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Résumé

D’apreés la littérature la séquence de précipitation dans les alliages du systéme Al-Zn-Mg-Cu est fonction de plusieurs
parametres, notamment les concentrations relatives des solutés, la température du traitement thermique appliqué et
'addition d'autres éléments tels que le Cu ou le Li. Le but de ce travail est essentiellement de suivre la précipitation
dans deux alliages de systéme Al-Zn-Mg-Cu notés AZGU2 et AZGU4 et d'étudier l'effet de l'augmentation de Zn et
le maintien a la température ambiante sur les phénomenes de précipitation et de dissolution dans ces alliages.

Mots clés - Précipitation, homogénéisation, DSC, microdureté, Zn.

Abstract

According to the literature the precipitation sequence in Al-Zn-Mg-Cu system alloys is function of several
parameters, notably the relative concentrations of solutes, the heat treatment temperature applied and the addition of
other elements such as the Cu or the Li. The aim of this work is essentially to follow the precipitation in two alloys of
Al-Zn-Mg-Cu system called AZGU2 and AZGU4 and to study the effect of the increase of Zn and the natural ageing
at room temperature on phenomena of precipitation and dissolution in these alloys.

Keywords: Precipitation, homogenization, DSC, microhardness, Zn.

udla

3 sall (pa Apanil) ) 38 53 GlD b Lay laa e o daing Gulail 5 a spie Lall el 31 O alkas il & HUaeY) Jshan Juduss oS s
& ae) Jsha aea bl sa Jead) 138 (e Chngdl 5 Gulaill e (5 )a0 jualic dlia) 5 451 all dalleadl 5 ) ja da o Guada iyl
L Gl 5 graie Lall ol 30 JF aldas (e 00l AZGU2 SAZGU4 e ddamall 5 ) jall da 5 g BalaiaW) g ol 3l 5ol alid) ja g

il 038 & (535 el Jsbaa ) sk
5 g ial) Aaliia Adla (DSC couikail g « jUaad) Jshaa ;dzalibal) cilalsl)

© Université Constantine 1, Algérie, 2014



L. BOUMAZA, L. HADJADIJ ET S. CHEKROUD

I. INTRODUCTION

L’utilisation des alliages a base d’aluminium gréce a leurs
formidables propriétés mécaniques, notamment ceux de la
série 7000 (Al-Zn-Mg avec ou sans Cu), dans les différents
domaines de I’industrie a incité les chercheurs a les étudier
intensivement depuis fort longtemps [1-7]. Toutefois les
phénomeénes de transformation de phases et les mécanismes
qui les régissent restent un sujet d’actualité et des recherches
trés poussées s’ imposent. En effet, des zones d’ombre et des
interrogations restent toujours posés concernant, notamment,
le nombre et la nature des phases qui apparaissent dans ces
alliages ainsi que les traitements thermiques et/ou
thermomécaniques qui s’imposent pour I|’obtention des
propriétés mécaniques requises. Les phénoménes de
transformation de phases dans ces alliages sont les plus
complexes parmi ceux de tous les alliages a base
d’aluminium. En effet, bien qu’ils fassent toujours 1’objet
d’études et cela depuis plus d’une soixantaine d’années, ces
alliages Al-Zn-Mg(Cu) posent toujours des énigmes
concernant surtout le role des différents micro-constituants et
des traitements thermiques appliqués. D’apreés la littérature
[5, 6] la séquence de précipitation la plus généralement
admise dans ce systéme d’alliages est la suivante :

solution solide sursaturée(SSS) — Zones GP(ZGP) — 7’
— 1.

Plusieurs études ont suggéré 1’existence des zones GPII
dans la séquence de précipitation [7-9]. D’autres chercheurs
ont mentionné dans leurs travaux la présence d’une autre
phase dénommée T de composition (Al,Zn)sMgs3, et qui peut
faire son apparition pour les alliages ayant subit des
traitements thermiques a des températures supérieures a
200°C et/ou dont le rapport Zn : Mg est trés faible [9-11] pour
certains auteurs. Pour d’autres chercheurs cette phase
d’équilibre T, précédée d’une phase métastable T°, fait partie
d’une autre séquence de précipitation dans ces alliages de la
série 7000 pour certaines compositions ou nuances
(SSS—zones GP—T’—T ) [12, 13]. Les zones GP sont
cohérentes avec la matrice et sont ordonnées (type CuAu(l)),
elles sont constituées de plans riches en Zn et de plans riches
en Mg [8]. Les deux phases intermédiaire 1’ et d’équilibre n
sont hexagonale et ont des compositions chimiques et elles
sont sujettes a des controverses bien que pour la phase
d’équilibre 1 la structure la plus généralement admise soit de
composition MgZn, [2,14]; de méme les paramétres de
mailles de ces deux phases différent d’une étude a une autre
[15, 16]. D’apreés la littérature les domaines d’existence de
chaque phase de cette séquence sont respectivement [20 —
120 °C] pour les zones GP, [120 — 250 °C] pour la phase 1’
et [150 — 300 °C] pour les particules 1 [17]. En outre, le doute
persiste quant a I’apparition et la croissance de la phase 7’
directement a partir des zones GP; et ce passage ZGP — 1’
est encore non éclaircit [18], bien que d’autres travaux plus
récents suggérent que 1’ provient directement des ZGP [13].
L’effet des traitements thermiques et/ou thermomécaniques
ainsi que la composition chimique de 1’alliage semblent avoir
un role crucial dans la séquence de précipitation dans ces
alliages.

Il. MATERIAUX ETUDIES ET METHODES
EXPERIMENTALES UTILISEES :

Notre étude concerne 1'alliage quaternaire du systéme Al-
Zn-Mg-Cu :

Cette étude porte sur deux alliages: Al-8% mass. Zn-2.54%
mass. Mg-1.45% mass. Cu (noté AZGU?2) et Al-5.68% mass.
Zn-2.55% mass. Mg- 1.55% mass. Cu (not¢ AZGU4), ils ont
été fournis par le Laboratoire de Microscopie Ionique de
I'Université de Rouen (France).

Aprés homogénéisation de 2 h a 480 °C et trempe a l'eau
froide, les échantillons ont subis un maintien a la température
ambiante pour différents temps (2, 6, 24, 72, 168 et 4680 h).
La  microscopie optique, l'analyse calorimétrique
différentielle et la microdureté Vickers sont les principales
techniques d'analyse utilisées pour suivre les phénomenes de
précipitation dans ces alliages. L'évolution microstructurale a
été suivie a l'aide d'un microscope métallographique a grand
champ OLYMPUS de type BX51M, aprés attaque chimique
par le réactif de Keller. Le calorimétre différentiel utilisé est
un modeéle SETARAM de type DSCI131. Les cycles
thermiques appliqués consistent en un chauffage de
I'ambiante jusqu'a la température d'homogénéisation (480 °C)
avec une vitesse de 10 °C/min, un maintien de 5 min a cette
température et enfin un refroidissement jusqu'a I'ambiante.
Les mesures de la microdureté ont été faites par la méthode
Vickers a l'aide d'un microduremétre semi automatisé Zwick,
avec une charge de 300 g.

lll. RESULTATS ET DISCUTIONS

A. Microscopie optique :

Les micrographies de la figue 1 des deux alliages AZGU2
et AZGU4 obtenues aprés mise en solution et trempe
montrent que la taille des grains diminue avec
I’augmentation de Zn dans le cas de 'alliage AZGU?2.
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FIG. 1. Micrographies des deux alliages AZGU2 (a) et AZGU4 (b).
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B. L’analyse calorimétrique différentielle DSC :

Les courbes obtenues durant le chauffage en DSC des deux
alliages AZGU2 et AZGU4 aprés homogénéisation et
trempe a l'eau (fig.2) pour 1’état homogene de trempe les
courbes de DSC présentent pratiquement les mémes allures a
savoir la présence de cinq pics exothermiques suivis d’un
dernier et large pic endothermique, avec toutefois une nette
différence entre les pics des deux alliages; en effet, les pics
de I’alliage AZGU?2 qui contient plus de Zn se trouvent étre
décalés vers les basses températures ceci d’une part, d’autre
part, une autre différence apparait concernant la hauteur des
différents pics exothermiques notamment le deuxiéme et le
quatriéme pic (situés respectivement vers 160 °C et 250 °C),
ceci est dii probablement a 1’augmentation de Zn. On note ici
que le quatriéme pic situé respectivement vers 240 °C pour
AZGU2 et vers 250 °C pour AZGU4 se trouve moins élevé
par rapport aux pics qui ’entourent dans le cas de 1’alliage
AZGU4 ce qui traduit probablement que la diminution de Zn
dans AZGU4 favorise I’apparition d’un type de précipités
d’équilibre au dépend des autres types.

Pour cet état le premier pic exothermique situé entre 70 °C
et 90 °C est di a la précipitation des zones GP (en
I’occurrence les zones GPI), le second pic situé vers 160 °C
est di a la précipitation des zones GPII et/ou des précipités
intermédiaires n' ou T', le reste des pics est di a la
précipitation des phases d’équilibre qui seraient deux ou trois
types de la phase 1 et/ou la phase T. Ces pics exothermiques
sont suivis de pics endothermiques dus a la dissolution des
différentes phases précipitées.
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FIG. 2. Courbes de DSC des deux alliages AZGU2 et AZGU4 obtenues
aprés homogénéisation et trempe.

La figure 3 présente les courbes obtenues en DSC pour nos
deux alliages aprés maintien a ’ambiante pendant 2 h, ces
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courbes ressemblent beaucoup a celles de 1’état homogene de
trempe avec une diminution remarquable dans l'intensité des
premier pics donc les mémes remarques et conclusions
s’imposent.

Les courbes de la figure 4 correspondent au maintien a
l'ambiante pendant 24 h, on note ’apparition d’un pic
exothermique vers 88 °C pour les deux alliages, ce pic
correspond a la dissolution des zones GP apparues lors du
maintien a I’ambiante pendant 24 h avec toujours un décalage
vers les hautes températures des pics exothermiques de
I’alliage AZGU4 contenant moins de Zn. En outre le second
pic exothermique situé vers 160 °C devient plus large pour
I’alliage AZGU4 traduisant probablement 1’apparition de
plus

104
[e]
&
-12 4
2
g
3
-14 4
g
T
16 T T T T
0 100 200 300 400
10 Temperature, °C
12 4
14 4
o
x
[N
S 16
=
3
g -18
T
385
-20

T T T T
0 100 200 300 400
Temperature, °C

FIG. 3. Courbes de DSC des deux alliages AZGU2 et AZGU4 obtenues
aprés homogénéisation, trempe et maintien a I’ambiante pendant 2 h.
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FIG. 4. Courbes de DSC des deux alliages AZGU2 et AZGU4
obtenues aprés homogénéisation, trempe et maintien a ’ambiante
pendant 24 h.

de précipités intermédiaires ou méme 1’apparition des
zones GPII dans I’alliage AZGU4 contenant moins de Zn.
Concernant la hauteur des pics exothermiques on note
toujours la protubérance du quatriéme pic situé vers 245 °C
pour l’alliage AZGU2. Une autre remarque concernant
'épaulement qui semble apparaitre vers 160 °C pour 1'alliage
AZGU4 et qui serait di au recouvrement des pics
correspondant aux VRC (amas de lacunes) et des précipités
intermédiaires 1’ou T' soit de la phase métastable et d'un type
de précipité de la phase d'équilibre ceci est dil certainement a
la quantité de Zn qui est plus grande dans l'alliage AZGU?2
que dans AZGU4.

Pour les maintiens a I’ambiante pendant 3 j, 7 j et 6.5 mois
(figures 5, 6 et 7 respectivement) on note les mémes
remarques précédentes avec 1’augmentation et le décalage de
plus en plus vers les températures plus élevées du pic
correspondant a la dissolution des zones GP avec toutefois la
disparition de 1'épaulement qui se situe vers 160 °C pour le
maintien de 6.5 mois a I'ambiante.
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FIG. 5. Courbes de DSC des deux alliages AZGU2 et AZGU4 obtenues
apres homogénéisation, trempe et maintien a I’ambiante pendant 3 j.

C. Mesure de la microdureté :

La figure 8 présente les courbes de dureté des deux alliages
pour I'état homogéne de trempe, ces courbes correspondent
aux maximums des pics de précipitation observés sur les
courbes de DSC de la figure 2.

On note pour l'alliage AZGU2 que la courbe est conforme
a la séquence de précipitation classique a savoir un maximum
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FIG. 6. Courbes de DSC des deux alliages AZGU2 et AZGU4 obtenues
aprés homogénéisation, trempe et maintien a I’ambiante pendant 7 j.
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FIG. 7. Courbes de DSC des deux alliages AZGU2 et AZGU4 obtenues
apres homogénéisation, trempe et maintien a I’ambiante pendant 6.5 mois.
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de dureté obtenu pour la phase intermédiaire (pic situé vers
160 °C) aprés augmentation progressive a partir de 1'état
homogene de trempe en passant par une valeur intermédiaire
correspondant aux zones GP puis une diminution progressive
avec l'apparition et le grossissement des précipités
d'équilibre.

Concernant l'alliage AZGU4 la courbe de dureté semble
globalement suivre un cheminement classique come celui de
l'alliage AZGU?2 avec toutefois une différence au niveau du
pic de DSC situé vers 250 °C pour lequel la dureté semble
augmenter ce qui peut étre expliqué par le fait que ce pic
moins important correspondrait a l'apparition de fins
précipités a ce stade trés avancé dans le cycle de
transformation de phase dans cet alliage AZGU4 mais la
nature exacte de ces précipités reste a déterminer.
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FIG. 8. Courbes de dureté Hv des deux alliages AZGU2 et AZGU4
obtenues aprés homogénéisation et trempe puis chauffage jusqu'a la
température des pics de DSC plus un maintien de 15 min et enfin une
trempe.

IV. CONCLUSION

L'é¢tude comparative des deux alliages AZGU2 et AZGU4
qui différent par la quantité de Zn pour différents temps de
maintiens a I'ambiante a montré que:

- l'augmentation de Zn cause la diminution de la taille des
grains,

- la diminution de Zn cause 'apparition de plus de types de
précipités intermédiaires dans la s€quence de précipitation,

- la diminution de Zn cause la diminution de I’avant
dernier pic de précipitation situé vers 243 °C pour AZGU2 et
vers 252 °C pour AZGU4, cette diminution peut E&tre
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expliquée soit par I’apparition d’un type de précipité qui
différe par la nature de celui qui apparait dans le cas de
AZGU2 ou par la faible quantité de précipités qui
apparaissent dans AZGU4 par rapport a ceux qui apparaissent
dans AZGU?2.

- globalement la duret¢ semble suivre une évolution
classique a savoir, une augmentation progressive a partir de
I’état homogene de trempe en passant par un maximum
correspondant aux précipités intermédiaires puis une
diminution progressive accompagnant 1’apparition des
différents précipités d’équilibre avec toutefois quelques
petites différence entre les deux courbes de dureté des deux
alliages au niveau de 1’avant derniére valeur de dureté
correspondant aux températures de 243 °C pour AZGU2 et
252 °C pour AZGU4 ou on remarque une augmentation
anormale dans le cas de AZGU4. Ceci peut étre expliqué par
I’apparition de précipités d’équilibre plus fins que ceux des
autres phases d’équilibre ce qui  cause une légeére
augmentation de la dureté ce qui serait dd a la diminution de
Zn.
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