’influence des neutrons sur les alliages de la séries 6000

Les alliages d’aluminium de la série 6000 (Al-Mg-Si) soumis a un flux de neutrons
voient leurs propriétés mécaniques modifiées selon le type de neutrons (thermiques/rapides) :

v’ Les neutrons thermiques (E<0,625eV définition CEA) causent une transmutation de ’Al en
283 : l'absorption neutronique sur I'”’Al produit de I?®Al, lequel est instable et se désintégre
en 28Si. Or, dans les alliages & durcissement structural comme ceux des séries 6000, le Si et le
Mg se combinent pour former des précipités (Mg,Si). Donc, si la concentration en Mg du
matériau non irradié est plus importante que la concentration steechiométrique, il s’ensuit
apres irradiation une augmentation du nombre de précipités Mg,Si tant qu’il reste du Mg.

Cette création de Mg,Si augmente les caractéristiqgues mecaniques: limite elastique et limite
de rupture (durcissement structural comparable a une trempe suivie d'un revenu).

v' Les neutrons rapides (E>0,9MeV, définition CEA) causent dans un premier temps des
défauts d’irradiations (lacunes, interstitiels, dislocations) qui augmentent la limite ¢lastique et
la limite de rupture du matériau par un phénomene de durcissement. Si la température est
supérieure a 100°-110°C, un recuit des défauts d’irradiation se produit. Dans un second
temps, si la dose est supérieure & 6 10%° n/cm?, il y a création de cavités au voisinage de grains
et des précipités Mg,Si par précipitation des lacunes en excés. La production d’hydrogéne et
d’hélium sur I’aluminium conduit a la formation de bulles (notons que le gonflement est
négligeable pour les alliages de la série 6000 : 1 & 2 % pour des doses comprises entre 107 et
10% n/ecmd).

Ces défauts conduisent a une fragilisation de I'alliage : on peut s'attendre a une réduction de la
ténacité, et de la résilience [10].

I.5 L’utilisation des alliages d’aluminium dans le nucléaire

L'aluminium est de tres faible section efficace d'absorption ce qui en fait un matériau de choix
pour les utilisations nucléaires de fagon générale et dans le coeur du réacteur en particulier

Dans le nucléaire, on peut trouver I'aluminium sous différentes formes :

v Non allié (Al 1100 par exemple) comme matrice des combustibles de type MTR;

v' Sous forme alliée ; principalement :
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*Alliages de la série 5000 (en France: AG1, AG2 et AG3, en Allemagne: AlAg3) sous forme
recuit ou écroui;

*Alliages de la série 6000, principalement le 6061, sous I'état recuit ou traité (T6);

Ces alliages quand ils sont utilisés dans le cceur, doivent étre de grade nucléaire,
généralement, le niveau des éléments d'impuretés sont limités dans les normes plus
particulierement quand il s'agit des éléments neutrophages reduits a des niveaux de I'ordre du
ppm.et réduit aussi les éléments qui peuvent s'activer [11].

1.6 Conclusion

L’Aluminium présente donc une grande variété d’alliages répondant ainsi a une
multitude d’applications. Ces applications sont dominées par les impératifs suivants :
résistance a la corrosion, légereté, résistances mécaniques correctes, esthétique et état de
surface.

La légereté notamment lui offre des débouchés dans I’automobile et les transports en général.
Cependant, la concurrence des matieres plastiques sur les composants non sollicités en
température est active.

Un des inconvénients de I’aluminium est ses relativement faibles propriétés mécaniques. Il
existe des techniques de durcissement pour les renforcer [12].
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Chapitre Il :Durcissemnt Structural

1.1 Introduction

Le durcissement par précipitation ou durcissement structural a été découvert par WILM
en 1906 dans un alliage Al-Cu-Mg-Mn, qu’il appela « Duralumin ». La premicre
caractérisation par diffraction RX des regroupements nanoscopiques d’atomes de soluté a été
réalisée par GUINIER en France et PRESTON aux Etats-Unis en 1937-39. GUINIER a
ensuite mis en évidence toute la séquence de précipitation au Conservatoire des Arts et
Meétiers durant et apres la Guerre. [13].

11.2 Principe du durcissement par précipitation

Le traitementde durcissement structural dont le cycle thermique s’effectue en deux étapes

selon la figure 11.1

Température
540°C
T= 100 - 200°C
Etape 1 Etape 2
Temps

Figure 11.1 : Schémas représente les traitements thermiques de durcissement structural
appliqué aux alliages AIMgSi [14].

v/ Une mise en solution solide a une température et un tempe de maintien suffisants pour
dissoudre les composés intermétalliques et obtenir une solution solide sursaturée (SSS). Elle
est suivie d'un refroidissement suffisamment rapide pour maintenir a la température ambiante
la solution solide sursaturée et figer les lacunes formées qui serviront par la suite a la
décomposition de la solution solide pour former les phases durcissantes. Habituellement le
traitement de mise en solution est effectué a une température autour de 540°C pendant une
heureenviron.
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v’ L’alliage (SSS) est ensuite chauffé jusqu’a une température modérée dans 1’intervalle [100
a 200°C], habituellement & 175°C, pendant un temp suffisant pour assurer la décomposition
progressive de la SSS en précipités durcissants. C’est le traitement de vieillissement artificiel.

L’alliage peut étre soumis a une déformation par écrouissage, généralement apres la mise en
solution. L’écrouissage a un effet significatif sur la décomposition de la SSS. Ce point sera
discuté plus loin[14].

Aprés les différents traitements thermiques, 1’alliage peut se trouver sous différents états.[14]
Ces états sontnormalisés suivant la désignation suivante:

T3: Mise en solution +Ecrouissage.

T4: Mise en solution +Trempe +Vieillissementnaturel.

T6: Mise en solution + Trempe + Vieillissementartificiel.

T8: Mise en solution + Trempe + Ecrouissage +Vieillissement.

T9: Mise en solution + Trempe + Vieillissement artificiel +Ecrouissage

11.2.1. Mise en solution

La mise en solution tire avantage de la réaction du durcissement par précipitation tout en
s'assurant d'avoir une solution solide soluble. L'objectif de ce traitement est d'amener dans la
solution solide la quantité maximale de I'élément de durcissement soluble ou élément d'alliage
(e.g. Cu, Mg, Si, Zn) dans la matrice. La procedure consiste a maintenir l'alliage a une
température suffisamment élevée et pour une période de temps assez longue dans le but
d'obtenir une solution solide homogene. Le tout permettant de bénéficier de la réaction du
durcissement par précipitation[15]. Les domaines des températures de mise en solution
s’étendent le plus souvent de 450°C a 500°C pour ’aluminium pur et de 450°C a 590 °C
pour lesalliages d’aluminium[15].

11.2.2 Trempe

Malgré sa tres courte durée, la trempe est l'une des opérations les plus cruciales
effectuées lors d'un traitement thermique. Elle peut étre faite a I'eau, a I'air, a I'huile ou dans
des métaux en fusion a différents intervalles. Son but est tout d'abord de supprimer la
formation de la phase a I'équilibre Mg2Si pendant le refroidissement et de préserver la
solution soluble solide formée lors de la mise en solution, par un refroidissement rapide (~260
°Cl/s) a basse température, habituellement prés de la température de la piece [15].

La trempe consiste en un refroidissement suffisamment rapide de cette solution solidepour
que les precipités intermétalliques stables n’aient pas le temps d’étre formés. L’étatrésultant
est métastable : c’est une solution solide sursaturée en éléments d’alliages, etégalement en
lacunes.
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11.2.3 Maturation

Durant une période de maturation a température ambiante (ou vieillissement
naturel),cette solution solide se décompose pour former les zones GP. Cette étape dure
généralement plusieurs jours, et conduit a une augmentation notable de la dureté de 1’alliage.
Les lacunes apparues au moment de la trempe favorisent la cinétique d’apparition des zones
GP.

11.2.4 Revenu

Un traitement thermique ultérieur a température moderée (100°C, 200°C), dittraitement
de revenu ou vieillissement artificiel, conduit & un maximum de durcissement parapparition
de phases métastables réparties de maniérehomogene dans les grains, de taille comprise
typiquement entre 15 et 60 A,

11.3 Précipitation dans les systéme AIMgSi

Dans un alliage de la série 6000, la composition de la phase stable, appelée
phase P, est Mg2Si. Le diagramme de phases du systeme pseudo-binaire AI-Mg2Si
est donné figure (11.2) . Le diagramme présenté sur cette figure donne la position du 6061. Il
correspond a un pourcentage en masse de composes Mg2Si de 1,6 % m

o Laguad
T sy c
T = f SiS oy
T " 1.85%
— s
= 400
- o + Mg,Si1
200
0 L 1
Al 1 i 2 3
wit. %% Mg S

Figure 11.2: Diagramme de phase du systeme pseudo-binaire AI-Mg2Si[16] .

La composition chimique de 1’alliage a une influence sur la séquence de précipitation. En
effet, I’addition de certains éléments peutla modifier en favorisant la formation de nouvelles
phases supplémentaires.

Influence de I’excés en Si

Une quantité de Si en excés peut entrainer une modification dans la séquence de
précipitation avec la formation de phases supplémentaires. L'excés de Si peut améliorer la
résistance de 1’alliage en agissant favorablement sur la taille, la densité et la répartition des
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précipités B" ( la phase B" étant la phase qui confére a I’alliage son durcissement optimal)
[17].

Influence du Cu

L’addition du Cu a l’alliage ternaire Al-Mg-Si favorise la formation d’une phase
dénommée Q et de sa précurseuse Q' . Ce sont deux phases quaternaires constituées des
éléments Al, Mg, Si et Cu qui se forment en particulier a 1’état survielli. Elles ont la méme
structure cristalline (hexagonale) et se présentent sous forme de lattes. La formation de la
phase B" n’est pas affectée et reste la phase qui assure le durcissement de 1’alliage dans les
états pré-vieillis et vieillis au pic de durcissement [18].

11.3.1 Phases cristallographiques
Les différentes phases susceptibles d’apparaitre dans les alliages d’aluminium de la série 6000
peuvent étre réparties selon la taille en deux catégories: Précipités micrométriques et les

précipités nanométriques.

11.3.1.1 Précipités micrometriques

Les observations métallographiques réalisées en microscopie optique par Asensio-Lozano et
al [19]montrent la présence de deux types de précipités micrométrique :

11.3.1.1.1 Les intermétalliques au fer (AlFeSi)

Le Fe est toujours présent dans les alliages d’aluminium de la série 6000, soit comme
une impureté ou comme une addition d'alliage. Comme Fe a une trés faible solubilité dans la
matrice d’aluminium (0,002 % a 20°C), presque tous les atomes de Fe présents dans les
alliages 6000 se lieront avec I'excés de Si et Al abondant pour former typiquement un volume
pour cent d’intermétalliques contenants du Fe. Lors de la solidification, ces intermétalliques
se forment sur les bords des dendrites d'aluminium par une réaction eutectique, ce qui
explique leur forme de plaque. La plupart de ces intermétalliques sont la phase B-AlFeSi en
forme de plague tandis qu'une petite fraction des phases peut étre la phase cubique
acAl(Fe,Mn)Si avec une morphologie connue sous le nom " Chinese-script-like" [20].

11.3.1.1.2 Les précipités Mg2Si grossiers

La plupart des précipités Mg2Si grossiers se forment pendant I’étape de la coulée. Ces
précipités peuvent étre dissous durant les étapes d’homogénéisation et de mise en
solution.Cependant, une trempe trop lente entraine leur précipitation aux joints de grains. De
par leurtaille et leur densité, ces précipités ne participent pas au durcissement structural de
I’alliage.Ils présentent méme de nombreux désavantages. Leur présence diminue la quantité
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de Mg etSi disponible pour la précipitation des phases nanométrique durcissantes. Ils ont
également uneffet néfaste sur la ductilité et la ténacité du matériau en agissant comme zone
deconcentration de contraintes [21].

11.3.1.2 Précipités nanométriques

Il existe deux types de précipités nanométriques :

11.3.1.2.1 Les dispersoides au chrome et au manganése

Les dispersoides au chrome et au manganése sont des précipités incohérents avec la
matrice d’aluminium et ne contribuent guére au durcissement structural de 1’alliage. Ces
précipités se forment lors de 1’étape d’homogénéisation et sont répartis de fagon homogéne .

Leur diametre varie entre 50 et 500 nm. Les dispersoides présentent une bonne stabilité
thermique. Ils jouent un role d’ancrage des joints de grain ce qui permet d’améliorer la
résistance a la recristallisation et a la croissance de grains [15].

11.3.1.2.2 Les précipités durcissants

Il est bien connu dans les alliages daluminium que la formation des phases
nanométriques durcissantes suit une séquence de précipitation avant 1’apparition d'une phase
stable. Bien qu’elle ait été considérablement étudiée, la séquence de précipitation dans la série
6000 est tres complexe et elle est toujours soumise a discussions. Elle dépend notamment du
rapport des concentrations en Mg et Si ainsi que de la présence d’autres éléments d’addition.

La séquence de précipitation communément admise pour les alliages AlI-Mg-Si a partir de la
solution solide sursaturée (SSSS) est la suivante [16] :

SS§SS — zonesGP — " - B'—

Zone de Guinier-Preston (GP)

Bien qu'il soit représenté indirectement par l'augmentation de la dureté de l'alliage, et
laformation de zones GP a température ambiante, il est extrémement difficile a
observerexpérimentalement. Supposant que toutes les zones aient une taille comprise entre 1
et 5 nm de diametre. Un microscope électronique a transmission d’ombrage traditionnel
(MET) a électronique, trés proche de 1’aluminium, du magnésium, du silicium [22]

la Phase p”

Lors de la poursuite du vieillissement thermique les zones GP se transforment en
précipitésf"[23]. Du fait de leurs dimensions, les précipités B" sont aussi appelés dans la
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littérature zone« GP 1l »[24] . Cette phase B’’ précipite également lors d’un traitement de
revenu. Ce traitement consiste en un maintien en température a une température modérée
(entre 100 et200 °C). Dans le cas des alliages de la série 6000, il est généralement
considéréque la phase B’’est la plus durcissante . La phase B’ représenteainsi un trés grand
intérét pour les propriétés mécaniques du matériau. Pour cetteraison, elle fait I’objet d’études
détaillées. Par exemple, Andersen et al. mesure un diametre moyen des aiguilles de la phase
B’’ de 4 nm et une longueurmoyenne de 50 nm. Ce méme auteur met en évidence la chimie de
la phase B’’comme étant Mg5Si6[25].

I nm

Figure 11.3 : Image de MET haute résolution obtenue sur une aiguille de B" par Andersen et
al [26].

La phase p’

Cette phase intermédiaire, ayant un rapport Si/Mg plus faible que celui de la
phased’équilibre. Les rapports Si/Mg trouvés dans la littérature sont pratiquement identiques
acelles mesurés de la phase B’ (varie entre 1 et 1,7 dépondant de la composition de
I’alliage).Cette phase précipite sous forme de batonnets mesurant entre 5 et 15 nm de diamétre
[27].

Figure 11.4 :Précipitation de la phase B’ d’un alliage Al-Mg-Si [23]
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La phase stable p

La phase stable Mg2Si précipite sous forme de plaquettes carrées d’épaisseur proche de la
dizaine de nm et de quelques centaines de nm de c6té. Sa structure est cubique a faces
centrées ordonnée . Elle ne contient pas d’aluminium. Son parameétre de mailleest a =
0,639nm. La phase stable est incohérente avec la matrice, mais conserve toutefois des
relations d’orientation[6].

Figure 11.5 :Morphologie des phases a-Al + - AlFeSi + Mg2Si + Si [28]

Pour résumer les modifications microstructurales au cours de durcissement structural, la
Figure 1.1.15 montre I'évolution de la dureté des alliages d’aluminium de la série 6xxx au
cours de temps vieillissement.

0 BH
3
g
z !
M
9 )
; p
(1]
1%}
c
: p
0
i GP
« *o -
>
-
5SS sess e
‘\-\v\v
L 0 Atomes de la matrice J
® Atomes du précipité Type de précipité
GP: cohérent p”, B’ : semi-cohérent B : non-cohérent

Figure 11.6 : Evolution de la dureté des alliages d’aluminium de la série 6000 avec la
morphologie des précipités durcissants en fonction du temps de revenu [27].
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I1. 4 Explication du durcissement

On obtient le durcissement par précipitation (structural) grace a une série de chauffages
et de refroidissements contrélés, c'est-a-dire grace a des traitements thermiques dont le but
final est 1’obtention d’une répartition optimale des précipités dans la matrice. Les propriétés
mécaniques des alliages ainsi traités dépendent de la répartition des précipités et de leur taille.
Les dislocations qui doivent franchir les précipités permettent la déformation macroscopique
du matériau.

Le type de franchissement est fonction de I’interface entre le précipité et la matrice : Dans
le cas de précipités cohérents ou semi cohérents, ce qui est souvent le cas pour des préecipités
de petite taille, ils peuvent étre cisaillés. Le durcissement est obtenu a la fois par des effets
élastiques et des effets chimiques [15].

Dans le cas de précipités incohérents ou de grande taille, il est plus favorable pour les
dislocations de contourner les précipités. C’est le mécanisme d’Orowan. Le durcissement est
ici fonction de la distance inter-précipitée. Il existe une transition entre les deux régimes qui
correspond au pic de dureté obtenu pendant un recuit isotherme. Le mécanisme de
durcissement de l'alliage par précipitation entraine la formation d'amas cohérents d'atomes de
soluté, c'est-a-dire que les atomes de soluté rassemblés dans un amas doivent toujours avoir la
méme structure cristalline que la phase du solvant. Ceci crée alors beaucoup de distorsions,
car les parameétres cristallins des précipités peuvent étre légérement différents de ceux de la
matrice du métal. Conséquemment, la présence de ces particules de précipités procure une
plus grande résistance en obstruant et en retardant le mouvement des dislocations [29].

Ieétape 2t étape 3 étape

o 0 ®

dislocation | @ ([ ] dislocation

boucles
de dislacation

Figure 11.7: Schémas des interactions entre dislocations et précipités [8]
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Figure 11.8: Variations de 1’effort nécessaire pour déplacer des dislocations en présence de

précipités de diametre moyen dm [8]

11.5 Evolution des caractéristiques mécaniques

La séquence de précipitation : SSSS — zonesGP — [" — [’ — [ ne doit pas étre
totale pour que I’alliage conserve les propriétés mécaniques de résistance en traction
maximales. Cet optimum, piloté par les conditions de réalisation du revenu, est appelé
pic de revenu. Les diagrammes de la Figure 11.9 illustrent une partie des données
bibliographiques disponibles sur le 6061 concernant le pic de revenu . Pour une
température donnée, le durcissement passe par un maximum. L’état correspondant a ce
maximum est nommeé « état T6 ». Cet état est induit par la formation d’une fine et dense
précipitation de précipités B’’. Plus la température de revenu est élevée et plus le temps
pour atteindre I’état T6 est faible. Plus la température de revenu est faible et plus le
durcissement obtenu a 1’état T6 est important. Il est a noter également que 1’allongement
a rupture diminue continment avec le temps de revenu a une température donnée [30].

Alliage 6061
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|
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Figure 11.9 : Courbes de revenu du 6061 pour Rm et Rp0,2 et allongement apreés rupture [31].

11.6 Conclusion

Les phénomeénes de précipitation prennent une place considérable dans les solutions
métalliques, car elle modifie profondément les propriétés des alliages, parfois dans un sens
favorable, ces modifications consistent le plus souvent a des élévations de la charge de la
rupture et de la dureté, donc I’apparition de précipitation est le plus souvent accompagnée de
changement de propriétés, la résistance est d’autant plus élevée que plus le précipité est
finement reparti [32]. Mais la richesse des phénomenes micro structuraux pour le

durcissement structural est insoupgonnée tant que 1’on ne se rapproche pas des nanostructures
[33].
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Chapitre 111 : Techniques Expérimentale

I11.1 Introduction

Pour mener a bien ce travail, un certain nombre d'outils expérimentaux se sont avérés
nécessaires. Ce chapitre décrira les différentes techniques utilisées au cours de cette étude.
Nous présentons dans un premier lieu les alliage d’aluminium choisi pour ce travail et leur
procédure d’élaboration au four a induction de moyenne fréquence plus les traitements
thermiques réalisés, dans un second temps, nous présenterons les techniques de caractérisation
physico-chimiques et structurales (MO, MEB, DRX) ainsi que les techniques de
caractérisation mécaniques. (Essai de traction, Essai de microdureté, Essai de résilience)

II1.2 E’laboration d’alliage

Pour notre étude expérimentale, nous avons utilisé un alliage d’aluminium Al-Mg-Si de
nuance A6061. Il a été élaboré dans un four a induction de moyenne fréquence. Apres le
nettoyage et 1’isolation thermique du creuset en MgO, nous avons pesé une quantité 400 gr
d’alliage d’aluminium A6061 et une quantité¢ de 0.15 gr du zirconium pur sous forme de
pastille pour 1’alliage désigné par la suite comme B et 0.20 gr du Zr pour ’alliage désigné
comme C. Pour réussir notre élaboration nous commencons a fondre le A6061 sous une
température de 670°C. Lorsque notre alliage est completement fondu on ajoute la pastille du
zirconium et on augmente la température a 1400°C. Apreés 10 minutes de la fusion, nous
commengons le barbotage a 1’argon dont le but de minimiser les bulles d’hydrogéne formé au
cceur de notre liquide (dégazage).

Afin de récupérer la petite quantité d’alliage enlevée dans la couche d’alumine lors du
moulage et les pertes possible durant la fusion nous avons rajouté 100 gr de notre alliage
A6061

Il est a noté que la coulée a été effectuée a I’intérieur du four dans un moule en acier
inoxydable a double parois et refroidi a I’aide de 1’eau qui circule a I’intérieur du moule.

Le lingot obtenu est de forme rectangulaire de dimensions : 14.5* 6 * 2 cm. Ce lingot a subit

un traitement d’homogénéisation a 530°C pendant 24h suivi par un surfacage pour éliminer la
couche superficiel formée lors du refroidissement.
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Figure 111.1 : four de fusion & induction LEYBOLD-ISO1 et I’intérieur de I’enceinte du

four.

111.3 Analyse chimique

L’analyse chimique des alliages élaborés est effectuée a 1’aide d’un spectrometre de
fluorescence des rayons X portatif de marque Niton XL2 Plus.

L’analyse des alliages A : A6061, B : A6061+0.05% Zr, C : A6061+0.1% Zr et D le A6061
de grade commercial a donné les compositions chimique suivante (Tableau I111.1)

32



Chapitre 111 : Techniques Expérimentale

Tableau I11.1: Composition chimique de I'alliage

Al Si Mg Zr Cu Ni Fe Cr

Alliage A Rest | 0.423 0.952 / 0.285 0.041 0.955 0.838

Alliage B Rest | 0.561 1.109 0.055 0.324 | 0.067 0.923 0.623

Alliage C Rest | 0.703 1.211 0.111 0.316 0.072 0.645 0.549

Alliage D Rest | 0.648 1.035 / 0.158 / 0.602 0.350

I11.4 Traitements thermiques

Pour provoquer le phénoméne de précipitation d’une solution solide sursaturée, les
échantillons et les éprouvettes ont été traitées comme suit :

Traitement de mis en solution a 530°C pendant 1h

Refroidissement lent pour les échantillons A;, By, Cy et Dy

Trempe a I’eau pour le reste des échantillons (Ay-As, B2-Bg, C2-Cg et D2-Dg)

Maturation a I’aire pour Ay, By, C; et D;

Revenu a 190°C pendant 4, 5, 6, et 7 heures pour le reste des échantillons

Tous les traitements de mise en solution et de revenu (apres un ditentionement de 30 min) ont
été réalisés dans un four a moufle de marque "Thermolyne"(figure 111.2)

47300

Furnace

Figure 111.2: Four a moufle pour les traitements thermiques
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I11.5 Caractérisation structurale

I11.5.1 Nettoyage et identification

Apres decoupage des échantillons au moyen d’une scie diamantée , ces derniers ont été
identifiés par un poingonnage alphabétique (Figure 111.3) et subissent un nettoyage chimique
apres les traitements thermiquement comme suit:

v’ Dégraissage : L’opération de dégraissage nécessite un bon lavage des échantillons au
moyen d’un détergent afin d’éliminer toute graisse en surface. Celle-Ci sera suivi par un
nettoyage par acétone et un ringage a I’eau distillée afin d’¢éliminer toutes traces d’acétone
restants.

v Décapage Aprés ’opération de dégraissage, les échantillons et les éprouvettes ont subi un
décapage chimique a 1’aide de la soude caustique, NaOH a 10 g¢/l, chauffé a 60°C pendant 5
minutes afin d’éliminer les traces d’oxydes résiduelle.

Cette opération est suivie par un ringage a I’eau et une immersion dans une solution de HNO3
a 50% pendant 5 minutes a I'ambiante pour le blanchissement des surfaces décapées. Par la
suite, ils subissent un ringage a I’eau courante

Figure 111.3 : découpage et identifiés par un poingonnage des échantillons

34



Chapitre 111 : Techniques Expérimentale

111.5.2 Préparation metallographique

111.5.2.1 Polissage des échantillons

Il permet d’avoir une meilleure qualit¢ de surface, brillante non rugueuse et éliminer
les couches d’oxydes superficielles pour faciliter I’observation microscopique.Le polissage a
été effectué en deux étapes sur une polisseuse mécanique

» Polissage grossier (ébauche) : passer les échantillons sur des papiers abrasifs de
granulométrie décroissante (de 400 a 2400 ). Pour le passage d’un papier abrasif a un autre, il
est recommandé de faire une rotation de 90° de 1’échantillon afin de croisé les stries de
polissage et les éliminer.

> Polissage de finition : il est réalisé sur du papier feutre a l'aide de pate diamantée de 3 pm.
Les échantillons ont été polie avec des vitesses de rotation des disques de polisseuse entre 150
et 300 tours/ minutes.

I11.5.2.2 L’attaque chimique

L’observation des échantillons par le microscope optique nécessite une attaque chimique pour
révélation de la microstructure. Pour cela, nous avons utilisé le réactif de Keller pendant une
durée de 45 seconds dont la composition est la suivantes :

Tableau 111.2 : Composition de I’attaque Keller

HF (acide fluorhydrique) 3ml
HNO3 (acide nitrique) 5ml
HCI (Acide chloridrique) 5ml
H,O (eau distillée) 87 mi

111.5.3 Observation par Microscopie Optique (M.O)

Les observations de la microstructure des échantillons élaboré par fusion et traité, ont
été réalisées a I’aide d’un microscope optique de marque Carl Zeiss type Axio teck 100,
figure 111.4, relié a un micro-ordinateur muni d’un logiciel d’acquisition qui permet le
transfert et le traitement des images acquises. Ce microscope nous a permis d’une part, de
révéler les microstructures et d’autre part de traiter ultérieurement par la méthode
d’interlignes les différentes images obtenues pour la détermination de la taille moyenne des
grains.
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Figure 111.4 : Microscope Optique.

111.5.3.1 Mesure de la taille du grain

Parmi les méthodes de la détermination de la taille moyenne des grains, on peut citer plusieurs
méthodes tel que :

v Méthode de la distribution des grains basée sur un raisonnement mathématique ; elle
permet de grouper les grains en différentes classes selon leur forme.

v Méthode de comptage dont le principe est le comptage du nombre des grains soit par la
technique planimétrique, soit par la technique de la ligne d’interception.

v/ Méthode de comparaison AFNOR qui utilise un oculaire de comparaison, sur lequel on
superpose partiellement 1’image de la structure existante sur le cliché sur I’image de la
microstructure révélée.

Dans notre travail, nous avons utilisé la méthode la ligne d’interception qui consiste a tracer
sur I’image enregistrée une ligne de longueur connue, figure I11.5, ensuite on compte le
nombre de grains interceptés par cette ligne. Cette opération est effectuée sur plusieurs lignes
tracées sur la microstructure de 1’échantillon on choisissant un grossissement adéquat pour
obtenir un nombre suffisant de grains par image.
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Figure 111.5 : Procédure de calcul de la taille moyenne des grains.

111.5.4 Observation par Microscopie Electronique a Balayage (M.E.B)

L’examen micrographique et I’analyse physico-chimique des surfaces des échantillons sont
réalisés par un microscope électronique a balayage de marque Zeiss Model : GEMINI SEM
300 (figure 111.6), couplé a un détecteur X dispersif en énergie qui permet de faire une analyse
(globale ou ponctuelle) qualitative et quantitative par dispersion d’énergie

Figure 111.6: microscope électronique a balayage

I11. 5.5 Diffraction des rayons X

Les spectres de rayons X sont réalisés sur un diffractometre de marque BRUCKER Model :
D8 DISCOVER (figure 111.7), puis sont ensuite traités a l'aide d'un programme d'analyse de
diffractogrammes de rayons high Score Plus !, suivant les conditions suivantes :
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v' La source des rayons X est produite par une anticathode cuivre CuKa avec une longueur
d’onde A cuke =1.5406 A et qui est séparé a 1’aide d’un monochromateur au Germanium,
alimenté par une génératrice tension courant de 45kV-40mA.

v Les spectres de DRX des échantillons ont été enregistrés pour 20 compris entre 20° a 80°
avec un pas de 0.01°.

Les analyses ont été réalisées pour identifier les phases et verifier la composition chimique
des échantillons.

Figure 111.7 : diffractometre de marque BRUCKER Model D8 DISCOVER

I11.6 Caractérisation mecanique

111.6.1 Essais de microdureté

L’établissement du profil de micro-dureté¢ de nos échantillons a pour but d’établir une
relation entre leurs microstructures (effet du zirconium et effet des traitements thermique) et
leurs propriétés de dureté. Pour cela, nous avons utilisé un micro-durometre Vickers de
marque MHT-10, dont la détermination des valeurs de dureté est déduite a partir de la relation
I11.1, selon la norme NF A 03-154.

(-)-— —(111.1)

Avec :

-

X : Angle au sommet de la pyramide (X=136°) ;

A

P : la charge en grammes ;

d : la valeur moyenne de la diagonale de I’empreinte en microns (figure a).

.
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d= (H+V)/2

Figure 111.8: Mesure de la microdureté Vickers : (a) Principe de mesure de I’empreinte, (b)

Dispositif de mesure de la microdureté Vickes.

111.6.2 Essais de traction

L'essai de traction constitue un des essais les plus utilisés pour la caractérisation
mécanique des matériaux. Etant uniaxial et sans striction (diminution de la section de
I'éprouvette au centre de celle-ci), il permet de s'affranchir des méthodes de calcul inverse
pour aboutir directement a une loi de comportement uniaxial. Il permet de déterminer de
nombreuses grandeurs normalisées, comme la contrainte a rupture, la contrainte maximale
ainsi que la limite d'élasticité.

Les éprouvettes ont été réalisées par une machine d’¢électroérosion par fil, ou le fil conducteur
animé d'un mouvement plan et angulaire découpe le matériau suivant une surface réglée
suivant le dessin technique de I'éprouvette de traction, voir figure 111.8 , et qui sera donné en
détail dans la partie annexe.
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Figure 111.9: Machine d’électroérosion par fil.

Les essais de traction ont été effectués a la température ambiante au moyen d’une machine de
traction de marque marque INSTRON d’une capacité de 600 KN assisté par le logiciel Blue
Hill 3 (Figure 111.9). Les tests ont été réalisés sur des éprouvettes plates, figure 111.10, avec
une vitesse de déformation constante 0.18 mm/min

Figure 111.10 : Machine de traction.
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Figure 111.11 : Eprouvettes plates

111.6.3 Essais de résilience

Pour les essais de résilience a I'ambiante, nous avons réalisé les tests a l'aide d'un mouton-
pendule de marque HOYTOM 750J/D2M (Figure 111.12) et des éprouvettes réalisées selon la
norme ASTM E23-09 (Figure 111.12).

Figure 111.12 : Mouton-pendule

Figure 111.13 : Eprouvettes réalisées
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La valeur de la résilience est déterminée a partir de la relation suivante :

Wénergie absorbée par la rupture (joules)
section au droit de I’entaille (cm?)

Résilience =

Avec:
W =mg (ho-h1) en Joules
~ M : masse du mouton-pendule ;
g : accélération de la pesanteur (environ 9.81 m/s?);

ho : hauteur du mouton-pendule a sa position de départ ;

\ h; : hauteur du mouton-pendule a sa position d‘arrivé.

I11.7 Conclusion

Le présent chapitre a pour objet de présenter les différentes techniques expérimentales
utilisées dans ce travail et qui nous ont permis de dévoiler les caractéristiques mécaniques de
notre alliage et de prouver l'influence de du I’ajout du zirconium sur le comportement

mécanique de I’alliage A6061 choisi pour cette étude.
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Chapitre 1V : Résultats Et Discussions

1VV.1 Introduction

Ce chapitre est consacré essentiellement a la présentation, ’interprétation et la
discussion des résultats expérimentaux obtenus. Il s’étalera alors sur deux grandes parties : La
premiére repose sur la caractérisation métallographique et mécanique de I’alliage A6061
industriel de pureté nucléaire, La deuxiéme partie est consacrée pour la caractérisation
structurale des trois alliages élaborés par fusion, des observations faites avec le microscope
optique, le microscope ¢€lectronique a balayage, ’EDS et la DRX ainsi que la caractérisation
mécanique : Traction, résilience et micro-durete.

IV.2 L’alliage A6061 de pureté nucléaire
IVV.2.1 Caractérisation metallographique
IVV.2.1.1 Etat recuit

Le traitement thermique de recuit effectué produit une microstructure homogéne avec une
distribution des taches sombres pouvant étre selon les chercheurs soit des précipités stables
Mg,Si grossiéres de taille micrométrique ou bien des intermétalliques de fer Al(FexMniy)s
qui se forment lors de la solidification de I’alliage. Ces derniers, avec une telle dimension
agissent comme des zones de concentration de contraintes, qui peuvent étre la source de
microfissures et peuvent engendrer la rupture de la piéce lors des sollicitations mécaniques

N

Figure V.1 : Microstructure de 1’aluminium 6061 a 1’état O.

IV.2.1 .2.Etat de maturation (T4)

La microstructure de 1’alliage A6061 vieilli naturellement a la température ambiante pendant
10 jours est représentée dans les figures IV.2. On remarque 1’apparition des zones sombres et
d’autres claires qui représentent la méme phase d’aluminium La différence de contraste réside
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dans ’orientation des grains formés lors de la solidification. Cependant, la microstructure
présente l’apparition de fins précipités de taille micrométrique répartis d’une maniére
arbitraire qui se forment dans la matrice.

La micrographie de 1’alliage muris pendant 10 jours révele un léger affinement de grain da a
I’accroissement du temps de maintien (maturation). En enregistre une taille de 85 pm pour
I’alliage muris pendant 10 jours et une taille de 93 um pour l'alliage qui a subi un traitement
de recuit.

Figure 1V.2 : Microstructure d'un échantillon T4

1V.2.1.2. Etat de revenu (T6)

Les micrographies de la figure 1V.3 relatives aux alliages vieillies artificiellement
présentent une diminution de la taille des grains qui trouve son origine dans la croissance du
temps de vieillissement avec la diminution de la température. Les micrographies obtenues
révélent un affinement des grains avec la croissance du temps de maintien pour une
température de 190°C, accompagné d’une distribution de précipités plus en moins homogéne.

La présence de ces précipités dans la matrice provoque le durcissement de 1’alliage A6061
vieilli et améliore ces propriétés mécaniques avec temps de maintien.
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Figure 1V. 3 : Micrographies de 1'état de revenu de I’alliage A6061 pendant un temps de
maintien égal a : a) 4h, b) 5h, ¢) 6h et d) 7h.
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Fuguer 1V.4 : Evolution de la taille moyenne des grains en fonction des états métallurgiques
du l'alliage A6061.

La courbe ci-dessus présente 1’évolution de la taille moyenne des grains en fonction des états
O, T4 et T6 de I’alliage A6061 industriel. Les résultats obtenus par la méthode des interlignes
appliquée mis en évidence une diminution de la taille des grains pour les états veillé. On
enregistre des tailles de grains trop élevées pour le traitement de recuit (I’état O). Par ailleurs,
le traitement thermique a 190°C pendant 7 heures (I’état T6) révéle la plus faible valeur de
taille de grain qui donne les meilleures propriétés mécaniques.

IVV.2.1 Caractérisation mécanique

Nous avons choisi I’essai de micro-dureté pour caractériser le comportement mécanique
de l’alliage A6061 de pureté nucléaire. L’alliage a subi une mise en solution a 530°C, trempe
et un revenu a 190°C pour les temps de maintien de 4, 5, 6, et 7 heures.

La courbe de la figure ci-dessous présente 1’évolution de la micro-dureté Hv en fonction du
temps du revenu. Une augmentation significative de la micro-dureté est observée apres 6

heures du maintien a une température de 190°C. Apres cette augmentation la micro-dureté se
stabilise et atteint sa valeur maximale 146 Hv.

L'augmentation de la micro dureté peut étre attribuée a la formation des nano précipités Mg,Si
qui joue le role des obstacles au mouvement des dislocations
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Figure IV.5 : Variation de la microdureté A6061 industriel en fonction de temps de

maintien.

IV.3 L’alliage A6061 avec I’addition du zirconium (Zr)
IVV.3.1 Caractérisation Structurale par MO et MEB

La Figure IV.6 et donne les observations métallographiques réalisées en microscopie optique
de I’alliage A6061 sans et avec du zirconium a ’état brut de coulée, respectivement. En plus
des grains de la matrice d’aluminium, la microstructure a 1’état brut de coulée est caractérisée
par la présence de quelques particules sombre qui peuvent étre des précipités Mg,Si grossier
réparties au sein de matrice d’aluminium d’une manieére homogene.
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Figure 1V.6 :Micrographies de I'état brut de 1’alliage A6061: a) sans ajout du Zr, b) avec
ajout de 0.05%Zr, c) avec ajout de 0.1%Zr

Afin de confirmer les constatations précédentes, la Figure 1V.7 présente une micrographie en
Microscope Electronique a Balayage (MEB) des trois alliages A6061, A6061+0.05%Zr et
A6061+0.1%Zr contenant a 1’état brut de coulé. Les analyses EDS confirment que les
particules sombres de la Figure 1V.6, correspondent a la phase Mg2Si grossiere. L'observation
au MEB fait apparaitre également d’autres particules qui sont liées aux intermétalliques au
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Fer (AlFeSi) et des particules AlsZr selon les analyses EDS ( Figure 1V.7 et Tableau 1V.1)

Figure 1V.7 : Micrographie MEB de 1’alliage a) sans Zr, b) avec 0.1%Zr et c) avec
0.05%Zr
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Tableau IV.1 : EDS de I’intermétallique au Fer, Mg2Si grossier, et AlsZr.

Al Mg Si Fe Zr Cr
Intermétallique du fer 56.95 22.02 16.36 4.28 / /
Mg,Si 61.82 25.28 12.90 / / /
AlsZr 67.39 0.4 / / 24.70 7.51

IVV.3.2 Caractérisation Structurale par DRX

Les diagrammes de diffraction des rayons X des éprouvettes traités sont représentés

dans les figures 1.8 ,9 et 10.

Les pics le plus intense est le pic de I'aluminium pur
On peut voir les raies correspondant aux phases intermétalliques Mg,Si et AlsZr pour les

alliages avec Zr. Ainsi que le pic du Mg,Si pour le A6061 sans zirconium.
Un pourcentage maximal de 5% du Mg,Si pour 1’alliage A6061+0.05%Zr

La variation de I’intensité des pics est causée par I’anisotropie du matériau.
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Figure 1V.8 : Diffractogramme des rayons X pour I’alliage A6061
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Figure 1V.9 : Diffractogramme des rayons X pour I’alliage A6061+0.05%Zr
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Figure 1V.10 : Diffractogramme des rayons X pour I’alliage A6061+0.1%Zr
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IVV.3.3 Caractérisation mécanique
IVV.3.3.1 Essai de microdureté

La figure IV.11, présentent 1’effet Du temps de maintien du revenu et 1’effet du 1’ajout du
zirconium, sur la micro-dureté. En examinant ces courbes on peut remarquer que :

v" A travers les mesures de profils de micro-dureté effectuées pour ’A6061 a 190°C, une
variation croissante de 43Hv pour 4 heures du maintien a 60Hv pour 7 heures du maintien.

v Pour I’A6061 avec 0.1% du zirconium, le profil de la micro-dureté est presque similaire a
celui d’A6061 mais il enregistre une légére amélioration.

v On note aussi que la dureté de I’alliage A6061+0.05%Zr enregistre une valeur maximum
apres 6 heures a 190°c du maintien est atteint la valeur de 70 Hv cette valeur diminue
brusquement aprés 6 heures.
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Figure IV.11 : Variation de la microdureté des alliages élaborées A6061,
A6061+0.05%Zr et A6061+0.1%Zr en fonction de temps de maintien.

1VV.3.3.2 Essai de traction

Les essais de traction ont pour but la détermination des caractéristiques mécaniques des trois
alliages A6061, A6061+0.05%Zr et A6061+0.1%Z. Les résultats issus de ces essais sont
présentés ci-dessous :
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Figure 1VV.12 : Courbe de traction pour les alliages A6061, A6061+0.05%Zr et
ABG061+0.1%Zr.

Les courbes de traction de la figure I1V.12 présente une amélioration des propriétés
mécaniques a savoir la limite élastique et la résistance mécanique en passant de ’alliage
A6061 sans zirconium a un 1’alliage A6061+0.1%Zr. Les valeurs obtenues mis en évidence
une augmentation des valeurs de la limite élastique (Re) de 175 MPa vers 240 puis 340MPa
pour les alliages A6061, A6061+0.1%Zr et A6061+0.05%Zr respectivement. De méme, la
résistance mécanique passe de 220 MPa vers 260 puis 370. Par ailleurs I'allongement
augmente de 7.5% pour atteindre une valeur de 8.5 et 10 %.

D’aprés les courbes de traction, on voit que les caractéristiques mécaniques de [’alliage
A6061 s’améliorent avec 1’ajout des petites quantités du zirconium

Figure 1V.13 : Eprouvettes de traction aprés 1’essai.

54



Chapitre 1V : Résultats Et Discussions

La figure 1V.13 présente une éprouvette de traction aprées une sollicitation mécanique. Nous
avons remarqué que :

e [a rupture n’est pas centrée.
e La section de rupture n’est pas droite.
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Figure 1V.14 : Variation de la résistance a la traction Rm, la limite élastique Re et

I'allongement A% en fonction du pourcentage du zirconium ajouté

D’apres la figure ci-dessus, on peut observer aussi que, pour 1’alliage A6061 avec un
ajout de 0.05% de zirconium, la résistance mécanique et la limite élastique passe par le
maximum, 370 et 340 MPa respectivement.

L’allongement a la rupture, par contre, diminue pour 1’ajout de 0.05% du zirconium D’une
fagon générale, si ’on veut obtenir une résistance mécanique élevée et conserver néanmoins
des allongements substantiels, il faut plutot choisir un la fraction d’élément ajouté optimale.
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IVV.3.3 Facies de rupture

Les facies de rupture des trois alliages A6061 avec et sans ajout du zirconium ont été
examinés avec un MEB, pour déterminer la nature de rupture pour chaque alliage, les résultats
sont présenteés sur la figure 1V. 15:

Figure 1V.15 : Faciés de rupture des essais de traction des alliages a) A6061, b)
A6061+0.05%Zr et c) A6061+0.1%Zr

A partir des micrographies par MEB des facies de rupture, nous avons remarqué que les
surfaces de fracture des trois alliages sont trés similaires. Tous les facies contiennent de
nombreux micro-vides et un grand nombre de fossettes qui indiquent le mode de rupture
ductile.

La fracture ductile a un aspect gris et fibreux avec des fossettes équiaxiales. Ces fossettes
apparaissent a la suite de la formation de micro-vides qui fusionnent généralement autour des
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précipités. En outre, on peut voir que pour les deux alliages A6061+0.05%Zr et
A6061+0.1%Zr, les fossettes deviennent plus fines et moins profondes en raison du
raffinement du grain et de la fragmentation des différentes particules intermétalliques.

1VV.3.4 Essai de résilience

En contrdle industriel, 1’énergie de rupture d’une éprouvette de résilience est souvent un
repére de qualité pour les mécaniciens. Elle est d’autant plus significative pour le cas des
matériaux qui se rompe dans le domaine élastique avant d’atteindre la déformation plastique.
C’est une caractéristique trés importante dans le plan d’assurance de la qualité des matériaux.

Figure 1V.16 : Eprouvettes de résilience apres 1’essai.

Tableau 1V.2 : Grandeurs relatives a I’essai de résilience.

Kv (Joule) | Kv (Joule) | Kv (Joule) KVmoy Kcv
solli (Joule)
Lralliage Essai | Essai Il Essai Il (Jlcm?)
A6061 16,863 17,494 17,132 17,163 21.453
A6061+0.05%Zr 18,863 17,863 18,279 18,335 22.913
A6061+0.1%Zr 17,899 18,251 17,295 17,815 22.268
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La figure 1V.16 présente une partie de 1’éprouvette de résilience aprés 1’essai et le tableau
IV.2, présente les valeurs de la résilience déterminées a partir des tests de Charpy des
éprouvettes étudiées. On enregistre des valeurs presque similaires pour les trois alliages.
L’évolution de la résilience d’un alliage a ’autre est liée a la microstructure (Taille des grains,
nature et taille des intermétalliques et leurs distributions). D’aprés les résultats obtenus, nous
confirmons que les trois alliages alliage A6061 avec et sans 1’ajout de zirconium présentent
une rupture de type ductile. Ces résultats sont en accord avec ceux obtenues par les essais de
traction.

D’apres plusieurs recherches, le type de rupture est étroitement lié a la valeur de la résilience.
Plus le matériau présente des valeurs de résilience importantes, plus celui-ci est plus ductile et
vice-versa.

IVV.4 Conclusion

A partir des résultats de ce chapitre on distingue que le comportement mécanique d’un alliage
A6061 est lié aux conditions d’élaboration et des traitements thermique c'est-a- dire la
microstructure (tailles des grains, taille, distribution, nature et comportement des précipités) .
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Conclusion Générale

Le présent travail a fait I’objet d’une étude de I’effet du zirconium et I’influence des
traitements thermiques sur les propriétés structurale et mécanique de 1’alliage A6061 utilisé
comme matériau de gainage dans la fabrication des éléments combustible et les cibles
d’irradiation.

L’étude de 1'évolution structurale a été essentiellement basée sur 1'observation par microscopie
optique, microscopie électronique a balayage (MEB), I'analyse des spectres de diffraction des
rayons X (DRX), les essais de traction, de résilience et la mesure de microdureté. Les résultats
obtenus peuvent se résumer comme suit :

- L’observation au microscope optique montre que la taille moyenne des grains est plus fine,
et donne une micro dureté plus élevée dans le cas d’un vieillissement a 190°C durant 6 heures
et que ce traitement est le plus bénéfique dans I'amélioration des propriétés mécaniques gréace
a l'accélération de la précipitation pour 1’alliage A6061 de pureté nucléaire (industriel).

- L’étude microstructurale de 1’alliage A6061 de pureté nucléaire (industriel) & mis en
évidence que le traitement thermique de mise en solution, trempe suivi d’un vieillissement
artificiel permet d’obtenir une microstructure fine qui améliore les propriétés mécaniques.

- Les résultats de la diffraction des rayons X et I’analyse EDS montrent la présence des phases
intermétalliques Mg,Si, AlsZr, des intermétalliques du fer.

- L’ajout du zirconium a 0.05% en poids améliore le comportement mécanique (micro dureté,
résilience, résistance a la traction, limite élastique et ’allongement) de notre alliage en
provoquant la formation du nano-précipites Mg,Si (accélération du taux de précipitation).

- La taille et la distribution des précipités qui sont conditionnées par la température et le temps
de maintien du vieillissement et le taux des ¢léments d’addition influent sur le comportement
mécanique de notre alliage.

Le travail entrepris a abouti a un certain nombre de résultats accompagnés des interprétations
des expériences réalisées, mais il n'en demeure pas moins que cette étude demande des
affinements qui font l'objet de nos perspectives de recherche.

o Etudier I'influence des traitements thermiques (température, temps) sur le comportement
mécanique de 1’alliage A6061 avec et sans zirconium aprés mis en forme.

o Refaire les élaborations avec d’autre taux de zirconium

o Compléter 1’étude par I’analyse DSC

o Etudier le comportement électrochimique des alliages élaborés
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Figure 1 : Courbe d'étalonnage du four utilisé pour les traitements thermique
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