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RESUME 

Les objectifs de ce projet etaient d'etudier la resistance aux efforts de boulonnage de 

l'alliage AJ62x (Mg-6%Al-2%Sr) developpe par Noranda et la caracterisation de sa 

microstructure. Quatre variantes de l'alliage AJ62x ont ete etudiees. La teneur en 

aluminium variait de 5,6 a 6,6% (massique) tandis que la teneur en strontium variait de 

2,2 a 3,1% (massique). Les quatre alliages ont ete identifies de CI a C4 avec leur 

composition chimique respective en indice. Par exemple, CI5.6/2.1 refere a l'alliage numero 

un dont la composition chimique est (Mg-5,6%Al-2,l%Sr). Les essais de retention aux 

efforts de boulonnage ont ete realises a 150 et 175°C pendant 350 heures et pour des 

contraintes initiales se situant entre 50 et 90 MPa. Ces essais visaient a evaluer l'effet de 

la composition chimique de l'alliage, l'effet de la contrainte initiale appliquee et l'effet 

de la temperature sur la resistance aux efforts de boulonnage des alliages AJ62x. 

A 150°C et pour des contraintes initiales de 50 et 70 MPa, les resultats obtenus montrent 

que l'alliage C256/2.5 est le plus performant des quatre alliages tandis que l'alliage C36.6/2.i 

manifeste la plus faible performance. Les performances des alliages Cl56/2.i et C466/2.5 etaient 

quant a elles similaires. Par exemple, pour une contrainte initiale appliquee de 70 MPa, le 

pourcentage de la contrainte retenue apres 120 heures etait de 71, 77, 61 et 72% pour les alliages 

CI5.6/2.1, C25.6/2.5, C366/2.i et C46.6/2.5 respectivement. Toutefois, pour une contrainte initiale 

appliquee de 90 MPa, le pourcentage de la contrainte retenue apres 120 heures pour 

l'alliage C25.6/2.5 (65%) est similaire a celle des alliages Cl5.6/2.i (64%) et C466/2.5 (64%). Des 

essais supplementaires effectues a partir de l'alliage C25 6/2.5 pour des contraintes se situant entre 

70 et 90 MPa montrent que la resistance aux efforts de boulonnage de cet alliage devient 

similaire a celle des alliages CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 des que la contrainte initiale appliquee depasse 

70 MPa. 
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Les resultats des essais de retention aux efforts de boulonnage ont egalement ete 

interpretes a l'aide d'une approche utilisee par Baril et al. (2004). Cette approche permet 

de mesurer la chute initiale de la contrainte et le taux de reduction de la contrainte. Les 

resultats obtenus revelent que, a 150°C et pour une contrainte initiale de 70 MPa, 

l'alliage C25.6/2.5 est celui qui subit la plus faible chute initiale de la contrainte apres rimmersion 

dans le bain d'huile. De plus, l'alliage C256/2.5 est celui qui presente le taux de la reduction de la 

contrainte le moins eleve. 

Des essais effectues a partir de l'alliage C25.6/2.5 montrent que la chute initiale de la contrainte et 

le taux de reduction de la contrainte augmentent avec une augmentation de la contrainte initiale 

appliquee. Ces deux parametres evoluent dans la meme direction lorsque la temperature 

augmente. 

La microstructure des alliages etudies a ete caracterisee dans le but de mieux comprendre les 

resultats obtenus lors des essais de retention aux efforts de boulonnage. Les quatre alliages ont 

ete observes au microscope optique et au microscope electronique a balayage avant et apres les 

essais de retention aux efforts de boulonnage. Ces observations n'ont pas revele devolution de 

la microstructure des alliages apres les essais. La microstructure des alliages Cl5.6/2.i, C36.6/2.i et 

C466/2.5 se caracterise par la presence du constituant eutectique lamellaire OC-Mg + AUSr situe 

aux joints de grains CC-Mg. La microstructure de l'alliage C25.6/2.5 se caracterise par la presence 

d'un constituant non lamellaire present aux joints de grains CC-Mg. La presence de ce constituant 

non lamellaire aux joints de grains oc-Mg pourrait etre a l'origine des bonnes performances 

de l'alliage C25.6/2.5 lors des essais de boulonnage. Ce constituant non lamellaire avait ete 

observe aux joints de grains cc-Mg de l'alliage AJ52x par Landriault (2004). La phase 

Mg17Ali2 reconnue pour reduire la resistance au fluage des alliage AJ52x n'a pas ete 

observee dans les alliages etudies dans le cadre de ce projet. 
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Des analyses en spectrometrie des rayons X (STEM) montrent que la composition 

chimique du constituant non lamellaire est d'environ Mg9Al3Sr. Des analyses en 

diffraction electronique jumelees a des analyses en diffraction des rayons X suggerent 

que le systeme cristallin de ce constituant pourrait etre quadratique avec des parametres 

de maille a et c egales a environ 0,738 et 0,947 nm respectivement. 
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ABSTRACT 

The objectives of this project were the study of the bolt load retention resistance of the 

alloy AJ62x (Mg-6%Al-2%Sr) developed by Noranda and the characterization of his 

microstructure. Four variations of the AJ62x alloy have been studied. The aluminium 

content varied between 5.6 and 6.6% (weight) and the strontium content varied between 

2.2 and 3.1% (weight). These alloys have been identified from CI to C4 with their 

respective chemistry. For example, CI 5.6/2.1 is the alloy number one for which the chemistry is 

(Mg-5,6%Al-2,l%Sr). The bolt load retention testing has been carried out at 150 and 175°C 

for 350 hours with initial applied stresses between 50 and 90 MPa. The aim of these tests 

was to study the effect of the chemistry, the effect of the initial stress and the effect of 

the temperature on the bolt load retention resistance of the alloys AJ62x. 

At 150°C and for initial stresses of 50 and 70 MPa, the alloy C25.6/2.5 yields the best 

performances of the four alloys while the alloy C366/2.i showed the poorest. The performance of 

the alloys Cl5.6/2.i and C466/2.5 were similar. For example, for an initial stress of 70 MPa, the 

percentage of stress retained after 120 hours was 71, 77, 61 et 72% for alloys CI5.6/2.1, C25.6/2.s, 

C36.6/2.1 and C46 6/2.5 respectively. However, for an initial stress of 90 MPa, the percentage of the 

stress retained after 120 hours for the alloy C256/2.5 (65%) is similar to the percentage of stress 

retained stress by the alloys Cl5.6/2.i (64%) and C466/2.5 (64%). Supplementary tests have been 

carried out from the alloy C25.6/2.5 with initial stresses between 70 and 90 MPa. The results show 

that the bolt load resistance of the alloy C25.6/2.5 is similar to the bolt load resistance of the alloys 

Cl5.6/2.i et C466/2.5 when the stress is greater than 70 MPa. 

The results of the bolt load retention tests have also been interpreted by an approach 

used by Baril and al. (2004). This approach allows the measure of the initial load drop and 

the stress reduction rate. The results show that at 150°C and for an initial stress of 70 MPa, the 

alloy C25 6/2 5 shows the lower initial load drop and the lower stress reduction rate. 
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Bolt load retention tests carried out from the alloy C25.6/2.5 show that the initial rapid drop of 

the load and the stress reduction rate increase with the initial load. Same results have been 

obtained with an increase of the temperature. 

The microstructure of the four alloys has been characterized in order to understand the results 

obtained from the bolt load retention tests. The optic and the scanning electron microscopy have 

been used to investigate the microstructure of the alloys before and after the bolt load retention 

tests. The observations did not reveal any evolution of the microstructure after the tests. The 

microstructure of the alloys CI5.6/2.1, C36.6/2.i and C466/2.5 is characterized by the eutectic lamellar 

constituent ct-Mg + AUSr at the cc-Mg grain boundaries. The microstructure of the alloy 

C25.6/2.s is characterised by a non lamellar constituent at the cc-Mg grain boundaries. The non 

lamellar constituent could be responsible for the higher resistance of the C25.6/2.5 alloy to 

the bolt load retention. This constituent had been previously observed by Landriault (2004) at 

the grain boundary of the alloy AJ52x. The phase MgnAln, known to be detrimental to 

the creep resistance of the AJ52x alloys, has not been observed. 

X-ray spectrometry analysis carried out on a thin foil show that the chemistry of the non 

lamellar constituent is approximately MggAlsSr. Electron diffraction measurements 

coupled with X-ray diffraction analysis suggest that the crystal structure of the non 

lamellar constituent could be tetragonal with a and c parameters of approximately 0,738 

and 0,947 nm respectively. 
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INTRODUCTION 

L'utilisation du magnesium est fortement repandue dans l'industrie de Fautomobile. Les 

alliages conventionnels tels les AM50 et AM60D represented une proportion elevee de 

la production mondiale d'alliages de magnesium. A basse temperature, ces alliages 

possedent de bonnes proprietes physiques et mecaniques. Leur tenacite est appreciable et 

ils possedent une bonne resistance a la corrosion et aux vibrations. Ces avantages, 

combines avec leur faible densite, font de ces alliages un choix interessant pour la 

fabrication de pieces telles les structures de volants, les structures de tableaux de bord et 

les structures de sieges de voitures (ASM Handbook, vol.2). 

Afin de reduire la consommation d'essence de leurs vehicules, les fabricants 

d'automobiles cherchent a reduire le poids de certaines composantes telles les blocs 

cylindres et les boitiers de transmission. En service, la temperature de ces composantes 

atteint environ 150°C. L'alliage d'aluminium A380 possede des proprietes physiques et 

mecaniques adequates pour ce type d'application (Reid, 2003). 

La densite du magnesium (1,7 g cm"3) est environ les deux tiers de celle de 1'aluminium 

(2,7 g cm"). Cette caracteristique fait du magnesium un candidat interessant pour la 

reduction de la masse des groupes motopropulseurs. Cependant, les proprietes 

mecaniques des alliages de magnesium conventionnels ont tendance a chuter lorsque la 

temperature en service depasse les 120°C (Reid, 2003). 

La compagnie Noranda a developpe le groupe d'alliages AJ. Ces derniers presentent des 

proprietes physiques et mecaniques superieures a la plupart des alliages de magnesium 

et comparables a celles de l'alliage A380. En effet, les alliages AJ possedent une bonne 
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coulabilite, une bonne resistance a la corrosion et une bonne resistance au fluage. De 

plus, leur ductilite est superieure a celle de l'alliage A380 (Pekguleryuz, 2003). 

Au cours de ses travaux, Landriault (2004) avait observe la presence d'un constituant 

non lamellaire au joints de grains a-Mg dans les alliages AJ52x (Mg-5Al-l,8Sr). Des 

analyses en spectroscopie des rayons X au MET ont mene a la conclusion que la 

composition chimique de cette phase est MgoA^Sr. Le systeme cristallin de cette phase 

n'a cependant pas ete identifie. Bien que des cliches de diffraction avaient ete obtenus 

par inclinaison controlee en diffraction electronique, les tentatives d'indexation n'ont 

pas mene a 1'identification du systeme cristallin du constituant non lamellaire. 

Le premier objectif de ce projet etait d'evaluer la resistance aux efforts de boulonnage 

des alliages AJ62x. Pour ce faire, quatre alliages AJ62x de compositions chimiques 

differentes ont ete etudies a differentes temperatures et sous des contraintes initiales 

differentes. La microstructure de ces alliages a ete etudiee a l'aide de trois techniques 

d'imagerie; soient la microscopie optique, la microscopie electronique a balayage et la 

microscopie electronique en transmission. 

Le deuxieme objectif de ce projet etait d'identifier le systeme cristallin du constituant 

non lamellaire a l'aide de la diffraction electronique et de la diffraction des rayons X. La 

spectrometrie des rayons X a egalement ete utilisee pour confirmer la composition 

chimique du constituant non lamellaire. 

Le premier chapitre de ce memoire presente une revue de la litterature relative aux 

alliages de magnesium developpes pour des applications a haute temperature ainsi que 

les differentes approches existantes pour 1'interpretation des resultats des essais de 
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retention aux efforts de boulonnage. Cette revue de la litterature a permis de tracer les 

lignes directrices du projet. Le second chapitre presente les techniques experimentales 

utilisees pour la generation des resultats. Le troisieme chapitre presente les resultats 

obtenus ainsi que leur interpretation et les conclusions du projet. 
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CHAPITRE 1 
REVUE DE LA LITTERATURE 

1.1 MAGNESIUM ET ALLIAGES DE MAGNESIUM 

Le magnesium est un metal tres leger dont la masse volumique est de 1740 kg/m3, soit 

approximativement les 2/3 de celle de 1'aluminium. La structure cristalline du 

magnesium est hexagonale compacte (c/a = 1,62) et le diametre d'un atome est de 0,320 

nm (ASM, 1999).. II est possible de realiser du durcissement par solution solide et de 

rendre les alliages de magnesium durcissables par traitements thermiques de facon 

similaire aux traitements thermiques appliques aux alliages d'aluminium (Des 

Materiaux, 1986). 

1.1.1 Role des atonies en solution solide sur la resistance au fluage du magnesium 

La conception des alliages resistants au fluage fait intervenir l'ajout d'autres elements en 

solution solide et la precipitation de secondes phases (Physical Metallurgy and 

Advanced Materials, 2007). II sera question a la section 1.1.2 du role des secondes 

phases dans la resistance au fluage des alliages. 

Les atomes presents en solution solide d'insertion diffusent facilement dans la matrice. 

Cette diffusion s'effectue preferentiellement au pourtour des dislocations en rendant leur 

deplacement plus difficile (Physical Metallurgy and Advanced Materials, 2007). Le 

choix des elements a utiliser pour effectuer une solution solide doit etre base sur leur 

point de fusion respectif. L'utilisation d'elements ayant des points de fusion eleves va 

favoriser l'ancrage des dislocations a des temperatures plus elevees puisque leur taux de 
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diffusion va etre plus faible. De plus, la solubilite des elements dans la matrice doit etre 

suffisamment elevee pour bloquer efficacement le mouvement des dislocations (Physical 

Metallurgy and Advanced Materials, 2007). 

Par contre, il existe un nombre limite d'elements possedant une temperature de fusion et 

une solubilite suffisamment elevee dans le magnesium pour effectuer du durcissement 

par solution solide. Le tableau 1 presente quelques elements pouvant etre utilises pour 

effectuer du durcissement par solution solide dans le magnesium. Certains elements tels 

les terres rares, le calcium et le manganese procurent au magnesium une bonne 

resistance au fluage. Bien que 1'aluminium et le zinc possedent une solubilite elevee 

dans le magnesium, la temperature de fusion de ces elements est relativement basse. 

Pour cette raison, l'effet de ces elements d'additions devient moins important a mesure 

que la temperature augmente (Pekguleryuz, 2003). 

Tableau 1.1 Limites de solubilite et points de fusion des elements d'alliage 
(Pekguleryuz, 2003) 

Element 

Zinc 

Aluminium 
Terres rares (Ce) 

Calcium 
Cuivre 

Manganese 

Silicium 

Yttrium 

Zirconium 

Limites de solubilite ('/i poids) 

env. 2% entre 20-50°C et 6,2% a 325°C 

2% a 20°C; 3% a 200°C et 12,6% a 437°C 
Negligeable a 20°C et 0,15% a 337°C 
Negligeable a 20°C et 0,5% a 250°C 
Le Cu n'est pas soluble dans le Mg 
Negligeable a 20°C et <0,1% en dessous de 
300°C 
Le Si n'est pas soluble dans le Mg 

1,8-2,0% a 200°C et 6,5% a 566°C 

0,2% a 300°C et 3,5% a 654°C 

Point de fusion 
ra 
420 

660 
798 
840 
1085 

1246 

1414 

1528 

1865 



6 

1.1.2 Le role des secondes phases sur la resistance au fluage 

Comme le durcissement par solution solide, la precipitation de particules de seconde 

phase constitue un outil interessant dans le developpement des alliages resistants a haute 

temperature. Pour qu'elles soient efficaces, les particules de seconde phase doivent etre 

stables d'un point de vue metallurgique et thermodynamique. Autrement, les particules 

finement dispersees peuvent soit se dissoudre dans la matrice ou former des particules 

plus grosses. Les grosses particules sont done moins nombreuses et par consequent 

moins disponibles pour empecher le mouvement des dislocations. 

L'amelioration de la resistance au fluage par la presence de particules de seconde phase 

peut etre realisee selon deux methodes. La premiere methode consiste a assurer la 

presence aux joints de grains de composes stables a haute temperature et insolubles dans 

la matrice. La seconde possibilite consiste a favoriser le durcissement secondaire par la 

precipitation de phases qui sont plus stables a haute temperature que les premieres 

phases a precipiter. Lorsque ces dernieres se dissolvent dans la matrice ou bien qu'elles 

forment des plus grosses particules a mesure que la temperature augmente, les premieres 

assurent la resistance a la deformation. Pour etre efficaces, les secondes phases a 

precipiter doivent posseder les caracteristiques suivantes: 

• Etre stoechiometriques, e'est-a-dire qu'elles doivent etre situees sur une ligne 

verticale sur un diagramme d'equilibre, 

• Posseder un point de fusion eleve, 

• Demeurer insolubles dans la matrice avec 1'augmentation de la temperature et 

ne pas precipiter par vieillissement a partir de la matrice, 

• Etre coherentes avec la matrice. 
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Selon Blum et al. (1998) la deformation aux joints de grains a-Mg constitue un 

mecanisme de fluage predominant dans la gamme de contraintes et de temperatures 

(jusqu'a 200°C) associee a des applications telles que des groupes motopropulseurs. Les 

sections qui suivent presentent un historique du developpement des alliages de 

magnesium dans le but d'utiliser ces derniers dans des applications a haute temperature. 

1.1.3 Effet des elements d'alliage 

1.1.3.1 Alliages Mg-Al-Zn 

L'aluminium et le zinc sont les premiers elements d'addition a avoir ete utilises dans la 

conception des alliages de magnesium. Les alliages Mg-Al-Zn ont ete fortement utilises 

dans les annees 1914 a 1918 en Allemagne. Le principal desavantage de ces alliages 

etait qu'ils souffraient de problemes de corrosion lorsqu'ils etaient utilises en milieux 

humides (Luo et Pekguleryuz, 1994). Selon Wei (1990), la resistance a la corrosion des 

alliages Mg-Al-Zn a ete amelioree en 1925 par l'ajout de faibles quantites de 

manganese. Les alliages Mg-Al-Mn (avec ou sans zinc) sont generalement utilises pour 

des applications a temperature ambiante telles que des boitiers d'ordinateurs, des chassis 

de siege de voiture ou des panneaux d'instruments (Luo et Pekguleryuz, 1994). Les 

alliages frequemment utilises sont par exemple l'alliage AZ91 (Mg-9%; Al-0,7%; Zn-

0,2%; Mn) et l'alliage AM60 (Mg-6%; Al-0,2%; Mn). Ces derniers constituent 

approximativement 90% de 1'utilisation des alliages de magnesium pour des applications 

structurales (Luo et Pekguleryuz, 1994). Par contre, a des temperatures superieures a 

120°C, les proprietes mecaniques de ces alliages deviennent generalement insuffisantes 

pour ces applications (Emley, 1966). Par contre, Sohn et al. (2000) ont decouvert que la 

resistance au fluage et aux efforts de boulonnage de l'alliage AM50 pouvaient etre 

amelioree de facon significative avec des additions de calcium jusqu'a 0.88% 

(massique). La presence aux joints de grains a-Mg du compose stable a haute 
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temperature Al2Ca serait responsable de 1'amelioration des proprietes a haute 

temperature (Sohn et al., 2000). 

Selon Fillippov (1960), l'ajout de calcium aux alliages Mg-Al-Zn favorise une 

augmentation de leur resistance a la traction et de leur resistance au fluage a hautes 

temperatures sans nuire a leur resistance a la corrosion. Par exemple, l'alliage ZA102 

(Mg - 10%; Zn - 2%; Al - 0,7%; Mn - 0,3%; Ca) est connu pour etre resistant au fluage 

jusqu'a 177°C. 

1.1.3.2 Alliages contenant du zirconium 

Grace a des additions de zirconium, il est possible d'obtenir un affinement de la taille de 

grain des alliages de magnesium contenant des elements d'addition tels que: le Zn, des 

terres rares, l'Ag et le Th (Luo et Pekguleryuz, 1994). Cette decouverte a mene a la fin 

des annees 1930 au developpement d'une nouvelle serie d'alliages destines a des 

applications a haute temperature. Ces alliages pouvaient etre coules autant dans des 

moules de sable que dans des moules permanents. Les proprietes a haute temperature de 

ces alliages de magnesium etaient optimales lorsque les terres rares et le Th etaient 

utilises comme element d'addition. L'yttrium a par la suite ete utilise comme element 

d'addition principal dans ces alliages (Luo et Pekguleryuz, 1994). 

Les proprietes en traction a temperature ambiante des alliages Mg-RE-Zr peuvent etre 

ameliorees significativement en ajoutant du zinc jusqu'a une teneur de 3% sans pour 

autant alterer les proprietes a temperature elevee. Ainsi, les alliages Mg-RE-Zr ont ete 

remplaces au depend des alliages quaternaires contenant du Zn (Luo et Pekguleryuz, 

1994). Les alliages EZ33 (Mg-33% RE-2,7% Zn-0,6% Zr) et ZE41 (Mg-4,2% Zn-1,2% 
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RE-,7% Zr) sont des exemples d'alliages qui ont permis d'obtenir des proprietes 

mecaniques maximales. En plus de conserver des bonnes proprietes jusqu'a 250°C, 

l'alliage EZ33 possede une bonne coulabilite permettant de l'utiliser pour des 

applications a temperature ambiante lorsqu'il est necessaire d'obtenir des parois minces 

(Emley, 1966). 

Bien que les alliages quaternaires contenant des terres rares peuvent etre utilises pour 

des applications jusqu'a 250°C, d'autres alliages ont ete developpes en substituant les 

terres rares par du thorium. Cela a permis d'obtenir des alliages pouvant etre utilises 

pour des applications allant jusqu'a 370°C. Les alliages HK31 (Mg-3,3% Th-0,7% Zr) et 

HZ32 (Mg-3,3 Th-2,1 Zn-0,7 Zr) ont ete utilises entre autre dans la fabrication de 

missiles et de composantes de navettes spatiales (King et al., 1991). 

Les proprietes mecaniques a temperature ambiante des alliages contenant du zirconium 

peuvent etre ameliorees par des ajouts d'argent (Payne et Bailey, 1959-60). De plus, 

l'ajout d'argent a pour effet d'accroitre la resistance a haute temperature de ces alliages 

lorsqu'il est fait parallelement aux ajouts de thorium et de terres rares (Payne et Bailey, 

1959-60). Le cout eleve de ces alliages du a la presence de l'argent comme eldment 

d'addition a cependant limite leur domaine d'application a l'industrie de Faeronautique 

(Duffy, 1991). 

La solubilite de 1'yttrium dans le magnesium est de 12%. Cette solubilite diminue avec 

la temperature. Cela permet d'accroitre les proprietes mecaniques en effectuant du 

durcissement par precipitation (Luo et Pekguleryuz, 1994). L'utilisation de 1'yttrium 

comme element d'addition dans les alliages Mg-Zr permet d'obtenir des bonnes 

proprietes a des temperatures allant jusqu'a 300 °C (Duffy, 1991; Foerster et Clark, 

1968; Morgan et Mordike, 1981). Toutefois, il a ete demontre que lorsqu'ils sont 

exposes a une temperature de 200 °C pour des periodes variant entre 1000 et 2000 



10 

heures, la ductilite des alliages WE54 (Mg - 5,2%; Y - 3%; RE - 0,7%; Zr) diminue en 

dessous de 2% d'elongation (Duffy, 1991). Ces alliages sont utilises pour des 

applications qui ne requierent pas une ductilite elevee et ou les temps d'exposition a 

haute temperature sont faibles; les boitiers de moteurs de course par exemple (Luo et 

Pekguleryuz, 1994). 

1.1.3.3 Alliages Mg-Al-Si 

Les alliages AS (Mg-Al-Si) possedent une resistance au fluage superieure a celle des 

alliages de magnesium les plus utilises, soient AZ (Mg-Al-Zn) et AM (Mg-Al-Mn) 

(Dargusch et al, 2004). Cette resistance superieure au fluage est due principalement a 

une teneur moins elevee en aluminium dans les alliages AS21 et AS41. De plus, la 

microstructure de ces alliages se caracterise par la presence du compose Mg2Si situe aux 

joints de grains a-Mg. Le compose Mg2Si est stable a haute temperature (Tf = 1085°C). 

Cette propriete permet selon Dargusch et al.(2004), d'ancrer les grains a-Mg lorsque 

l'alliage est soumis a une contrainte a temperature elevee. 

Dargusch et al.(2004) ont observe que la morphologie des particules de Mg2Si varie en 

fonction de la teneur en silicium dans les alliages AS. En effet, pour des teneurs en 

silicium allant jusqu'a 1,14% (poids), les particules de Mg2Si adoptent une morphologie 

en "Chinese Script". Toutefois, pour des teneurs en silicium plus elevees que le point 

eutectique (a-Mg2Si), soit 1,4% (poids), les particules adoptent une morphologie plus 

grossiere (Dargusch et al, 2004). Des ajouts en silicium jusqu'a 2,64% (poids) auraient 

pour effet d'accroitre significativement la resistance au fluage des alliages AS (Dargusch 

et al, 2004). 
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1.1.3.4 Alliages Mg-Al-RE 

Foerster (1972-73) a rapporte au debut des annees 1970 que l'ajout d'environ 1% de 

terres rares (RE) aux alliages Mg-Al avait un effet encore plus important sur la 

resistance au fluage que l'utilisation du silicium. L'amelioration des proprietes a haute 

temperature est d'autant plus importante lorsque la teneur en aluminium est faible. 

Bettles et al. (2003) ont rapporte que Falliage de magnesium coule en sable, AMC-CS1, 

possede des proprietes a haute temperature similaires a celles de Falliage d'aluminium 

A319 dans la gamme de temperatures variant entre 150 et 177°C. L'alliage AMC-CS1 

contient des terres rares et a ete developpe pour effectuer du durcissement structural en 

condition T6. Selon Bettles et al. (2003), la resistance elevee au fluage et a la retention 

aux efforts de boulonnage de cet alliage serait causee par la presence d'un compose 

intermetallique stable aux joints de grains a-Mg. La stcechiometrie de ce compose serait 

d'environ Mgi2(Lao,43Ceo,57)-

1.1.3.5 Alliages contenantdu calcium 

Bien qu'ils soient performants dans des applications a haute temperature, les alliages 

contenant des terres rares demeurent couteux pour des applications telles que des 

boitiers de moteur ou de transmission d'automobile. Pour cette raison, certains 

chercheurs ont travaille a developper des alliages contenant des alcalino-terreux tels le 

calcium et le strontium (Pekguleryuz et Avedesian, 1992). Certains alliages contenant du 

calcium tels le Mg-5Al-0,6Ca et le Mg-5Al-0,8Ca possedent des resistances au fluage 

equivalente ou meme superieures a celle de l'alliage AE (Mg-Al-RE) (Pekguleryuz et 

Baril, 2001). Cette bonne resistance au fluage serait attribuee a la presence de la phase 
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A^Ca aux joints de grains a-Mg. La phase ALCa est stable a haute temperature 

(temperature de fusion de 1079°C) et sa presence aux joints de grains a-Mg empeche la 

sursaturation en aluminium dans les grains a-Mg et par consequent, elle empeche la 

precipitation de la phase MgnAl^. (Pekguleryuz et Luo, 1996). La presence de la phase 

A^Ca a ete identifiee comme etant un element negatif sur la resistance du fluage des 

alliages de magnesium puisqu'elle possede un point de fusion peu eleve (Pekguleryuz et 

Luo, 1996). Les alliages de magnesium contenant du calcium conservent des bonnes 

proprietes mecaniques a haute temperature (150°C). 

1.1.3.6 Alliages Mg-Al-Sr 

Le developpement des alliages Mg-Al-Sr s'est fait dans le but de remplacer les alliages 

contenant des terres rares. L'alliage Mg-5Al-2Sr (AJ52x) est le premier alliage qui fut 

developpe dans la gamme d'alliages Mg-Al-Sr. Les travaux effectues avec cet alliage 

ont demontre qu'il possede une resistance superieure au fluage, d'excellentes proprietes 

a haute temperature et une bonne coulabilite lorsque les parametres adequats sont 

utilises. De plus, les resultats des travaux de recherche suggerent que la resistance au 

fluage des alliages AJ52x serait due a une faible teneur en aluminium dans les grains a-

Mg et a l'absence de la phase MgnAln (Baril et al. 2003). Cela serait du a la 

precipitation aux joints de grains a-Mg de phases riches en aluminium et en strontium 

(Baril et al. 2003). Le strontium aurait done un effet similaire a celui du calcium dans les 

alliages AM50 en permettant la precipitation aux joints de grains a-Mg de phases qui 

empechent la precipitation de particules de MgnAl^. 
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Deux phases differentes ont ete identifiees aux joints de grains a-Mg dans les alliages 

AJ52x. La premiere phase correspond au constituant eutectique lamellaire ALjSr tandis 

que la composition chimique de la seconde phase serait MgnA^Sr. Cependant, ce 

constituant n'est pas lamellaire (Baril et al., 2003). Landriault (2004) a demontre que la 

structure cristalline du constituant non lamellaire n'est pas cubique. 

Pekguleryuz et al. (2003) ont etudie d'autres alliages Mg-Al-Sr tels que AJ62x et 

AJ62Lx. Tel qu'il est indique dans le tableau 2, la version AJ62Lx de l'alliage AJ62x 

possede une teneur moyenne en strontium (1,7 - 2,2% poids) inferieure a celle de 

l'alliage AJ62x (2,0 - 2,4% poids). La fraction volumique de 1'eutectique A14Sr-a(Mg) 

dans l'alliage AJ62Lx est inferieure a celle de l'alliage AJ62x. Pour cette raison, la 

sursaturation en aluminium dans l'alliage AJ62Lx est plus elevee que celle de l'alliage 

AJ62x. Cela confere a l'alliage AJ62Lx une moins bonne resistance au fluage 

Pekguleryuz et al. (2003). Par contre, la teneur plus elevee en aluminium en solution 

solide dans l'alliage AJ62Lx procure a ce dernier une bonne resistance a la traction ainsi 

qu'une bonne ductilite (Pekguleryuz et al., 2003). II existe done un compromis 

interessant entre ces deux alliages pour differents domaines d'application. Les alliages 

AJ62x sont recommandes pour des applications a haute temperature comme des 

composantes de groupes motopropulseurs tandis que l'alliage AJ62Lx est plutot 

recommande pour des applications qui requierent une resistance au fluage moins elevee. 

Pekguleryuz et al (2003) mentionne le developpement d'un alliage AJx avec une teneur 

en aluminium d'environ 7 a 8% (poids). Cet alliage (AJ7/8) serait destine a des 

applications qui requierent une resistance au fluage moins elevee par rapport a celles des 

alliages AJ52x et AJ62x. L'avantage de alliage AJ7/8 par rapport aux autres alliages 

AJx se situe au niveau de sa coulabilite exceptionnelle et ses proprietes mecaniques 

elevees. 



14 

Tableau 1.2 Composition chimique des alliages AJ (Pekguleryuz et al., 2003). 

Alliage 

AJ62x 

AJ62Lx 

AJ52x 

AJ7/8xx 

XV/c 
(massique) 

5,6 - 6,4 

5,6 - 6,4 

4,5 - 5,5 

X 

Sr% 
(massique) 

2,0 - 2,4 

1,7-2,2 

1,7-2,3 

X 

Commentaires 

Resistance superieure au fluage, bonne 
coulabilite et excellente resistance a la 
corrosion 
Resistance elevee au fluage, bonne 
coulabilite, ductilite elevee et excellente 
resistance a la corrosion 
Resistance superieure au fluage, coulabilite 
acceptable et excellente resistance a la 
corrosion (premiere composition) 
Resistance au fluage moderee (visee), 
coulabilite exceptionnelle, ductilite et 
resistance elevee (composition future) 

1.1.3.6.1 Optimisation des proprietes des alliages AJx 

Baril et al. (2004) ont concu un outil analytique servant a optimiser la composition 

chimique des alliages AJx dans le but de les utiliser dans la fabrication de blocs-

cylindres dont la mise en forme est realisee par coulee sous pression. L'objectif de cette 

approche, telle que schematisee a la figure 1.1, est d'identifier les teneurs limites en 

aluminium et en strontium qui permettent d'effectuer adequatement la mise en forme par 

coulee sous pression des blocs-cylindres et d'obtenir des proprietes optimales a haute 

temperature. 

Cette approche est congue a partir d'une technique de regression et vise a modeliser 

l'effet de certains parametres sur les proprietes du materiau. Tel que mentionne a la 

section 1.1.3.6, la microstructure des alliages AJx est fortement influencee par leur 
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Teneur en Al (% poids) 

Figure 1.1 Schematisation de I'approche par modelisation visant a optimiser les alliages 
AJx (Baril et al. 2004). Plus de details sont donnes a la section 1.1.6.1.3.2. 

teneur en aluminium et en strontium. Par consequent, la composition chimique des 

alliages AJx conditionne leurs proprietes mecaniques. Cette approche a ete utilisee entre 

autre pour modeliser l'effet de la teneur en Al et en Sr sur la limite elastique, la 

resistance mecanique et la resistance aux efforts de boulonnage. La section 1.1.5.1.4 de 

ce memoire presente plus en detail la demarche qui vise a modeliser la resistance aux 

efforts de boulonnage en fonction de la composition chimique, de la temperature et de la 

contrainte initiale. 
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1.1.4 Notions theoriques sur le fluage 

Les mecanismes qui conditionnent les proprietes mecaniques d'un materiau a 

temperature ambiante sont generalement differents de ceux observes a haute 

temperature. Lorsque la temperature augmente, la resistance du materiau devient 

fonction du temps et une contrainte qui n'entrainait pas de deformation a temperature 

ambiante va entrainer une deformation lente et continue avec le temps. Ce phenomene 

est appele fluage. Ici, la deformation ne depend pas uniquement de la contrainte mais 

aussi du temps et de la temperature. 

Trois types de fluage peuvent survenir selon la temperature et la contrainte auxquelles 

un materiau est soumis, soient le fluage logarithmique, le fluage restauration et le fluage 

visqueux. Le fluage restauration est le plus frequemment observe dans les applications 

courantes telles que des composantes de groupes motopropulseurs (Pekguleryuz, 2003). 

Le fluage restauration se produit a des temperatures relativement elevees pour permettre 

aux mecanismes de restauration de se produire, soit T > 0,5Tf ou Tf est la temperature de 

fusion du materiau. De plus, ce type de fluage devient actif lorsque la contrainte 

appliquee se situe dans la gamme 10"4 < a/\x < 10"2 ou o est la contrainte appliquee et [x 

est le module de cisaillement. Les mecanismes qui regissent le fluage restauration sont 

principalement le glissement devie des dislocations et la diffusion des lacunes pour 

permettre aux dislocations surmonter les obstacles. Ce type de fluage est done tres 

sensible a la temperature et a la contrainte appliquee. Un concept a suggere par Orowan 

veut qu'il y ait un equilibre entre le taux de consolidation et le taux de restauration dans 

le materiau. 
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Ce concept est decrit de la fa^on suivante : 

da 
'3<r^ 

d£ 
d£ + 

\ObJ, 
dt (1.1) 

ou le premier et le second terme correspondent au taux de consolidation et de 

restauration respectivement (Meyers et Chawla, 1984). 

Figure 1.2 Courbe de fluage a trois stades, (a) £ f^ et (b) e f^ (Dickson, 
1998). 
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Selon Dickson (1998), le fluage peut etre decrit par une courbe a trois stades telle 

qu'illustree a la figure 2. Le premier stade de la courbe correspond au fluage transitoire 

ou la vitesse de fluage diminue progressivement jusqu'a atteindre une valeur constante 

au debut du deuxieme stade. La diminution de la vitesse de deformation est associee au 

fait que la densite et 1'arrangement des dislocations tendent vers un equilibre pour une 

temperature et une contrainte appliquee donnee. Par contre, dans le cas d'un metal 

recuit, la vitesse de fluage diminue puisque le taux de consolidation est plus eleve que le 

taux de restauration. II s'agit du stade I, dit normal (Dickson, 1998). 

Le second stade sur la courbe correspond au fluage a l'etat stationnaire. Ce stade II 

correspond a une evolution lineaire de la deformation totale en fonction du temps et ou 

la vitesse de deformation (£) peut etre decrite par une loi de puissance comme suit: 

( Q eII = Acrnexp - — (1.2) 
l kT 

ou A et n sont des constantes et Q est l'energie d'activation pour le fluage (Q = f(T)). 

La figure 1.2 montre que la vitesse de fluage augmente au cours du troisieme stade. Ce 

phenomene est generalement associe a la formation de cavites ou de microfissures. 

L'apparition d'une striction va aussi favoriser une augmentation de la vitesse de fluage. 

Ces changements structuraux entrainent la rupture du materiau (Dickson, 1998). 
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1.1.5 Essai de retention aux efforts de boulonnage 

Le fluage est generalement etudie en effectuant des essais de fluage a charge constante 

ou a contrainte constante. En ingenierie, on effectue generalement les essais a charge 

constante tandis que les essais a contrainte constante sont habituellement favorises en 

recherche fondamentale (Dickson, 1998). 

Dans certains domaines d'application, un materiau peut etre contraint de se deformer 

lorsqu'il est soumis a une contrainte. Par consequent, ce materiau peut subir du fluage 

avec peu ou pas de changement dimensionnel. C'est le cas par exemple d'un assemblage 

de boitier de moteur d'automobile. Lorsque V assemblage est boulonne, les boulons 

subissent une contrainte de tension tandis que le materiau situe entre les boulons est 

soumis a une contrainte de compression. La figure 1.3 illustre cet etat de contrainte. 

2 composantes 
en contrainte de 

compression 

Boulon 
d'assemblage en 
contrainte de 

WJ&IMiH&UtKU&toM&Jg? 

Figure 1.3 Etat de contrainte dans un assemblage boulonne. 
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Dans ce cas, les boulons vont subir une deformation elastique en tension selon la loi de 

Hooke : 

£ = T (L3) 
E 

ou o et E sont la contrainte appliquee et le module d'Young respectivement. Le materiau 

situe entre les boulons va quant a lui subir une deformation en compression selon 

1'equation 1.3. 

Lorsque la temperature augmente, les materiaux de 1'assemblage tendent a se deformer 

selon leur coefficient de dilatation lineique respectif. Cependant, si le coefficient 

d'expansion thermique du materiau du boitier de moteur est plus eleve que celui des 

boulons, ces derniers vont empecher la deformation du materiau situe entre les boulons. 

Par consequent, il va y avoir une augmentation de la contrainte en compression dans 

cette region. C'est le cas par exemple d'un boitier de moteur en alliage de magnesium 

fixe avec des boulons en acier. Le coefficient de dilatation lineique du magnesium etant 

plus eleve que celui de l'acier (25,2 x 10"6 • C"1 et 11,8 x 10"6 • C"1 pour le Mg et le Fe 

respectivement (Des Materiaux, 1986)), la region situee entre les boulons est contrainte 

de se deformer lorsque la temperature augmente. Si la temperature et la contrainte sont 

suffisamment elevees, le materiau situe entre les boulons va subir du fluage mais 

puisque la deformation totale est maintenue constante, une portion de la deformation 

elastique va se transformer en deformation plastique irreversible. Cet etat de contrainte 

peut etre represente par un essai de fluage a deformation constante communement 

appele essai de retention aux efforts de boulonnage. 

Lemaitre et Chaboche (1994) ont etabli une approche qui permet d'obtenir une relation 

entre les essais de fluage et les essais de retention aux efforts de boulonnage. Cette 
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approche repose sur l'hypothese que le materiau repond a une loi viscoplastique avec un 

durcissement isotropique du type : 

f 
<r = f 

\ 

K£p,£"j 
(1.4) 

en tension ou ep est la deformation plastique et £p (s1) la vitesse de deformation 

plastique. Pour construire une courbe de fluage s(t) pour une contrainte <r* et une 

temperature T* donnees, il faut realiser un essai de relaxation multiple de facon a ce que 

chacune des relaxations atteigne une contrainte a* (figure 1.4). 

0 ' 

0 * 

, 

si 
-i*""/* J i 

_ - ' 

/ 

/ 

rr 
/ 

/ 
LIJ 

z 

Figure 1.4 Essai de relaxation multiple (Lemaitre et Chaboche, 1994). 

A tous les points de la courbe ou a =<7* 

ep=e-{<j*)IE (1.5) 
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£P=-a{a*)IE (1.6) 

Les equations 1.5 et 1.6 s'appliquent egalement pour les essais de fluage a contrainte 

constante o =<7*. H est done possible de tracer la trajectoire de l'essai de 

fluage £p = g(£p). On obtient ainsi la courbe de fluage £p \t) ou : 

t=l*-±-d£p (1.7) 

avec la condition initiale £ (t = 0) = £ 0 . Le cheminement de cette approche est illustre 

a la figure 1.5. Cependant cette approche n'a pas ete utilisee dans le cadre de ce projet. 

Les sections qui suivent presentent des approches pratiques utilisees par certains auteurs 

et qui ont ete utilisees pour caracteriser les resultats obtenus dans ce projet. 



23 

Figure 1.5 Illustration de I'approche relaxation - fluage : (a) essais de relaxation, (b) 
trajectoire de fluage et (c) courbe de fluage obtenue (Lemaitre et Chaboche, 
1994). 
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1.1.5.1 Interpretation des resultats des essais de retention aux efforts de boulonnage 

1.1.5.1.1 Approche de Oding et al. 

Certains chercheurs ont etabli des modeles pour interpreter les resultats obtenus lors des 

essais de retention aux efforts de boulonnage. Les resultats des essais sont generalement 

presentes sous la forme de la charge dans le boulon en fonction du temps. Oding et al. 

(1965), ont montre que les courbes obtenues pouvaient etre divisees en trois stades. Le 

premier stade (stade I) correspond a une augmentation instantanee de la contrainte 

causee par la dilatation thermique du materiau etudie lorsque ce dernier est submerge 

dans le bain d'huile a la temperature de l'essai. Le second stade (stade II) est caracterise 

par une chute rapide de la contrainte tandis que cette derniere diminue de fa§on 

graduelle au cours du troisieme stade (stade III). Oding et al. ont montre que le stade 

(III) est lineaire lorsque les resultats sont presentes selon une echelle semi-logarithmique 

(figure 1.6). 

Selon Oding et al. (1965), la relaxation des contraintes est gouvernee par deux 

phenomenes agissant simultanement selon des mecanismes distincts, soient la 

deformation aux joints de grains et la deformation dans le volume des grains. D'apres ce 

modele, le stade II est associe a la deformation aux joints de grains tandis que le stade III 

est associe a l'activite des dislocations dans le volume des grains. 
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Figure 1.6 Schematisation des courbes des essais de retention aux efforts de 
boulonnage selon des coordonnees semi-logarithmiques (Oding et al., 
1965). 

Le stade II de la courbe peut etre defini de la facon suivante : 

Fn (1.8) 

ou F0 est la charge initiale. La constante ko est une mesure de la perte de charge au cours 

du stade II. Cette perte de charge est associee a une deformation aux joints de grains et 

represente la resistance des joints de grains a la relaxation des contraintes. 
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Le stade III de la courbe (figure 1.6) peut etre exprime selon 1'equation suivante : 

LogF{t) = LogF0 - t/2303t0 (1.9) 

ou 

F(t) = F0 • e'r/'° (1.10) 

ou t est le temps et F0 et t0 sont des parametres qui dependent du materiau et des 

conditions de relaxation des contraintes. La constante t0 peut etre estimee a partir de la 

pente de la droite (figure 1.6). Selon Oding et al., la constante t0 croit avec une 

augmentation de la resistance des grains a se deformer dans le volume. 
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1.1.5.1.2 Essais de retention aux efforts de boulonnage sur les alliages AM50 

Dans leur travaux sur les alliages AM50, Sohn et al. (Sohn et al., 2000) ont utilise la 

methode de Oding et al (1965) pour interpreter les resultats qu'ils ont obtenus a partir 

des essais de retention aux efforts de boulonnage. L'objectif de leurs travaux etait 

d'evaluer l'effet du calcium sur le fluage et la retention aux efforts de boulonnage des 

alliages AM50 (Sohn et al., 2000). lis ont etudie des alliages AM50 avec 0, 0.25, 0.56 et 

0.88% (poids) de calcium respectivement. Le tableau 1.3 resume la composition 

chimique de ces alliages. A titre de comparaison, ils ont aussi etudie le comportement 

des alliages AE42 et AZ91D. Les parametres ko et to definis a la 1.1.5.1.1 sont donnes 

dans le tableau 1.4. 

Les resultats qu'ils ont obtenus montrent qu'une augmentation de la teneur en calcium 

dans les alliages AM50 a pour effet de reduire significativement la perte de charge 

initiale dans le stade I (parametre ko) (Sohn et al., 2000). Les parametres t0, obtenus a 

partir de la pente de la droite du stade III (1.10), indiquent qu'une augmentation de la 

teneur en calcium dans les alliages AM50 contribue a reduire le taux de reduction de la 

contrainte au cours du stade III. Base sur la theorie de Oding et al. (1965), la presence du 

calcium dans les alliages AM50 aurait pour effet de reduire la deformation des grains et 

la deformation aux joints de grains. Les deux phenomenes etant mesures par les 

parametres t0 et ko respectivement (Sohn et al., 2000). Dans le cas present, la presence 

du compose Al2Ca aux joints de grains a-Mg serait responsable de la diminution de la 

chute initiale de contrainte (ko) (Sohn et al., 2000). Les resultats de Sohn et al. (2000) 

indiquent qu'un ajout de calcium de 0,88% (poids) aux alliages AM50 permet d'obtenir 

des performances superieures a celles de l'alliage AE42 (figure 1.7). 
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Tableau 1.3 Composition chimique des alliages etudies (Sohn et al., 2000). 

Alliage 

AM50 

AMC5003 

AMC5006 

AMC5009 

Composition (ck poids) 

Ca 

0,001 

0,25 

0,56 

0,88 

Al 

4,50 

4,40 

4,40 

4,60 

Zn 

0,007 

0,007 

0,007 

0,008 

Mn 

0,30 

0,32 

0,32 

0,33 

Si 

0,007 

0,095 

0,010 

0,008 

( u 

0,004 

0,005 

0,004 

0,005 

Fe 

0,003 

0,007 

0,022 

0,012 

Ni 

0,001 

0,001 

0,001 

0,001 

MS 

Bal. 

Bal. 

Bal. 

Bal. 

Tableau 1.4 Constantes k0et t0 pour les alliages AMC testes a 150°C et pour une 
contrainte initiale appliquee de 28kN (Sohn et al., 2000). 

Alliage 

AM50 

AMC5003 

AMC5006 

AMC5009 

AE42* 

AZ91D 

k 0 (F 0 /F ( ) ) 

0,42 

0,52 

0,60 

0,67 

0,61 

0,23 

to 

403 

525 

802 

1236 

1453 

153 
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1.1.5.1.3 Essais de retention aux efforts de boulonnage sur les alliages AJx 

Dans leurs travaux, Baril et al. (2004) ont utilise une approche similaire a celle de Oding 

et al. (1965) pour interpreter les resultats des essais de retention aux efforts de 

boulonnage. Ces essais ont ete effectues sur les alliages AJ52x, AJ53x, AJ62x et AJ73x. 

Cette approche consiste a tracer le logarithme neperien de la contrainte en fonction du 

temps (figure 1.8). 

Figure 1.7 Courbes des essais de retention aux efforts de boulonnage sur les alliages 
AMC, AZ91D et AE42 a 150 °C et pour une contrainte initiale de 28kN (Sohn 
et al., 2000). 

La courbe obtenue est caracterisee par quatre parametres. Le premier parametre 

correspond a la contrainte maximale atteinte. Comme pour 1'approche de Oding et al. 
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(1965), cette contrainte est obtenue suite a l'immersion de l'echantillon dans le bain 

d'huile et correspond a la contrainte maximale visee. Le second parametre (ko) 

caracterise la chute initiale rapide de la contrainte et est exprime par le ratio de la 

contrainte (a') via la contrainte maximale (ao). La contrainte (a') est obtenue en faisant 

une extrapolation de la partie lineaire de la courbe sur l'axe des ordonnees. Le troisieme 

parametre est determine par la pente de la partie lineaire de la courbe et correspond au 

taux de reduction de la contrainte. Finalement, la courbe est caracterisee par la contrainte 

retenue au temps final, c'est-a-dire lorsque l'essai est termine. 

Figure 1.8 Parametres utilises pour I'analyse des resultats des essais de retention aux 
efforts de boulonnage (Baril et al., 2004). 
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Baril et al. (2004) ont effectue des essais de retention aux efforts de boulonnage sur des 

alliages AJ afin de verifier l'effet de leur composition chimique, de la temperature et de 

la contrainte initiale appliquee. Les essais ont ete realises a 120, 150 et 175°C et a des 

contraintes initiales de 40, 60 et 80 MPa. Le tableau 1.5 presente des compositions 

chimiques typiques des alliages etudies. 

La figure 1.9 (a) montre l'effet de la composition chimique des alliages et les parametres 

t0 et k0 sont donnes dans le tableau 1.6. Les alliages AJ53x et AJ52x ont subi la plus 

faible chute initiale de la contrainte (ko) et le taux de reduction de la contrainte le moins 

eleve. En contrepartie, Palliage AJ62Lx montre la chute initiale de la contrainte et le 

taux de reduction de la contrainte les plus eleves. Les performances des alliages AJ62x 

et AJ73x se situent a mi chemin entre celles des alliages precedents (Baril et al. 2004). 

Tableau 1.5 Composition chimique des alliages AJx (Baril et al. 2004) 

Alliage 

AJ52x 

AJ53x 

AJ62x-l 

AJ52x-2 

AJ62Lx 

AJ73x 

Al (%poids) 

5,35 

5,41 

5,70 

6,01 

6,46 

7,15 

Sr (% poids) 

2,25 

3,10 

2,15 

2,38 

2,14 

2,82 
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Tableau 1.6 Effet de la composition chimique, de la contrainte initiale et de la 
temperature sur les resultats de retention aux efforts de boulonnage 
(Baril et al. 2004) 

Alliagc 

AJ52x 

AJ53x 

AJ62x-2 

AJ62x-2 

AJ62x-2 

AJ62Lx 

AJ73x 

AJ62x-l 

AJ62x-l 

AJ62x-l 

Contrainte 
inilialc 
(MPa) 

60 

60 

60 

60 

60 

60 

60 

40 

60 

80 

Temperature 
(C) 

150 

150 

120 

150 

175 

150 

150 

150 

150 

150 

Conirainte 
rctenue apres 

lOOOhrs 
(MPa) 

49,4 

51,9 

43,8 

42,0 

28,2 

31,8 

37,5 

35,5 

41,4 

41,9 

K„ 

0,717 

0,779 

0,676 

0,701 

0,443 

0,535 

0,635 

0,768 

0,642 

0,525 

Penlc 

-2,143e-5 

-2,336e-5 

-2,686e-5 

-4,151e-5 

-7,804e-5 

-6,612e-5 

-6,127e-5 

-3,23le-5 

-3,305e-5 

-5,241e-5 

Les resultats des essais (figure 1.9 (b)) montrent que pour une contrainte initiale de 60 

MPa, la chute initiale de la contrainte diminue avec une diminution de la temperature 

des essais (Baril et al. 2004). De plus, une augmentation de la temperature des essais 

favorise une augmentation du taux de reduction de la contrainte. Par consequent, la 

contrainte retenue a la fin des essais diminue lorsque la temperature augmente (Baril et 

al. 2004). 
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Figure 1.9 Effet de la composition chimique, de la temperature et de la contrainte 
initiale sur la contrainte retenue a 150°C et pour une contrainte initiale sur 
la capacite de retention aux efforts de boulonnage (Baril et al. 2004). 
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L'effet de la contrainte initiale appliquee pour un essai de retention aux efforts de 

boulonnage realise a 150°C est illustre a la figure 1.9 (c). Les resultats des essais 

montrent que la chute initiale de la contrainte (k0) croit avec une augmentation de la 

contrainte initiale. De plus, le taux de reduction de la contrainte (pente) est similaire 

pour les essais a 40 et 60 MPa mais superieur pour V essai realise avec une contrainte 

initiale de 80 MPa (tableau 1.6) (Baril et al. 2004). L'ensemble de ces resultats indique 

que la contrainte retenue apres 1000 heures croit avec une augmentation de la contrainte 

initiale mais que pour une periode plus longue, une contrainte initiale de 80 MPa 

pourrait resulter en une contrainte retenue moins elevee que pour une contrainte initiale 

de 60 MPa (Baril et al. 2004). 

1.1.5.1.4 Modelisation de la resistance aux efforts de boulonnage des alliages AJx 

Deux modeles servant a interpreter les resultats des essais de retention aux efforts de 

boulonnage ont ete presentes aux sections 1.1.5.1.1 et 1.1.5.1.3. L'interpretation des 

resultats a l'aide de ces modeles peut s'averer relativement complexe. Pour palier cette 

difficulte, Baril et al. (2004) ont utilise l'approche analytique qu'ils ont developpe 

(section 1.1.3.6.1) pour modeliser la resistance aux efforts de boulonnage des alliages 

AJx. Leur modele analytique a ete developpe en utilisant les resultats d'une cinquantaine 

d'essais de retention aux efforts de boulonnage. Les parametres etudies etaient 

(l'abscisse); (a) la teneur en aluminium, (b) la teneur en strontium, (c) la contrainte 

initiale et (d), la temperature. L'effet des parametres precedents a ete etudie sur 

(l'ordonnee); (a) la contrainte retenue apres 1000 heures, (b) le parametre k0 et (c), la 

pente de la contrainte retenue en fonction du temps apres 1000 heures. 
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La figure 1.10 montre que l'effet le plus important sur la contrainte retenue apres 1000 

heures et la chute initiale de la contrainte (ko) provient de la contrainte initiale appliquee. 

La contrainte initiale appliquee a un effet positif sur la contrainte retenue apres 1000 

heures tandis qu'il a un effet negatif sur la chute initiale de la contrainte (ko). De plus, le 

modele montre que 1'aluminium et la temperature ont un effet negatif sur la contrainte 

retenue apres 1000 heures, sur la chute initiale de la contrainte ainsi que sur le taux de la 

reduction de la contrainte. Bien qu'elle soit moins importante en intensite que la 

temperature et 1'aluminium, la teneur en strontium a un effet positif sur les trois 

parametres (Baril et al., 2004). 

0.6 
Contrainte retenue apres 1000 heures 

Chute initiale de la contrainte k0 

D Taux de reduction de la contrainte (pente) 

c 
CD 
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CD 
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Figure 1.10 Effet relatif des parametres du modele a multivariables (Baril et al., 2004). 
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La figure 1.11 illustre l'effet de la teneur en aluminium et en strontium sur la contrainte 

retenue apres 1000 heures pour des essais realises a 150°C et pour une contrainte initiale 

appliquee de 40 MPa (Baril et al., 2004). Ces resultats, obtenus a partir du modele 

developpe par Baril et al. (2004), corroborent les resultats experimentaux obtenus a 

partir des essais de retention aux efforts de boulonnage (section 1.1.5.1.3) qui voulaient 

que la contrainte retenue croit avec la teneur en strontium et decroit avec la teneur en 

aluminium (Baril et al., 2004). 

Figure 1.11 Prediction de l'effet de la composition chimique des alliages sur la 
contrainte retenue apres 1000 heures a 150°C et pour une contrainte 
initiale de 40 MPa (contrainte maximale obtenue apres immersion = 50 
MPa). Les chiffres dans les boites donnent la contrainte retenue apres 
1000 heures. 
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CHAPITRE 2 
PROCEDURES EXPERIMENTALES 

2.1 ESSAIS DE RETENTION AUX EFFORTS DE BOULONNAGE 

Les echantillons utilises pour les essais de retention aux efforts de boulonnage ont ete 

usines a 1'atelier Oraneg1 a partir de cylindres pleins coules sous pression chez 

Performag. La coulee a ete realisee a l'aide d'un creuset Dynarad de 150 Kg sous un 

couvercle de gaz protecteur de SF6, CO2 et d'air sec. Un schema d'une coupe 

transversale selon l'axe du cylindre est presente a la figure 2.1 a). Les dimensions apres 

usinage sont: 18 mm de diametre exterieur, 10 mm de diametre interieur et 18 mm de 

longueur. 

10 mm 

18 mm 

18 mm 

Figure 2.1 a) Schema d'une coupe transversale des echantillons utilises pour les 
essais de retention aux efforts de boulonnage. 

Des boulons instruments ont ete utilises afin de creer la contrainte initiale en 

compression dans les echantillons. II s'agit de boulons M10 x 1.50 de classe 9.8 (norme 

1 Oraneg Inc. 6042, boulevard Metropolitain Est, Saint-Leonard, QC, HIS 1A9, (514) 324-5009 
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ANSI/ASME B1.13M.B 18.2.3.1M et J-1199) en acier, possedant deux jauges de 

deformation couplees a des ponts Winston afin de compenser la dilatation thermique des 

jauges de deformation. La figure 2.1 montre un montage incluant un boulon instrumente, 

les rondelles, l'echantillon a etudier et un ecrou pour l'application de la contrainte. 

Boulon Echantillon AJ62x • 

Figure 2.1 b) Montage utilise pour les essais de retention aux efforts de boulonnage. 
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Les jauges de deformation sont fixees a l'interieur des boulons a l'aide d'une colle. Pour 

accroitre la stabilite de cette colle, le fabricant des boulons instrumentes, 

Intertechnology, recommande que des recuits de stabilisation soient effectues avant que 

les boulons soient utilises pour les essais. Dans le cas present, les recuits ont ete realises 

a 175°C pour des durees de cinq jours. La temperature des recuits a ete fixee a 175°C 

puisque cette temperature correspond a la temperature maximale des essais. 

L'etalonnage des boulons instrumentes a ete realise en les soumettant a des charges 

connues a differentes temperatures. 

La contrainte initiale dans les echantillons est appliquee a temperature ambiante et doit 

etre maintenue a cette temperature jusqu'a ce qu'elle soit stable. De plus, la contrainte 

initiale doit etre ajustee de facon a compenser pour la dilatation thermique que subissent 

le boulon en acier et l'echantillon en magnesium lorsqu'ils sont immerges dans le bain 

d'huile a haute temperature. Ainsi, la contrainte initiale est preselectionnee de facon a ce 

que la contrainte dans l'echantillon atteigne la contrainte visee une fois que l'echantillon 

est submerge dans le bain d'huile a temperature elevee. Par exemple, pour obtenir une 

contrainte visee de 70 MPa, la contrainte appliquee avant l'immersion dans le bain 

d'huile doit etre d'environ 60 MPa. 

L'huile utilisee est une huile synthetique a base de silicone de Dow Corning 200 Fluid et 

50 cs et peut etre employee sans danger jusqu'a 175°C. Au-dela de cette temperature, 

de faibles quantites de formaldehyde peuvent se former. Pour cette raison, le montage 

doit etre localise sous une hotte. Le controle de la temperature de l'huile est assure par 

un bain de marque Neslab, modele EX251. Selon les specifications fournies par le 

fabricant, la precision sur la lecture de la temperature est de 0,03°C a 250°C. 
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Le signal electrique (mV/V) envoye par les boulons est convert! en livres (lbs) par un 

systeme d'acquisition de donnees. Connaissant l'aire de la surface sur laquelle la 

contrainte est appliquee, il est possible d'effectuer la conversion de la force en livres 

(lbs) en une contrainte en megapascals (MPa). Les resultats des essais sont alors 

presentes sous forme de courbes de la contrainte dans Fechantillon en fonction du 

temps. L'acquisition des donnees est realisee a l'aide d'un systeme fabrique par la 

compagnie Datatracker Process Instrument, modele 200, relie a un ordinateur. 

L'ordinateur enregistre la charge en livre en fonction du temps. Au cours des premieres 

30 minutes, l'ordinateur enregistre une valeur a toutes les secondes. Apres 30 minutes, 

une valeur est enregistree a toutes les heures. 

Les ponts Winston servent a compenser pour la dilatation thermique que subissent les 

jauges de deformation. Cependant, les ponts Winston ne corrigent pas pour la dilatation 

thermique que subissent le boulon en acier et les colles d'assemblage des jauges. Pour 

corriger cet effet, les boulons sont inseres dans le bain d'huile a la temperature de l'essai 

avec un echantillon de magnesium mais sans qu'il y ait de contrainte appliquee sur ce 

dernier. La variation de la contrainte en fonction du temps est enregistree a l'aide du 

systeme d'acquisition de donnees. La difference entre le coefficient de dilatation 

thermique de 1'acier et celui de la colle favorise une contrainte resultante en 

compression. Pour compenser ce phenomene lors des essais, ces valeurs sont ajoutees a 

celles obtenues lors de l'essai subsequent. 

Lorsqu'un essai de retention aux efforts de boulonnage est termine, le boulon 

instrumente ainsi que l'echantillon sont retires du bain d'huile. lis sont alors refroidis a 

l'air jusqu'a la temperature ambiante et la contrainte est retiree. Une fois que la 

contrainte est retiree, le systeme d'acquisition de donnees enregistre une valeur 
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residuelle de la contrainte. Selon son signe, cette valeur est soustraite ou bien 

additionnee lors du traitement des donnees. II est a noter que cette valeur est 

generalement faible, soit environ 0,3% de la valeur totale de la contrainte. 

Les parametres experimentaux ont ete selectionnes de fa<jon a representer le plus 

fidelement possible Futilisation des pieces coulees sous pression a partir d'alliages 

AJ62x. Les essais ont ete realises a 150°C et 175°C sur des echantillons d'alliages 

AJ62x provenant de quatre compositions chimiques differentes. Le tableau 2.1 contient 

les compositions chimiques des echantillons. Les quatre alliages se caracterisent par la 

variation de leur teneur en aluminium et en strontium. La teneur en aluminium varie de 

5,6 a 6,6% (massique) tandis que la teneur en strontium varie de 2,2 a 3,1% (massique). 

La composition chimique des echantillons a ete fournie par Noranda. Afin de ne pas 

alourdir le texte, les compositions chimiques seront notees de la facon suivante : C%Ai/%sr 

ou %A1 et %Sr sont les teneurs en aluminium et en strontium respectivement. La 

contrainte initiale appliquee sur les echantillons variait entre 50 MPa et 90 MPa. Le 

tableau 2.2 resume la matrice des essais. 
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Tableau 2.1 Composition chimique des echantillons pour les essais de retention aux 
efforts de boulonnage. 

Composition 
chimique 

CI 5.6/2.1 

C256/2.5 

C36.6/2.1 

C46.6/2.5 

AI 
(% massique) 

5.6 

5.6 

6.6 

6.6 

Sr 
(% massique) 

2.1 

2.5 

2.1 

2.5 

Ratio 

(Al / Sr) 

2.7 

2.2 

3.1 

2.6 

Tableau2.2 Matrice des essais de retention aux efforts de boulonnage. 

Contraintc initiate visee 
aprcs immersion (MPa) 

50 

70 

90 

150 C 

CI5.6/2.1. C25.6/2.5, 

C36.6/2.1, C46.6/2.5 

CI 5.6/2.1, C25.6/2.5, 

C36.6/2.1, C46.6/2.5 

CI5.6/2.I, C25.6/2.5> 

C36.6/2.1, C466/2.5 

175X 

— 

CI5.6/2.1, C25.6/2.5, 

C36.6/2.i, C46.6/2.5 

Les echantillons utilises pour les essais etaient selectionnes en fonction de leur densite. 

La densite devait etre la plus elevee possible et devait etre la meme pour tous les 

echantillons afin d'eviter que les resultats des essais soient influences par la taille et le 

nombre de porosites intrinseques a ce procede de mise en forme. La masse des 

echantillons a ete mesuree avec une balance Mettler AE 240 possedant une precision de 

0,1 mg tandis que les volumes ont ete calcules a partir des dimensions de l'echantillon. 
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L'interpretation des resultats a ete realisee a l'aide de l'approche de Baril et al. (2004) 

decrite a la section 1.1.5.1.3. Cette approche a ete privilegiee afin de faciliter la 

comparaison des resultats obtenus dans le cadre de ce travail avec ceux obtenus 

anterieurement a partir d'alliages similaires. 

2.2 PREPARATION D'ECHANTILLONS 

2.2.1 Echantillons pour la microscopie optique et electronique a balayage 

La microstructure des alliages AJ62x a ete observee avant et apres les essais de retention 

aux efforts de boulonnage. Dans le premier cas, les echantillons ont ete preleves a partir 

des cylindres coules sous pression qui n'avaient pas ete usines pour les essais de 

retention aux efforts de boulonnage. Pour les observations realisees apres les essais de 

retention aux efforts de boulonnage, les coupes transversales etaient prelevees a meme 

les echantillons qui avaient ete utilises pour les essais. Dans tous les cas, les coupes 

metallographiques etaient realisees a l'aide d'une scie au diamant refroidie avec de 

l'eau. Les echantillons etaient par la suite enrobes dans de l'epoxy a froid pour eviter de 

modifier la microstructure des alliages ainsi que les structures de dislocations qui 

pourraient y etre presentes. Le polissage grassier des echantillons etait realise a l'aide de 

papiers abrasifs de differentes rugosites tandis que des pates diamantees en suspension 

dans de l'eau etaient utilisees pour le polissage de precision. Pour les observations au 

microscope optique, les echantillons ont ete attaques au Nital pour mettre en evidence 

les constituants presents aux joints de grains. 
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2.2.2 Echantillons pour microscopie electronique en transmission 

Les lames minces utilisees pour les observations au microscope electronique en 

transmission (TEM) ont ete preparees a l'aide d'un microscope a faisceau ionique 

localise (FIB). Le FIB emet un faisceau d'ions de gallium (Ga) sous une tension 

d'acceleration de 30 keV a partir d'une source de metal liquide. Le faisceau ionique 

permet d'effectuer de la microfabrication et de preparer des lames minces. L'appareil 

utilise dans le cadre de ce travail est un Hitachi modele FB-2000A. Ce dernier est equipe 

d'un detecteur a ions secondaires. Les ions secondaires generes par l'interaction du 

faisceau ionique avec l'echantillon sont detectes et permettent d'imager l'echantillon au 

cours des differentes etapes de la preparation. Ce microscope possede egalement un 

systeme de depot au tungstene (W) qui permet entre autre de proteger les regions 

d'interet et d'effectuer des soudures. 

La premiere etape consiste a localiser la region d'interet sur l'echantillon massif a l'aide 

du systeme d'imagerie (figure 2.2a). Dans le cas present, la region d'interet doit contenir 

Finterface entre les grains ot-Mg et le constituent eutectique situe aux joints de grain. 

Une fois localisee, la region d'interet est protegee du faisceau ionique par un revetement 

de tungstene (figure 2.2b). 
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L'etape suivante consiste a degager l'avant de la region d'interet. La profondeur du 

degagement augmente graduellement selon la forme d'un escalier jusqu'a la region 

d'interet (figure 2.2b). Le pourtour de la region d'interet est ensuite degage a l'exception 

d'un segment laisse en place pour permettre la coupe de l'extremite inferieure de la 

region d'interet (figure 2.2c). La coupe de l'extremite inferieure s'effectue en inclinant 

le porte echantillon a un angle de 45°. Une micro-tige mobile est par la suite soudee a 

l'aide du systeme de depot au tungstene (figure 2.2c). Cette micro-tige est utilisee pour 

extraire la region d'interet une fois que le dernier segment est coupe. 

(a) (b) 

Figure 2.2 (a) Localisation de la region d'interet, (b) coupe en escalier devant 
I'echantillon. 
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Soudures 

Grille pour le TEM 

(c) 

Grille pour le TEM 

(d) 

(e) 

Figure 2.2 (suite); (c) degagement de I'echantillon, (d) soudage de I'echantillon sur la 
grille et (e) amincissement final de I'echantillon. 
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Lorsqu'elle est retiree de l'echantillon massif, la region d'interet peut etre soudee a une 

grille pour les observations au TEM (figure 2.2d). L'amincissement de la region 

d'interet peut s'effectuer une fois que l'extremite de la micro-tige est coupee et que cette 

derniere est retiree. La derniere etape (figure 2.2e) consiste a amincir l'echantillon 

jusqu'a l'epaisseur desiree pour les observations au MET (50-200 nm). Le diametre et 

l'energie des faisceaux ioniques utilises diminuent progressivement au cours de 

l'amincissement de facon a eviter une amorphisation de la region d'interet. 

2.3 DIFFRACTION DES RAYONS X 

2.3.1 Parametres experimentaux 

La diffraction des rayons X a ete utilisee parallelement a la diffraction electronique pour 

determiner la structure cristalline d'une phase inconnue qui precipite au pourtour de la 

phase primaire a-Mg dans les alliages AJ62x. Les echantillons ont ete preleves a partir 

des cylindres coules sous pression a l'aide d'une scie a diamant. Les echantillons ont ete 

ensuite enrobes dans de l'epoxy a froid et polis avec un papier abrasif (800 grit). Ce 

polissage final permettait d'obtenir un fini de surface adequat et une faible epaisseur de 

la couche ecrouie en surface. 

Le positionnement de l'echantillon dans l'appareil constitue l'une des principales 

sources d'erreur experimentale. Pour cette raison, chacune des analyses a ete realisee a 

trois reprises. L'echantillon etait retire et repositionne dans l'appareil en reajustant sa 

hauteur a chaque analyse de facon a eliminer la contribution de la manipulation des 

echantillons sur les resultats obtenus. Les resultats recherches ici etaient la position des 
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raies (29°) associee a chacun des plans qui diffractait pour la determination des distances 

interplanaires en utilisant la relation de Bragg. La position des raies (20°) utilisees pour 

la determination des distances interplanaire provenait done de la moyenne des resultats 

obtenus a partir des trois essais. 

Les analyses ont ete realisees a l'aide d'un appareil Philips X'Pert equipe d'une source 

de cuivre possedant une longueur d'onde (X) egale a 0,15405 nm. Le tableau 2.3 resume 

les parametres des analyses. Landriault (2004) avait observe des raies pouvant appartenir 

a la phase inconnue contenue dans les alliages AJ52x. La position de ces angles etait 

24.9, 30.7 et 35.4 (20°) respectivement. La plage d'angles a balayer a done ete 

predeterminee de facon a contenir ces raies. L'angle de depart etait de 5° et Tangle final 

etait de 80° avec un increment de 0,010°. Les parametres ont ete ainsi predetermines de 

facon a obtenir une resolution suffisamment elevee pour distinguer les raies d'interet. 

Tableau 2.3 Parametres experimentaux pour les analyses de diffraction des rayons X. 

Parametres experimentaux (XRD) 

Configuration des analyses 

Type d'anode 

Increment (Degre 2 Theta) 

Angle de depart (°) 
Angle final (°) 

Duree de la routine (hr:min:sec) 

Vitesse angulaire (Degre2Theta/s) 

Tension (kV) 
Courant (mA) 
Fente de divergence (°) 

Diaphragme pour le faisceau (mm) 

Normal Theta/2Theta 

Cu(X = 0,15405 nm) 

0,010 

5 
80 

4:10:00 

0,005 

50 
40 
1 

15 
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2.4 MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE (MEB) 

La microscopie electronique a balayage (MEB) a ete utilisee pour caracteriser la 

microstructure des alliages AJ62x avant et apres les essais de retention aux efforts de 

boulonnage. Un appareil JEOL JSM840 equipe d'un spectrometre rayons X a selection 

d'energie (EDS) a ete utilise pour effectuer ces travaux. Le spectrometre de rayons X 

permet d'effectuer des analyses chimiques sur des petites regions d'interet ou d'obtenir 

des cartographies de composition chimique. 

Ce MEB est egalement equipe d'un detecteur d'electrons secondaires et d'un detecteur 

d'electrons retrodiffuses. Les electrons secondaires sont generes par des collisions 

inelastiques entre les electrons incidents et les atomes de l'echantillon. L'intensite des 

electrons secondaires est fonction de 1'orientation de la surface. Cette caracteristique 

permet d'obtenir un contraste topographique. Les electrons retrodiffuses sont quant a 

eux le resultat des interactions elastiques entre les electrons incidents et les atomes sous 

la surface. L'intensite des electrons retrodiffuses varie en fonction de l'orientation de la 

surface de l'echantillon par rapport au faisceau incident et du numero atomique moyen 

de la cible. Cette technique d'imagerie a ete utilisee pour observer les variations de 

composition chimique a proximite des particules de seconde phase situees aux joints de 

grains ainsi que pour identifier les differentes phases presentes dans les alliages AJ62x 

pour des echantillons polis et orientes perpendiculairement au faisceau electronique. 
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2.5 MICROSONDE ELECTRONIQUE DE CASTAING (EMPA) 

La spectrometrie par dispersion des longueurs d'onde (Wavelength Dispersion 

Spectrometry - WDS) a ete utilisee pour caracteriser la composition chimique d'un 

constituant present aux joints de grains dans un alliage etudie dans le cadre de ce projet. 

Le mode de fonctionnement du detecteur WDS est similaire a celui utilise en diffraction 

des rayons X. Les rayons X emis par l'echantillon sont diffractes a l'aide d'un cristal en 

direction d'un detecteur proportionnel. Grace a la grande precision mecanique du 

spectrometre, il est possible d'atteindre une resolution en energie d'environ 5 eV. Cette 

resolution est largement superieure a celle d'un detecteur EDS pour lequel la resolution 

spectrale se situe entre 135 eV et 5,9 KeV. Cette resolution spectrale elevee combinee a 

un taux de comptage eleve, permet d'obtenir une limite de detection d'environ 0,01 % 

massique. Cependant, le mouvement mecanique de l'appareil et la detection sequentielle 

des rayons X ont pour effet d'accroitre le temps d'acquisition des spectres. Pour palier a 

cet inconvenient, les microsondes rayons X possedent generalement plusieurs detecteurs 

WDS combines a un detecteur EDS. La resolution spatiale laterale de ces appareils se 

situe entre 5 et 10 urn. Comme avec un microscope electronique a balayage, il est 

possible de realiser de l'imagerie electronique et des cartographies d'elements 

chimiques. 

L'appareil utilise dans le cadre de ce projet est un JEOL-8900 equipe de 5 spectrometres 

WDS et d'un detecteur EDS. Cet appareil est situe au departement de geologie de 

l'Universite McGill. 
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2.6 MICROSCOPIE ELECTRONIQUE EN TRANSMISSION (MET) 

Cette technique de caracterisation permet d'obtenir une quantite importante 

d'inforaiation a partir de l'echantillon a analyser, soit: sa microstructure, sa 

cristallographie et sa composition chimique. Dans des conditions optimales, l'imagerie 

electronique peut permettre l'obtention d'une resolution de 2 nm. Ces travaux ont ete 

realises a l'aide d'un microscope JEOL JEM-2100F equipe d'un canon a effet de champ 

utilise a une tension d'acceleration de 200 keV. Cet appareil permet la caracterisation 

chimique des phases presentes dans un echantillon a l'aide de son systeme de 

spectrometrie des rayons X (EDS) et de son systeme de spectrometrie des pertes 

d'energies des electrons transmis (PEELS). Avec ce microscope, il est possible de 

realiser de l'imagerie champ clair, champ sombre et en mode de diffraction electronique. 

Les paragraphes suivants expliquent les techniques d'imagerie relatives au MET. 

2.6.1 Imagerie 

Le contraste observe sur les images en MET a partir d'echantillons cristallins depend 

fortement des conditions de diffraction. L'interpretation des images est basee sur deux 

theories qui ont ete developpees pour expliquer les contrastes. II s'agit de la theorie 

cinematique et de la theorie dynamique. Selon Loretto (1994) deux hypotheses 

simplificatrices doivent etre posees pour le developpement de ces deux theories : 

Premiere hvpothese : 

L'intensite du faisceau electronique sur la surface inferieure du cristal peut etre obtenue 

en divisant le cristal en colonnes independantes de 2,0 nm de diametre et en effectuant la 

sommation des intensites aux surfaces inferieures de chacune de ces colonnes; 
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Deuxieme hypothese : 

On suppose qu'il est necessaire de ne considerer que deux faisceaux dans le calcul du 

contraste: soient le faisceau transmis et un faisceau diffracte correspondant a une famille 

de plans. Cette condition correspond a la condition (2 F - lg). 

La condition 2F-lg est obtenue en s'eloignant d'un axe de zone en suivant une paire de 

lignes de Kikuchi. Entre les deux axes de zone, un seul faisceau diffracte apparait sur le 

cliche de diffraction avec le faisceau transmis. La famille de plans qui diffracte peut etre 

connue en indexant le cliche de diffraction. Cette condition, telle que schematisee a la 

figure 2.3, rend possible 1'interpretation du contraste de l'image. 

Figure 2.3 Schematisation de la condition 2F-1g entre deux axes de zone a) sg = 0 et 
b) sg > 0. 
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2.6.1.1 Theorie cinematique 

Pour expliquer la theorie cinematique, une hypothese supplementaire doit etre posee : 

Troisieme hypothese : 

L'intensite du faisceau diffracte etant toujours tres faible, on considere l'intensite du 

faisceau transmis comme constante puisqu'il n'y a pas de re-diffraction. 

L'intensite a la base de chaque colonne de 2,0 nm de diametre se determine en divisant 

les colonnes en tranches perpendiculaires au faisceau diffracte agissant comme des 

zones de Fresnel. L'intensite est alors transmise de tranche en tranche vers le bas du 

cristal. II faut ensuite effectuer la somme de l'intensite au bas de chaque tranche en ne 

tenant compte que de la difference de phase puisque l'intensite du faisceau incident a 

chaque tranche est inchangee. L'intensite du faisceau diffracte s'exprime de la facon 

suivante : 

(f> = -g- Jexp- (2msz)dz (2.1) 

* £*° 

ou Sg correspond au parametre de la deviation de la loi de Bragg et ^g, la distance 

d'extinction pour le vecteur de diffraction g. Cette derniere est donnee par 1'expression 

suivante : 

£ = ; z r y 6 . ( c o s 0 ) / a F s ) (2-2> 

ou Vc est le volume de la maille elementaire, X est la longueur d'onde des electrons, Fg 

est le facteur de structure de la reflexion g. 
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En posant que sg est independant de l'epaisseur de l'echantillon (z), soit en negligeant 

les phenomenes de diffusion inelastique, on obtient que : 

t m 

J., 
sin-

MSX 

7t 
txp(-imSg) (2.3) 

' « / 

et l'intensite s'exprime de la facon suivante : 

/ =d>2 = 
g Yg 

Jt 

J.J 

sin(^?5,
i,) 

V « J 

(2.4) 

Cas ou s = 0 

\ A A A A 
Cas ou s » 0 

i 

_i i . U-

a) Epaisseur- ^\ Epaisseur-

Figure 2.4 Intensite calculee pour le faisceau transmis (ligne continue) et pour le 
faisceau diffracte (ligne discontinue) pour un cristal dont l'epaisseur 
augmente a) s = 0 et b) s » 0 (d'apres Loretto, 1994). 

L'equation 2.4 est illustree a la figure 2.4 pour sg = 0 et sg » 0 pour un cristal dont 

l'epaisseur varie et sg est constant. En observant la figure 2.4 a), on remarque que la 

theorie cinematique ne s' applique pas lorsque sg = 0 puisque l'hypothese qui veut que 

file:///AAAA
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l'intensite du faisceau diffracte soit negligeable n'est pas respectee. Pour que cette 

hypothese soit respectee lorsque sg = 0, la figure 2.4 a) montre que l'epaisseur du cristal 

doit etre tres faible. Par contre, l'equation 2.4 est valide lorsque sg » 0. La figure 2.4 b) 

montre que dans ces conditions, l'intensite du faisceau diffracte devient negligeable. 

C'est le cas par exemple de la technique d'imagerie en faisceau faible. 

Les oscillations des courbes observees a la figure 2.4 sont appelees contours d'egale 

epaisseur. Lorsque Ton observe ces franges, on s'apercoit que leur intensite diminue 

avec une augmentation de l'epaisseur du cristal. Ce phenomene, qui n'est pas predit par 

la theorie, est cause par les collisions inelastiques dans le cristal (absorption du 

faisceau). 

L'utilite des theories qui permettent de quantifier les informations contenues dans les 

images est de calculer le contraste prevu lorsqu'un defaut est present dans un cristal. 

Cela implique le calcul du changement de phase supplementaire induit a chaque tranche 

de chaque colonne et qui est cause par le champ de deformation genere par le defaut 

(Loretto, 1994). Le changement de phase est associe a un deplacement R des atomes. 

L'amplitude du faisceau diffracte s'exprime de la facon suivante : 

<t>s = 7" W - 2™(s* z + S&h (2-5) 

Dans certains cas, la resolution de l'equation 2.5 peut etre difficile puisque l'expression 

R est susceptible de varier d'une colonne a l'autre. Les paragraphes qui suivent 

presentent deux exemples de contraste pouvant etre crees par des defauts presents dans 

un materiau elastique isotrope; soient la dislocation vis et la dislocation coin. 
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Les emplacements d'une dislocation vis dans un cristal sont toujours selon la direction de 

son vecteur de Burger b et seule 1'amplitude de ce deplacement varie d'une colonne a 

l'autre. Si l'expression g-Bde l'equation 2.5 est egale a zero, l'equation devient done 

celle d'un cristal parfait (equation 2.2) et la dislocation est invisible puisqu'elle ne cree 

aucun contraste. Par contre, lorsque l'expression g • B est non nulle, l'intensite du 

faisceau varie a proximite de la dislocation vis et cette derniere devient visible. 

Les deplacements d'une dislocation coin dans un materiau elastique isotrope sont plus 

complexes que les deplacements associes aux dislocations vis. Pour qu'une dislocation 

coin avec une ligne directrice u soit invisible, il faut que g B = 0 et que g Bu = 0 . 

Physiquement, cela indique que la dislocation n'engendra aucun contraste si la famille 

de plans qui diffractent selon une orientation particuliere B du faisceau incident 

demeurent plats en presence de cette dislocation (Loretto, 1994). 

Les deux exemples qui precedent demontrent l'interet d'effectuer de l'imagerie dans des 

conditions de diffraction 2F-lg. En effet, l'information qui est alors contenue dans 

1'image provient d'une seule famille de plans, ce qui permet de determiner la nature des 

defauts presents dans le cristal. Par exemple, il est possible de determiner le vecteur de 

Burger d'une dislocation vis en ayant recours aux criteres d'invisibilite decrits plus haut. 

Dans un cas ou on obtient deux families de plans dont les vecteurs de diffraction qui ont 

ete indexes sont gx et g2, et pour lesquels la dislocation est invisible, le vecteur de 

diffraction de cette dislocation est alors obtenu par le produit vectoriel de gj et g2. 
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2.6.1.2 Theorie dynamique 

Contrairement a la theorie cinematique, la theorie dynamique admet que l'intensite du 

faisceau diffracte puisse etre elevee. Cela implique que la rediffraction du faisceau et 

1'absorption doivent etre considerees dans le developpement des equations. Pour cette 

raison, les amplitudes des faisceaux transmis et diffracte doivent etre jumelees 

puisqu'elles dependent l'une de 1'autre. Les equations pour la variation de $, et de </)g 

s'ecrivent de la facon suivante : 

# o ™0o 
dz 4 + exp(2ms z) (2.6) 

d<f> m0g 

dz £0 

• + 

v '* J 

exp(2;n\z) (2.7) 

ou <f0 est proportionnel a 1'amplitude de diffusion atomique pour un angle d'incidence 0° 

et constitue une mesure de l'indice de refraction. 

Lorsque sg est independant de l'epaisseur z, la resolution de 1'equation 2.7 donne 

l'expression suivante : 

/ = (* . )2 = 
f Y sin(.fl$) 

(2.8) 

ou 
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TT (2-9) 

Ainsi, il y a periodicite de Vamplitude du faisceau diffracte en fonction de l'epaisseur, 

qui est donnee par l'expression It = Js2
g +( l /^ 2) . De cette facon, la periodicite est 

egale a £ lorsque sg = 0. La distance effective d'extinction s'ecrit de la facon suivante : 

Zf = ,, , ^ o l (2.10) 
Vk2+d/«)J 

Pour que les equations posees jusqu'a present corroborent les images obtenues 

experimentalement, il est necessaire que les expressions contenant la distance 

d'extinction soient modifiees et que ces dernieres soient remplacees par des expressions 

complexes qui tiennent compte de Vabsorption. L'expression w4g) est remplacee par 

{( l /^)+(i /^)} et l'expression (l/£0) doit etre remplacee par {(l/^0)+(i/^0)}. Selon 

Loretto (1994), les valeurs de ^ / ^ e t ^0/^0 se situent entre 0,05 et 0,15. Les 

equations 2.6 et 2.7 sont illustrees a la figure 2.5. On remarque en observant cette figure 

que lorsque 1'absorption est negligee (^0/^0 = Oj, la courbe est similaire a celle obtenue 

pour la theorie cinematique. On remarque que 1'introduction d'un facteur qui tient 

compte de 1'absorption permet de s'approcher des images obtenues experimentalement. 

En effet, les franges d'egale epaisseur disparaissent avec une augmentation de 

l'epaisseur de l'echantillon. 
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Figure 2.5 Courbes illustrant I'influence du parametre d'absorption; a) pas d'absorption, 
b) £ , / £ = 0.05 et c) gjgg = 0.1 (d'apres Loretto, 1994). 

En ce qui concerne les cristaux imparfaits, les expressions pour 1'amplitude des 

faisceaux doivent etre corrigees en leur ajoutant un facteur de dephasage 27C(g • R) cause 

par la presence d'un defaut: 

#o - M 
dz £0 

+ m 
i 1 

(2.11) 

d^_ 

dz 
= X0o 

l 1 
+ 

•n 
+ 2m 

f _ dR^ 

" dz 
d (2.12) 
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J D 

Le defaut present dans le cristal est invisible lorsque le terme g dans 1'equation 
dz 

J D 

2.12 est nul. De plus, pour des grandes valeurs de sg , le terme g doit etre 
dz 

suffisamment eleve pour creer un contraste qui permettra de rendre le defaut visible. 

Pour les defauts planaires caracterises par une discontinuite^ , les equations (2.13) et 

(2.14) s'ecrivent comme suit: 

dz 
= M + m exp[2m{s+gRF)] (2.13) 

dz 
• 716 

J l 

V W) > o ) 
+ X0o 

l 1 
exp[-2m(Sl,+gRF)] (2.14) 

Ainsi, le defaut planaire sera invisible lorsque les valeurs de g • RF seront nulles ou 

entieres. 

2.6.2 Diffraction electronique 

Par definition, les cliches de diffraction sont le resultat des variations angulaires des 

collisions elastiques et inelastiques des electrons dans un cristal (Loretto, 1994). 

L'information que Ton retrouve sur les cliches de diffraction peut etre utilisee entre 

autre pour determiner le systeme cristallin et le reseau de Bravais du cristal analyse. 

Dans le cadre de ce travail, la diffraction electronique a par ailleurs ete utilisee pour 
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identifier le systeme cristallin d'une phase inconnue. Les lignes qui suivent expliquent 

les principes associes a cette technique de caracterisation. 

2.6.2.1 Confirmation ou identification d'un systeme cristallin 

La figure 2.6 illustre la relation qui existe entre les distances mesurees sur un cliche de 

diffraction et celles du microscope. Le parametre L est defini comme etant la longueur 

de camera. La longueur de camera definit le grossissement du cliche de diffraction et 

represente, dans le chemin optique, la distance entre l'echantillon et l'ecran de 

visualisation. Par contre, a cause des lentilles, la longueur de camera n'est pas une 

longueur physique dans le microscope. Le parametre g quant a lui correspond a la 

distance sur le cliche de diffraction entre l'origine et la tache de diffraction 

correspondant au plan qui diffracte (hkl). Finalement, le parametre d correspond a la 

distance interplanaire de ce plan. A partir de la figure 2.6, il est possible de poser la 

relation trigonometrique suivante : 

-£ = tan 20 = 20 (2.15) 
L 

A partir de la loi de Bragg, nous pouvons poser que : 

- = 2sin0 = 20 (2.16) 
d 

En combinant les equations 2.16 et 2.17, on obtient la relation suivante : 

AL = gd (2.17) 
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ou XL est defini comme etant la constante de camera ou X est la longueur d'onde du 

faisceau electronique et L la longueur de camera. 

Les distances g etaient mesurees a l'aide du logiciel DIGITAL MICROGRAPH sur des 

images de 1024 x 1024 pixels. Afin de quantifier l'erreur sur ces mesures, des mesures 

ont ete prises dix fois pour une meme distance g. Les resultats obtenus indiquaient que 

l'erreur sur cette mesure etait faible (0,08%) et pas suffisamment elevee pour faire varier 

significativement les distances interplanaire d obtenues. Cette erreur a done ete negligee. 

Dans le cadre de ce projet, la tension d'acceleration du microscope etait de 200 KeV. A 

cette tension d'acceleration correspond une longueur d'onde de 0,00251 nm. La 

longueur de camera etait quant a elle calibree a partir d'une lame mince de NiO d'une 

epaisseur d'environ 42 nm et possedant une structure cristalline cubique. Cette lame 

mince etait livree avec un certificat de conformite de la part du fournisseur2. En mode 

diffraction, cette lame mince polycristalline produit des anneaux concentriques biens 

definis. A ces anneaux correspondent des plans cristallins (hkl) connus et pour lesquels 

les distances interplanaires dm sont connues. La longueur de camera peut alors etre 

determinee a l'aide de la relation suivante : 

dhklDhkl = 2XL (2.18) 

ou DM/ correspond au diametre de l'anneau correspondant au plan (hkl). De cette facon, 

une constante de camera {XL) egale a 9,03xl0"13 m2 a ete determinee. Cette calibration a 

ete effectuee par M. Philippe Plamondon, associe de recherche au CM2 de l'Ecole 

Polytechnique de Montreal. 

2 Thin Films Department, Alberta Microelectronic Corporation, 11315-87 Ave., Edmonton, Canada, 
T6G 2T9, Tel: (403) 492-3914. 
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Puisque XL est une constante, on peut poser que : 

gidi = g2d2 = g3d3 = ... (2.19) 

Pour tous les systemes cristallins, l'equation qui relie la distance interplanaire a ses 

indices respectifs (hkl) possede la forme suivante : 

-±T = f(h2,k2,l2) (2.20) 

Plans de diffraction 
(hkl) \ 

WWY 

L 

Faisceau transmis 

Faisceau incident 

{"C 
A \ \ \ \ Echantillon 

\ Faisceau diffracte 

\ Ecran de 
V / visualisation 

\ / 
Taches de diffraction 

Figure 2.6 Schematisation des relations entre les distances mesurees sur un cliche de 
diffraction et celles du microscope. (Notes de cours; Introduction aux 
techniques de caracterisation, Microscopie electronique en transmission, 
Charge de cours : Philippe Plamondon). 
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La confirmation ou 1'identification d'un systeme cristallin doit debuter par l'obtention de 

trois cliches de diffraction par inclinaison controlee de facon a ce qu'un vecteur de 

diffraction soit commun a chacune des paires de cliches. Les vecteurs de diffraction g 

sont ensuite mesures sur les cliches de diffraction et regroupes en ordre croissant dans 

un tableau. Le tableau 2.4 presente un exemple type de tableau utilise pour l'indexation 

de cliches de diffraction. Pour chacun des vecteurs de diffraction, il faut ensuite 

effectuer le rapport {gjg^) . Comme l'indique l'equation 2.19, ce dernier est 

equivalent au rapport du carre des distances interplanaires correspondantes. Lorsque le 

systeme cristallin est connu, il est possible a l'aide de l'equation reliant la distance 

interplanaire qui lui est associee, de determiner les families de plans qui permettent 

d'obtenir ces rapports. 

Tableau 2.4 Exemple d'un tableau utilise pour indexer des cliches de diffraction 

Axede 
zone 

Axe 1 

Axe 2 

S, 

8i 

8i 

# 3 

l i 

82 

83 

3 
00

1 
3 

—
 

\ / \8\\ ) exp 

Famille de 
plans probable 

h k 1 

(\- |2 / ^ 

, / | l l | 2 > th 

II faut ensuite repeter les memes operations pour les autres cliches de diffraction obtenus 

en tenant compte du fait qu'un vecteur de diffraction est commun a chaque paire de 

cliches. De cette fa?on, on obtient les families de plans associees a chacun des vecteurs 

de diffraction. Pour l'obtention des indices specifiques, il faut fixer arbitrairement un 
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premier plan et determiner les autres a l'aide des produits scalaires entre les vecteurs de 

diffraction. 

Si le systeme cristallin est inconnu, il faut en supposer un avec les parametres a, bete et 

les angles a, |3 et y qui lui sont associes et tenter d'indexer les cliches de diffraction selon 

la methode decrite plus haut. Habituellement, le systeme cubique est le premier a etre 

essaye puisque son parametre de maille a n'influence pas le rapport des distances 

interplanaires. Si cette tentative echoue, il faut supposer un autre systeme cristallin. La 

symetrie des axes de zones obtenues peut parfois aider a identifier un systeme cristallin. 

2.6.3 Spectrometrie des rayons X (EDS) 

La spectrometrie des rayons X a ete utilisee entre autre pour determiner la composition 

chimique d'un constituant inconnu. De plus, des profils de composition chimique ont ete 

effectues sur certains alliages pour evaluer la stabilite chimique a proximite des joints de 

grains apres des essais de retention aux efforts de boulonnage. Le MET est equipe d'un 

detecteur Oxford modele INCAx - SIGHT. Les analyses ont ete effectuees avec des 

temps d'acquisition de 200 secondes. 

2.6.3.1 Facteurs de Cliff-Lorimer 

Par definition, l'intensite des rayons X Ka detectes pour un element A est donnee par la 

relation suivante : 

jka ^ C
AQA(0aAtlp£A (2.21) 
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CA = concentration de 1'element A, 

© = le rendement de fluorescence et est fonction du numero atomique de 1'element A, 

t = l'epaisseur de la lame mince, 

ip = le courant de sonde, 

>K„ -= l'efficacite de detection, 

AA = masse atomique de 1'element A. 

QA est defini comme etant la section efficace d'ionisation et est donnee par l'expression 

suivante : 

{\nU)nbc 
QA 

E;U 
(2.22) 

ou U est la surtension definie comme etant le rapport de la tension d'acceleration des 

electrons incidents (Eo) sur la tension critique d'ionisation (Ec). n est le nombre 

d'electrons sur la couche ionique consideree tandis que b et c sont des constantes 

associees a la couche atomique consideree. Le terme aA dans l'expression 2.21 est le 

rapport d'intensite de la raie ka sur l'intensite totale des rayons X emis : 

(2.23) 
I " +IP 

1A ^ 2A 

Dans le cadre de ce projet, les analyses ont ete effectuees sur des composes de plusieurs 

elements. Dans le cas des systemes binaires, le rapport des intensites detectees pour les 

deux elements A et B peut etre calcule a l'aide de l'expression suivante : 

CA=cel\
aQB(oBa^Atipe

k^ 

CB ^"QA^A^A^iA" 

QBa)BaBAA 

QA^A^AK 

f „k„\ 

V A J 
(2.24) 

Si on considere que pour un systeme et une tension d'acceleration Eo donnes que la perte 

energetique est nulle, done que Q est constant, on peut ecrire : 
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QBVBK =C,e=kAB (2.25) 
QA0)AaAAB 

et que : 

— = KB^--ij- (2.26) 
^B CA AB 

Si le terme £B
a /'ek

A
a de l'equation precedente est une constante, on peut l'ajouter dans 

k AB et l'equation 2.26 devient: 

C Jka 

7T = kAB-± (2-27) 
*-"B lB 

Lorsque le facteur kAB est connu, l'equation 2.27, connue sous le nom de l'equation de 

Cliff-Lorimer, permet de determiner la concentration de chacun des elements presents a 

partir des intensites des rayons X mesures. II est possible de determiner theoriquement le 

facteur kAB- Le paragraphe qui suit explique cette methode. 

2.6.3.2 Determination theorique du facteur de Cliff-Lorimer 

La determination theorique du facteur kAB s'effectue en utilisant l'equation suivante : 

i _ JJB^BaB^A ^B" (2 28") 
AH QAcoAaAAB ' £k/ 
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La difficulte de cette methode se situe au niveau des incertitudes associees a la 

determination des sections efficaces d'ionisation et de l'efficacite de detection pour des 

energies des rayons X inferieures a 5 keV et superieures a 15 keV (voir la figure 2.7). 

Pour des valeurs inferieures a 5 keV, l'efficacite de detection diminue due a la fenetre 

placee devant le detecteur qui favorise 1'absorption des rayons X. Pour des valeurs 

superieures a 15 keV, la diminution de l'efficacite est associee a une transmission des 

rayons X a travers la partie active du detecteur de silicium. II faut noter egalement que 

cette methode necessite la connaissance de certains parametres associes au detecteur et 

qui parfois, peuvent etre difficiles a obtenir de la part des manufacturiers. Pour 

1'ensemble de ces raisons, les facteurs kAB ont ete determines experimentalement. Cette 

methode est decrite a la section suivante. 

1.0 
*S 
'o 
03 
O 

0 5 , 15 keV 
Energie 

Figure 2.7 Efficacite de detection en fonction de I'energie des rayons X (Dessin realise 
par I'auteur de ce memoire). 

2.6.3.3 Determination experimentale dufacteur Cliff-Lorimer 

La determination du facteur kAB selon cette methode necessite l'utilisation d'echantillons 

temoins de composition chimique connue. Ces echantillons doivent etre chimiquement 
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homogenes et etre au moins binaires, c'est-a-dire, qu'ils doivent contenir plus d'un 

element. Le facteur ICAB est determine a l'aide de l'equation 2.27. 

Puisqu'il peut y avoir de 1'absorption des rayons X emis lorsque l'epaisseur de 

l'echantillon atteint une valeur critique, les ratios des intensites sont presentes en 

fonction de la somme des intensites. La figure 2.8 presente un exemple. Le ratio des 

intensites variera en fonction de l'epaisseur de l'echantillon. Pour eliminer l'effet de 

F absorption, les ratios d'intensite utilises pour la quantification des analyses EDS sont 

en fait F extrapolation pour une somme des intensites egale a 0. Physiquement, cela 

correspond a un ratio obtenu a partir d'un echantillon d'epaisseur nulle et pour laquelle 

il n'y a pas d'absorption. 

Dans le cadre de ce projet, les phases qui ont ete caracterisees etaient composees de Mg, 

d'Al et de Sr. Des poudres de AI2O3, MgA^C^ et SrTi03 ont done ete utilisees comme 

echantillons temoins. Le temoin de MgAl204 a ete utilise pour determiner le facteur 

kMgAi- Une valeur de 1.04 ± 0,02 a ete obtenue. Cette valeur de kMgAi est similaire a celle 

obtenue par Legoux (1991) et qui est de 1.0. Le facteur kAisr a quant a lui ete determine a 

l'aide des poudres de MgAkCU et de SrTiO.3. L'oxygene a ete utilise comme element 

pivot. La raie ka de l'oxygene est de faible energie, soit 0,52 keV. Pour cette raison, la 

detection de l'oxygene est susceptible de varier en fonction du temps a cause de la glace 

pouvant se former sur la fenetre du detecteur. Les analyses ont done ete effectuees 

immediatement apres la determination des facteurs de Cliff-Lorimer. Une valeur de 0,40 

± 0,03 a ete obtenue pour le facteur kAisr- H faut noter que Ferreur sur les facteurs kMgAi 

et k^sr a ete calculee a partir de l'equation 2.36. 
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Figure 2.8 Donnees utilisees pour determiner le facteur kAisr 

2.6.3.4 Erreurs relatives et absolues 

Selon Joy et al. (1986), la faible statistique de comptage en MET constitue la principale 

source d'erreur. II a ete demontre experimentalement que le nombre de comptes suit un 

comportement Gaussien de la forme suivante : <x = JN oil a est l'ecart-type et Â  est le 

nombre de comptes. En considerant un intervalle de confiance de 3a, l'erreur sur le 

nombre de comptes est 3y/N . Done, pour une seule analyse, il y a 99,73% de chance 
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que la valeur mesuree de N soit dans un intervalle de 3a de la valeur moyenne N . Ainsi, 

les erreurs relatives et absolues s'expriment selon les equations 2.29 et 2.30 

respectivement. 

ef = 3Viv (2.30) 

2.6.3.5 Erreur sur les compositions chimiques calculees 

A partir de l'equation 2.27, on peut dire que la composition d'un element A est: 

CA=kAB-CB-^- (2.31) 
* B 

Les erreurs relative et absolue s'ecrivent de la facon suivante : 

Erreur relative = eR
c =el + £* +e* =2ef +2ef (2.32) 

Erreur absolue = e £ = (lefA + 2efB )x CA (2.33) 

2.6.3.6 Erreur sur les facteurs ICAB 

D'apres l'equation 2.31, le facteur kAB peut etre selon l'equation suivante : 
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kAB=^-If (2.34) 
^B * A 

Puisque le calcul du facteur ICAB fait intervenir la division des intensites IA et IB, l'erreur 

relative et absolue sur le facteur doit etre effectuee en effectuant la sommation des 

intensites de la facon suivante: 

Erreur relative = el = ef + £* (2.35) 

Erreur absolue = ef = (ef + ef )x kAB (2.36) 

2.6.4 Resolution spatiale des analyses 

Au MET, lorsque le faisceau electronique passe a travers l'echantillon, l'interaction des 

electrons avec la matiere induit un elargissement du faisceau. La largeur du faisceau qui 

sort de l'echantillon est toujours superieure a la largeur du faisceau incident. Ce 

phenomene est d'autant plus critique lorsque le volume de matiere a analyser est petit. 

Dans un tel cas, il pourrait y avoir contribution de la matiere situee en peripherie de la 

region d'interet. Avant d'effectuer les analyses, il est necessaire de s'assurer que la taille 

du faisceau sera contenue dans la region d'interet. 

L'elargissement du faisceau peut etre calculee a l'aide de l'equation suivante : 

b = 625xj£-x—xt3'2 (2.37) 
\A E 
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ou b est l'elargissement du faisceau en nm, p est la densite en g/cm3, A est la masse 

atomique en g/mol, Z est le numero atomique, E est la tension d'acceleration en eV et t 

est l'epaisseur de l'echantillon en nm. La taille finale du faisceau R peut etre calculee a 

Faide de l'equation 2.38 ou d est la taille initiale du faisceau incident et b est son 

elargissement. 

R = jd2+b2 (2.38) 

La taille initiale du faisceau a ete mesuree a l'aide d'une camera numerique positionnee 

sur le microscope avec un temps d'exposition tres court, soit 0.04 s. Dans les conditions 

utilisees pour les analyses, la taille du faisceau etait inferieure a lnm (figure 2.9). 

Puisque l'elargissement du faisceau depend du numero atomique moyen de la region 

d'interet, les calculs ont ete effectues pour tous les elements et les composes susceptibles 

d'etre presents dans l'echantillon. La figure 2.9 illustre revolution de la taille du 

faisceau a la sortie de l'echantillon en fonction de son epaisseur pour le Mg, l'Al, le Sr et 

le Al4Sr. Ces courbes ont ete tracees en utilisant les equations 2.37 et 2.38. Le compose ALtSr 

est celui qui possede le numero atomique moyen le plus eleve (Z = 18) parmi les 

elements ou les composes presents dans l'alliage AJ62+A1 (section 3.3). Ce compose a 

done servi de reference dans les calculs d'elargissement du faisceau. 

La technique de preparation des lames minces par faisceau ionique focalise permet 

d'obtenir des echantillons dont l'epaisseur se situe entre 50 et 250 nm (section 2.2.2). 

Done, si la region d'interet etait composee d'une lamelle de Al4Sr et que son epaisseur 

etait de 250 nm, la taille du faisceau a la sortie de l'echantillon serait de 62 nm (figure 

2.9). Comme on le verra a la section 3.3, la taille des lamelles du constituant lamellaire 
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est largement superieure a cette valeur. Dans ces conditions d'analyse, la taille du 

faisceau serait contenue a l'interieur de la lamelle. 

L'expression 2.39 a quant a elle ete utilisee pour estimer le volume de generation des 

rayons X lors des analyses en spectrometrie des rayons X. Cette expression analytique a 

ete formulee par Goldstein et al. (1977) et est base sur le principe que l'electron subit 

une collision elastique unique a la mi-epaisseur de la lame mince. Le parametre b 

correspond a l'elargissement du faisceau a l'interieur duquel 90% des rayons X sont 

generes. 

Z> = 6,25 105x 
r ^ \ rn\Yi 3/ 

v£oy 
x 

P xt/2 (2.39) 

ou 

A= masse atomique (g/mol) 

p = densite (g/cm3) 

Z = numero atomique 

Eo = tension d'acceleration du faisceau electronique 

t = epaisseur de la lame mince 
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Figure 2.9 Taille du faisceau a la sortie de I'echantillon en fonction de I'epaisseur pour 
le Mg, I'M, le Sr et le AI4Sr (equation 2.37). 

Figure 2.10 Mesure de la taille du faisceau incident da I'aide de la camera numerique, 
d < 1nm. 
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2.6.5 Critere de la lame mince 

Au-dela d'une certaine epaisseur de la lame mince, il est necessaire de tenir compte de 

1'absorption et de la fluorescence lors de la quantification des spectres EDS. L'equation 

qui suit est utilisee pour definir 1'epaisseur limite: 

t< 
0,2 

{[A 
[IP) 

/ / / A A 

yyjrmnj 

(unites : cm et g/cm3) (2.40) 

ou (a) 
yPJ 

et 

rA 
\PJ 

sont respectivement les valeurs maximales et minimales des 

coefficients d'absorption massique en tenant compte de toutes les combinaisons 

possibles des elements presents dans la region a analyser. Cette equation correspond a la 

condition ou il peut y avoir jusqu'a 10% d'absorption. 
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CHAPITRE 3 

RESULTATS EXPERIMENTAUX ET DISCUSSION 

3.1 RESULTATS DES ESSAIS DE RETENTION AUX EFFORTS DE 
BOULONNAGE SUR LES ALLIAGES AJ62x 

Les parametres experimentaux ont ete selectionnes de facon a reproduire les conditions 

en service des pieces coulees a partir des alliages AJ62x. Ce travail consiste a evaluer 

l'effet de la composition chimique des alliages, la contrainte initiale appliquee ainsi que 

la temperature sur la retention aux efforts de boulonnage. La densite des echantillons 

selectionnes pour les essais se situait entre 1,7521 et 1,7689 g/cm3; soit un ecart 

d'environ 1,2% par rapport a la densite du magnesium pur (1,740 g/cm3; Des Materiaux, 

1986). La densite des echantillons etait mesuree afin d'eviter que les resultats des essais 

de retention aux efforts de boulonnage soient biaises par la presence de porosites. Les 

paragraphes qui suivent presentent les resultats obtenus. 

3.1.1 Effet de la composition chimique des alliages AJ62x sur la retention aux 
efforts de boulonnage 

L'objectif de la premiere serie d'essais etait d'evaluer l'effet de la composition chimique 

des alliages AJ62x sur la retention aux efforts de boulonnage. Les quatre compositions 

chimiques presentees a la section 2.1 ont ete evaluees, soient; CI5.6/2.1, C25.6/2.5, C36.6/2.1 

et C46.6/2.5- Cette serie d'essais a ete realisee a 150°C et une contrainte initiale d'environ 

60 MPa etait appliquee de fagon a atteindre la contrainte maximale visee d'environ 70 

MPa apres l'immersion dans le bain d'huile. La duree des essais etait de 350 heures. Le 

tableau 3.1 resume les parametres experimentaux associes a cette serie d'essais. 
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Les resultats obtenus lors de cette serie d'essais ont permis de tracer les courbes de la 

contrainte dans les echantillons en fonction du temps (figure 3.1). L'analyse des resultats 

a ete realisee selon l'approche de Baril et al. (2004), en tracant les courbes du logarithme 

neperien de la contrainte en fonction du temps (figure 3.2). H etait alors possible a partir 

de ces courbes de determiner les parametres qui les caracterisent, soient: ao; la 

contrainte maximale atteinte; K0 la chute initiale de la contrainte et le taux de reduction 

de la contrainte (la pente de la partie lineaire). Le tableau 3.1 contient les parametres 

obtenus. 

Tableau 3.1 Parametres experimental^ associes a la premiere serie d'essais. 

Composition 
chimiquc 

C I 5.6/2.1 

C25.6/2.5 

C36.6/2.1 

C46.6/2.5 

Contrainte 
initiale visee 

apres 
immersion [tsu\ 

(MPa) 
70 

70 

70 

70 

Temperature 
("O 

150 

150 

150 

150 

Contrainte 
retenue 

apres 120 
hrs 

(MPa) 
49 

53 

41 

49 

K„ 

0.722 

0.785 

0.626 

0.734 

Pente 

-2,592x10"' 

-2,445x10"4 

-3,964x10"4 

-2,61 lxl 0"4 

L'examen des resultats permet de constater que l'alliage de composition chimique 

C25.6/2.5 est celui qui a subi la plus faible chute initiale de la contrainte (Ko = 0,785). Les 

alliages de compositions chimiques CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 possedent des comportements 

similaires a 150°C. Ce qui peut s'expliquer par le fait que le ratio (Al/Sr) est similaire 

pour les deux alliages; soit de 2,7 et 2,6 pour les alliages CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 

respectivement. La chute initiale de la contrainte (Ko) est de 0,722 et 0,734 pour les 

alliages CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 respectivement. II sera question a partir de la section 3.2 de 

ce memoire de l'effet du ratio (Al/Sr) sur la microstructure des alliages AJ62x. 
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Bien que la chute initiale de la contrainte (K0) obtenue a partir de l'alliage C25.6/2.5 soit 

plus faible que celle obtenue a partir des alliages CI5.6/2.1 et C46.6/2.5, le taux de reduction 

de la contrainte est quant a lui similaire pour les trois alliages. En effet, le taux de 

reduction de la contrainte est egal a -2,592xl0~4, -2,445xl0"4 et -2,61 lxlO"4 pour les 

alliages CI5.6/2.1, C25.6/2.5 et C46.6/2.5 respectivement. La theorie de Oding et al. (1965) 

(section 1.1.5.1.2) veut que Ko soit une mesure de la resistance des joints de grains a la 

deformation et que le taux de la reduction de la contrainte soit une mesure de la 

resistance des grains eux-memes. La performance plus elevee de l'alliage C25.6/2.5 par 

rapport aux alliages CI5.6/2.1 et C466/2.5, serait done davantage attribuee a la resistance a 

la deformation des joints de grains qu'a la resistance des grains eux-memes. 



Contrainte dans les echanlillons en fonction du temps 
(Contrainte initiate = 70 MPa, Temperature = 150°C) 
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Temps (ti) 
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80 

Figure 3.1 Effet de la composition chimique des alliages AJ62x sur la retention aux 
efforts de boulonnage pour une contrainte initiale = 70 MPa et une 
temperature = 150°C. 

Logarithme neperien de la contrainte en fonction du temps 
(Contrainte initiale = 70 MPa, Temperature = 150°C) 

200 
Temps (h) 

C1,70MPa, 150=0 C2, 70 MPa, 150°C — C 3 , 70 MPa, 150°C C4, 70 MPa, 150°C 

Figure 3.2 Logarithme neperien de la contrainte dans les echantillons en fonction du 
temps pour une contrainte initiale = 70 MPa et une temperature = 150°C. 
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On constate que par rapport aux echantillons CI5.6/2.1, C25.6/2.5 et C46.6/2.5, l'echantillon de 

composition chimique C36.6/2.1 est celui qui a subi la plus importante chute initiale de la 

contrainte (0,626) et le plus fort taux de reduction de la contrainte (-3,964xl04). 

La figure 3.3 illustre les courbes du pourcentage de la contrainte initiale retenue en 

fonction de la contrainte initiale apres immersion des echantillons dans le bain d'huile a 

150°C. Les resultats de ces essais sont contenus dans le tableau 3.2. En examinant ces 

courbes, on voit que l'alliage de composition chimique C36.6/2.1 est celui qui a retenu le 

plus faible pourcentage de la contrainte initiale apres 120 heures. Par exemple, pour une 

contrainte initiale de 50 MPa, le pourcentage retenu apres 120 heures pour l'alliage 

C36.6/2.i (72%) est de 10% inferieur a celui de l'alliage CI5.6/2.1 (79%). Cette valeur est 

d'environ 13% pour des contraintes initiales de 70 et 90 MPa. 

Pour des contraintes initiales egales a 50 et 70 MPa, l'alliage de composition chimique 

C25.6/2.5 a retenu le plus fort pourcentage de la contrainte initiale apres 120 heures. 

Toutefois, pour une contrainte initiale de 90 MPa, le pourcentage de la contrainte initiale 

retenue pour l'alliage de composition chimique C25,6/2.5 est similaire a celui des alliages 

CI5.6/2.1 et C46.6/2.5; soient de 64, 65 et 64% pour les alliages Cl5.6/2.i, C25.6/2.5 et C46.6/2.5 

respectivement. 

Tableau 3.2 Le pourcentage de la contrainte initiale retenue dans les echantillons 
apres 120 heures. 

Contrainte initiale 
[00] (MPa)/ 
Composition 

chimique 
50 

70 

90 

Pourcentage de la contrainte initiale 
retenue apres 120 heures 

CI (abs) 

79 (39,5) 

71 (49,7) 

64 (57,6) 

C2 (abs) 

85 (42,5) 

77 (38,5) 

65 (58,5) 

C3 (abs) 

72 (36) 

61 (42,7) 

56 (50,4) 

C4 (abs) 

82 (41) 

72 (50,4) 

64 (57,6) 



82 

Pourcentage de la contrainte initiale retenu en fonction de la contrainte 
initiale apres 120 heures a 150°C 

90 -i 

85 
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Figure 3.3 Le pourcentage de la contrainte initiale retenue en fonction de la contrainte 
initiale apres 120 heures a 150°C. 

D'autres essais de retention aux efforts de boulonnage ont ete realises en utilisant 

l'alliage de composition chimique C25.6/2.5 dans le but de mieux connaitre son 

comportement dans la gamme de contraintes se situant entre 70 et 90 MPa. D faut 

rappeler que lors des essais presentes a la section precedente, l'alliage de composition 

chimique C25.6/2.5 avait demontre des performances superieures a celles des alliages 

CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 jusqu'a une contrainte initiale de 70 MPa. Toutefois, les performances 

de l'alliage C25.6/2.5 etaient similaires a celles des alliages CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 lorsque la 

contrainte initiale etait de 90 MPa. 

Pour ces essais supplementaires, les contraintes initiales etaient appliquees de facon a ce 

que la contrainte maximale atteinte, une fois les echantillons plonges dans le bain 

d'huile, se situent entre 70 et 90 MPa. D'autres essais ont ete realises sur des 

echantillons de compositions chimique CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 en appliquant des contraintes 
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initiales egales a 80 MPa apres immersion. Les resultats obtenus sont contenus dans le 

tableau 3.3. 

Les resultats obtenus ont permis de tracer les courbes du pourcentage de la contrainte 

initiale retenue en fonction de la contrainte initiale appliquee pour les quatre alliages 

(figure 3.4). La premiere constatation est que la chute de retention aux efforts de 

boulonnage pour l'alliage C25.6/2.5 se produit rapidement des que la contrainte maximale 

atteinte depasse 70 MPa. Pour des contraintes superieures a 70 MPa, la retention aux 

efforts de boulonnage de l'alliage C25.6/2.5 n'est que tres legerement superieure a celle 

des alliages CI5.6/2.1 et C46.6/2.5- Par exemple, pour une contrainte initiale egale a environ 

80 MPa, la difference du pourcentage de la contrainte initiale retenue entre les alliages 

C25.6/2.5 et C46.6/2.5 n'est que de 2%. 

si 

40 

Pourcentage de la contrainte initiale retenu en fonction de la 
contrainte Initiale apres 120 heures a 150°C 
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Figure 3.4 Le pourcentage de la contrainte initiale retenue en fonction de la contrainte 
initiale appliquee apres 120 heures a 150°C. 
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On note done, que la variation de la teneur en aluminium et en strontium a un effet sur la 

retention aux efforts de boulonnage des alliages AJ62x. On constate qu'une diminution 

du ratio de la teneur en aluminium sur la teneur en strontium (Al/Sr) a pour effet 

d'accroitre la capacite de l'alliage a retenirla charge initiale. L'alliage de composition 

chimique C25.6/2.5 est celui qui possede le ratio (Al/Sr) le plus faible (2.2). II s'agit 

egalement de FaHiage qui a retenu le plus fort pourcentage de la contrainte initiale pour 

des contraintes initiales de 50 et 70 MPa. Par contre, pour des contraintes initiales 

superieures a 70 MPa, le pourcentage de la contrainte initiale retenue pour l'alliage 

C25.6/2.5 est similaire a celui des alliages CI5.6/2.1 et C46.6n.5- Le ratio (Al/Sr) des alliages 

CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 est de 2,7 et 2,6 respectivement. On constate que leur capacite a 

retenir la charge initiale est a mi-chemin entre celle de l'alliage C25.6/2.5 et celle de 

l'alliage C36.6/H qui lui, possede un ratio (Al/Sr) egal a 3,1. Ces resultats corroborent 

ceux obtenus par Baril et al. (2004) qui indiquaient qu'une diminution du ratio (Al/Sr) 

avait pour effet d'accroitre la capacite de l'alliage a retenir la charge initiale appliquee. 

Dans leur travaux, Sohn et al. (2000) avaient observe qu'une augmentation de la teneur 

en Ca dans les alliages AM50 favorisait une augmentation de la resistance a la chute de 

la contrainte (Ko). Une augmentation de la teneur en Ca dans les alliages AM50 entraine 

la presence de la phase Al2Ca aux joints de grains a-Mg. Cette phase, qui possede un 

point de fusion eleve (1079°C) serait responsable de la bonne resistance aux efforts de 

boulonnage pour des contrainte se situant entre 40 et 70 MPa et des temperatures qui 

varient entre 125 et 175°C. 

La section 3.2 de ce memoire presente la caracterisation microstructurale des alliages 

AJ62x etudies dans le cadre de ce projet. L'effet du ratio (Al/Sr) sur la nature des 

constituants presents aux joints de grains a-Mg est mis en evidence et permet de mieux 

comprendre les resultats presentes jusqu'ici. 

http://C46.6n.5-
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Tableau 3.3 Le pourcentage de la contrainte initiale retenue dans les echantillons 
apres 120 heures 

Contrainte initiale 
[<7«] (MHa)/ 
Composition 

chimiquc 
50.0 

70.0 

71.0 

73.0 

74.0 

78.5 

79.0 

80.0 

84.0 

90.0 

Pourcentage de la contrainte initiale retenue 
apres 120 heures 

C I s.6/2.1 

79.4 

71.1 

67.8 

64.1 

C2j.f,/2.5 

84.7 

76.9 

76.2 

72.8 

71.7 

71.3 

69.6 

67.6 

65.2 

C36.fc/2.1 

71.9 

61.3 

55.6 

C46.6/2.5 

81.8 

72.4 

68.2 

63.7 

3.1.2 Effet de la contrainte initiale appliquee sur la retention aux efforts de 
boulonnage 

L'objectif de la seconde serie d'essais etait d'evaluer l'effet de la contrainte initiale 

appliquee sur la retention aux efforts de boulonnage. Les resultats obtenus ont permis de 

tracer les courbes illustrees a la figure 3.5. Ces essais ont ete realises a 150°C sur des 

echantillons de composition chimique C2s.6/2.5- Comme nous le verrons a la section 3.2 

de ce memoire, la nature des phases presentes aux joints de grains de l'alliage C25.6/2.5 

est differente de celle des alliages CI5.6/2.1, C36.6/2 et C46.6/2.5- Base sur les observations 

de Sohn et al. (2000), il est permis de croire que la nature des phases presentes aux joints 

de grains de l'alliage C25.6/2.5 pourrait etre a l'origine de ses performances plus elevees 
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par rapport aux alliages CI5.6/2.1, C36.6/2 et C46.6/2.5- Pour cette raison, ces essais ont ete 

realises sur l'alliage C25.6/2.5 afin de mieux connaitre son comportement. 

Les contraintes initiales appliquees avant 1'immersion des echantillons dans le bain 

d'huile etaient de 40, 60 et 80 MPa, de fagon a ce que la contrainte maximale apres 

1'immersion atteigne environ 50, 70 et 90 MPa respectivement. Les parametres 

experimentaux employes lors de ces essais sont contenus dans le tableau 3.4. Comme a 

la section precedente, 1'analyse des resultats a ete realisee a partir des courbes du 

logarithme neperien de la contrainte en fonction du temps (figure 3.6). Les resultats 

ainsi obtenus sont donnes dans le tableau 3.4. 

Tableau 3.4 Parametres experimentaux pour determiner I'effet de la contrainte initiale 
appliquee, alliage C25.6/2.5. 

Alliagc 

C25.6/2.5 

C25.6/2.5 

C25.6/2.5 

Contrainte 
initiale 

visee apres 
immersion 

(MPa) 
50 

70 

90 

Temperature 
ra 

150 

150 

150 

Contrainte 
retenue apres 

120 hrs 
(MPa) 

43 

53 

58 

K„ 

0,863 

0,785 

0,661 

Pente 

-2,056x10"' 

-2,445x10"4 

-2,620x10"4 

On constate en observant les resultats obtenus qu'une augmentation de la contrainte 

initiale appliquee entraine une augmentation de la contrainte retenue apres 120 heures. 

Par contre, on note que pour une contrainte initiale de 90 MPa, la contrainte retenue 

apres 120 heures est de 58 MPa. Ce n'est que 5 MPa de plus que la contrainte retenue 

apres 120 heures pour une contrainte initiale de 70 MPa. On note egalement que 

1'application d'une contrainte initiale plus importante entraine une augmentation de la 
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chute initiale de la contrainte et une augmentation du taux de reduction de la contrainte. 

II est done permis de croire que pour une duree plus importante, la contrainte retenue 

pour une contrainte initiale de 90 MPa serait moins importante que la contrainte retenue 

pour une contrainte initiale de 70 MPa. Ces resultats corroborent ceux obtenus par Baril 

et al (2004). 

Lors des essais de retention aux efforts de boulonnage, les echantillons sont soumis a 

une deformation totale constante. La deformation totale est egale a la somme de la 

deformation elastique et de la deformation plastique. Pour les materiaux elastiques 

lineaires comme le magnesium, la deformation elastique est proportionnelle a la 

contrainte via le module d'elasticite (module d'Young). Si la contrainte et la temperature 

sont suffisamment elevees, l'echantillon subira du fluage. Etant donne que la 

deformation totale est maintenue constante, une portion de la deformation elastique 

totale se transforme en une deformation plastique. Ce phenomene a pour effet de 

diminuer la contrainte dans l'echantillon. Pour une temperature donnee, le fluage sera 

d'autant plus important que la contrainte appliquee sera elevee. C'est ce qui explique 

que le taux de diminution de la contrainte est plus important pour une contrainte initiale 

de 90 MPa que pour une contrainte initiale de 70 MPa. 
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Contrainte dans les echantillons en fonction du temps 
(Temperature = 150°C, Composition chimique C2) 

80 
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200 

Temps (h) 

-C2, 50 MPa C2, 70 MPa C2, 90 MPa 

Figure 3.5 Effet de la contrainte initiale sur la retention aux efforts de boulonnage pour 
une composition chimique C25.6/2.5et une temperature = 150°C. 
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Figure 3.6 Logarithme neperien de la contrainte dans les echantillons en fonction du 
temps pour une composition chimique C25.6/2.5 et une temperature = 150°C. 
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3.1.3 Effet de la temperature sur la retention aux efforts de boulonnage 

L'effet de la temperature sur la retention aux efforts de boulonnage a ete evalue sur des 

echantillons de composition chimique C25.6/2.5- Cet alliage a ete choisi pour effectuer ces 

essais pour les memes raisons que celle mentionnees a la section 3.1.2. Les essais ont ete 

realises pour une duree de 350 heures a 150 et 175°C avec une contrainte initiale visee 

apres immersion des echantillons dans le bain d'huile egale a 70 MPa. Pour cette serie 

d'essais, la temperature maximale etait limitee a 175°C afin de representer les conditions 

en service de ces alliages. Le tableau 3.5 presente les parametres experimentaux de cette 

serie d'essais. 

Les resultats obtenus a partir de ces essais ont permis de tracer les courbes de la 

contrainte dans les echantillons en fonction du temps (figure 3.7). Les courbes du 

logarithme neperien de la contrainte en fonction du temps ont egalement ete tracees afin 

de determiner les parametres qui les caracterisent (figure 3.8). Les parametres obtenus 

sont donnees dans le tableau 3.6. 

Tableau 3.5 Parametres experimentaux pour determiner l'effet de la temperature sur la 
retention aux efforts de boulonnage, alliage C25.6/2.5. 

Alliage 

C25.6/2.5 

C25.6/2.5 

Contrainte 
initiale 
visee 

(MPa) 
70 

70 

Temperature 
< C) 

150 

175 

Contrainte 
retenue apres 

120 hrs 
(MPa) 

53 

43 

K0 

0,785 

0,573 

Pente 

-2,445 xlO"4 

-5,611 xlO"4 



90 

La contrainte initiale appliquee sur les echantillons avant leur immersion dans le bain 

d'huile etait 60 MPa. On constate qu'une augmentation de la temperature du bain 

d'huile a pour effet d'accroitre la contrainte maximale apres l'immersion des 

echantillons dans le bain d'huile. Pour l'essai realise a 150°C, la contrainte est passee de 

60 a 69 MPa apres l'immersion de l'echantillon dans le bain d'huile. Par contre, pour 

l'essai realise a 175°C, la contrainte est passee de 60 a 77 MPa. Ce phenomene est du a 

la difference entre le coefficient de dilatation thermique de l'acier et celui du 

magnesium. En effet, l'acier possede un coefficient de dilatation lineique egal a 11,8 x 

10"6 °CA tandis que celui du magnesium est egal a 25,2 x 10"6 °C_1. Ainsi, l'echantillon 

de magnesium tend a se deformer davantage que le boulon instrumente. L'echantillon de 

magnesium est alors contraint de se deformer et par consequent, cela entraine une 

augmentation de la contrainte en compression dans l'echantillon. Ce phenomene est 

d'autant plus important que la temperature du bain d'huile est elevee. 

En examinant les resultats obtenus, on constate que la chute rapide de la contrainte (Ko) 

initiale croit avec 1'augmentation de la temperature du bain d'huile. Effectivement, le 

parametre K0 est moins eleve a 175°C (K0 = 0,573) qu'a 150°C (K0 = 0,785). On 

remarque egalement que le taux de reduction de la contrainte augmente avec une 

augmentation de la temperature. Ainsi, le pourcentage de la contrainte initiale retenue 

apres 350 heures diminue avec une augmentation de la temperature des essais. Pour 

l'essai realise a 150°C, le pourcentage de la contrainte initiale retenue est de 77%. A 

175°C, il est egal a 56%. 

Cette diminution de la resistance aux efforts de boulonnage lorsque la temperature de 

l'essai augmente serait attribute a deux phenomenes. Le premier phenomene correspond 

a 1'augmentation de la diffusion des atomes aux joints de grains. Ainsi, une 

augmentation de la temperature de l'essai favorise une diminution de la resistance des 
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joints de grains a la deformation (K0). Le second phenomene serait associe a une 

diminution de la capacite des atomes d'aluminium en solution solide dans la matrice a-

Mg a bloquer le mouvement des dislocations. Sous l'effet de l'agitation thermique, 

1'oscillation des atomes d'aluminium permet le desencrage des dislocations 

(Pekguleryuz et Luo, 1996). 

Contrainte dans les echantillons en fonction du temps 
(Contrainte initiale, 70 MPa) 

200 

Temps (h) 

-C2, 150°C C2, 175°C 

Figure 3.7 Effet de la temperature sur la retention aux efforts de boulonnage pour une 
composition chimiue C25.6/2.5et une contrainte initiale visee = 70 MPa. 
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Logarithme neperien de la contrainte en fonction du temps 
(Contrainte initiale visee = 70 MPa, Composition chimique C2) 

4,5 -i 

2,5 

1,5 
200 

Temps (h) 

300 350 400 

~C2, 150°C C2, 175-C 

Figure 3.8 Logarithme neperien de la contrainte dans les echantillons en fonction du 
temps pour une composition chimiue C256/25et une contrainte initiale visee 
= 70 MPa. 

3.2 MICROSCOPIE OPTIQUE 

Des observations au microscope optique ont ete realisees sur les alliages AJ62x avant et 

apres les essais de retention aux efforts de boulonnage de 500 heures a 175°C et sous 

une contrainte initiale de 90 MPa. Les echantillons ont ete ainsi selectionnes puisqu'il 

s'agissait des conditions experimentales les plus severes. Ces observations ont permis 

de verifier s'il y avait de la microsegregation de l'aluminium aux joints de grains a-Mg. 

Lors de l'attaque chimique de la surface a observer, la dissolution du materiau varie en 

fonction de sa composition chimique (Des Materiaux, 1986). Dans le cas present, une 

teneur plus elevee en aluminium a proximite des joints de grains par rapport au centre 
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des grains se traduirait par la presence de microreliefs. Ces microreliefs peuvent etre mis 

en evidence en faisant varier la mise au point du microscope. 

Les figures 3.9 et 3.10 presentent des micrographies typiques prisent a partir des alliages 

C36.6/2.1 et C25.6/2.5 respectivement. Parmi les alliages etudies dans le cadre de ce projet, 

l'alliage C36.6/2.1 est celui qui possede la plus forte teneur en aluminium (6.6% massique) 

tandis que l'alliage C25.6/2.5 est celui qui possede la plus faible teneur en aluminium 

(5.6% massique). Le phenomene de microsegregation aux joints de grains a-Mg n'a pas 

ete observe autant pour l'alliage C25.6/2.5 que pour l'alliage C36.6/2.1- Cependant, il est 

possible que ce phenomene ne puisse pas etre observe si la variation de composition 

chimique n'est pas assez importante. De plus, le traitement thermique de 500 heures a 

175°C n'a pas eu pour effet d'accroitre la taille des grains des alliages etudies. Pour tous 

les alliages, la taille des grains a-Mg se situait entre 5 et 30 jim et demeurait inchangee 

apres le traitement thermique. Des fines bandes ont ete observees au pourtour d'un 

constituant non lamellaire situe aux joints de grains dans l'alliage C2s 6/2.5. Ces bandes 

etaient presentes avant et apres les essais de retention aux efforts de boulonnage et 

apparaissent plus foncees que le constituant non lamellaire. Ces bandes seront mises en 

evidence a la section 3.3 de ce memoire. Cette section presente les resultats des 

observations en imagerie au microscope electronique a balayage (MEB). Le pouvoir de 

grossissement et de resolution du MEB est plus eleve que celui du microscope optique. 

Cette caracteristique rend possible la caracterisation des elements de matiere plus petits 

comme les fines bandes observees ici. Pour ces raisons, la microstructure des alliages 

sera presentee a la section 3.3. 
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Figure 3.9 Micrographies optiques de I'alliage C36.6/2.i (a) brut de coulee et (b) apres un 
essai de retention aux efforts de boulonnage de 500 heures, a 175°C et 
90MPa. La taille des grains est demeuree inchangee apres le traitement 
thermique (5 et 30 urn). 
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Figure 3.10 Micrographies optiques de I'alliage C25.6/2.5 (a) brut de coulee et (b) apres 
un essai de retention aux efforts de boulonnage de 500 heures, a 175°C et 
90MPa. Presence de fines bandes foncees au pourtour du constituant non 
lamellaire. La taille des grains est demeuree inchangee apres le traitement 
thermique (5 et 30 urn). 
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3.3 MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE 

Le pouvoir de resolution et le grossissement du microscope electronique a balayage 

(MEB) ont permis de distinguer les differentes phases presentes aux joints de grains cc-

Mg des alliages etudies dans le cadre de ce projet. La microstructure des alliages de 

composition chimique CI5.6/2.1, C36.6/2.1 et C46.6/2.5 se caracterise par la presence d'un 

constituant eutectique lamellaire situe aux joints de grains cc-Mg (figure 3.11). Selon 

Landriault (2004), ce constituant eutectique est compose de lamelles de oc-Mg en 

alternance avec des lamelles de Al4Sr. Sur ces photos, prises en electrons retrodiffuses, 

les lamelles qui apparaissant en gris pale correspondent a la phase Al4Sr et celles dont la 

couleur est identique a celle de la matrice correspondent a la phase oc-Mg. Aucun 

precipite de Mgi7Ali2 n'a ete observe dans ces alliages. La taille des grains cc-Mg se 

situe entre 5 et 30 urn. 

La teneur en aluminium et en strontium dans les alliages AJ62x a un effet important sur 

la nature des constituants presents aux joints de grains a-Mg. Parmi les quatre alliages 

etudies, l'alliage C25.6/2.5 est celui qui possede le ratio (Al/Sr) le plus faible. Le ratio 

(Al/Sr) est de 2.2 pour l'alliage C25.6/2.5 tandis qu'il est de 2.7, 3.1 et 2.6 pour les alliages 

CI5.6/2.1, C36.6/2.1 et C46.6/2.5 respectivement. L'augmentation de la teneur en strontium 

par rapport a celle en aluminium favorise la presence d'un constituant non-lamellaire 

aux joints de grains a-Mg. L'image obtenue a partir de l'alliage de composition 

chimique C25.6/2.5 (figure 3.11b) revele la presence d'un constituant lamellaire qui 

semble etre lie au constituant non-lamellaire et qui pourrait correspondre aux fines 

bandes observees au microscope optique (section 3.2). L'intensite de cette phase est plus 

elevee que l'intensite du constituant non-lamellaire. Cela indique que ces deux phases 
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possedent une composition chimique differente. Comme pour les trois autres alliages, la 

taille des grains de l'alliage C25.6/2.5 se situe entre 5 et 30 um. Ces resultats corroborent 

ceux obtenus au microscope optique. 

(a) 

Matricc a-Mg 

Constituant 
lamellaire 

C'onstiluant non-
lamcllairc 

8946 15KU X2,588 10PM WDib 

(b) 

Figure 3.11 Images en electrons retrodiffuses (15keV) des echantillons de composition 
chimique (a) CI5.6/2.1 ; constituant eutectique a-Mg + AI4Sr situe aux joints 
de grains a-Mg et (b) C25.6/2.5; constituant lamellaire et constituant non-
lamellaire situes aux joints de grains a-Mg. 
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(c) 

(d) 

Figure 3.11 (suite) Images en electrons retrod iff uses (15keV) des echantillons de 
composition chimique (c) C366/2.i et (d) C46.6/2.5; constituant eutectique cc-
Mg + AI4Sr situe aux joints de grains a-Mg. 
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La microscopie electronique a balayage a egalement ete utilisee pour evaluer la stabilite 

de la microstructure des alliages AJ62x au cours des essais de retention aux efforts de 

boulonnage. Des images ont ete prises avant et apres les essais de retention aux efforts 

de boulonnage. a partir des echantillons d'alliage C25.6/2.5 et C36.6/2.1- Dans les deux cas, 

les essais ont ete realises a 175°C, pendant 500 heures et sous une contrainte initiale de 

90 MPa. A cette echelle, il n'y a aucune indication que la fraction volumique et la 

morphologie de chacune des phases aient changee au cours des essais. Le contraste n'a 

pas revele de segregation d'aluminium a proximite des joints de grains oc-Mg. Voir 

images 3,12 et 3,13. 

Des profils de concentration chimique ont ete effectues au microscope electronique en 

transmission (TEM) suite a des essais de retention aux efforts de boulonnage pour 

verifier la stabilite des phases situees aux joints de grains cc-Mg. Ces resultats seront 

presented a la section 3.6.2. 
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(a) (b) 

Figure 3.12 Images en electrons retrodiffuses (15keV) de I'alliage de composition 
chimique C25.6/2.5 avant (a) et apres (b) les essais de retention aux efforts 
de boulonnage de 500 heures, a 175°C et 90MPa. Aucune indication d'un 
changement de morphologie ou de fraction volumique des phases 
presentes. Le contraste n'indique pas de segregation d'aluminium aux 
joints de grains oc-Mg. 

e£*~^S* 

0256 15KU X2,58fl 

(a) 

J88 ' 10HI» WD 16 

(b) 

Figure 3.13 Images en electrons retrodiffuses (15keV) de I'alliage de composition 
chimique C36.6/2.i avant (a) et apres (b) les essais de retention aux efforts 
de boulonnage de 500 heures, a 175°C et 90MPa. Aucune indication d'un 
changement de morphologie ou de fraction volumique des phases 
presentes. Le contraste n'indique pas de segregation d'aluminium aux 
joints de grains cc-Mg. 
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3.4 DIFFRACTION DES RAYONS X 

La diffraction des rayons X a ete utilisee parallelement a la diffraction electronique 

(section 3.6.3) dans le but d'identifier la structure cristalline du constituant non-

lamellaire observe dans l'alliage C256/2.5 et decrit a la section precedente. L'echantillon 

de composition chimique C25.6/2.5 qui a ete utilise pour effectuer ces mesures etait le 

meme qui avait ete utilise pour les observations au MEB. Aussi, des mesures ont ete 

prises a partir de l'echantillon d'alliage C36.6/2.i afin de comparer les spectres obtenus. II 

faut rappeler que le constituant non-lamellaire n'a pas ete observe dans cet alliage. 

La figure 3.14 illustre les spectres obtenus a partir des alliages C25.6/2.5 et C36.6/2.1- En 

comparant les deux spectres obtenus, on remarque que certaines raies sont presentes sur 

le spectre de l'alliage C25.6/2.5 mais qu'elles sont absentes du spectre de l'alliage C36.6/2.1-

Ces plans cristallins, dont la position des raies est identifiee dans le tableau 3.6, 

pourraient appartenir au constituant non-lamellaire. Des recherches dans la litterature 

n'ont pas permis d'identifier cette phase. Landriault (2004) avait egalement obtenue les 

memes raies en effectuant des mesures a partir des alliages AJ52x. 

La loi de Bragg (equation 3.1) a ete utilisee pour calculer la distance dm entre chacun 

des plans cristallins dont la raie correspond au constituant non-lamellaire. Les valeurs 

obtenues (tableau 3.6) ont ete utilisees pour effectuer des tentatives d'indexation mais 

aucune solution n'a ete trouvee. Par contre, ces valeurs ont ete utilisees a la section 3.6.3 

a titre de comparaison avec les valeurs de dm obtenues en diffraction electronique. Le 

tableau 3.6 contient egalement certaines valeurs obtenues par Landriault (2004) a partir 

du constituant non-lamellaire. Les valeurs obtenues dans le cadre de ce projet sont 

similaires a celles obtenues par Landriault (2004). II y a un ecart maximale d'environ 

2% entre les deux series de valeurs. 

;t = 2dsin0 (3.1) 
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Tableau 3.6 Position des raies de diffraction associees aux plans cristallins du 
constituant non-lamellaire; alliage C25.6/2.5. 

Kaie 

1 

2 

3 

4 

5 

Position 
20 n 

24,9 

30,1 

35,9 

38,7 

50,3 

Distance d entre 
les plans 

cristallins (nm) 

0,357 

0,297 

0,249 

0,233 

0,181 

Position 20 ( ) 
(Landriault 2004) 

24,9 

30,7 

35,4 

Distance d entre 
les plans 

cristallins (nm) 
(Landriault 2004) 

0,357 

0,291 

0,253 
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3.5 MICROSONDE ELECTRONIQUE DE CASTAING (EMPA) 

La spectrometrie par dispersion des longueurs d'onde (WDS) a permis de determiner la 

composition chimique du constituant non lamellaire observe precedemment dans 

l'alliage C25.6/2.5 (section 3.3). Ces analyses ont ete effectuees sur dix plages differentes 

afin de s'assurer que le volume d'emission etait contenu dans la phase a caracteriser. Le 

diametre moyen des regions analysees a ete mesure prealablement au MEB et etait 

approximativement de 15 um. Le detail des resultats obtenus est donne en annexe 

(tableau 2). Les valeurs obtenues d'une analyse a 1'autre etaient constantes. II est done 

permis de croire que le volume d'emission etait contenu dans la phase a analyser. Le 

tableau 3.7 presente la moyenne des resultats des dix analyses. Les resultats obtenus 

suggerent que les proportions de Mg, d'Al et de Sr du constituant inconnu sont de 71, 22 

et 7% (atomique) respectivement. Cela correspond a une stoechiometrie d'environ 

Mgi0Al3Sr. 

Le tableau 3.7 presente aussi les resultats des analyses effectuees dans la matrice a-Mg. 

On voit que le strontium n'est pas soluble dans la matrice a-Mg. La teneur en aluminium 

dans la matrice a-Mg est d'environ 2% atomique (-2,2% massique). D'autres analyses 

ont ete effectuees a partir de cet alliage a l'aide de la spectrometrie des rayons-X au 

microscope electronique en transmission. Les resultats obtenus sont presentes a la 

section 3.6.2.2 de ce memoire. 
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Tableau 3.7 Composition chimique de I'alliage C25.6/2.5 determinee a I'aide d'une 
microsonde electronique de Castaing (EMPA) a I'Universite McGill. 
L'erreur sur ces mesures a ete calculee a I'aide de I'equation 2.29. 

Phase 

Matrice a-
Mg 

Constituant 
non 

lamellaire 

Mg 

(% at.) 

98,0+1,6 

71,0 + 1,4 

(% 
massique) 

97,8+1,6 

59,0 ±1,2 

Al 

(% at.) 

2,0 + 0,4 

22,0 ±1,2 

(% 
massique) 

2,2+0,4 

20,0 ±1,2 

Sr 

(c/f. at.) 

0 

7,0+1,0 

C7r 
massique) 

0 

21,0± 1,4 

3.6 MICROSCOPIE ELECTRONIQUE EN TRANSMISSION 

3.6.1 Imagerie 

3.6.1.1 Alliage AJ62 + Al 

La figure 3.15 montre une micrographie prise au microscope electronique en 

transmission (TEM) d'un alliage AJ62 dont la composition chimique est 6,5% Al et 

2,1% Sr. Le ratio (Al/Sr) de cet alliage (Al/Sr = 3,1) est similaire a celui de I'alliage 

C36.6/2.1 (Al/Sr = 3,0) etudie aux sections 3.1, 3.2 et 3.3. La lame mince a ete preparee a 

partir d'un echantillon utilise pour des essais de retention aux efforts de boulonnage a 

150°C, pendant 500 heures et sous une contrainte initiale de 90 MPa. Tel que mentionne 

a la section 2.2.2, la lame mince a ete preparee a I'aide d'un faisceau ionique focalise 

(FIB). Le systeme d'imagerie du FIB a permis de selectionner une region qui contenait 

un joint de grains a-Mg. Le joint de grains est identifie sur l'image par une ligne en 

pointilles. Sur cette micrographie, la phase a-Mg du constituant eutectique lamellaire 
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possede la meme orientation cristallographique que la phase a-Mg du grain situe dans le 

coin 

inferieur gauche. Pour le confirmer, des cliches de diffraction ont ete obtenus dans les 

memes conditions d'inclinaison dans ces deux regions. La seconde phase du constituant 

eutectique semble done precipiter au pourtour des grains a-Mg. Selon Landriault (2004), 

cette phase correspondrait au compose ALSr. 

Des observations en imagerie ont ete realisees dans le grain a-Mg situe dans le coin 

inferieur gauche (figure 3.15) en s'eloignant de l'axe de zone B = [0112] defacon a etre 

dans la condition 2F-lg (section 2.6.1) selon les families de plans (2110) et (0111). Ces 

observations n'ont pas revele d'empilements de dislocations a proximite du constituant 

eutectique lamellaire situe au joint de grains. Selon Vagarali et Langdon (1981), le 

systeme de glissement observe pour le magnesium pur dans une gamme de temperatures 

se situant entre 120 et 180°C et sous une contrainte se situant entre 40 et 100 MPa est le 

systeme de glissement basal <11-20> {000l}. Selon le critere d'invisibilite, g B = 0 et 

g • Bu = 0 (section 2.6.1.1) ces dislocations pourraient etre visibles dans ces conditions 

d'observation. De plus, cette region ne semble pas contenir des precipites autres que le 

constituant eutectique. La distance interlamellaire du constituant eutectique est 

d'environ 200-500 nm. 
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Figure 3.15 Microstructure de I'alliage AJ62 + Al6.5/2.i observee au MET apres un essai 
de retention aux efforts de boulonnage de 500 heures, a 150°C et sous 
une contrainte initiale de 90 MPa. Fond clair; B = [0112] et g = (2110). 

3.6.1.2 Alliage AJ62 + Sr 

La figure 3.16 illustre une vue generate de I'alliage AJ62+Sr de composition (5,8% Al -

2,8% Sr) apres un essai de retention aux efforts de boulonnage de 500 heures, a 150°C et 

sous une contrainte initiale de 90 MPa. Le ratio (Al/Sr) de cet alliage (Al/Sr = 2,1) est 

similaire a celui de I'alliage C25.6/2.5 (Al/Sr = 2,2) etudie aux sections 3.1 et 3.2. La 

microstructure est constitute de la matrice a-Mg et du constituant non lamellaire observe 



108 

au MEB. La microstructure contient egalement d'autres precipites qui semblent etre lies 

au constituant non lamellaire. Ces precipites pourraient correspondre aux fines lamelles 

observees au MEB a la figure 3.11 b). Contrairement aux lamelles observees dans 

l'alliage AJ62 + AI6.5/2.1, les lamelles observees dans l'alliage AJ62+Sr ne sont pas en 

alternance avec la phase a-Mg. La chimie de ces lamelles ainsi que celle du constituant 

non lamellaire sera presentee a la section 3.6.2 de ce memoire. 

Figure 3.16 Vue generate de l'alliage AJ62 + Sr58/2.8 observee en STEM (fond clair) 
apres un essai de retention aux efforts de boulonnage de 500 heures, a 
150°C et sous une contrainte initiale de 90 MPa. II y a presence de 
lamelles de composition chimique inconnue liees au constituant non 
lamellaire. 
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3.6.2 Spectrometrie des rayons X (EDS) en STEM 

Cette section presente les resultats des analyses effectuees a l'aide de la spectrometrie 

des rayons X (EDS) en STEM. L'epaisseur des regions analysees a ete mesuree par 

illumination convergente et se situait entre 50 et 250 nm. En contrepartie, le critere de la 

lame mince indiquait que pour les phases en presence dans les echantillons a analyser, il 

faillait tenir compte de 1'absorption et de la fluorescence pour des epaisseurs egales et 

superieures a 289 nm (section 2.6.5). Cette valeur a ete obtenue a partir de 1'equation 

( V ( V 
2.40 avecp= 1,74 g/cm3, — = 4376.5 cm2/g et — = 397.5 cm2/g. Pour cette 

\PJMS \PJAI 

raison, aucune correction n'a ete effectuee pour 1'absorption et la fluorescence. II etait 

egalement important de s'assurer que le volume d'emission des rayons X etait contenu 

dans les phases d'interet. Tel que mentionne a la section 2.6.4 de ce memoire, la taille du 

faisceau a la sortie de la lame mince devait etre maximale lorsque les analyses etaient 

effectuees a partir de la phase Al4Sr. Pour une epaisseur de la lame mince egale a 250 

nm, ce qui represente l'epaisseur maximale dans le cas present, la taille du faisceau a la 

sortie de la lame mince est approximativement de 62 nm (figure 2.9). Cette resolution 

spatiale est suffisamment elevee pour les analyses a effectuer dans le cadre de ce projet. 

Par exemple, les lamelles de la phase AUSr dont la largeur est approximativement egale 

a 200nm correspondent aux plus petits elements a analyser. 

Le volume de generation des rayons X a ete estime en utilisant l'equation 2.39. Pour les 

analyses effectuees dans la matrice a-Mg et pour une epaisseur de la lame mince egale a 

250 nm, le volume estime de generation des rayons X est approximativement egale a 

file:///PJms
file:///PJai


110 

12,5 nm. De meme, pour les analyses effectuees dans le compose Al4Sr, le volume 

estime de generation des rayons X est egal a environ 24,6 nm. Puisque la largeur des 

lamelles de Al4Sr est approximativement egale a 200 nm, il est permis de croire que le 

volume de generation des rayons X est contenu dans ces lamelles. 

3.6.2.1 Alliage AJ62 + Al 

La figure 3.17 a) montre un profil lineaire de concentration chimique qui a ete effectue a 

travers le joint de grains present dans l'echantillon d'alliage AJ62 + AI6.5/2.1 decrit a la 

section precedente. La figure 3.17 b) montre que la teneur en aluminium dans la matrice 

a-Mg est relativement stable. La teneur moyenne en aluminium dans les deux grains est 

de 4,5 ± 0,4% massique (4.1% at.). Les resultats obtenus n'indiquent pas de variation 

significative de la teneur en aluminium a proximite des lamelles riches en aluminium 

apres un essai de retention aux efforts de boulonnage de 500 heures, a 150°C et sous une 

contrainte initiale de 90 MPa. La figure 3.17 b) indique que le strontium n'est pas 

soluble dans la matrice a-Mg. L'augmentation soudaine de la teneur en aluminium et en 

strontium observee sur la figure 3.17 b) serait causee par la presence des lamelles du 

constituant eutectique present aux joints de grains. Les resultats indiquent une plus faible 

teneur en aluminium et en strontium dans la premiere lamelle par rapport a la seconde. 

Cela pourrait s'expliquer par le fait que la matrice a-Mg enrobait partiellement la 

lamelle. La composition chimique de ces lamelles sera analysee a la section suivante. 

Des analyses ponctuelles ont ete effectuees sur des lamelles de la seconde phase du 

constituant eutectique present dans l'echantillon d'alliage AJ62 + AI6.5/2.1. La figure 3.18 

montre les lamelles analysees et les resultats obtenus sont dans le tableau 3.8. Les ratios 

de la teneur en aluminium sur la teneur en strontium (CM /Csr, %at.) se situent aux 
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alentours de 4. Ce ratio correspond a celui du compose AUSr. La teneur en magnesium 

dans les lamelles est stable et se situe entre 11 et 13%. Notons que la solubilite 

maximale du magnesium dans le compose AUSr est de 25% (Makhmudov et al. 1981). 

Les resultats obtenus indiquent que le ratio CAI /Csr ne varie pas selon la teneur en 

magnesium. Cela suggere que le magnesium est present sous forme de solution solide 

dans le compose AUSr. 

1500 2000 
Position (nm) 

Figure 3.17 Profil lineaire de concentration chimique obtenu. La teneur moyenne en 
aluminium dans les grains est 4,5 ± 0,4% massique (4.1% at.) tandis que 
le strontium n'est pas soluble dans la matrice a-Mg. 
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Figure 3.18 Micrographies (STEM) indiquant les points d'analyse sur quelques 
lamelles de composition Al-Sr. 

Tableau 3.8 Resultats des analyses effectuees sur les lamelles de composition Al-Sr, 
echantillon d'alliage AJ62 + Al6.5/2.i 

Analyse 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 

Moyenne 

Concentrations (9r at.) 

M« 
12.5 

11.9 
11.0 
10.9 
13.6 
12.8 
12.9 
12.1 
12.2 

Al 
70.3 
71.4 
71.7 
70.8 
69.8 
70.3 
70.2 
71.1 
70.7 

Sr 
17.2 
16.7 
17.3 
18.3 
16.6 
16.9 
16.9 
16.8 
17.1 

Al/Sr 
4.1 
4.3 
4.2 
3.9 
4.2 
4.1 
4.1 
4.2 
4.1 

3.6.2.2 Alliage A]62 + Sr 

La figure 3.19 montre un profil lineaire de composition chimique realise a travers la 

matrice a-Mg et le constituant non lamellaire inconnu present dans 1'echantillon 
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d'alliage AJ62 + Sr5.8z2.8- Les resultats obtenus sont contenus dans le tableau 3.10 et 

indiquent que la teneur en aluminium dans la matrice a-Mg est stable et qu'elle est 

d'environ (4,0 + 0,4% massique). Cette valeur est moins elevee que celle obtenue pour 

l'alliage AJ62 + AI6.5/2.1 (4,5 ± 0,4% massique). Cela provient du fait que la teneur en Al 

dans l'alliage AJ62 + AI6.5/2.1 (6,5% massique) est plus elevee que la teneur en Al dans 

l'alliage AJ62 + Sr58/2.8 (5,8% massique). Le constituant non lamellaire possede quant a 

lui une composition chimique relativement stable, soit 57% Mg, 21% Al et 22% Sr 

(massique). Le Sr semble etre l'element le plus stable avec une teneur variant entre 21 et 

24% (massique) contre une variation de 49 a 60% (massique) et 18 a 28% (massique) 

pour le Mg et 1'Al respectivement. La moyenne de ces resultats mene a des proportions 

de Mg, d'Al et de Sr de 69, 23 et 8% (atomique) respectivement. A partir de ces 

resultats, on peut conclure que la stoechiometrie du constituant non lamellaire inconnu 

est d'environ MggA^Sr. Ces resultats sont presentes au tableau 3.9 et sont compares aux 

resultats obtenus a l'aide de la microsonde. On voit que les resultats obtenus au EDS 

sont fortement similaires aux resultats obtenus a l'aide de la microsonde Mgi0Al3Sr. 

Cependant, la difference entre ces deux resultats est negligeable etant donne l'erreur 

absolue sur les mesures (tableau 3.9). Cette stoechiometrie est similaire a celle obtenue 

par Pekguleryuz et Baril (2001), soit: Mgi3Al3Sr. 

Les echantillons qui ont ete utilises pour effectuer ces travaux proviennent de blocs 

cylindres qui ont ete coules sous pression. Ces systemes ne sont done pas a l'equilibre. 

Cela peut egalement expliquer l'ecart entre la composition chimique obtenue 

experimentalement et celle trouvee par Pekguleryuz et Baril (2001). Ces derniers avaient 

utilise des echantillons coules sous pression destines aux essais pour la determination 

des proprietes mecaniques des alliages AJ62x. 

http://Sr5.8z2.8-
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Tableau 3.9 Resultats des analyses effectives en spectrometrie des rayons X (STEM) 
et a la microsonde partir du constituent non lamellaire inconnu, echantillon 
AJ62 + Sr5.8/2.8. L'erreur sur ces mesures a ete calculee a I'aide de 
I'equation 2.28. 

Element 

Mg 

Al 

Sr 

Constituent non lamellaire 
(%at.) 

KDS 

69,0+1,1 

23,0 + 1,6 

8,0 + 0,9 

Microsonde 

71,0+1,4 

22,0+1,2 

7,0+1,0 

Tableau 3.10 Resume des compositions chimiques obtenues en spectroscopie des 
rayons X. L'erreur sur ces mesures a ete calculee a I'aide de I'equation 
2.28. 

Proprietes 

Al dans la matrice a-Mg 
(% massique) 

Ratio Al/Sr dans les 
precipites Al-Sr (% 

massique) 
Mg dans les precipites Al-

Sr (% massique) 

All 

A.I62 + Alfi.5/2.1 

4,5 ± 0,4 

4,1 

7,9 + 0,5 

iagc 

A.I62 + Sr5.8/2.8 

4,0 + 0,4 

4,8 

5,1+0,4 
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Figure 3.19 a) Image en STEM montrant le profil lineaire a travers la matrice a-Mg et le 
constituant non lamellaire dans I'echantillon d'alliage AJ62 + Sr5.8/2.8 et b) 
profil lineaire de concentration chimique obtenu. La teneur moyenne en 
aluminium dans les grains est 4,0 ± 0,4% massique (3,7% at.) tandis que 
le strontium n'est pas soluble dans la matrice a-Mg. 



116 

3.6.3 Identification de la structure cristalline de la phase non lamellaire par 
diffraction electronique 

La diffraction electronique a ete utilisee pour determiner le systeme cristallin de la phase 

non lamellaire observee dans l'alliage AJ62 + Sr5.g/2.8. Pour y arriver, trois cliches de 

diffraction ont ete obtenus par inclinaison controlee a partir de la phase inconnue. La 

figure 3.20 illustre les cliches de diffraction obtenus tandis que la figure 3.21 montre le 

point ou 1'analyse a ete effectuee. Par rapport aux autres regions ou le constituant non 

lamellaire se trouvait, la region ou l'inclinaison controlee a ete effectuee etait plus 

grande et permettait d'incliner le porte echantillon aisement sans quitter la region 

d'interet. 

Le tableau 3.11 presente les resultats experimentaux obtenus lors de l'inclinaison 

controlee. Les vecteurs de diffraction g( etaient mesures sur les cliches de diffraction et 

les distances interplanaires (dCHChe) etaient calculees a partir de 1'equation 3.2. La 

constante de camera (AL=9,03xlCT13 m2) a ete obtenue a partir de cliches de diffraction 

d'un echantillon de NiO. La facon dont cette constante a ete obtenue est decrite en detail 

a la section 2.6.2.1 de ce memoire. Puisqu'elles etaient similaires aux valeurs de 

distances interplanaires obtenues au MET, certaines valeurs obtenues au XRD (section 

3.3) ont ete ajoutees au tableau 3.11. Certaines cases du tableau 3.11 sont vides puisque 

dans ces cas precis, aucune valeur obtenue par diffraction des rayons X n'etait similaire 

a celle obtenue par la diffraction electronique. II n'etait done pas possible en diffraction 

des rayons X de distinguer les raies correspondantes. Le tableau 3.11 contient egalement 

des valeurs de distances interplanaires (dciiChe) obtenues en diffraction electronique par 

Plamondon (2008, communication privee) a partir du constituant non lamellaire. 

XL = dg (3.2) 
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Puisque le systeme cristallin du constituant non lamellaire n'est pas connu, la premiere 

etape consiste a en supposer un. Landriault (2004) a obtenu par inclinaison controlee des 

cliches de diffraction a partir de cette phase. Les tentatives d'indexation des cliches de 

diffraction ont mene a la conclusion que le systeme cristallin de cette phase n'est pas 

cubique. Cependant, un des axes de zone obtenus possedait une symetrie carree. A partir 

de cette information, l'hypothese qui a ete posee etait que le systeme cristallin de cette 

phase est quadratique simple. Pour le systeme quadratique, les vecteurs a et b sont egaux 

mais differents du vecteur c. Les angles a, p et y entre les vecteurs sont tous de 90°. 

Tableau 3.11 Resultats experimental^ obtenus lors de I'inclinaison controlee. 
Constante de camera AL = 9,03x10"13 m2. 

Axe de 
zone 

Axe 1 

Axe 2 

Axe 3 

* , 

8\ 

82 

83 

£1 

82 

83 

81 

82 

83 

(mm) 

2,44 

2,95 

3,78 

2,95 

3,25 

3,25 

3,25 

3,78 

4,41 

di-lit-hr 

(nm) 

0,369 

0,295 

0,237 

0,325 

0,295 

0,295 

0,295 

0,237 

0,205 

d\Ki> 

(nm) 

0,357 

0,297 

0,233 
— 

0,297 

0,297 
— 

0,233 
— 

drlirhr 

(nm) 
(I'iuniondiin. 

2008) 

0,358 

0,292 

0,226 
— 

0,292 

0,292 
— 

0,226 
— 

Angles mesures (') 

<j?i -x? 

90 

60 

80 

<j?i - A ' . 

51 

112 

54 

< # . ' ~fi? 

39 

52 

134 

Etant donne la symetrie rectangulaire de l'axe de zone 1, l'hypothese qui a ete emise au 

depart etait que cet axe de zone correspondait a la direction du faisceau incident B = 

[101] pour un systeme quadratique simple dont les vecteurs de diffraction 

sont: g, = (020), g2 = (101) et g3 = (211). 
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A partir de cette hypothese et en utilisant les distances interplanaires obtenues 

experimentalement (dCHChe; tableau 3.11), il est possible de calculer les parametres de 

maille a e t c a l'aide de l'equation 3.3 qui est specifique au systeme quadratique. Deux 

equations sont necessaires pour determiner les deux parametres a et c. II s'agit de poser 

dans chacune des equations le vecteur de diffraction g avec la distance interplanaire 

dciiche obtenue experimentalement qui lui est associee. En utilisant les vecteurs de 

diffraction g, = (101) et g2 = (211) avec les distances interplanaires di= 0,369 nm et d2 

= 0,306 nm (tableau 3.11), on obtient des valeurs de 0,336 et 0,738 nm pour a et c 

respectivement. 

1 h2+k2 I2 , „„ , 
-77 = — + — <3-3) 
a a c 

A partir de l'equation 3.2, il est possible de poser l'equation 3.4 puisque le terme XL 

dans l'equation 3.2 est une constante. Pour qu'une solution soit valide, la relation 3.4 

doit etre respectee. Les valeurs obtenues pour les parametres a et c ne permettent pas de 

respecter la relation 3.4. 

£ = £- (34) 
si d2 {iA) 

Plusieurs iterations ont ete effectuees a l'aide de la methode decrite plus haut pour 

determiner les parametres de maille a et c. Une des tentatives d'indexation a ete 

effectuee en conservant l'hypothese que l'axe de zone 1 correspond a B= [101] mais 

que les vecteurs de diffraction sont: g{ - (020), g2 = (202) et g3 = (222). De maniere 

identique a celle decrite plus haut, on trouve que a ~ 0,738 nm et que c ~ 0,947 nm. 
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Le logiciel EMS a ete utilise pour identifier des solutions possibles pour les axes de zone 

2 et 3 en utilisant les parametres de maille trouves plus haut. Une des solutions trouvees 

est que les axes de zone 2 et 3 correspondent a [111] et [112] respectivement. La figure 

3.22 montre les axes de zone calcules par le logiciel EMS et le tableau 3.12 resume cette 

solution possible. 

e2=-3,i 

Axe 1 

Oi =12,5° 
82 = 0,4° * 
Axe 2 

e1 = 6,5c 

e2=6,8° 

Axe 3 

Figure 3.20 Inclinaison controlee sur la phase inconnue. Alliage: AJ62 + Sr5.8/2.8. 



Malrice a-Mg 
I Const 

Point d'a.,„v 

120 

Figure 3.21 Point d'analyse pour I'inclinaison controlee. Alliage: AJ62 + Sr5.8/2.8. 

Tableau 3.12 Families de plans possibles. 

Axe de zone 
probable 

Axe 1 
[101] 

Axe 2 
[111] 

Axe 3 
[112] 

8, 

Si 

Si 

# 3 

8\ 

8i 

Is 
fi 

82 

83 

Fainillc de plans 
probable 

h 

0 

2 

2 

2 

2 

0 

0 

2 

0 

k 

2 

0 

2 

0 

2 

2 

2 

2 

4 

I 

0 

2 

2 

2 

0 

2 

2 

2 

2 
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Figure 3.22 Solution obtenue a I'aide du logiciel EMS. 
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La validite de cette solution a ete verifiee en utilisant 1'equation 3.4. Pour y arriver, les 

distances interplanaires ont ete calculees a l'aide de l'equation 3.3 et en utilisant les 

indices de plans trouves avec le logiciel EMS et les parametres de maille a et c trouves 

plus haut. Le tableau 3.13 presente les resultats obtenus. En comparant les ratios des 

carres des distances interplanaires avec ceux des carres des vecteurs de diffraction, on 

remarque que les valeurs obtenues sont similaires. L'ecart le plus eleve est d'environ 

9%. 

Tableau 3.13 Validation de la solution trouvee a l'aide de la methode des ratios. 

Axel 

Axe 2 

Axe 3 

d*ld) 

d2
2/d2i 

d2
2/d23 

dVd2i 

d2
2/d2i 

dVd2
3 

d2
3/d

2! 

d2
2/d

2! 

dVd2
3 

dVd2i 

0,62 

1,61 

0,39 

0,80 

1 

0,80 

0,77 

1,32 

0,58 

2 / 2 
Ej/gi 

gVg22 

gVg22 

g2l/g23 

g2l/g22 

g23/g22 

gVg23 

g2l/g22 

gVg22 

g2l/g23 

0,68 

1,64 

0,42 

0,82 

1 

0,82 

0,73 

1,33 

0,54 
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La solution presentee plus haut doit egalement etre validee en comparant les angles entre 

les trois axes de zone trouves avec le logiciel EMS et les angles indiques sur les deux 

goniometres lorsque l'inclinaison controlee a ete effectuee (tableau 3.14). L'angle 0i 

correspond a Tangle de rotation autour de l'axe du porte-echantillon tandis que Tangle 

82 correspond a Tangle de rotation autour de Taxe perpendiculaire a Taxe du porte-

echantillon. 

La methode de validation presentee ici a ete utilisee par Landriault (2004) pour valider 

une solution obtenue pour un systeme quadratique; soit la phase Al4Sr. Les angles 

experimentaux sont calcules a Taide de Tequation 3.5. Lorsque la lame mince est 

inclinee de facon a obtenir un cliche de diffraction d'un axe de zone Bl donne, le 

vecteur normal unitaire a la lame mince s'exprime selon Tequation suivante: 

nx = (cos dx sin 62 , - sin &l, cos 6X cos 62) (3.5) 

ou 0i est Tangle de rotation autour de Taxe du porte-echantillon alors que 62 est Tangle 

de rotation autour de Taxe perpendiculaire a Taxe du porte-echantillon. En fait, Tangle 

82 correspond a l'inclinaison de la platine du porte-echantillon. 

L'angle 9 entre les vecteurs normaux unitaires nx et n2 est donne par la definition du 

produit scalaire (equation 3.6). Cet angle est equivalent a Tangle entre les deux axes de 

zone, Bx et B2. 

cosff= I (3.6) 
k x k 
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Les angles calcules entre les axes de zone determines plus haut (tableau 3.12) sont 

determines en utilisant l'equation suivante: 

cos/? = 
a2(u,u2 +v,v2) + c2w,w. \'y2 

[{a2(u2+v2)+c2wfla2(u2+v2
2)+c2w2

2}]'2 
(3.7) 

Les resultats obtenus (tableau 3.15) indiquent qu'il y a un faible ecart entre les angles 

experimentaux et les angles calcules. L'ecart maximal a ete obtenu pour Tangle qui se 

situe entre les axes de zone 2 et 3, soit de 6,4%. 

Tableau 3.14 Angles lus sur les goniometres 

6i 

e, 

e2 

Axe 1 

2,8° 

-3,1° 

Axe 2 

12,5° 

0,4° 

Axe 3 

6,5° 

6,8° 

Tableau 3.15 Angles experimentaux et angles calcules 

Angles 
experimentaux 
(eqs. 3.4 et 3.5) 
Angles calcules 

(eq. 3.6) 

6l-2 

31,0 

30,9 

6l-3 

26,4 

25,0 

82-3 

17,5 

18,7 
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Les resultats obtenus a partir des analyses en diffraction electronique et en diffraction 

des rayons X indiquent que le systeme cristallin du constituant non lamellaire pourrait 

etre quadratique simple avec les parametres de maille a et c egales a environ 0,738 nm et 

0,947 nm respectivement. 

En observant le cliche de diffraction de l'axe de zone 1 (figure 3.23), on remarque des 

taches de diffraction de faible intensite par rapport aux taches utilisees pour l'indexation. 

Ce phenomene pourrait s'expliquer par de la double diffraction. Toutefois, il semble peu 

probable dans le cas present qu'il y ait eu une contribution d'une seconde phase dans 

l'obtention de ces cliches de diffraction. Le phenomene s'expliquerait d'avantage par le 

fait que la structure cristalline de la phase inconnue soit ordonnee. Si cette hypothese 

s'avere fondee, elle pourrait expliquer le fait qu'il semble y avoir une interference 

destructive pour les plans (100), (110) et (111). II faut noter qu'aucune tache de faible 

intensite n'a ete observee sur les cliches de diffraction des axes de zone 2 et 3. 

Figure 3.23 Taches de faible intensite observees sur le cliche de diffraction de l'axe de 
zone 1. 
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Les essais de retention aux efforts de boulonnage effectues sur l'alliage AJ62x (Mg-

6%Al-2%Sr) ont demontre que la composition chimique de cet alliage a un effet sur sa 

capacite a retenir la charge initiale appliquee pour des temperatures se situant entre 150 

et 175°C et pour des contraintes initiales comprises entre 50 et 90 MPa. Quatre variantes 

de l'alliage AJ62x ont ete etudiees. La teneur en aluminium variait de 5,6 a 6,6% 

(massique) tandis que la teneur en strontium variait de 2,2 a 3,1% (massique). Les quatre 

variantes ont ete identifiees de CI a C4 avec leur composition chimique respective en 

indice. Par exemple, CI5.6/2.1 refere a l'alliage numero un dont la composition chimique 

est (Mg-5,6%Al-2,l%Sr). 

Les resultats obtenus indiquent que la resistance aux efforts de boulonnage des alliages 

AJ62x croit avec une diminution du ratio de la teneur en aluminium sur la teneur en 

strontium (Al/Sr). Par exemple, pour un essai realise a 150°C et pour une contrainte 

initiale de 70 MPa, le pourcentage de la contrainte retenue apres 120 heures etait de 71, 

77, 61 et 72% pour les alliages CI5.6/2.1, C25.6/2.5, C36.6/2.1 et C46.6/2.5 respectivement. 

L'alliage C25.6/2.5, qui possede le ratio (Al/Sr = 2.2) le moins eleve des quatre alliages, 

est celui qui a conserve le plus fort pourcentage de la contrainte initiale appliquee apres 

120 heures. A l'oppose, l'alliage C36.6/2.1 (Al/Sr = 3.1) est celui qui possedait la plus 

faible capacite a retenir la charge initiale apres 120 heures. 

Pour une contrainte initiale appliquee de 90 MPa, la capacite que possede l'alliage 

C25.6/2.5 a retenir la charge initiale apres 120 heures est similaire a celle des alliages 

CI5.6/2.1 (Al/Sr = 2.7) et C46.6/2.5 (Al/Sr = 2.6). Les resultats obtenus demontrent que 

1'ecart entre la resistance aux efforts de boulonnage de l'alliage C25.6/2.5 et celle des 
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alliages CI5.6/2.1 et C46.6/2.5 diminue progressiveraent lorsque la contrainte initiale devient 

superieure a 70 MPa. 

L'effet de la composition chimique des alliages AJ62x a egalement ete caracterise en 

fonction de la chute initiale de la contrainte et du taux de reduction de la contrainte. Une 

augmentation du ratio (Al/Sr) de l'alliage a pour effet d'accroitre la chute initiale de la 

contrainte et le taux de reduction de la contrainte. 

Les essais de retention aux efforts de boulonnage realises a partir de l'alliage C25.6/2.5 ont 

demontre qu'une augmentation de la temperature de 150 a 175°C a pour effet d'accroitre 

la chute initiale et le taux de reduction de la contrainte. Une augmentation de la 

contrainte initiale appliquee a egalement pour effet d'accroitre la chute initiale et le taux 

de reduction de la contrainte. 

La microstructure des alliages mentionnes precedemment a ete caracterisee avant et 

apres les essais de retention aux efforts de boulonnage afin de mieux comprendre les 

resultats obtenus. Les observations realisees en imagerie au microscope optique et au 

microscope electronique a balayage ont demontre que la microstructure des alliages 

AJ62x est stable et qu'elle n'est pas alteree d'une facon significative apres des essais de 

retention aux efforts de boulonnage de 350 heures a 175°C et pour une contrainte initiale 

de 90 MPa. 

La microstructure de l'alliage C25.6/2.5 s'est averee significativement differente de celle 

des alliages CI5.6/2.1, C36.6/2.1 et C46.6/2.5- La microstructure des alliages CI5.6/2.1, C36.6/2.1 et 

C46.6/2.5 se caracterise par la presence du constituant eutectique (a-Mg) - ALSr aux 

joints de grains (a-Mg). La microstructure de l'alliage C25.6/2.5 se caracterise quant a elle 

par la presence d'un constituant non-lamellaire aux joints de grains (a-Mg). Cette 
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difference microstructurale pourrait expliquer la meilleure resistance aux efforts de 

boulonnage de l'alliage C25.6/2.5 pour des contraintes initiales jusqu'a 70 MPa. 

La spectrometrie des rayons X (STEM; detecteur Oxford modele INCAx - SIGHT et 

microsonde electronique de CASTAING (WDS)) a ete utilisee pour quantifier la 

composition chimique des alliages etudies. La teneur en aluminium dans la matrice (a-

Mg) des alliages AJ62 + Al6.5/2.i et AJ62 + Sr5.8/2.8 etait de 4.5 et 4.0 % (massique) 

respectivement. Les analyses effectuees a partir du constituant non-lamellaire indiquent 

que la composition chimique de ce dernier est approximativement egale a MggA^Sr. 

La diffraction des rayons X a ete utilisee parallelement a la diffraction electronique pour 

tenter d'identifier la structure atomique du constituant non-lamellaire present aux joints 

de grains (a-Mg) de l'alliage AJ62 + Sr5.8/2.8- Les donnees obtenues a partir de ces deux 

techniques ont permis d'obtenir une solution qui correspond a une structure cristalline 

quadratique avec des parametres de maille a et c egales a environ 0,738 et 0,947 nm 

respectivement. Cette solution a ete obtenue a l'aide de trois cliches de diffraction relies 

les uns aux autres par des lignes de Kikuchi. La solution obtenue dans le cadre de ce 

projet devrait etre validee par l'obtention d'autres axes de zone et tenter de les indexer 

avec les parametres de maille obtenus au cours du present projet. Un des trois cliches de 

diffraction obtenus contenait des taches dont l'intensite etait equivalente aux deux autres 

cliches de diffraction et des taches de plus faible intensite. Une hypothese a ete emise 

comme quoi cette phase pourrait etre ordonnee. Des travaux supplementaires devraient 

etre effectues pour determiner la nature exacte de ces taches de faible intensite. 
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ANNEXE A 

SPECTROMETRIE DES RAYONS X (EDS) A PARTIR DU 
CONSTITUANT NON LAMELLAIRE 

Tableau A.1 Resultats des analyses en spectroscopie des rayons X (EDS au MET) a 
partir du constituant non lamellaire (section 3.6.2.2). Les 53 analyses ont 
ete effectives a partir du constituant non lamellaire situe dans le coin 
inferieur gauche sur la figure 3.19. 

Anal 

-yse 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

c/r 

Mfi 
59,5 

60 

59 

59,3 

59,9 

60 

59,4 

59,2 

58,5 

57,7 

56,1 

54,9 

60,1 

56 

55,4 

55,3 

57 

55,2 

57,1 

54,2 

56,6 

55,4 

Vlassic 

Al 

17,9 

18,1 

18,4 

18,4 

18,5 

18,8 

19,5 

19,5 

20,3 

21,2 

22,3 

21,7 

19 

21,9 

21,1 

20,9 

20,4 

21,9 

20,8 

22,9 

21 

21,5 

lie 

Sr 

22,6 

21,8 

22,5 

22,3 

21,6 

21,2 

21,1 

21,4 

21,1 

21,1 

21,6 

23,3 

20,9 

22,1 

23,5 

23,7 

22,6 

22,9 

22,1 

22,8 

22,4 

23,1 

9r- Atomiquc 

MR 

72,6 

72,8 

72,1 

72,3 

72,5 

72,5 

71,7 

71,6 

70,8 

69,8 

68,3 

67,8 

72,4 

68,4 

68,4 

68,5 

69,8 

67,9 

69,7 

66,8 

69,3 

68,3 

Al 

19,7 

19,8 

20,3 

20,2 

20,2 

20,4 

21,2 

21,2 

22,1 

23,1 

24,5 

24,2 

20,6 

24,1 

23,5 

23,4 

22,5 

24,3 

22,9 

25,4 

23,1 

23,9 

Sr 

7,6 

7,4 

7,6 

7,6 

7,3 

7,1 

7,1 

7,2 

7,1 

7,1 

7,3 

8 

7 

7,5 

8 

8,1 

7,7 

7,8 

7,5 

7,8 

7,6 

7,9 

Stoechiometrie 

Mg_ 
10 

10 

9 

10 

10 

10 

10 

10 

10 

10 

9 

8 

10 

9 

9 

8 

9 

9 

9 

9 

9 

9 

Al 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

Sr 



23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 
41 

42 

43 

44 

45 
46 
47 
48 
49 
50 
51 
52 
53 

54,1 

56,5 

55,2 

57,4 

56,8 

54,6 

56 

54,7 

57,1 

56,8 

57,1 

56,8 

55,2 

57,2 

57,2 

54,2 

57,7 

56,6 

56,4 

56,8 

53,7 

49,4 

56,3 

56 
56 
55,4 

56,5 
56,5 

57,3 
57,6 

57,6 

23,3 

20,6 

22,4 

20,9 

20,8 

22,1 

20,9 

21,3 

20,1 

21,1 

20,8 

20,5 

22,7 

20,5 

20,6 

22,7 

20,5 

20,6 
21 

21 

24 

28 

21,6 

21,7 

21,7 

21,8 

21,1 

21,1 

20,6 

20,4 

20,7 

22,6 

22,9 

22,4 

21,7 

22,5 

23,3 

23,1 

24 

22,8 

22,1 

22,1 

22,8 

22,1 

22,3 

22,2 

23 

21,9 

22,9 
22,6 

22,2 

22,3 

22,7 

22,1 

22,3 

22,3 

22,8 

22,4 

22,4 

22,1 

21,9 

21,7 

66,4 

69,4 

67,6 

69,8 

69,5 

67,4 

68,9 

67,9 

70 

69,3 

69,7 

69,6 

67,5 

69,9 

69,9 

66,9 

70,2 

69,4 
69,2 

69,4 

65,9 

61,1 

68,8 

68,5 

68,5 

68,1 

68,1 

69,1 

69,9 
70,2 

70,1 

25,8 

22,8 

24,8 

22,9 

22,9 

24,6 

23,2 

23,8 

22,2 

23,2 

22,9 

22,6 

25 

22,6 

22,6 

25,2 

22,4 

22,8 

23,1 

23,1 

26,5 

31,1 

23,8 

24 
24 
24,1 

23,3 

23,3 

22,6 
22,4 

22,7 

7,7 

7,8 

7,6 

7,3 

7,6 

8 

7,9 

8,3 

7,8 

7,5 

7,5 

7,7 

7,5 

7,5 

7,5 

7,9 

7,4 

7,8 
7,7 

7,5 

7,6 

7,8 

7,5 
7,6 
7,6 
7,8 
7,6 
7,6 
7,5 
7,4 
7,3 

9 

9 

9 

10 

9 

8 

9 

8 

9 

9 

9 

9 

9 

9 

9 

8 

10 

9 
9 

9 

9 

8 

9 
9 
9 
9 
9 
9 
9 
9 
10 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 

3 
3 

3 

3 

4 

3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 

Moyenne 
57 21 22 69 23 8 9 3 1 

Ecart type 

1,9 1,6 0,7 2,0 1,9 0,3 0,6 0,1 0 



ANNEXE B 

SPECTROMETRIE DES RAYONS X (WDS) A PARTIR DU 
CONSTITUANT NON LAMELLAIRE 

Tableau A.2 Resultats des analyses a I'aide de la microsonde a partir du constituant 
non lamellaire (section 3.5). Les traits doubles indiquent les differentes 
plages ou les analyses ont ete effectuees. 

Anal 
-yse 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
11 
12 
13 
14 
15 
16 
17 
18 
19 

% 
Mg 
58,6 
58,8 
58,5 
58,7 
59,2 
58,7 
59,4 
58,9 
58,6 
59,7 
58,3 
57,3 
59,2 
58,2 
59,8 
59,1 
57,3 
59,6 
58,2 

Vlassique 
Al 

19,1 
19,9 
19,8 
20,7 
19,8 
19,7 
19,3 
20,8 
19,8 
19 

20,7 
21,4 
19,8 
19,8 
18,9 
19,8 
20,9 
18,9 
19,8 

Sr 
22,3 
21,3 
21,8 
20,6 
21 

21,6 
21,3 
20,3 
21,6 
21,3 
21,1 
21,3 
21 

22,1 
21,3 
21,1 
21,8 
21,5 
22 

% Atomique 
Mg 
71,5 
71,1 
71,1 
70,7 
71,4 
71,2 
71,9 
70,7 
71,1 
72,1 
70,4 
69,4 
71,4 
70,9 
72,3 
71,4 
69,8 
72,1 
70,9 

Al 
21 

21,7 
21,6 
22,4 
21,6 
21,5 
21 

22,5 
21,7 
20,7 
22,5 
23,4 
21,6 
21,7 
20,5 
21,5 
22,9 
20,7 
21,7 

Sr 
7,5 
7,1 
7,3 
6,9 
7,0 
7,3 
7,1 
6,8 
7,3 
7,1 
7,1 
7,2 
7,0 
7,5 
7,1 
7,1 
7,4 
7,2 
7,4 

Stoechiometrie 
Mg 
9 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
9 
10 
10 

Al 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 

Sr 

Moyenne 
58,7 

0,7 

19,9 21,4 71,1 21,7 7,2 10 3 1 
Ecart type 

0,7 0,5 0,7 0,8 0,2 0,3 0 0 


