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Nature de la précipitation dans un alliage hypo-eutectoide de type Cu-Al-Ni
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Résumé

Notre but est d’étudier la nature et le mécanisme de la précipitation, ayant lieu dans un alliage 8 mémoire de
forme hypo-eutectoide de type Cu-Al-Ni. A partir d’'un état hors équilibre biphasé (a sursaturé + martensite
B’), nous avons réalisé deux cycles successifs de chauffage/refroidissement a la vitesse de 5°C/min, entre
la température ambiante et 650°C. Les techniques de caractérisation utilisées (DSC, DRX et MET) ont
permis de mettre en évidence que le mécanisme de précipitation est continu et que les précipités stables
formés sont de type AINi de forme arrondie avec une taille de I'ordre de 40 nm.
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1 INTRODUCTION

Les alliages a mémoire de forme sont divisés en famille a
savoir : base cuivre, base fer, Ag-Cd, Au-Cd, Ti-Ni, etc ...
Les alliages Ti-Ni présentent un grand potentiel
d’application en raison de leurs excellentes propriétés
mécaniques, de la bonne stabilité de leurs propriétés
mémoire de forme, mais surtout en raison de leur
compatibilit¢ biologique (exemple dans le cas des
pathologies de scoliose). Cependant, ces matériaux sont
trop colteux. Les alliages cuivreux et particulierement les
composés du systeme Cu-Al-Ni possedent des propriétés
thermoélastiques dites hautes températures comparées
aux autres types d’alliages. lls sont de ce fait, un bon
compromis entre colt et propriétés.

Dans le domaine riche en cuivre, l'alliage Cu-Al exhibe
une transformation eutectoide pour 11,2% en poids
d’aluminium avec un domaine monophasé en forme de
"V" [1], correspondant au domaine d’apparition de la
phase B haute température de structure cubique centré
désordonné. De part et d’autre de ce domaine se trouve
la phase o (pour une teneur en aluminium inférieure au
point de composition eutectoide) et la phase y, (pour une
teneur en aluminium supérieure au point de composition
eutectoide) dont la précipitation est responsable de
linstabilité thermique de la phase B aux températures
supérieures a 220°C [2,3]. La phase B haute température
subira une transition dordre, au cours d'un
refroidissement réalisé a une vitesse assez élevée [4]
bien supérieure a 2°C/min et qui donnera alors la
transformation, ( désordonnée — [3; ordonnée, et cela a
une température inférieure a celle du palier eutectoide
(565°C). A son tour, la phase métastable B se
transformera en phase martensitique au cours d’'un
refroidissement, jusqu’a la température ambiante, pour
donner lieu a lapparition de différentes sortes de
martensite (B’, B'1 et y'1) dont le domaine d’existence sera
fonction de la composition chimique de I'alliage. L’addition

d'un troisieme élément (nickel) aura pour effet de
déplacer la composition du point eutectoide vers des
concentrations plus élevées en aluminium ou existe la
phase d’équilibre y,. Le nickel a également pour effet
d’affecter les domaines d’apparition des différentes sortes
de martensite [5,6].

Un dispositif en AMF (alliage & mémoire de forme) perd
progressivement ses caractéristiques lorsqu’il subit une
surchauffe accidentelle ou lors de vieillissements. Ainsi,
'une des principales raisons de la détérioration de l'effet
mémoire de forme est le phénoméne de précipitation. Le
but de ce travail est d’étudier la nature et le mécanisme
de la précipitation, ayant lieu dans un alliage & mémoire
de forme hypo-eutectoide de type Cu-Al-Ni au cours de
deux cycles de chauffage/refroidissement de Ia
température ambiante a 650°C et inversement.

2 METHODES EXPERIMENTALES

Un alliage polycristallin de composition nominale en poids
Cu- 11,25 % Al- 4,07 % Ni a été obtenu par le procédé de
fusion classique, sous atmosphére contrélée d’argon, en
utilisant un four a induction de moyenne fréquence de
marque Leybold. L’alliage obtenu, de 100 mm de
longueur et de 12 mm de diameétre, a subi un traitement
d’homogénéisation de 20 heures a la température de
900°C - a lair. Plusieurs échantillons d’'un méme lingot
ont été découpés a l'aide d’une microtrongonneuse. Ces
échantillons ont été par la suite recuits a la température
de 850°C pendant 15 minutes pour subir ensuite une
trempe a l'eau (température ambiante), dans le but
d’obtenir la structure hors équilibre attendue. Cette
structure a d’ailleurs été révélée par microscopie optique
et diffraction des rayons X (DRX).

Les échantillons hors équilibre ont subi deux cycles de
chauffage/refroidissement sous atmosphére controlée
d'argon a laide d'un appareil de type DSC 111
(SETARAM) : chauffage de la température ambiante a
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650°C a la vitesse de traitement de 5°C/min et maintien
de 10 minutes & 650°C, puis refroidissement jusqu’a la
température ambiante. Des caractérisations par diffraction
des rayons X en température ont été réalisées a l'air en
utilisant un diffractométre PHILIPS X’pert-Pro utilisant la
radiation Ko du cuivre (A = 1,542 A). Pour l'acquisition
des clichés de DRX a une température donnée, un temps
de maintien de 10 minutes a été nécessaire. La vitesse de
traitement utilisée en DRX que cela soit au cours du
chauffage ou au cours du refroidissement est similaire a
celle du traitement réalisée en DSC (5°C/min).

Une étude par microscopie électronique en transmission
(MET) a été réalisée en utilisant un microscope de
marque Philips CM20 opérant sous une tension de 200
kV. Les lames obtenues apres polissage mécanique ont
ensuite été amincies par attaque électrochimique dans
une solution comportant 20 CC acide perchlorique et 400
CC d'acide acétique (<=> a 5% HCIO,4 + 95% HCH;3CO,).

3 RESULTATS ET DISCUSSIONS

3.1 Etude de la structure de trempe

L’échantillon hors équilibre présente une structure
biphasée formée de la phase a sursaturée et de la phase
martensitique de type B’ (Fig. 1 et 2). La nature de cette
martensite est en accord avec celle révélée par
Bouabdallah et al. [4].

Fig.1 : Micrographie optique de la structure de trempe [7]
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Fig.2 : Diffractogramme RX de la structure de trempe
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3.2 Etude de I’évolution microstructurale au cours du
premier cycle de traitement

L’étude de I'évolution microstructurale réalisée au cours
du premier cycle de chauffage/ refroidissement, a la
vitesse de 5°C/min, montre dans le cas du chauffage (Fig.
3) 'apparition de plusieurs transformations.
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Fig.3 : Thermogrammes du premier cycle de
chauffage/refroidissement

Ainsi, on voit aux environs de 220°C l'apparition d’'une
évolution (A) de type exothermique correspondant a un
domaine de précipitation, d’'une phase riche en aluminium
et en nickel, par un mécanisme de type continu. Cette
évolution est suivie par la transformation (B) qui
correspond a la réversion de la phase martensitique ' en
phase B; métastable. La transformation suivante
dénommée (C) correspond, quant a elle, a la formation
des phases d’équilibre (o + y2). Une partie de la phase
d’équilibre o va se recombiner (domaine D), pour former
la phase d’équilibre haute température . Ce domaine (D)
correspondra également & la dissolution de la phase AINi
précédemment formée.

Deux transformations sont observées au cours du
refroidissement (Fig. 3). La premiéere évolution dénommée
(D’) correspond d’'une part a la décomposition partielle de
la phase B en constituant d’équilibre (o + y,) et d’autre
part a la précipitation de la phase AINi. La seconde
transformation (B’) correspond a la transformation de la
phase B, non décomposée, en martensite.

Les diffractogrammes du premier cycle de chauffage et de
refroidissement (Fig. 4) montrent dans le cas du
chauffage (a) a la température de 550°C les pics relatifs
aux phases o (avec une importante intensité), y, et AINi.
A la température de 640°C, on observe des raies de
diffraction de la phase P et de la phase a (domaine
biphasé D). Au refroidissement (b), il apparait a 380°C
(aprés le domaine D’) les raies des phases a, y,, AINi et
de la phase B. Ainsi, la phase B se transformera en phase
martensitique de type B’ avec pour raie principale celle
correspondant au plan (208).
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Fig.4 : Diffractogrammes RX du premier cycle de traitement,

(a) chauffage et (b) refroidissement

3.3 Etude de I’évolution microstructurale au cours du
second cycle

Les  thermogrammes  du second cycle de
chauffage/refroidissement réalisés a la vitesse de 5°C/min
(Fig. 5) montrent, au cours du chauffage, la disparition de
I'évolution (A) correspondant a la précipitation de la phase
AINi. Les transformations (B) et (C) correspondant,
respectivement, a la réversion de la phase martensitique
B’ en phase B et a la formation des phases d’équilibre (a
+ y,) apparaissent plus étalées. On voit également
I'apparition d’'une nouvelle transformation dénommée (d).
La transformation (d) correspond a [l'apparition d'un
domaine triphasé formé des phases (o + B + AINi). Ce
domaine est suivi par la transformation (D) relative au
domaine biphasé (atB). Au refroidissement, les
transformations sont similaires a celles du premier cycle.
Les diffractogrammes de chauffage (Fig. 6a) montrent
'ensemble des phases citées précédemment. Le
diffractogramme relatif au refroidissement (Fig. 6b)
montre des raies correspondant a la phase hors équilibre
(martensite B’) ainsi que celles des phases AINi, o et ys.
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Fig.5 : Thermogrammes du second cycle de
chauffage/refroidissement
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Fig.6 : Diffractogrammes RX du second cycle de traitement,
(a) chauffage et (b) refroidissement

Il apparait a travers les deux «cycles de
chauffage/refroidissement la présence de précipités AINi
trés stables. De méme, l'observation micrographique,
réalisées par MET (Fig. 7), de la structure suite aux deux
cycles de traitement, en accord avec les résultats des
analyses par DRX, montre clairement des précipités, de
taille nanométrique, de type AINi au sein d’'une matrice
formée de la phase martensitique B’. Ces précipités sont
de forme arrondie avec une taille voisine de 40 nm (Fig.
7). Ainsi, du fait de leur faible taille, il semble qu’ils
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(b)
Fig.7 : Micrographies en microscopie électronique en
transmission de l'alliage étudié,

(a) X115000 [7] et (b) X50000

4 CONCLUSIONS
Il est apparu a travers cette étude les points suivants :

(a) Apparition par un mécanisme de type continu de
précipités de taille nanométrique, de type AINi,
trés stables.

(b) L'effet d'un second chauffage a la vitesse de
5°C/min montre la dispariton de Ia
transformation  (A) correspondant a la
précipitation de la phase AINi.
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