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Résumé

L’utilisation correcte des matériaux, quelle que soit leur nature et leurs structures, nécessite une bonne et
compléte caractérisation, que soit mécanique, physique, structurale et etc.... Dans cette perspective, ce travail
consiste a apporter une contribution a I’étude de la stabilité structurale (phases coexistantes) dans ’alliage Al-
Zr a 9.6% de Zr en poids. L’alliage étudié présente, en dessous de 660 °C a 1’état d’équilibre
thermodynamique, la coexistence des deux phases ; a savoir la phase oo CFC en Al (matrice) et  tetragonale
Al3Zr.L’analyse par diffraction des rayons X, des échantillons qu’ont subi un protocole de traitement
thermique (apport énergétique), montrent 1’existence de deux phases dans de 1’alliage, avec des proportions et
répartitions des grains des précipites AlsZr.

L’analyse de I’alliage, par diffractions des rayons X,révele bienla présence des deux phases Al (matrice) et
AlsZr (précipité). On remarque aussi une relative variation des hauteurs des pics (aire de pic) des plans
réflecteurs des phases, et cela selon le mode des traitements thermique appliqué sur chaque échantillon.Par
ailleurs, le suivie des variations de la micro dureté de ces échantillons a montré une légére variation de celle-ci,
qui sera expliqué par le couplage de la dissipation des contraintes internes (réduction de la micro dureté) et la
rétrodiffusion de Zr pour former la phase AlsZr dont le role d’augmenter la dureté de I’alliage.

Mot clé :Aluminium, zirconium,dislocations,équilibrethermodynamique, Alliage Al-Zr a 9.6% de Zr en poids ;
stabilité structurale micro dureté ; diffraction de rayons x
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Introduction

Le monde a connu une évolution rapide sur tous
les plans grace a la science dans tous les domaines;
et en particulier l'industrie mécanique, spéciale,
aeronautique et autres. Une contribution a I'étude
des phénomenes de comportement mécanique
(variation de la micro dureté) et structurale (stabilité
ou non des phases coexistantes ) de l'un des alliages
d'aluminium utilisé dans l'industrie mécanique tel
que AL-Zr a 9.67. Zr en poids qui occupe une place
importante dans l'industrie mécanique.

La liaison entre I'évolution structurale et les
propriétés mécanique suite a des apports
énergétiques  (traitements thermiques) dépend
fortement de I’équilibre du systéme
thermodynamique des phases de I’alliage.

Le suivi de I’évolution de la microstructure par
microscopie optique et par diffraction des rayons X
et la micro dureté de l'alliage selon chaque
traitement thermique appliqué a celui-ci a montré le
couplage de la microstructure et la dissipation
(relaxation) des contraintes internes.
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Fig. (1) : Diagramme binaire d'équilibre Al-Zr [1]
[2]
Traitements thermique d’homogénéisation

Les traitements dits d’homogénéisation consistent a
maintenir ’alliage a une température en dessous de
la températurede fission et pendant des temps
prolongés en général durant 6heures jusqu’a 48h,
afin d’assuré la répartition homogene des phases
existantes dans 1’alliage par effet de diffusion et
rétrodiffusion des éléments en
addition.L’homogénéisation chimique et structurale
a 1’état solide d’un alliage se fait par transfert de
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matiére d’une zone a une autre, sous ’effet d’un
gradient chimiquequ’est thermiquement activée.

D’apres la deuxiéme loi de FICK :

XZ
Cx,t) = \/nLT e(Tane) (1)

Et une conservation
D = Dyexp(AH/RT)(2)

une bonne homogénéisation doit se faire a une
température plus ou moins élevée(sans changement
de phase) pendant un temps prolongé qui permet
une bonne diffusion, et puis un refroidissement trés
long qui permet de garder 1’équilibre
thermodynamique du systtme des phases
coexistantes.

AG = AH — TAS (3)

Lesysteme (Al &—F—* ZrAlyZr)
varie dans le sens formation ou dissolutionde la
phase AlsZr,dépond de la variation de ’enthalpie
libre du systeme en fonction de la température ;
dans le cas de la stabilité de systeme OAG/OT doit
étre nulle.[1] [2]

Le composé le plus riche en AlsZr du diagramme de
phase Al-Zr possede une structure stable DO23,
structure tetragonale centrée basée sur la maille
c.f.c. avec 8 atomes par maille élémentaire. Les
positions de certains atomes peuvent étre relaxées
par rapport aux positions correspondant au réseau
c.f.c. [5-6], ce sont ces relaxations qui conférent sa
stabilité dans la structure DO23

par rapport aux autres structures (L12 et DO22)
possibles d’Al; Zr.
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Fig. (2): Structure DO,; (a gauche) et L1, (a
droite) ALsZr




Le compose AlsZr possede une structure métastable
L12. Cette structure, également basée sur la maille
c.f.c. est cubique simple, les atomes Zr occupant un
des 4 sous réseaux de la maille c.f.c. Le parametre
de la maille de cette structure esta = 4.093 A°.
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Fig.(3) : évolution de la limite de solubilité de Zr
dans Al en fonction de la température [6]

Cinétique de précipitation de AlsZr

Une addition de zirconium a un alliage
d’aluminium conduit a la formation de deux types
de précipités, des précipités sphériques et des
précipités en forme de batonnet [8] [9] [10] [11]
[12]. Ces derniers présentent un contraste composé
de deux lignes paralléles suivant la direction longue
du précipité. En outre, certains de ces batonnets se
révélent, en fait, composés de plusieurs précipités
individuels plus ou moins parallélépipédiques.

Il faut noter également que pour ces fortes
sursaturations, la précipitation peut devenir
discontinue lorsque la température de revenu est
basse.Les deux types de précipité, sphéres et
batonnets, ont la composition Al3 Zr et possédent la
structure métastable L1,.[12]

Techniques Expérimentales

L’alliage étudiéc’estAL-Zra 9,67%.de Zren poids, a
été élaboré au laboratoire de physique de solide de
I’école des mines de Nancy en France. L’ensemble
de technique expérimentale a été réalise au
laboratoire de génie mécanique et au laboratoire de
diffraction des rayons X a I'universit¢ d’Ammar
telidji - Laghouat -.

Un mode opératoire a été reéalise pour les
differenteséchantillons utilises pour les essais de
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micro dureté, les traitements thermiques, les
observations optique et les diffractionspar des
rayons X.

Traitements thermiques (recuit)

Un protocole de traitements thermique a été suivi
pour lesdifférents échantillons comme indiqué par
exemple sur la figure (4).

Des échantillons ont subis des chauffages a 100°c
pendant des temps fixe 1h, 2h, 3h et 4h

Méme chose pour d’autres échantillons qu’ont le
méme protocole a 200°C, 300°C et 400°C ;suivie
d’un refroidissement trés lent.

Temps de maintien

Fig. (4): Courbe de protocole de chauffage et
refroidissement a temps de maintien fixe pendant t
=1h

Résultats obtenus

Les résultats obtenus aprés les différents traitements
thermiques effectués sur l'alliage Al-Zr contenant
9,6 7 (en masse) de Zr sont présentés sous forme de
trois différents groupes de résultats.

Un premier groupe de résultats est basé sur la
présentation de 1’évolution des micrographies de
’alliage selon chaque type de
traitementthermique.

La structure qui présente I'évolution et la
répartition de la phase AlsZr dans la matrice Al
de Dalliage suivant  différentes traitements
thermique (Température fixe et temps de
maintien variable puis a temps demaintien fixe et
des températures variables). La taille de la phase
AlzZr formée dans la matrice d’Al est aussi prise
en considération dans ce groupe de résultats.
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Fig (5) : Echantillon dzalliazs Al-2,6% Zr apras un rcuit & 100°C pendant 01 heues
avac des amas gz Al Zr en forme d'aiguilles disparsies aléatoirement
dans lamatrice d’aluminivm.

a)- CGrozsizzemant x 50
b)- Grozsizsemeant x 200

Fig (6) : Echantillon da'alliazs A1-9,6% Zr aprs un racuit 3 200°C pandant 01 baywes,
avac des amas de Al Zren forme daiguilles disparsaes aldatoirement
dans lamatrica d’sleminium.

a) Grossizzemant x 50
b)- Groasizsemant x 200

Fig(7): Echantilon deI'alliage A1-5.6% Z: aprés unrecuit a 200°C pendant 04 heures
avec des amas de Al:Zren ferme d'iiguilles dispersées aléatcirement

daxsla matrice d"alummium.
b)- Grossissemert x 50
b)- Grossissement x 200
Le deuxiéme groupe de résultats présente des
courbes de mesure de micro dureté pour tous
leséchantillons de l'alliage étudié suivant chaque
traitement thermique réalisé selon le protocole.

Nous remarquons que la variation de la micro dureté
et tres faiblement variable.
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Fig(9) : variation de la micro dureté en fonction de
la température e recuit

Fig(10) : variation de la micro dureté en fonction de
la température e recuit

Le troisiéme groupe de résultats est donnée par un
ensemble de diffractogrammes dont en remarque la
mise en évidencedes phasescoexistedans l'alliage
selon chaque traitement thermiquepréconisé par le
protocoledes TT.
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Fig. (11) : Diffractogramme d’échantillon Al-Zr
Recuit & 100°C pendant t=1h



7004 Al
a1y
500+
\ Al
1 01
004
400 AT
4 1y
00 Al
| Ar a3
00 ) AbZr
] u 001) \
100 ] l
n-‘*‘\wm-.-.‘ld_ " Jt-uL- J LJI'L_.M)\ IU“LM.ME\JJ uw
a  ®  ® & = e | m @& @ 1
2That

1 0

Fig(12) : Diffractogramme d’échantillon Al-Zr
Recuit a 200°C pendant t=1h

Discussion

L'alliage AL-Zr a 9.6% en poids, a I'état d'équilibre
présente une microstructure définie par la présence
de deux phases essentielles la phase oo AL (matrice)
et la phase B (AL3zZr) sous forme de précipités en
forme de batonnets qui s’émerge dans la matrice.

L’analyse par rayons X présente les deux phases
coexistant qui sont mises en évidences par la
réflexion des plans (111) (110) (311) (001) de la
matrice o Al et ceux des plans réflecteurs (101)
(114) (001) de la phase AlsZr.

L’analyse micrographiques desdifférentes
échantillons montrent, bien que, les tailles et la
répartition des amas de Als:Zr dans la matrice Al,
dont ils ont subi une variation des tailles et
réorientation géométrique des précipite.Cette
évolution microstructurale, sous I'effet de gain
d'énergie AH, se présente par une diminution de la
quantité et le nombre des précipites ALzZr dans la
matrice. Cette diminution de la quantité de la phase
AlsZr s’explique par la dissolution de la phase
AL3Zr par effet de la diffusion de Zr dans Al moins
saturée en Zr. Cette diffusion obéie a la loi de Fick.

Suite & l'augmentation du temps de maintien a des
différentes températures (gain d’enthalpie de
I’alliage, c’est a dire évolution vers 1’équilibre
thermodynamique du systéme), on observe le
phénomene inverse, par effet de rétrodiffusion du Zr
en sursaturation dans la phase Al pour former les
précipites  Al:Zr (phase thermodynamiquement
stable).Dans 1’ensemble I'analyse des courbes de
micro duretés montrent bien une diminution suivie
d'une augmentation de la micro dureté de la matrice
AL.
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Selon les courbe HV = f(T) ades températures
variables 200°C, 300°C et 400°C on observe bien
une diminution de la micro dureté de la matrice
pour des maintien de 1h a 2h; cette diminution
s’explique par deux phénomeénes jumelés, a savoir
la diminution du nombre des précipites dans la
matrice (donc dissolution de AlsZr dans matrice Al
) et par une relaxation des contraintes internes
(dissipation de dislocations). Une dislocation se
déplace avec une vitesse de mobilité qui dépend
fortement de la température et le temps de maintient
donc de la variation de I’enthalpie AH suivant
I’expression suivante :

V = aexp(AH/KT) (4)

A la température200°Cen remarque une diminution
de micro dureté plus au moins forte pour un temps
de maintien de 1 h a 2 h donc s’explique par une
dissipation  faible des contraintes internes
(relaxation), accompagné de dissolution de la phase
Al;Zr (diminution des précipités) dont il est met en
évidence par une nette diminution des hauteurs des
pics des plans réflecteur (101) (114) (001) de la
phase Al;Zr ; La courbe de la micro dureté mesurée
a 100°c pour des maintien de 1h, 2h, 3h et 4h
présente une augmentation contrainte plus au mois
faible (42 HV a 51 HV), celle-ci s’interpréte par une
trés faible dissipation des contraintes internes
accompagné par une rétrodiffusion de Zr de la
matrice Al, qui par la suite participe a
I’augmentation de la quantité des précipités avec
une trés faible relaxation des contraintes.

Les figures (5) et (6) montrent bien que suite a la
prolongation de temps de recuit de 1h a 100°c les
pic (101);(001) la phase ALsZrsont en augmentation
de la valeur de Il'intensité 1=180 mA a 280 mA donc
on peut conclure que la quantité des plan réflecteur
est en augmentation donc la phase ALsZr est en
formation d’avantage.cet état complexe, du point
de vue énergétique, s’explique par 1’évolution de la
somme des différentsenthalpieAG;qui évolue dans
le sens de 1’équilibre thermodynamique du systéme.

AG =X AG; = AGy+ AG, + AGsg)
AG;: enthalpie libre des phases.
AG;,: enthalpie libre des interfaces.
AGg: enthalpie libre des défauts.

On peut explique ce phénomene par I'évolution de
chaque AG; suivant la variation AH;a des
températuresvariables.



Conclusion

Notreétude a été entrepris dans une thématique de
suivi de I’évolution des propriétés structurales et
celles de la micro dureté, 1'une des propriétés
mécanique, qui a des relations d’évolution treés
étroites avec la cinétiqgue de la variation de la
microstructure de [D’alliage Al-Zr a 9.6% de
Zr,(variations  d’enthalpie et gradient de
température).

L’idée consiste a mettre en évidence I’influence des
variations des gradients de température qui génére
une diffusion du Zr du précipité vers la matrice
(dissolution de la phase AlsZr) suivie de
rétrodiffusion de Zr en sursaturation dans la matrice
(pour former AlsZr) sur 1’état de stabilité structurale
et D’évolution la micro dureté. C’est une
caractérisation structurale et mécanique (par micro
dureté) ; suite a un protocole de traitement
thermique qui fait intervenir les variations des
gradients de température et les temps de maintien
(donc variation des enthalpies et des entropies) des
phases et des interfaces ainsi que 1’état des
contraintes internes. Cette étude a montré une bonne
stabilité structurale de la phase B (AlsZr) dans celle
de a (Al). Cette stabilité est confirmée par 1‘analyse
des diagrammes des rayons X pour tous les
échantillons dans tout le domaine des variations des
températures de maintien et les variations des
durées de maintien. Les différentes tailles des grains
de la phase B (AlsZr) dans celle de a (Al), avec une
répartition plus ou moins homogéne dans la matrice,
affectent directement la valeur de la micro dureté
de la matrice Al, ce qui nous informe grossiérement
sur la variation du module de Young de ’alliage qui
est lié directement aux taux des contraintes internes
et les joins des grains.
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