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Résume

RESUME

Les alliages a mémoire de forme (AMF) présentent une transformation martensitique
thermoélastique, qui est a 1’origine de I’effet mémoire de forme ainsi que d’autres propriétés
remarquables telle que 1’effet superélastique. La superélasticité est un comportement €lastique
non linéaire dans le domaine haute température, ou le matériau récupére sa forme initiale

aprées le retrait de la contrainte appliquée.

Dans notre travail, nous avons étudié¢ 1’influence du cyclage thermomécanique d’un
alliage & mémoire de forme CuZnAl a I’aide d’un dispositif de flexion a quatre points
spécifique aux AMF. Une partie de nos échantillons a été testée en effet superélastique et la
seconde partie en effet pseudoélastique. Préalablement, des mesures de résistivité électrique
ont été réalisées, afin de déterminer les points caractéristiques de la transformation directe et
inverse. Des cycles contrainte—déformation ont été effectués, en déformation imposée et a
différentes températures, soit en superélasticité, soit en pseudoélasticité. Nous avons
¢galement suivi I’évolution de la contrainte d’une part en fonction de la variation de la
température et d’autre part en fonction du nombre de cycles thermiques ou thermomécaniques
pour un état initial prédéformé. L’influence du taux de déformation sur la contrainte

maximale a été également mise en valeur.

Pour une déformation maximale imposée, I’ensemble des résultats obtenus montre que
la contrainte maximale augmente avec I’augmentation de la température d’essai ainsi qu’avec
le nombre de cycles mécaniques N. Les résultats obtenus nous ont permis également de
vérifier la loi de Clausius—Clapeyron. Par ailleurs, pour un état prédéformé, nous avons pu
mettre en relief que la contrainte maximale lors du chauffage, augmente avec le taux de

déformation imposée et décroit avec le nombre de cycles thermiques N.




Abstract

ABSTRACT

Shape memory alloys (SMA) present a reversible martensitic transformation. This
transformation is the origin of one way shape memory effect and other remarkable properties
like: superelastic effect. At higth temperature, this propertie is non-lineary elastic behaviour

when the alloys after unloading of the stress recovered immediatly heir original shape.

In this investigation, we have been studied by four points bending test the alloy
Cu-Zn-Al polycrystalline, the influence of cyclic thermomechanical properties. For this
raison, a part of this alloys has been tested on the superelastic effect and the second part on
the pseudoelastic effect. Fur the more, the electrical resistivity measurement (ER) has been
used for determined the direct and reverse transformation temperatures. Cyclic stress—strain
has been performed at imposed maximum strain, at different temperatures, so a superelastic
effect and pseudoelastic effect. We have been followed this evolution (the variation of stress)
by the variation of the temperature tested and with the number of thermal or
thermomechanical cycles after predeformed state. The influence of yield strain on the

maximal stress has been equally exergue.

For maximal imposed strain, together the result obtained, shows that the maximal
stress increase with increasing the test temperature as well as with the number of mechanical
cycles. The result obtained confirme the extension of Clausius—Clapeyron law. Then, we can
prove for a strained state on heating, the maximal stress increase with increasing the imposed

yield strain and decrease with the number of thermal cycles.
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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

Les alliages a mémoire de forme (AMF) sont des matériaux relativement connus
depuis longtemps. Ils sont a I’origine d’un grand nombre d’applications industrielles
(biomédical, lunetterie, agriculture, aérospatial,...), du a des propriétés thermomécaniques
¢tonnantes telles que: effet mémoire, effet mémoire double sens, effet caoutchoutique, effet
superélastique... Ces alliages doivent ces propriétés remarquables a une transformation de

phase bien connue qui est la transformation martensitique.

L’objet de notre travail est d’étudier 1’influence du cyclage thermomécanique sur
I’effet superélastique de 1’alliage Cu-Zn-Al. Cette caractéristique est bien connue des AMF,
elle consiste en la production de la martensite sous I’effet d’une contrainte dans le domaine
haute température de 1’alliage. La flexion a quatre points est le mode de sollicitation choisi

pour la caractérisation thermomécanique de notre alliage.

Aprées une revue des principaux aspects physiques de la transformation martensitique
(chapitre I), nous exposons dans le second chapitre les propriétés remarquables des AMF ainsi
que quelques applications intéressantes de ces alliages.

Le troisieme chapitre fera 1’objet de la présentation de I’alliage étudié, des méthodes

expérimentales utilisées ainsi que des dispositifs spécifiques aux AMF mis au point.

La derniére partie de ce travail sera consacrée a la présentation des résultats obtenus

ainsi que de la discussion. Puis nous terminons par une conclusion générale.
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CHAPITRE -1-

GENERALITES SUR LA TRANSFORMATION
MARTENSITIQUE

I-1 INTRODUCTION

L’origine des propriétés des alliages a mémoire de forme (AMF) est due a une
transformation de phase a 1’état solide bien connue qui est la transformation martensitique.
Aussi, il est intéressant de donner un apercu sur cette transformation afin de bien cerner et
comprendre le comportement des AMF.

Selon Buerger [1], les transformations de phases a I’état solide peuvent se diviser en deux

grandes catégories: les transitions reconstructives et les transitions displacives.

** Les transitions reconstructives: dans cette classe, il y a rupture des liaisons
de la phase mere et reconstruction de la nouvelle phase par diffusion des atomes. Le
déplacement des atomes se fait sur une grande distance par rapport a la distance inter

atomique et se distribuent d’une manicre aléatoire dans le solide.

** Les transitions displacives: dans ce cas, le déplacement des atomes se fait
d’une fagon coordonnée sur une courte distance inférieure a la distance inter-atomique. Il se
produit d’une manicére coopérative et corrélée pour un trés grand nombre d’ions. Ce
réarrangement d’atomes se fait sans diffusion. La transition displacive peut donc exister a
toute température et se fait trés rapidement sans modification ni de la composition chimique

ni du degré d’ordre.
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I-2 DEFINITION

La transformation martensitique est une transition de phase a 1’état solide qui
appartient a cette dernic¢re catégorie, c’est a dire la classe des transitions displacives. La
transformation martensitique est connue depuis longtemps notamment dans le cas des aciers
au carbone qui, trempés depuis la phase haute température, évoluent de 1’état cubique a face
centrée (C.F.C.) vers une structure quadratique ou cubique centré (C.C.).

Le terme martensite, du nom du métallurgiste allemand Adolf Martens, désignait a
I’origine ce type de transformation dans les aciers. A présent, ce terme est généralisé a toutes
les transitions que 1’on obtient & partir d’une phase haute température (dite austénite) par des
mécanismes similaires. Certains alliages métalliques et méme certains matériaux non
métalliques peuvent présenter une transformation martensitique.

La définition de la transformation martensitique couramment utilisée est la suivante
[2]: «c’est une transformation sans diffusion, du premier ordre, avec déformation
homogéne du réseau, constituée principalement par un cisaillement». Cette définition a été
par la suite légérement modifiée par Christian et al [3] pour donner: «c’est une
transformation de phase sans diffusion atomique, engendrée par nucléation et croissance,
caracterisée par une déformation homogeéne du réseau constituée principalement par un
cisaillement.

En 1995, Clapp [4] donne une autre définition de la transformation martensitique, plus
simple et plus facile a vérifier expérimentalement. Il propose alors la définition suivante:
«une transformation martensitique entraine un mouvement coopératif d’atomes a travers
une interface en produisant un changement de forme et un son». Autrement dit, la
transformation martensitique peut étre détectée par une émission acoustique due au

mouvement coopératif des atomes.

- Transformation displacive: le déplacement des atomes pendant la transformation
s’effectue de maniére corrélée pour un trés grand nombre d’atomes sur une trés courte
distance, inférieure a la distance interatomique. La phase martensitique hérite de I’ensemble
des caracteres de la phase mere qui dépendent du phénomene de diffusion.

- La transformation martensitique est du 1% ordre, d’oi une discontinuité des
grandeurs physiques reliées aux dérivées premiéres du potentiel thermodynamique. On a ainsi
une discontinuit¢ de la chaleur spécifique ou du module ¢lastique. Elle implique la

coexistence de deux phases séparés par une interface nette.
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- La déformation homogene du réseau signifie que le champ de déformation est le
méme en chaque point du cristal. Cela se traduit en particulier par la transformation d’une
droite en une droite et d’un plan en un plan.

La déformation homogéne du réseau est principalement due a un cisaillement. Ce
dernier peut s’accompagner d’un déplacement relatif des atomes a I’intérieur de la maille. Ces
déplacements sont appelés shuffles [5] (figure I-1). Les transformations ne présentant que des
shuffles existent, mais bien qu’elles ont un caractere displacif, elles ne sont pas a classer

parmi les transformations martensitiques au vu des définitions proposées.

a) déformation homoaéne

\

état final

état initial

c¢) déformation homogéne Jr) ﬂ
shuffles

Figure I-1: Description schématique d’un shuffle

Le tableau I-1 ci-dessous donne quelques exemples de matériaux qui présentent une

transformation martensitique:

Matériaux Concentration Transformation au refroidissement
Fe-Ni 27 — 34% Ni poids CFC—->CC
Au-Cd 47,5 % atomique C.C—->HC
Cu-Zn-Al 21% Zn et 6% Al CC—->CFC
In-T1 25-27% atomique CFC—->QF.C
Fe-Mn-Si - CFC — HC
Zr-O, - Tétragonal — monoclinique

Tableau I-1: Exemple de quelques matériaux et alliages présentant une transformation

martensitique [6, 7, 8].
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I-3 CARACTERISTIQUES MACROSCOPIQUES

Lors de la transformation martensitique, I’interface entre les deux phases (austénite—
martensite) est un plan invariant nommé plan d’habitat ou plan d’accolement. A 1’échelle du
microscope optique, la transformation peut s’opérer par un cisaillement homogeéne paralléle
au plan d’accolement (figure I-2). En fait, il existe un faible changement de volume AV, d’ou
la direction de cisaillement n’est pas exactement paralléle au plan d’habitat. La déformation
macroscopique pendant la transformation peut alors se décomposer en deux termes: un
cisaillement paralléle au plan d’habitat et une déformation perpendiculaire & ce méme plan
(figure I-3). La déformation homogéne se décompose alors en un cisaillement Cs parallele au
plan d’habitat et une déformation &, normale au plan d’habitat. Lors de la transformation, les
droites sont changées en droites et les plans en plans; la transformation est affine et peut étre

représentée par une matrice P telle que:
Y=PX (1)
Ou: X: vecteur colonne de la phase mére

Y': vecteur correspondant apres la transformation de la martensite.

Py: représente la déformation affine (lin€aire) au plan invariant

Variante de martensite Phase meére

Plan d'habitat —\

Déplacement

Figure 1-2: Représentation schématique de la formation d 'une plaquette de martensite
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€n

Plan d’habitat J

Figure I-3: Représentation de la déformation macroscopique pendant la transformation [9].

Pour un cristal donné, il existe plusieurs possibilités d’orientation des variantes de
martensite (plan d’habitat et déformation). En général, un monocristal d’austénite, donne
plusieurs variantes de martensite dites auto—accommodantes qui engendrent une
transformation sans déformation macroscopique significative [10, 11, 12]. A titre d’exemple,
dans un monocristal cubique, il existe 24 variantes de martensite possibles (figure 1-4).
Equiprobables, les variantes se forment de facon a accommoder leurs déformations

respectives.

(a) (b)

Figure I-4: Variantes auto—accommodantes [11].
(a): a deux dimensions.
(b): a trois dimensions.
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I-4 CARACTERISTIQUES MICROSCOPIQUES

On peut déterminer, par diffraction des rayons X ou des électrons par exemple, les
déplacements atomiques et relier ainsi une maille cristallographique de la phase mére a une
maille de méme multiplicité de la martensite. Ces deux mailles ont une forme différente car il
y a une déformation homogeéne du réseau différente de celle que I’on observe a 1’état
macroscopique. En fait, il existe des déformations additionnelles au réseau invariant. Ces
déformations additionnelles, dues essentiellement a un glissement ou a des micro-maclages,
se traduisent par une rotation rigide du réseau qui ne modifie pas la structure de la martensite
et intervient pour assurer la compatibilité¢ de ’interface. La déformation homogeéne du réseau
est représentée par une matrice [B], qui peut étre déterminée par une infinité de solutions.
Cependant, cette matrice [B] qui décrit la déformation homogéne, ne tient pas compte des
shuffles. Dans le cas des alliages a base de fer, la matrice [B] représente la distorsion de Bain.

On note aussi des relations d’orientations cristallographiques entre la phase mere et la
martensite. De fagon trés générale et simplifiée, ces relations d’orientation vérifient les régles
suivantes [3]:

» Un plan dense de 1’austénite est paralléle a un plan dense de la martensite.
= Une direction dense de la phase mere, contenue dans le plan dense précédent, est

parallele a une direction dense de la martensite.

Par exemple dans le cas des alliages binaires a base de fer on a les relations suivantes:

¢ Relations de Kurdjumov—Sachs (K-S) pour les alliages Fe-C [3, 13].
CF.C (111)a 7/ (011)m
C.CouQ.C O1D)a// (11 1)m

¢ Relations de Nishiyama—Wassermann (N—W) pour les alliages Fe-Ni [14].
CF.C (111)a // (101)pm
Cc.C (121)a // (101)m
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I-5 RELATIONS ENTRE LES CARACTERISTIQUES MACROS-
COPIQUES ET MICROSCOPIQUES

En général, la déformation homogene du réseau, représentée par la matrice [B], est
différente de celle décrite par la déformation microscopique représentée par la matrice [P;]. Il
faut donc ajouter, en plus de [B], une déformation supplémentaire a réseau invariant qui est
constituée soit par un maclage soit par un glissement. Cette nouvelle déformation est
représentée par la matrice [P]. Le passage de [B] vers la matrice [P;] peut nécessiter une

rotation de corps rigide représentée par la matrice [R]. On obtient alors la relation suivante:

[P1]=[R] [P][B] )

La déformation macroscopique de la transformation martensitique est schématisée sur la

figure I-5. Il est a noter que ces €tapes ne sont pas forcement physiquement dans cet ordre.

La légende de la figure I-5:
B: déformation homogéne du réseau
Pg: déformation a réseau invariant par glissement
Pm: déformation a réseau invariant par maclage

R: rotation du corps rigide.
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I-6 POINTS DE TRANSFORMATION

La transformation martensitique peut étre induite par un simple abaissement de la
température de la phase meére comme on peut la provoquer par 1’application d’une contrainte
dans un certain domaine de température. Toutes les transformations martensitiques ont des
températures caractéristiques qui définissent le début et la fin de la transformation. Ces

températures sont en générales indépendantes des vitesses de refroidissement et de chauffage.

La transformation au refroidissement débutera a une température appelée M
(martensite start) et s’achevera a la température My (martensite finish).
Au chauffage, la transformation inverse commence a une température A (austénite

start) et se termine a la température Ar (austénite finish)

Les températures caractéristiques de la transformation martensitique directe et inverse
peuvent étre déterminées en analysant tout phénomene physique sensible a un changement de
structure comme la dilatométrie, 1’analyse thermique, la thermogravimeétrie, la résistivité
¢lectrique (RE), la calorimétrie différentielle a balayage (DSC), ... Ces températures de la
transformation martensitique sont trés sensibles a différents facteurs tels que le passé
thermomécanique, la taille des grains [15], les teneurs en éléments constituant 1’alliage [16].
Le tableau I-2 donne quelques exemples de relations empiriques pour différents systemes. Les
figures I-6 et I-7 représentent respectivement la variation de la résistivité en fonction de la
température ainsi que celle de ’enthalpie de transformation [17]. Les figures I-8 et 1-9

montrent les variations de M; et M¢ pour le Fe-C et Cu-Zn [18].

Alliages Relations empiriques déterminant M, Référence
Aciers 561-474(%C)-33(%Mn)-17(%Cr)-17(%Ni1)-21(%Mo) [19]
Cu-Zn-Al 2758-66,91(1,33%Al+%Zn) [20]
Cu-Zn-Al-Ni 2020-134(%Al1)-45(%Ni) [20]
Cu-Al-Mn 1710-127,4(%Al1)-43,6(%Mn) [21]
Cu-Al-Be 1245-71(%Al1)-893(%Be) [22]

Tableau I-2: Relations empiriques donnant la température de transformation M;

de quelques alliages.

10
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1-6.1 Hystérésis de la transformation

L’hystérésis de la transformation (Hr) est définie généralement par la différence entre
les températures de transformation lors du chauffage et du refroidissement, pour un taux de
transformation égal a 50% (figure I-6). Principalement, I’hystérésis de la transformation est
due a I’énergie dissipée par friction. Elle est définie par les relations suivantes:

Hrt=Ass50 —M#so

H T :AFso —MSSO

1-6.2 Etalement de la transformation

L’¢étalement de la transformation (AT ) est défini comme étant la différence entre la
température de début et de fin de transformation (figure I-6):
AT=Ms —MFr
AT=As—Ar

L’énergie ¢lastique emmagasinée semble étre responsable de 1’étalement en température.

>

Résistivité électrique (u. a)

Température (°C)

Figure 1-6: Variation de la résistivité électrique en fonction de la température.

11
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Flux thermique (mW)

-

>
Température (°C)

Figure I-7: Courbes des puissances dégagée et absorbée en fonction de la température

(enthalpie de transformation) pour un cycle de transformation [17].

A
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Figure 1-8: Influence de la teneur en carbone sur les températures M; et Mydans

les aciers au carbone [18].

12
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Figure 1-9: Influence de la teneur en Zn sur la température M;pour [’alliage Cu-Zn [18].

I-7 THERMODYNAMIQUE DE LA TRANSITION MARTENSITIQUE

La transformation martensitique est une transformation sans diffusion. Pendant la
transition martensitique, il n’y a pas de changement de composition entre les deux phases.
Cette absence de diffusion dans la solution solide ordonnée permet, du point de vue équilibre
thermodynamique, de considérer la solution solide comme un systéme a un seul composant.
La phase en équilibre est celle dont 1’énergie libre est la plus basse et la température
d’équilibre entre les deux phases est notée Ty. On peut donc représenter schématiquement la
variation d’énergie libre de la phase produite (martensitique) et de la phase mere (austénite)
comme indiquée sur la figure 1-10. Théoriquement, les deux phases sont totalement
indépendantes et la transformation martensitique peut débuter a la température d’équilibre Tj.

Mais en réalité la transformation, s’effectuant par un processus de germination/croissance

13
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d’une nouvelle phase et présentant une interface, ne débutera qu’a une température Mg

inférieure a la température d’équilibre T.

aA AGM , Ly

M; To As Température (°C)

Figure I-10: Variation schématique de [’énergie libre en fonction de la température

pour la phase mere (A) et la martensite (M).

En I’absence de contributions d’énergie de déformation et celle de surface, I’énergie

libre (force motrice) peut s’exprimer par I’expression suivante:

AGa->m =Gu—Ga 3)

Cette quantité est positive quand 1’austénite est la phase la plus stable et négative dans
le cas opposé. La transformation austénite—martensite ne peut se produire que pour AGa_m
négative. Cette transformation débutera a une température M; inférieure a la température Ty
(Ms< Tp) pour laquelle la méme quantité AG,_,m est nulle. Il faut en effet une énergie
disponible suffisante pour compenser la formation d’une interface et d’une déformation

¢lastique voire plastique de la phase mére et éventuellement de la phase produite (martensite).

14
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I-7.1 Détermination de T,

A T’équilibre thermodynamique entre [’austénite et la martensite, il existe une
température d’équilibre Ty telle que AG,—,m = 0. Kaufman et Cohen [23] ont proposé une

premicre évaluation de la température donnée par la relation suivante:
To=1 (M+A)

Cette détermination est basée sur les suppositions grossic¢res que 1’énergie libre et les énergies
non chimiques (énergie inter-faciale et de déformation) sont les mémes pour la transformation
directe et inverse. Mais cette relation ne peut s’appliquer pour les transformations a faible
hystérésis tres étalée. En effet, lorsque le point Ag est inférieur a celui de début de
transformation M, alors la température d’équilibre Ty serait au dessous de la température Mg
(figure I-11).

Pour les alliages qui présentent des transformations a faible hystérésis tres

étalées, Tong et Waymann [24] proposent la relation suivante:

To =%(MS+A /)

I-8 CLASSIFICATION DES TRANSFORMATIONS MARTENSITIQUES

L’étude des positions relatives des points de transformations Mg, My, A;, Ar et de
I’hystérésis thermique Hr permet de distinguer deux grandes classes de transformation
martensitique: la premicre est la transformation martensitique par «burst» et la seconde classe

est la transformation martensitique thermoélastique (figures I-11 et I-12).

I-8.1 Transformation par burst

Dans ce type de transformation, la nucléation est un phénomeéne thermiquement activé,
plus difficile que la croissance. Cette dernicre s’effectue par un processus d’avalanches
«bursty, a une vitesse proche de celle du son [25], conduisant a des microstructures
séverement déformées et largement irréversibles. Chaque volume ¢élémentaire de martensite
croit trés vite a travers le grain d’austénite jusqu’a ce qu’il soit arrété par un gros obstacle:
joint de grain, gros précipité ou une autre plaquette de martensite déja formée. La

transformation inverse ne peut alors se produire que par la germination de la phase meére au

15
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sein des plaquettes de martensite. Celle-ci ne retrouve pas généralement son orientation
initiale [26]. On observe ce genre de transformation dans les alliages a fortes hystérésis qui
présentent alors une déformation plastique importante de la phase meére ainsi qu’un

changement de volume (figures I-11 a et I-12b).

I-8.2 Transformation martensitique thermoélastique

Dans ce type de transformation, la germination est plus facile et la croissance des
plaquettes est contrélée par la variation de la température c’est-a-dire que le mouvement des
interfaces phase mere—produit s’effectue par une succession de positions d’équilibres, en
fonction des forces motrices. A une température donnée, comprise entre M et My, I’interface
phase mere—produit est immobile et une variation de la température dans un sens ou dans
’autre, entraine le déplacement de I’interface d’une maniere réversible dans un sens ou dans
I’autre avec un faible hystérésis en température. La transformation martensitique
thermoélastique présente une évolution beaucoup plus réguliére et nécessite une faible énergie
motrice autrement dit, la température M; est proche de la température d’équilibre Ty. On
rencontre ce genre de transformation dans les alliages a faible hystérésis (figures I-11 b, c et

figure I-12 a).

Les transformations martensitiques thermoélastiques sont anisothermes, c¢’est-a-dire a
chaque température comprise entre Mg et My correspond un taux de martensite formé. Ce
caractére anisotherme de la transformation n’est pas absolument général. En effet, il existe
certains alliages dont la transformation isotherme obéit a un processus thermiquement activé

qui limite I’avancement globale de la transformation [27].
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Figure I-11: Divers catégories de transformations martensitiques illustrées par
les variations du taux transformé en fonction de la température.
(a) transformation a forte hystérésis M<M <A <Ar (ex: Fe-Ni 30%)
(b) transformation a faible hystérésis peu étalée M< Ms< A< Ay (ex: Au-Cd 47,5%)
(c) transformation a faible hystérésis tres étalée M< As< M< Ar (ex: Fe-Pt)
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Figure 1-12: Transformation martensitique suivie par la mesure de la magnétisation M
d’un alliage Fe 22,5% at Pt. [28].
—— (a) Transformation martensitique thermoélastique a faible hystérésis pour un
alliage ordonné.
= = (b) Transformation martensitique non thermo¢lastique (irréversible) a forte

hystérésis pour un alliage désordonné.
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1-9 ASPECTS CINETIQUES

La cinétique de la transformation martensitique est gouvernée par deux phénomenes

physiques différents: la germination et la croissance.

1-9.1 Germination

La germination est un ensemble de phénoménes qui conduisent a 1’apparition du
premier volume de martensite a partir de la phase mere. Cependant, la germination n’est pas
encore bien connue et fait ’objet de plusieurs théories [29]. La théorie classique de la
germination qui consiste a ¢tudier la variation de 1’énergie libre, due a la formation d’un petit
volume de martensite en fonction de ses dimensions, s’est avérée inapplicable. D’autres
théories traitant ce phénomeéne comme la théorie de Olson et Cohen [30], la théorie de Clapp

[31] et celle de G. Guénin [2] furent alors avancées pour décrire ce processus.

1-9.2 Croissance

La croissance de la martensite est le processus de développement et de propagation de
la martensite a partir du premier germe. Elle peut s’effectuer trés rapidement (de I’ordre de
grandeur de la vitesse du son) [25] et elle est indépendante de la vitesse de refroidissement.
Cela indique que 1’énergie d’activation du phénomene de croissance est pratiquement nulle et

que la cinétique est essentiellement controlée par le processus de germination.
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CHAPITRE -I1-

PROPRIETES THERMOMECANIQUES DES
ALLIAGES A MEMOIRE DE FORME ET LEURS
APPLICATIONS

II-1 INTRODUCTION

Les alliages @ mémoire de forme sont des matériaux bien connus depuis environ une
cinquantaine d’années, font partie d’une nouvelle catégorie de matériaux dite «matériaux
intelligentsy. Ils présentent des propriétés thermomécaniques spécifiques, différentes de celles
des alliages ordinaires, qui sont directement liées a la transformation martensitique
thermoélastique. Parmi ces différentes propriétés on peut citer: 1’effet mémoire de forme,
I’effet mémoire double sens, I’effet caoutchoutique, I’effet superélastique, 1’amortissement,
etc...

L’effet mémoire de forme se manifeste par la récupération de la forme initiale, d’un
état prédéformé, par un simple chauffage. Ce phénomene a été découvert en 1932 par des
américains sur les alliages or-cadmium (Au-Cd) [1]. Cependant, Il a fallu attendre plusieurs
années (1962) pour la découverte de ce phénomene sur un autre alliage le Nitinol (Ti—Ni) [2].
Actuellement, les alliages Ti-Ni sont parmis les AMF les plus prometteurs du point de vue
applications industrielles: aéronautique, robotique, biomédical, ... La contribution de la
recherche a permis dans les années 80, la découverte de nouveaux alliages moins onéreux a
base de cuivre qui présentent aussi 1’effet mémoire de forme. Toutefois, leur utilisation est

moins performante en particulier dans le domaine biomédical.
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II-2 PROPRIETES THERMOMECANIQUES

I1-2.1 Effet mémoire de forme simple sens

L’effet mémoire de forme (figure II-1) est certainement la propriété thermomécanique
la plus importante des alliages a mémoire de forme et qui est a 1’origine de leur dénomination.
Lorsqu’un échantillon a 1’état martensitique (T<My ), est déformé de plusieurs pourcents sous
I’effet d’une contrainte, il peut reprendre sa forme initiale apres le retrait de la contrainte par
un simple chauffage au dessus de Ay c’est I’effet mémoire de forme (Shape Memory Effect:
SME).

Le retrait de la contrainte dans I’état martensitique, ne permet pas a toutes les variantes de
retrouver leur orientation d’origine et une déformation permanente subsiste. Un chauffage est
alors nécessaire pour que les variantes de martensite se résorbent totalement. L’effet mémoire
est observé pour des matériaux polycristalins, comme pour des monocristaux, mais avec une

amplitude plus faible.

(c=0)

T> Af
Chauffage a T > A¢

Austénite

Refroidissement a T< Mg

' : | mise sous retrait de la
— > S
contrainte .
contrainte
Martensite (¢ = 0) Martensite (o # 0) Martensite (¢ = 0)

Figure II-1: Schéematisation de [ effet mémoire de forme simple sens.
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I1-2.2 Effet caoutchoutique

L’effet caoutchoutique est obtenu lors d’une sollicitation isotherme a une température
inférieure & My, c’est a dire en phase martensitique. L’application de la contrainte a un
échantillon a une température T<My engendre une réorientation préférentielle de certaines
variantes suivant la direction de la contrainte appliquée et crée une déformation
macroscopique.

Si on supprime la contrainte, une partie de la déformation est récupérée par un retour partiel
des variantes de martensite, il subsiste alors une déformation permanente (figure II-2), c’est
I’effet pseudoélastique. Dans cet état prédéformé, lorsque 1’échantillon subit un nouveau cycle
de contrainte déformation 0— o — 0, on décrit alors un fuseau (figure II-3), dont la pente est

beaucoup plus faible que celle correspondant a un retour élastique pur, c’est 1’effet

caoutchoutique.
(a)
1
2 Application de Retrait de la
——— —l
la contrainte contrainte
(c=0) (c#0) (c=0)

Figure I1-2: Déformation macroscopique associée a la formation
des variantes de martensite
(a): Avant application de la contrainte: les variantes sont
équiprobables
(b): Application de la contrainte de cisaillement o: croissance préférentielle
de la variante de type 1 par rapport a la variante de type 2.

(c): Retrait de la contrainte: une déformation permanente subsiste.
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T <M;

A Pente ¢lastique de la martensite

o (MPa)

(a)

>

o e
Figure I1-3: Représentation schématique de [’effet caoutchoutique.
(a) : état martensitique (o = 0).
(b) : application de la contrainte.

(c) : retrait de la contrainte.

I1-2.3 Effet superélastique

La transformation martensitique directe se produit par un abaissement de la
température a partir de M, comme elle peut €tre induite par I’application d’une contrainte a
une température M, supérieure a M.

Le fait d’appliquer une contrainte progressive et suffisamment élevée a une
température T > Ag, provoque 1’apparition d’une déformation importante dans le sens de la
contrainte appliquée, due a I’orientation préférentielle des variantes de martensite qui sont
induites mécaniquement.

En I’absence de contrainte, la martensite est instable et lorsqu’on effectue la décharge,
I’échantillon va récupérer sa forme initiale avec une hystérésis en contrainte (figure I1-4). Si la
température d’essai T; est trop élevée par rapport a Ag, il y a risque de concurrence entre la
transformation martensitique et la déformation plastique de 1’austénite. Au dessus de cette
température limite, notée My, on ne peut plus induire de la martensite, mais on provoque la

déformation plastique de I’austénite (figure I1-5).
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T>Ar

Contrainte (MPa)
vy

0 >

Déformation (%)

Figure II-4: Courbe contrainte—déformation schématisant [’effet superélastique.

OA: déformation élastique de 1’austénite.
AB: déformation due a la martensite induite par la contrainte appliquée.
BC, CD: réversion de la martensite en austénite.

DO: réversion de la déformation ¢élastique de 1’austénite.

L’étude thermodynamique de la transformation martensitique induite mécaniquement par une
contrainte uniaxiale sur un monocristal décrit 1’effet superélastique par une relation simple
liant la température d’essai a la contrainte appliquée. La variation linéaire de oy en
fonction de la température est définie par une pente do/dT (figure II-5) qui conduit a une

extension de la loi de Clausius Clapeyron:
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Ou:
/

AH:
p:

<81

O

do  pAH
dMs(o‘)_ng(U)

enthalpie massique de la transformation martensite—austénite.
masse volumique.
déformation de transformation correspondant a la transformation compléte.

contrainte uniaxiale appliquée.

M;(o): température de début de transformation.

= A
[a W
=)
©
)
L 2
i
i
M/ ,
Martensite - Phase haute température
i (austénite)
Od |---------- !
!
1
i
i
i >

Température (°C)

Figure II-5: Evolution de la température de début de transformation martensitique

en fonction de la contrainte appliquée.

(1) o <o, entre My et M on a formation de la martensite sous contrainte appliquée.

Dans ce cas, la martensite conduit a une déformation importante dans le sens

de la contrainte.

(2) 6 > oq: pour T > My, la limite élastique de 1’austénite est dépassée. Il n’y a plus

formation de la martensite mais on provoque la déformation plastique de

I’austénite.
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11-2.3.1 Effet superélastique dans les monocristaux

Dans ce cas, on observe lors d’un cycle 6—¢ un plateau horizontal parce qu’il y
a une seule variante de martensite orientée qui est favorisée par 1’application de la contrainte

(figure 11-6).

11-2.3.2 Effet superélastique dans les polycristaux

Dans ce cas, ’application de la contrainte va favoriser le développement de
plusieurs variantes et ceci pour les différents grains qui constituent le cristal. A cause des
frottements et des problémes d’accommodation aux joints de grains, la pente de 1’allure 6—¢
ne sera pas nulle et la croissance des ces variantes de martensite se fait dans tout le matériau
(figure 11I-6). A titre d’exemple, dans le cas des monocristaux de CuZnAl on peut atteindre

une déformation de 10% alors qu’elle n’est que de 3% seulement dans les polycristaux [3].

>

5
% polycristaux
38
g
s )
8 ) monocristaux
g / /
O <
>

Déformation (%)

Figure I1-6: Courbes superélastiques dans les monocristaux et polycristaux
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11-2.4 Effet mémoire double sens

L’effet mémoire double sens est le passage réversible d’une forme haute température a
une forme basse température lors d’un cyclage thermique en I’absence de toute action
mécanique. Ce phénomeéne est obtenu grace a différents traitements thermomécaniques
appelés «éducation» [4 a 8]. 1l peut étre produit, soit par un vieillissement isotherme, soit par
un cyclage mécanique ou thermique sous contrainte. L’éducation crée des défauts au sein du
matériau qui permettent de changer la forme macroscopique par un simple balayage

thermique. L’effet mémoire double sens est illustré schématiquement sur la figure I1-7.

A

My Ag
= N
S
g
= EMDS
< 2 1
g ) ) déformation
< spontanée
@)
Ms Af J
déformation
rémanente
>

Température (°C)
Figure I1-7: Cycle représentant [’effet mémoire double sens
(1) effet mémoire direct

(2) effet mémoire inverse

La figure II-8 résume I’ensemble des phénoménes thermomécaniques pouvant se

produire dans les alliages @ mémoire de forme.
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>
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>
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€
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VT
s A
>
€
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yr
°A
>
€
A f--=
As

YT

Effet superélastique

\

Effets mixtes

superélastique
caoutchoutique
+
Effet mémoire de
forme.
J
Effet
caoutchoutique
-

Effet mémoire de

forme.

Figure I1-8: Résumé du comportement thermomécanique d’'un alliage a mémoire de forme [9]
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I1I-3 APPLICATIONS DES ALLIAGES A MEMOIRE DE FORME

Les différents types d’alliages a mémoire de forme, base cuivre, base TiNi, ...,

présentent un grand intérét dans divers domaines. Leurs applications sont généralement

basées sur leurs caractéristiques spécifiques qui découlent de leur propriétés:

v

v
v
v

effet mémoire de forme simple sens
effet mémoire de forme double sens
superélasticité

amortissement

Domaine biomédical: dans ce domaine les applications sont multiples [10]. On peut citer

quelques applications intéressantes.

Lunetterie: la planche 1 montre une application de la superélasticité qui concerne les
branches de lunettes [11, 12]. Les branches des lunettes récupérent leur forme initiale
(1) apres une déformation macroscopique importante (2 et 3).

Orthodontie: la planche 2 présente des instruments endodonties et également des fils
dentaires qui sont utilisés sous forme de dispositifs de correction dentaire [13].
Chirurgie: une application spectaculaire concerne la fabrication de filtres sanguins
pour piéger des caillots sanguins dans les vaisseaux pour les empécher d’arriver au
cceur ou au cerveau [14]. A la température du corps humain, le dispositif introduit

dans les veines, se réchauffe, se déploie et prend sa forme définitive en forme de poire.

Domaine spatial:

Déploiement d’antennes de satellites qui prennent leur forme déployée sous I’effet de

la température interstellaire [12, 15, 16].

Autres domaines:

Les planches 3 et 4 montrent d’autres applications des AMF telles que:
- Détecteurs pour I’ouverture et la fermeture automatique des circuits hydrauliques.
- Détecteurs de fumée.

- Détecteurs de rupture dans les chaines de froid.
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= Robotique: ils sont utilisés comme des muscles sous forme de fils.

= De plus, les AMF peuvent étre utiliser comme des dispositifs de connexion, en

biologie, en agroalimentaire (ouverture et fermeture automatique des portes et fenétres

des serres) [17, 18], ...

(1 2 3)

Planche 1: Branches de lunettes en AMF.

APPLICATIONS ODONTOLOGIQUES

ORTHODONTIE
(diplacement des deats)

Planche 2. Instruments endodonties
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Position ouverte Position fermée di a la chaleur

Planche 3: Valves de circuits de gaz

i T i ' s T
5] 9]

Etape 1: Thermomarqueur en Etape2: la bille verte indique Etape 3: la bille rouge indique une

position initiale. que le thermomarqueur est rupture de la chaine du froid: le

. b 4 4 : \
armé (dd au froid) ressort s’est déclenché suite a

I’augmentation de la température.

Planche 4: Thermomarqueur.
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CHAPITRE -I11-

ALLIAGE ETUDIE Cu-Zn-Al ET LES TECHNIQUES
EXPERIMENTALES

III-1 INTRODUCTION

Le premier alliage présentant un effet mémoire de forme (AMF) a été identifi¢ dans
les années 30 dans le systéme Au-Cd [1]. Aujourd’hui, de nombreux systémes appartenant a
différentes familles (base Fer, base Ti-Ni et base Cu) ont été¢ développés pour répondre a la
demande des partenaires industriels. Ce sont les alliages intermétalliques qui présentent les
applications les plus intéressantes tels que: Cu-Al, Au-Cd, Cu-Zn, Cu-Al-Mn, Cu-Zn-Al, Cu-
AI-Ni, CuAlBe, etc... Actuellement, les alliages les plus couramment utilisés dans I’industrie
sont les alliages type Ti-Ni et Cu-Zn-Al et dans une moindre mesure les alliages a base de fer

(Fe-Mn-Si).

I1I-2 ALLIAGES BASE Ti-Ni

Proche de la composition ¢quiatomique, les alliages Ti-Ni présentent une
transformation thermoé¢lastique. A haute température, la phase B est stable et présente une
structure ordonnée B, de type Cs-Cl.

La température de début de transformation inverse A est de I’ordre de 60 a 70°C. Elle dépend
de la composition ainsi que du traitement thermomécanique. La température de début de
transformation martensitique peut varier entre —200 et +100°C et décroit rapidement avec
I’augmentation de la composition en Ni. D’un autre coté, le systéme Ti-Ni présente une

transformation martensitique qui peut s’effectuer selon deux chemins différents:
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A (austénite) ——3 M (martensite)
et

A (austénite)——3 R (phase intermédiaire) ——3 M (martensite)

La phase R est une phase intermédiaire qui apparait au refroidissement sous certaines
conditions telles que:
= addition d’un troisiéme €lément [2]: fer, cuivre, aluminium, ... etc.
= ¢crouissage a froid suivi d’un recuit a des températures inférieures a la température de
recristallisation (650°C) [3, 4, 5].
= cyclage thermique [4, 6].

L’ajout de quelques ¢éléments peut modifier les propriétés mécaniques ainsi que la
température de transformation. Par exemple, 1’adjonction de cuivre a des proportions
supérieures ou égales a 10% stabilise My [7]. Les alliages Ti-Ni ont de bonnes propriétés
mécaniques et physiques telles que: faible conductivité thermique, bonne résistance a la

corrosion, comportement en fatigue nettement supérieur aux autres AMF, ...

I1I-3 ALLTIAGES BASE FER

Dans les aciers, contrairement aux alliages a base de cuivre ou Ti-Ni, la transformation
martensitique existe mais elle n’a pas en général un caractére thermoélastique (hystérésis de
I’ordre de 100 a 200°C). Dans les alliages base fer, on peut rencontrer trois types de
transformations martensitiques [8]:

e Cubique faces centrées (C.F.C) dans les systémes: Fe-Pt, Fe-Pd.

e (Cubique centrée ou tétragonale centrée (notée martensite a) dans les systémes: Fe-Ni-
Co-Ti, Fe-Ni-C, Fe-Ni-Nb.

e Hexagonale compacte (HC) (notée martensite &) dans les systemes: Fe-Mn-Si, Fe-Mn-
Co, Fe-Cr-Ni-Mn-Si [9].

Parmi tous ces systémes a base de fer, seuls les alliages Fe-Pt, Fe-Pd, Fe-Mn-Si, Fe-
Ni-Co-Ti présentent une transformation martensitique thermoélastique avec une forte
hystérésis et un étalement en température trés important. Ces alliages peuvent présenter un

intérét pour I’industrie dans le domaine des dispositifs de connexion [9].
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I11-4 ALLIAGES BASE CUIVRE

Les AMF a base cuivre sont nombreux et présentent généralement une hystérésis
moindre comparée aux alliages Ti-Ni. Nous allons donner un apercu des systémes les plus

importants parmi ces alliages.

111-4.1 Cu-Zn

L’alliage Cu-Zn, de composition équiatomique, est de structure 3 (C.C) qui s’ordonne
en dessus de 700—750K pour donner la structure B, de type (Cs-Cl) (figure III-1) [10]. La
transformation martensitique ne se produisant qu’a partir de la phase B (c.c) qui n’est stable
qu’a haute température, il est nécessaire de tremper les échantillons pour garder cette phase a
I’ambiante. Cette phase P (C.C) présente une transformation martensitique pour des
concentrations en zinc situées entre 38 et 50% atomique. C’est une phase tres fragile, dure et
se décompose en un mélange (o + B) entre 1123 et 873K selon la composition de 1’alliage. Le

domaine d’existence de cette phase est illustré sur la figure I11-2.

1 o |

-

I

I

I

I

I
@ Cu
® /n

Figure I1I-1: Structure ordonnée B, (type CsCl)
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Figure II1-2: Diagramme d’équilibre Cu-Zn.

I11-4.2 Cu-Al-Ni

On peut considérer ce systetme comme un dérivé de ’alliage binaire Cu-Al [11, 12].

L’alliage Cu-Al-Ni présente une phase P, stable a haute température, qui est susceptible de se

transformer, par trempe, en martensite. Cet alliage est d’une part peu sensible aux

phénoménes de stabilisation et de vieillissement et d’autre part posséde d’excellentes

propriétés pour un large domaine de températures (50°C a 180°C). L’addition de nickel au

systéme binaire modifie trés peu la température de transformation [13, 14]. Cependant, il est

difficile a mettre en forme a froid.

I11-4.3 Cu—Al-Be

Cet alliage peut étre également considéré comme un dérivé de I’alliage binaire Cu-Al.

Belkahla a fait une étude sur 1’alliage ternaire Cu-Al-Be, proche de la composition eutectoide

[11, 15]. 11 a montré que cet alliage présentait une grande stabilité¢ thermique. L’adjonction du
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béryllium en faible quantité a des effets sur les points de transformation martensitique et sur
le diagramme d’équilibre. Selon la composition, cet alliage peut présenter des températures de
transformation variant entre —200 et +60°C. Le palier eutectoide est abaissé en température
par rapport a celui de I’alliage binaire Cu-Al mais la température de mise en solution [ reste

laméme [11, 15].

I11-4.4 Cu-Zn-Al

Cet alliage faisant I’objet de notre travail, aussi nous nous étalerons un peu plus sur sa
présentation. La difficulté d’obtenir des alliages possédant un effet mémoire de forme (EMF)
dans la famille des binaires Cu-Zn a conduit a développer ce type d’alliage. Il s’obtient par
I’addition de 1’aluminium en faible quantité dans le systéme binaire Cu-Zn. Cet ajout permet
d’une part d’avoir la transformation martensitique sur une gamme de température beaucoup
plus large et d’autre part de pouvoir choisir la température de transformation M, tout en
conservant des conditions métallurgiques intéressantes (élaboration, usinabilité, trempe). Un
inconvénient majeur de ce type d’alliage est leur sensibilité au vieillissement (maintien
prolongé a une température donnée). L’adjonction de Ni dans le systéme ternaire Cu-Zn-Al

permet d’améliorer la trempabilité et la tenue au vieillissement [14].

111-4.4.1 Diagramme d’équilibre

Dans ces alliages ternaires, 1’austénite (phase P) est de structure cubique
centrée (C.C), métastable a basse température comme le montre la figure III-3 [16]. Cette
figure présente le domaine d’existence de la phase B en fonction de la concentration d’ajout
d’aluminium dans le laiton (Cu-Zn). La phase B peut présenter trois transitions d’ordre
différentes en fonction de la température: type B, type DOs et type de Heusler L2, qui
correspondent au placement préférentiel de certains atomes sur certains nceuds du réseau
(figures III-1 et II1-4). La différence entre les deux types d’ordres DO; et L2; se situe
essentiellement au niveau de la nature des atomes en présence.

A haute température (inférieure a 600°C), en plus de la phase austénitique P, on note la
présence des phases a et y bien mises en évidence sur le diagramme de phase. La phase a est
de structure C.F.C trés malléable, par contre la phase y est une phase de structure ordonnée

complexe et tres fragile.
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Figure I1I 3: Coupes de diagrammes ternaires de Cu-Zn-Al pour différents taux d’Al [16].

DO;

Courbes donnant les valeurs de M.

L2,

® CuouX
0 AlouX

@ CuouX
o Al

Figure I11-4: Structures ordonnées DOjs (type FezAl) et L2,.
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111-4.4.2 Aspect cristallographique

Selon la composition et 1’état ordonné de la phase mere, la phase martensitique
d’un alliage Cu-Zn-Al peut se présenter sous trois formes différentes correspondant a des
empilements différents:
% La martensite o’ est de structure cubique a face centrée maclée. Elle est présente dans
les alliages contenant peu ou pas d’aluminium.

¢ La martensite y’, se produit pour des alliages riches en aluminium et correspond a un
empilement (AB) (hexagonal compact) et posséde une microstructure maclée. Cette
martensite peut présenter des fautes d’empilement internes.

¢ La martensite f’, obtenue pour des alliages dont la teneur en aluminium est
intermédiaire, correspond a un empilement ABCBCACAB et selon I’ordre de la phase

mere, différents symboles lui sont attribuée (figure III-5).

Phase mere désordonnée [’

. séquence ABCBCACAB appelée martensite 9R (M9R).
Phase meére B, B’2

Phase mere DO3 B’ séquence AB’CB’CA’CA’BA’BC’ appelée martensite 18R
(M18R).
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111-4.4.3 Influence du degré d’ordre sur les points caractéristiques

Le degré d’ordre, obtenu par différents traitements thermiques, engendre une
variation des points caractéristiques de la transformation martensitique [18, 19, 20]. Les
résultats des calculs de la température critique de mise en ordre sont représentés sur la figure
II1-6 [21]. Il semble que I’ordre ne peut étre évité méme par une trempe violente et la trempe

n’a d’effet que sur la taille des domaines d’ordres [22, 23].

111-4.4.4 Influence de la concentration sur I’effet mémoire de forme

Les alliages ternaires Cu-Zn-Al ne présentent pas nécessairement tous I’effet
mémoire et la restitution de forme peut ne pas étre totale. En effet, leurs propriétés dépendent
des traitements thermomécaniques préalables (voir chapitre II) et des concentrations

respectives des divers éléments [24] (figure I11-7).

111-4.4.5 Influence de la concentration sur les points de transformation

martensitique

Les températures de transformation martensitique des alliages a mémoire de
forme type Cu-Zn-Al sont difficilement reproductibles et dépendent de plusieurs facteurs,
notamment: les traitements thermiques et thermomécaniques appliqués au matériau, la taille
des grains et la composition chimique de 1’alliage. Dans le cas de ce type d’alliage (Cu-Zn-
Al), un écart de 0,5% en masse sur la teneur en Al conduit a un décalage de 80°C sur la
température de transformation [24] et une perte de 0,5% de zinc entraine une diminution de

M; d’une dizaine de degrés.
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Figure II1-7: Diagramme ternaire des alliages Cu-Zn-Al montrant le domaine
d’existence de |’effet mémoire [24].
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I11-5 PHENOMENES DE VIEILLISSEMENT ET DE STABILISATION

I11-5.1 Phénomeéne de vieillissement

Le vieillissement est le maintien isotherme des alliages dans 1’état austénitique
pendant des temps plus ou moins longs. Un ensemble de phénoménes peuvent apparaitre au
cours du vieillissement dont:

e un changement de I’état d’ordre d’équilibre.
e un exces de lacunes par rapport a 1’équilibre.

e la précipitation des phases d’équilibres.

Rapaciolo et Ahlers [25, 26] ont examiné les effets du vieillissement en phase B en
fonction de la température de trempe pour [’alliage Cu-Zn-Al. Ils ont conclu a une
modification de I’enthalpie de transformation due a un désordre local de paires d’atomes
trempés dans 1’état désordonné dans une matrice ordonnée a longue distance.

Différents auteurs [27, 17] ont étudié les cinétiques de précipitation. Notamment Belkahla
[15] a étudié la dégradation thermique de I’effet mémoire de forme d’un alliage ternaire
Cu-Zn-Al. 11 a suivi I’évolution des points de transformation martensitique pour des
températures de vieillissement allant de 423 a 523K. Il a montré que les températures de
transformation directe et inverse augmentaient en fonction de la température de vieillissement

(figure I1I-8).

Plus tard, D. Segers et al [28, 29] ont étudié 1’évolution des lacunes en phase
(figure II1I-9), en phase martensitique et au cours des cycles de transformation. L’élimination
des lacunes, introduites en sursaturation par trempe et mesurées par 1’annihilation de positrons
est caractérisée par le parametre S (S: entropie). En martensite, aucune évolution du parametre
S n’a pu étre observée. Ces mesures de positrons ont montré €galement que les cycles

thermiques introduisent des défauts qui sont probablement des lacunes et des dislocations.
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Figure I11-8: Evolution de la température Ms en fonction du temps de vieillissement
pour différentes températures de revenu [15].
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Figure II1-9: Courbes donnant la diminution de [’entropie en fonction du temps de
maintien en phase f d’un alliage Cu-Zn-Al avec M ~ 333K [28].
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I11-5.2 Phénomeéne de stabilisation de 1a martensite

La stabilisation de la martensite désigne tous les phénomeénes qui conduisent a des
irrégularités au cours de la transformation martensitique inverse. Elle se manifeste
essentiellement par 1’augmentation des températures de transformations inverses vers les
hautes températures et une diminution de la quantité de martensite transformée lors de la
transformation inverse et parfois méme par l’inhibition plus ou moins compléte de la
transformation inverse avec une perte de I’effet mémoire de forme.

Ce phénomeéne a été étudié par plusieurs auteurs par différentes techniques de caractérisation:
mesure de résistivité [30 a 35], émission acoustique [32, 36], frottement intérieur [37],
annihilation de positrons [28], calorimétrie différentielle [18], microscopie ¢€lectronique et
diffraction X [38 a 41]. Une inhibition de la transformation martensitique pour un alliage Cu-
Zn-Al trempé en dessous de My a été observée par G. Scarbrook et al [38, 42]. Ce probléme
peut étre évité si apres une trempe, on effectue un revenu au dessus de Ar pendant un temps
suffisant.

Benchiheub a étudié I’effet du cyclage thermique sous contrainte lors de mesures simultanées
de résistivité électrique et de déformation en fonction de la température. Il a conclu que pour
de faibles contraintes (30MPa) une bonne réversibilité de la transformation inverse est
observée tandis qu’une difficulté de réversion prononcée apparait pour de plus fortes
contraintes (80MPa), avec un décalage des points de transformation inverses vers les hautes

températures [31].

I1I-6 QUELQUES PROPRIETES THERMOMECANIQUES DU CuZnAl

La transformation martensitique de [’alliage ternaire Cu-Zn-Al a un caractere
thermoélastique qui peut lui conférer des propriétés trés intéressantes du point de vue
applications. On peut citer quelques propriétés communes a d’autres alliages de méme type
tels que: Ti-Ni, Cu-Al, Cu-Al-Be, ...etc.
¢ effet caoutchoutique (voir chapitre II).
¢ pseudo élasticité ou superélasticité (voir chapitre II).

s effet mémoire double sens (voir chapitre II).
% effet d’amortissement.

% frottement intérieur.
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L’amortissement dans les alliages AMF a ¢été étudié [43] par des mesures de
frottement intérieur (figure I11-10). D’une manicre générale, le frottement est la propriété que
posséde un solide de dissiper de I’énergie lorsqu’il est soumis a des contraintes cycliques.

L’étude du frottement intérieur conduit a une meilleure compréhension de la relation existant

entre la microstructure et les propriétés fonctionnelles des AMF.
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Figure I11-10: Evolution du frottement intérieur en fonction de la température [43].

- Pour une température inférieure a 10°C (< M;) on observe un fort
amortissement dans la région martensitique.

- Pour une température supérieure a Ay, on observe un frottement intérieur
négligeable.

- On observe un frottement important pendant la transformation.
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Le tableau III-1 récapitule quelques propriétés spécifiques aux alliages a mémoire de

forme couramment utilisés.

PROPRIETES Cu-Zn-Al | Cu-Al-Ni | Cu-Al-Be Ti-Ni
Point de fusion (°C) 1020 1050 990 1310
Masse volumique (g cm'3) 7,8—-8 7,1-7.2 7,3 6,4—-6,5
Résistivité électrique (Qm.10™) 0,07-0,12 0,1-0,14 | 0,07-0,09 | 0,5-1,1
A-M A-M A-M A-M
Conductivité thermique a I’ambiante 120 75 75 10-18
(W/mK) A-M
Coefficient de dilatation (10°K™") 17 17 - 6,6 —10
A-M
Chaleur spécifique (J/Kg) 390 440 - 490
Enthalpie de transformation (J/Kg.K) 7000 9000 7200 2800
Module de Young (GPa) 70 — 100 80— 100 90 95
Résistance a la traction (MPa) 800 — 900 1000 900 — 1000 | 800 — 1000
Module d’¢lasticité en traction 7 7 7 9
de lausténite (10*MPa)
Module d’élasticité en cisaillement 2,5 2,5 2,5 3,5
de I’austénite (10*MPa)
Allongement a la rupture (%) 15 8- 10 15 30-50
Limite de fatigue en austénite (MPa) 270 360 - 350
Taille de grain (um) 50-30 30-300 100 — 500 20-100
Température de transformation (°C) | -200 /+100 | -150 /4200 | -200 /+100 | -200/+100
Hystérésis (As — My) (°C) +10 - 20 20-25 20-25 20-40
Etalement (A5 — Ay) (°C) 10-20 20-30 15-20 30
Résistance a la corrosion acceptable bonne moyenne excellente
Biocompatibilité mauvaise | mauvaise mauvaise bonne
Température maximale d’utilisation 150 300 400 400
°C)
Nombre de cycles thermiques max. 10000 5000 - 100000
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PROPRIETES Cu-Zn-Al | Cu-Al-Ni | Cu-Al-Be Ti-Ni
Déformation superélastique max (%)
- polycristallin 2 2 3 6
- monocristallin 10 10 10 10
Déformation mémoire maximale en 4-6 4-6 4-6 8
traction (%)
Déformation maximale (%)
*effet mémoire simple sens 3-5 3-6 3-5 8
*effet mémoire double sens 2 3 2 5
e nombre de Cycles (N) = 10 1 1,2 - 5
e nombre de Cycles (N) = 10° 0,8 0,8 - 2
e nombre de Cycles (N) =10’ 0,5 0,5 - 0,5

Tableau III-1: Comparaison des différentes propriétés des AMF [13, 12, 43]

M: martensite

A: Austénite
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III-7 TECHNIQUES EXPERIMENTALES UTILISEES

Nous allons présenter dans cette partie les différentes techniques expérimentales
utilisées lors de nos essais afin de caractériser nos échantillons. Pour la caractérisation
thermomécanique nous avons utilis¢ une machine de flexion a quatre points et pour la
caractérisation thermique nous avons employé la résistivité électrique. Auparavant, nous

allons présenter la préparation des échantillons.

III-7.1 Choix de I’échantillon étudié

Pour cette étude, nous avons choisi de travailler avec 1’alliage ternaire Cu-Zn-Al a 4%
poids d’Al. Il est plus souple d’utilisation en raison de son caractere ductile et malléable ainsi
que de son prix de revient attractif comparé¢ par exemple a: Au-Cd, Fe;Pt, Ti-Ni, ... Il présente
d’autre part une plus grande facilité de mise en forme lors de 1’¢laboration (fils, barreaux,
lingot,...). De plus, ses bonnes propriétés mécaniques et physiques (bonne résistance a la
corrosion, bonne conductivité électrique et thermique, ...), lui permettent de nombreuses

applications industrielles.

I11-7.2 Préparation des échantillons

L’alliage ternaire Cu-Zn-Al, est ¢laboré par ’entreprise francaise Tréfimétaux sous
deux formes différentes: fil de diametre 0,6 mm et tdle d’épaisseur 2 mm. L’alliage nous a été
offert gracieusement par Messieurs G. Guénin et M. Morin du laboratoire GEMPPM de
I’INSA de Lyon.

Les échantillons de la tole sont découpés en plaquettes de différentes dimensions a 1’aide
d’une tronconneuse et les échantillons sous forme de fils CuZnAl sont laminés a froid en
plusieurs passes sous forme de ruban, puis découpés en plaquettes. Généralement, dans notre

¢tude nous avons travaillé avec des échantillons d’épaisseur de 1,2 a 1,5 mm (figure III-11).
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II1-7.2.1 Laminage a froid

Dans un premier temps, 1’alliage est porté a 520°C pendant 30 minutes afin de
précipiter la phase a et d’obtenir ainsi un mélange biphasé (a+f); ce qui lui confére une plus
grande malléabilité pour un travail aisé a froid. Ensuite, on fait passer 1’échantillon entre les
deux rouleaux cylindriques d’un laminoir manuel. On ne pourra cependant exécuter que deux
ou trois passes avec un taux de réduction inférieur ou égale a 10% entre chaque passe afin
d’éviter de fissurer 1’échantillon (figure III-11). Juste aprés laminage, les échantillons sont
polis au papier abrasif de différentes grosseurs, pour éliminer les bavures laissées par

I’'usinage et d’assurer une bonne planéité des surfaces en contact avec les mors du dispositif

de flexion.
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520 | 30 minutes w: épaisseur.
Laminoir manuel Echantillon (forme finale).
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Echantillon (forme initiale).

Figure I1I-11: Représentation schématique des étapes du laminage a froid.
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111-7.2.2 Traitement thermique

Deux types différents de traitements thermiques standards peuvent étre utilisés
pour I’alliage Cu-Zn-Al: le traitement par trempe directe et le traitement par trempe étagée.
Pour nos travaux nous avons choisi le traitement thermique standard par trempe directe
(figure I11-12), qui consiste a:

Homogénéisation a 850°C pendant un temps t (15 minutes pour les échantillons sous
forme de fil et 20 minutes pour les échantillons provenant de la téle) suivie d’une trempe a
I’eau (température ambiante) puis d’un revenu d’une demi heure dans I’eau a 100°C.
Nous avons préféré ce traitement qui permet d’obtenir des températures de transformation
plus stables suite aux travaux de Contardo [17], de Mantel [32] et de Gonzalez et al [44]. En
effet, le revenu effectué apres la trempe provoque une remise en ordre et élimine les lacunes
de trempe qui se trouvent en sursaturation afin d’éviter les problémes de la stabilisation de la
martensite [17]. Apres le traitement thermique, on effectue un second polissage plus fin pour
avoir des surfaces de contact lisses et planes avec les mors de dispositif de flexion a quatre

points ainsi qu’un bon contact pour les mesures de résistivité électrique.

A

g(i 850 15 minutes
o
2
<
:
£
(]
H y
4/
100 _| 30 minutes
T amb )

Temps

Figure II1-12: Traitement thermique standard utilisé.
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I11-7.3 Procédures expérimentales de caractérisation

111-7.3.1 Mesure de resistivite

Cette technique est trés utilisée pour déterminer les températures de
transformation lors d’un changement de phase a I’état solide notamment pour les métaux et
les alliages. Le principe de cette méthode est basé sur la mesure des variations de résistance
¢lectrique de I’échantillon pendant la transformation. En effet, la transformation martensitique
n’entraine que de faibles variations dimensionnelles, donc les variations de la résistance
¢lectrique sont dues principalement a des variations de la résistance de 1’alliage.

Pour mesurer la variation de résistance ¢lectrique, on a utilisé la méthode des
quatre points. Le dispositif de mesure mis au point au sein de notre équipe est représenté sur
la figure III-13. La cellule de mesure de la résistance électrique est constituée d’une plaque en
aluminium (3), isolée électriquement par une feuille de mica (4), sur laquelle ont été fixés des
fils de kanthal; deux pour I’arrivée de courant (8) et deux pour la mesure de la tension (7). Le
contact ¢lectrique se fait par pression mécanique sur I’échantillon (6). Cette cellule est reli¢e
au reste du systéme grace a un mécanisme mobile (1) qui permet d’immerger la cellule dans
un bain d’huile silicone régulé en température de marque (Haake F3) (5). La précision de
mesure de la température du bain est de 0,2°C. L’évolution de la température est suivie grace
a un thermocouple (2) de type K a soudure froide.

En appliquant a I’échantillon un courant électrique continu d’une intensité constante (I =1 A)
a I’aide d’une alimentation stabilisée en courant (9), on crée une différence de potentiel U aux
extrémités de I’échantillon. D’aprés la loi d’Ohm, la résistance du matériau est donnée par la

relation suivante:

U=RI

Quand I = 1A, la variation du potentiel est identique a la variation de résistance électrique R.
La mesure de cette différence de potentiel est enregistrée directement sur une table tragante de
type SEFRAM X-Y (10). Un cycle de mesure de la résistivité électrique en fonction de la
température est constitué généralement par une montée en température jusqu’a +100°C suivie

d’un refroidissement jusqu’a 0°C.
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1 A
T
9
6
4
— 10
(1) support mobile  (4) feuille de mica (7) fils de kanthal (prise de tension)
(2) thermocouple (5) bain thermostaté (8) fils de kanthal (arrivée de courant)
(3) plaque en Al (6) échantillon (9) alimentation stabilisée en courant
(10) table tracante

Figure I1-13: Schéma du dispositif de mesure de la résistance électrique.

111-7.3.2 Description du dispositif de flexion

Le mode de sollicitation utilis¢ dans nos essais pour la caractérisation
thermomécanique de ’alliage ternaire Cu-Zn-Al est une machine de flexion a quatre points. A
cet effet, un appareillage spécifique aux AMF a été mis au point en étroite collaboration avec
le laboratoire GEMPPM (INSA, Lyon). Il permet d’appliquer une contrainte homogene au
sein de 1’échantillon dont les valeurs sont déterminées par des relations simples de résistance
des matériaux.

On peut ainsi suivre avec ce montage, pour une température donnée, I’évolution de la
contrainte en fonction de la déformation lors de la charge et la décharge (application et retrait
progressif de la contrainte). On peut également suivre I’évolution de la contrainte en fonction
de la température lors d’un cycle thermique (chauffage—refroidissement) pour une

déformation imposée.
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La figure III-14 représente schématiquement le montage de flexion dont le principe consiste a
appliquer manuellement une force sur un échantillon (5) positionné entre les mors (6 et 7), en
tournant une molette graduée (1). Cette dernicre, liée a une tige filetée (2), permet de
transmettre une déflexion qui permet de remonter a la déformation. La valeur de la contrainte
correspondante est déterminée a I’aide d’un capteur de déplacement (4) qui repose sur une

lame élastique (3).

Vers la table tragante

1 Molette graduée

2 Tige filetée

3 Lame ¢élastique

4 Capteur de déplacement
5 échantillon utilis¢ (AMF)
6 Mors mobiles

7 Mors fixes

B SR
6

Figure I1I-14: Représentation schématique du dispositif de flexion a quatre points.
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1I1-7.3.3 Calculs

Nous avons calculé les valeurs de la déformation et de la contrainte a partir des

relations spécifiques liées au montage utilisé (figure I1I-15).

1: Mors fixes

2: Echantillon

3: Mors mobiles

4: Déplacement des mors.

Figure I11-15: Détail de la partie immergée du dispositif

La déformation de I’échantillon est déterminée par la relation suivante:

6= 6w
S U=+
La contrainte maximale appliquée a I’échantillon est définie par la formule suivante:

s -20=-1)
3d w:

P

avec: [ w: ¢épaisseur de 1’¢chantillon (mm).

d: largeur de I’échantillon (mm).

l: distance entre les mors fixes (mm).

I': distance entre les mors mobiles (mm).

P: force appliquée (N).

L y: déplacement vertical du mors mobile (mm).
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Chapitre -IV-

RESULTATS ET DISCUSSIONS

IV-1 INTRODUCTION

La transformation martensitique thermoélastique confére aux alliages a mémoire de
forme des propriétés trés remarquables. Chacune de ces propriétés donne une application
particulicre selon ’utilisation recherchée pour ces alliages. Dans ce travail, nous avons surtout
¢tudié le comportement de 1’alliage polycristallin CuZnAl a 4% d’Al a basse et haute
température sous 1’effet de contraintes. Ces deux comportements ont été déja présentés dans
la partie bibliographie et sont appelés respectivement effet pseudoélastique et superélastique.

Le but de ce travail est d’étudier nos alliages dans des conditions qui se rapprochent
des conditions d’utilisations éventuelles et de mieux comprendre leurs comportements
thermomécaniques. Cela permettra en particulier, de connaitre I’influence du cyclage
mécanique 0-0-0 (charge—décharge) sur la pseudoélasticité et la superélasticité soit a
température constante soit a différentes températures.

Nous avons également étudié 1’effet du cyclage thermomécanique dans un état prédéformé a
haute température (effet superélastique) et a basse température (effet pseudoélastique). Dans

tous ces cas cités, le mode de sollicitation choisi étant la flexion a quatre points.
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IV-2 CARACTERISATION THERMIQUE

IV-2. 1 Points de transformation martensitique

Comme il a été cité auparavant, la transformation martensitique est la transformation

de phase qui est a la base des applications des alliages 4 mémoire de forme. La transformation
qui a lieu au refroidissement est dite «transformation directe». Au chauffage on parlera de
«transformation inverse»: ¢’est le changement de la martensite en austénite.
Il est donc important de déterminer le domaine de température dans lequel a lieu la
transformation martensitique pour les différents échantillons. Nous avons choisi de travailler
sur deux types d’échantillons: un premier lot d’échantillon noté F (forme initiale fils) qui se
transforme a basse température (la température de début de transformation martensitique au
refroidissement M; est en dessous de la température ambiante) et un deuxiéme lot noté¢ T
(forme initiale tole) qui se transforme a haute température (M, supérieure a I’ambiante).

La mesure de résistivité a quatre points est une méthode trés puissante et fiable pour la
détermination des points de transformation [1 a 6]. A cet effet, une un dispositif de mesure
décrit au chapitre précédent a été¢ développé au sein de notre laboratoire.

Le principe de la méthode, consiste & envoyer un courant constant de 1 A dans 1’échantillon et
de noter la variation de tension engendrée entre les extrémités de 1’échantillon. La cellule de
mesure est plongée dans un bain d’huile silicone, régulé en température qui permet un
balayage de la température de part et d’autre des points de transformation. Le changement de
structure observé lors de la transformation engendre une variation de résistance en fonction de
la température qui peut étre directement visualisée sur une table tragante.

Une courbe schématique de résistance—température est donnée sur la figure IV-1. les points de
transformations sont déterminés par la méthode des tangentes. A cet effet, on trace des
tangentes a la courbe, dont I’intersection nous permet de déterminer les températures
caractéristiques de début et de fin de transformation.

Les courbes résistance—température obtenues pour les deux types d’échantillons
utilisés sont représentées sur les figures [V-2 et IV-3.

On peut noter que, pour I’ensemble des échantillons de la série T, une bonne
reproductibilité des courbes de variation de résistance est observée vis a vis des points de
transformation et de 1’hystérésis de la transformation. Par contre, quelques différences sont
observées pour les échantillons de la série F notamment en ce qui concerne I’hystérésis. Ce

manque de reproductibilité est probablement du au passé thermomécanique du lot. En effet,
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les échantillons de la série T qui sont des échantillons vierges, de tout traitement
thermomécanique préalable, montrent une bonne reproductibilité¢ tandis que les échantillons
de la série F ont déja subi des traitements thermomécaniques concernant une autre étude.
Néanmoins, un cyclage thermique permet de montrer que les échantillons de la série F
présentent une stabilité des points de transformation. On peut observer cela sur la courbe V-4
ou les courbes de résistance—température sont superposées pendant le cyclage avec les mémes

points de la transformation et la méme hystérésis thermique.

Résistance électrique

0 | | >
30 100 Température (°C)

Figure IV-1: Courbe schématique de la mesure de la résistance en fonction de la
température.
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Figure IV-2: Courbe typique de résistance—température caractérisant
la transformation martensitique pour la série F.
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Figure 1V-3: Courbe typique de résistance—température caractérisant la

transformation martensitique pour la série T.
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Figure IV-4: Cyclage thermique en résistivité électrique (N = 5)
pour un échantillon de la série F.

IV-3 GENERALITES SUR LE COMPORTEMENT MECANIQUE DU
CuZnAl

D’une maniere générale 1’application de la contrainte a haute ou basse température
engendre une déformation macroscopique des échantillons. La différence réside
essentiellement dans la martensite produite a «basse» température qui est une martensite
«thermique» orientée sous I’effet de la contrainte tandis que la martensite produite a «haute»
température est une martensite engendrée sous 1’effet de la contrainte: 1’application de la

contrainte joue ici le méme role que la variation de la température.
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IV-3.1 Comportement superélastique

Par définition, I’effet superélastique est D’application d’une contrainte a une
température supérieure a Ar (a 1’état austénitique). Un cycle de charge—décharge (0-0-0)
effectué sur I’échantillon est nommé cycle superélastique. Nous rappelons ici la procédure
expérimentale décrite au chapitre précédent.

L’appareillage utilis¢ est une machine de flexion a quatre points congue spécialement
pour des échantillons sous forme de rubans. L’application de la contrainte se fait par
I’intermédiaire d’une molette graduée. On tournant la molette, une tige rigide transmet la
force a I’échantillon qui se déforme. Un capteur de déplacement reposant sur une lame
¢lastique est relié a une table tragante qui permet de relever directement la contrainte. Celle ci
est calculée par des relations simples de résistance des matériaux (voir chapitre III). Ce
mécanisme est plongé dans un bain d’huile silicone régulé¢ en température qui permet de
travailler a température fixe ou en effectuant un balayage en température (chauffage—
refroidissement).

Une courbe schématique d’un cycle de charge—décharge a T; supérieure a Ay est représentée
sur la figure IV-5. L’application de la contrainte a 1’état austénitique permet de provoquer en
premier la déformation élastique de I’austénite (stade 1-2). A partir d’une valeur critique de la
contrainte (o), I’augmentation de la contrainte entraine et favorise la croissance de certaines
variantes de martensite favorablement orientées vis a vis de la contrainte appliquée. La
transformation sous contrainte s’accompagne d’une importante déformation de I’échantillon
(stade 2-3). Le relachement de la contrainte conduit & une transformation inverse car les
variantes de martensites induites sous contrainte ne sont plus stable. La martensite se
retransforme en austénite avec un hystérésis en contrainte. Toutefois, si la déformation
atteinte lors de la charge (déformation maximale) est trés importante, on observe au retour
I’apparition d’une déformation permanente nommée déformation résiduelle. L’allure des
courbes o-g, représentant 1’effet superélastique, obtenues par flexion a quatre points est

similaire a celles obtenues en compression, traction ou torsion [7 a 10].
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Figure IV-5: Représentation schématique d'un cycle superélastique o—¢ .

IV-3.2 Comportement pseudoélastique

Dans ce cas, I’application de la contrainte se fait a I’état martensitique (T; < Ms). La
courbe schématique d’un cycle charge—décharge pseudoélastique est représentée sur
la figure I'V-6.

L’échantillon est préalablement refroidit a la température de 1’essai T; < My. Dans cet
¢tat, les variantes de martensite sont réparties de maniere aléatoire: il n’y a pas de changement
de forme observé. L’application de la contrainte a cette température conduit a une
réorientation des variantes dans le sens de la contrainte appliquée. Le déplacement des
interfaces entre variantes conduit a une déformation macroscopique (stade 1-2). Au retrait de
la contrainte la déformation présente une partie réversible par retour en arriére des interfaces
et une partie résiduelle due a la stabilisation de la martensite orientée (stade 2-3). Ce retour de
la partie réversible est supérieur a un retour purement ¢lastique. Pratiquement, le cycle
pseudoélastique observé est similaire a celui obtenu par d’autres modes de sollicitation [11,

12, 13].
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Figure IV-6: Représentation schématique d’'un cycle pseudoélastique o—e¢.

1V-3.3 Définition de quelques paramétres

Nous donnons ci—dessous les notation utilisées qui peuvent étre communes aux deux

essais superélastique et pseudoélastique. Nous définirons ainsi:

> Contrainte maximale (om.x) est la valeur de la contrainte qui correspond a la
déformation maximale imposée lors d’un cycle mécanique contrainte—déformation.

> Déformation maximale (gn,x) est la déformation maximale imposée lors d’un cycle
mécanique charge—décharge.

> Contrainte critique (6.) théoriquement c’est la contrainte a partir de laquelle la
martensite est induite. Graphiquement elle correspond au point de changement de pente. Par
convention c’est la contrainte obtenue quand la parall¢le a la droite de déformation ¢élastique
décalée d’une déformation de 0,05% coupe la courbe o—e. Cette contrainte correspond a
I’intersection entre la droite de chargement élastique de I’austénitique et la droite de la

transformation austénite—martensite.
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> Déformation résiduelle (&) est la quantité de déformation obtenue aprés un cycle
mécanique contrainte—déformation, autrement dit ¢’est une déformation non recouvrable.
> Déformation de transformation (gq..sr) est liée directement a la transformation
martensitique sous contrainte et correspond a la longueur du plateau de transformation. Elle
est définie par la relation suivante:

Etransf = €max - &c
g est la déformation correspondant a la contrainte critique.

> Module de Young (E) est défini par la pente élastique de la droite contrainte—

déformation dans le domaine élastique de la phase étudiée.
IV-3.4 Exemples de résultas

Les figures IV-7 et IV-8 représentent respectivement les réponses des échantillons de

la série T et F pour deux températures différentes et pour un taux de déformation maximale

imposée voisin.
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Figure IV-7: Courbeso-¢ typiques pour un échantillon de la série T (&nax = 1,1%).
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Figure IV-8: Courbeso-¢ typiques pour un échantillon de la série F.

IV-4 CARACTERISATION MECANIQUE PAR EFFET
SUPERELASTIQUE

IV-4.1 Procédure de manipulation

1V-4.1.1 Les échantillons

L’effet superélastique est 1i¢ a la transformation martensitique induite par

I’application de la contrainte a I’état austénitique. Nous avons préféré de travailler avec les

¢chantillons de la série F, car les températures de transformation Mg et Ar sont relativement

basses. Les caractéristiques des échantillons utilisés pour 1’étude de 1’ effet superélastique

sont reportées dans le tableau IV-1.

Echantillons | w(mm) | d (mm) | Mf(°C) | M, (°C) | A (°C) | A¢(°C) | Hr (°O)
F1 1,92 4,32 9 16 13 22 6

F2 1,49 4,27 9 16 15 19 5

F3 1,47 5,00 5 17 13 21 5

F4 1,49 4,97 9 15 13 22 5

F5 1,50 5,01 9 16 27 35 20
F6 1,46 5,01 9 12 27 35 20

Tableau IV-1: Carctéristiques des échantillons testés par effet superélastique.

w: épaisseur, d: largeur, Hy: hystérésis en température
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1V-4.1.2 Domaine de températures des essais

Un des paramétres qui influe sur la réponse mécanique de I’alliage ternaire
CuZnAl est la température d’essai Tj. Selon Besselink [14], I’effet superélastique ne peut tre
induit que dans un domaine de température compris entre A et Mg, telle que Mg = A¢+ 50°C
ou My est la température a laquelle apparait la déformation plastique de 1’austénite. Malarria
et al [15], montrent également que la température d’essai joue un réle trés important sur
I’évolution du comportement mécanique du matériau lors du cyclage mécanique. En tenant
compte de ces résultats et des températures de transformations des échantillons de la série F,

nous avons limité notre étude a des températures d’essai comprises entre +40 °C et +90°C.

1V-4.1.3 Mise en place de ’échantillon

L’échantillon coincé entre les mors du dispositif de flexion a quatre points est
plongé dans un bain d’huile silicone thermorégulé a la température de 1’essai désirée. Le
capteur de déplacement est mis a zéro lorsque la contrainte appliquée est nulle. Le capteur est
relié a une table tracante sur la quelle est tracée en temps réel la déflexion de I’échantillon
lorsqu’on le soumit a une contrainte. Nous pouvons ainsi réaliser un cycle de charge—
décharge (0—o—0). La contrainte maximale atteinte correspond alors a la valeur maximale de

la déformation g,x imposée.

IV-4.2 Effet du taux de déformation sur le comportement

superélastique

Sur la figure IV-9 sont représentées les variations des courbes c—¢ pour différents taux
de déformation maximale imposée.

Les variations des différents parametres que 1’on déduira de ces courbes seront
comparées a celles données dans la littérature. On s’intéressera particulicrement a la
déformation de transformation &y, la contrainte maximale o,y €t la contrainte critique .
Nous pouvons ainsi voir sur la figure IV-10 la variation de la déformation de transformation
en fonction de la déformation maximale. La déformation de transformation représente,
comme cela a été¢ défini plus haut, la longueur du plateau de transformation. Elle est li¢e a la
quantité de martensite produite sous contrainte. Plus la déformation imposée est importante

plus grande est la déformation de I’échantillon. C’est ce qui est bien observé sur la figure V-
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10. Il est clair par ailleurs, que la contrainte maximale est directement liée a la valeur de la
déformation maximale: pour imposer des déformations de plus en plus importantes, il faut
appliquer des contraintes de plus en plus élevées. Cette augmentation de la contrainte

maximale avec la déformation imposée est bien illustre sur la figure IV-11
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Figure IV-9: Evolution des courbes contrainte—déformation en fonction de la
déformation maximale a T; = 45°C.
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1V-4.3 Effet de la température sur le comportement superélastique

Nous allons nous intéresser a I’effet de la température sur le superélastique des
échantillons pour une déformation maximale donnée. A cet effet, nous avons effectué¢ deux
séries de mesures pour les déformation maximales de 1,4% et 1,63%. les figures IV-12 et
IV-13 représentent respectivement les variation de courbes 6—¢ en fonction de la température
d’essai pour les déformations 1,4% et 1,63%.

On peut observer sur ces courbes que la déformation ¢lastique de [’austénite
caractérisée par la pente a I’origine de la courbe et qui représente le module de Young de
’austénite, est pratiquement constante quelques soit la température d’essai. A partir d’un seuil
o., apparait une déformation de transformation importante dont la pente augmente avec
I’augmentation de la température d’essai. Cette déformation est due a la martensite produite
sous contrainte (qui est I’équivalent de la martensite produite thermiquement).

La décharge se fait par un retour en arriere des variantes de martensite qui devient
instable lors du retrait de la contrainte. Un cycle charge—décharge s’effectue avec un
hystérésis en contrainte, néanmoins on observe que le cycle se referme sauf pour les hautes
températures ou 1’on observe 1’apparition d’une déformation résiduelle. Cette dernicre serait
due a la déformation plastique de ’austénite car la température d’essai est proche de la
température limite My [16, 17, 18].

Cette déformation résiduelle apparait a une température relativement plus basse quand
la déformation maximale imposée est plus importante. Ceci est observé sur les courbes
contrainte—déformation a différentes températures pour une déformation maximale €mnax =
1,6% (figure IV-13) ou I’on observe 1’apparition de la déformation résiduelle dés 80 °C alors
qu’a 1,4% de emax elle n’apparait que vers 85 °C (figure IV-12).

Les autres parametres semblent varier de la méme maniére pour les deux valeurs de la
déformation maximale retenues. On remarquera ainsi la croissance de la contrainte critique o,
nécessaire a ’apparition de la déformation de transformation avec la température d’essai
(figure IV-14). La contrainte maximale omax augmente également avec 1’augmentation de la
température d’essai (figure IV-15). L’ensembles de ces résultats concordent bien avec ceux

obtenus dans des essais similaires: traction, torsion [7, 18, 19, 20].
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1V-4.3.1 Analyse des courbes contrainte—déformation a différentes
températures

a) Effet de la température d’essai sur la contrainte critique

A partir des courbes superélastique o—¢, obtenues expérimentalement a
différentes températures, on a pu déterminer le diagramme d’état 6—T (figure IV-14). Or nous
avons vu que la contrainte critique répond a une loi dite loi de Clausius—Clapeyron (chapitre
I1) et qu’elle augmente linéairement avec la température d’essai jusqu’a une valeur limite My
a partir de laquelle la contrainte critique commence a décroitre [6, 18, 20, 22]. Cette
diminution de la contrainte correspond a la déformation plastique de la phase mere.

Dans notre travail, nous avons relevé la contrainte critique 6. a chaque température
d’essai en tracant conventionnellement une droite paralléle a la droite de déformation
¢lastique de I’austénite. L’intersection avec la courbe o—e nous donne la valeur de la
contrainte critique o.. La courbe obtenue est une droite dont la pente est proche de 4 MPa/°C.
Ce résultat se rapproche de ceux trouvés dans la littérature pour d’autres modes de
sollicitation tel que traction, torsion, ...[6, 11, 9,18, ...].

L’extrapolation de cette droite avec 1’axe des abscisses (axe des températures) permet
de déduire la température de début de transformation a contrainte nulle qui est dans notre cas
de I’ordre de 16 °C. Ce résultat concorde bien avec les valeurs déterminées par les mesures de
résistivité électrique a contrainte nulle c’est a dire quand la transformation a lieu

thermiquement seulement.
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Figure 1V-14: Diagramme d’état contrainte critique—température.
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b) Effet de la température d’essai sur la contrainte maximale

On peut remarquer a partir des courbes o— obtenues a différentes
températures, que la contrainte maximale appliquée au sein de [’échantillon CuZnAl
augmente avec la température d’essai (figure IV-15) [16, 18, 20]. Plus la température est
haute plus I'austénite est stable c’est pourquoi, pour une déformation maximale imposée
donnée, la contrainte appliquée doit étre plus importante, pour atteindre la déformation

maximale imposée
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Figure IV-15: Evolution de la contrainte maximale en fonction de la température d’essai.

¢) Module de Young

Le module de Young E est la pente réelle des courbes o—¢ dans le
domaine élastique de la phase mere, caractérisant I’état structural du matériau sollicité en
mode de flexion & quatre points. Il est déterminé a partir des courbes 6— dans le domaine
¢lastique de ’austénite. On peut observer sur la figure IV-16, qui représente 1’évolution du
module de Young en fonction de la température d’essai, que le module de Young est
pratiquement constant quelque soit la température d’essai considérée.

Ceci est normal, puisque les températures choisies sont supérieures a Ay et concernent

donc le domaine austénitique et par suite le module de Young déduit caractérisé cette phase.
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FigurelV-16: Evolution du module de Young E en fonction de la

température d’essai.

IV-4.4 Cyclage mécanique isotherme par effet superélastique

La mise en place de I’échantillon s’effectue de la méme maniére que précédemment.
Pendant le cyclage mécanique isotherme, la température d’essai est maintenue constante et

elle est supérieure a A¢ pour I’ensemble des cycles o—.

1V-4.4.1 Cyclage isotherme pour différentes déformations maximales
données

Le cyclage mécanique isotherme consiste a effectuer des cycles successifs de
charge—décharge a une température et une déformation maximale constantes. Pour étudier
I’influence du niveau de la déformation maximale sur les courbes c—€ lors d’un cyclage
isotherme, nous avons choisi trois taux de déformation maximale différents 0,9%, 1,1% et
1,4% pour une méme température d’essai (T; = 45 °C). Nous effectuons dix cycles successifs
de charge—décharge pour chaque taux de déformation. L’allure des courbes 6—€ en fonction

du nombre de cycles est représentée sur les figures [V-17, IV-18 et [V-19.
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Figure IV-17: Cyclage isotherme en effet superélastique a T; = 45°C (0,9%,).
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Figure IV-18: Cyclage isotherme en effet superélastique a T; = 45°C (1,1%).
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Figure IV-19: Cyclage isotherme en effet superélastique a T; = 45°C () ax = 1,4%).
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Les variations de la contrainte maximale et de la contrainte critique déduites
des courbes o—¢ sont représentées respectivement sur les courbes 1V-20 et [V-21. D’apres les
courbes obtenues, lors du cyclage isotherme, on peut noter que la contrainte maximale
augmente treés légérement avec le nombre de cycles (figure IV-20). Par contre, on observe une
nette décroissance de la contrainte critique (figure IV-21). Ces résultats sont similaires a ceux
obtenus dans 1’étude des alliages a mémoire de forme a base de cuivre [19, 21, 23, 24, 25] et

dans des alliages a base de TiNi [19, 26].

On peut également remarquer 1’augmentation de la déformation de
transformation &u.nsr (représentée par la longueur du palier lors de la charge) avec
I’augmentation du taux de déformation maximale. Ceci est normal, car plus la déformation
maximale augmente plus la quantité de martensite produite sous contrainte augmente
engendrant une déformation macroscopique plus importante de 1’échantillon.

On notera aussi que 1’hystérésis en contrainte observé a la décharge décroit d’un coté en
fonction du nombre de cycles et d’un autre coté¢ avec la diminution du taux de déformation
maximale imposée.

En outre, lors du cyclage mécanique isotherme, la pente de la courbe o—¢ dans
le domaine élastique de 1’austénite, pour les trois taux de déformation, reste pratiquement

constante
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1V-4.4.2 Analyse des résultats lors du cyclage isotherme a différentes

déformation maximales

Les parametres les plus importants que nous allons discuter lors du cyclage

mécanique isotherme sont la contrainte maximale o« €t la contrainte critique o,

a) Effet des cycles charge—décharge sur la contrainte maximale

La variation de la contrainte maximale en fonction du nombre de cycles
est représentée sur la figure IV-20. On peut remarquer sur cette figure que la contrainte
maximale o,x augmente treés légérement avec le nombre de cycles N et également avec la
valeur de la déformation maximale imposée.

La croissance de la contrainte maximale avec celle de la déformation maximale est
facilement expliquée par le taux de martensite produit. En effet, plus la déformation maximale
atteinte est importante plus le taux de martensite produit sera important, il faut donc fournir
plus d’effort (donc augmenter la contrainte) a la matrice pour engendrer la martensite et
obtenir le taux de déformation désiré.

D’autre part, la légere croissance observée avec le nombre de cycles serait
probablement due aux défauts introduits pendant le cyclage qui s’opposent aux déplacements
des variantes de martensite. Il faut appliquer une contrainte plus élevée pour vaincre ces

obstacles et atteindre le taux de déformation désiré.
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Figure IV-20: Evolution de la contrainte maximale en fonction du nombre de cycles N.
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b) Effet des cycles charge—décharge sur la contrainte critique

Comme on peut le voir sur la figure IV-21, la contrainte critique o,

diminue quelque soit le taux de déformation maximale. Cette diminution semble tout de
méme plus accentuée pour les grandes déformations.
La diminution de la contrainte critique avec le nombre de cycles et pour une déformation
donnée s’explique aisément si I’on admet que le cyclage mécanique engendre des défauts (en
particulier des dislocations). En effet beaucoup de travaux [18, 23, 24, 26] sur le cyclage
mécanique et/ou thermique ont montré 1’apparition de défauts lors du cyclage.

Les défauts introduits lors du cyclage créent des contraintes qui s’ajoutent a la
contrainte externe appliquée et contribuent ainsi a la nucléation et a la croissance des
variantes de la martensite. La contrainte critique nécessaire a 1’application de la martensite
diminuera d’autant plus avec le nombre de cycles car le taux de défauts augmente avec ces
derniers.

Il est évident que si la déformation maximale &n.x augmente cela suppose une
augmentation du taux de défauts pendant le cyclage. Les contraintes internes sont d’autant
plus importantes que la déformation maximale est ¢élevée. La diminution de la contrainte
critique (contrainte nécessaire a la formation des premieres variantes de martensite) sera donc

plus accentuée pour les déformations maximales les plus élevées.
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Figure IV-21: Evolution de la contrainte critique en fonction du nombre de cycles N.

93



Contraine (MPa)

Contrainte (MPa)

Chapitre —1V— Résultats et discussions

IV-4.5 Cyclage mécanique isotherme a différentes températures

d’essai pour une déformation maximale donnée

A Dinstar de la déformation maximale, la température de 1’essai est un paramétre
prépondérant quant a la réponse des échantillons lors d’un cyclage mécanique isotherme.
Nous avons effectué ainsi plusieurs cycles consécutifs de charge—décharge pour la méme
déformation maximale mais a différentes températures. Nous avons choisi la déformation
maximale emax = 1,4% et trois températures d’essai T; =45, 50 et 55 °C.

Les figures IV-18, IV-22 et IV-23 donnent I’allure des courbes 6—¢ obtenues lors du cyclage
mécanique en fonction du nombre de cycles pour respectivement les températures d’essai 45,
50 et 55 °C.

L’allure des courbes ressemble fort a celles obtenues pour différentes déformations
maximales rencontrées au paragraphe précédent. Aussi nous nous sommes intéressés aux
variations des deux parametres les plus importants déja considérés a savoir la contrainte

critique o, et la contrainte maximale Gpax.

Déformation (%)

Figure IV 22: Cyclage isotherme en effet superélastique a T; = 50°C (emax =1,4%).
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Figure IV 23: Cyclage mécanique isotherme en effet superélastiques a T; = 55°C
(€max =1,4%).
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IV-4.5.1 Analyse des courbes du cyclage isotherme a différentes

températures

a) Effet de la température d’essai sur la contrainte maximale

L’influence de la température d’essai sur les valeurs de la contrainte

maximale est illustrée sur la figure IV-24 qui représente I’évolution de la contrainte maximale

en fonction du nombre de cycles a différentes températures.

On notera ainsi que la contrainte maximale G,,,x augmente légérement avec le nombre

de cycles et ceci pour les trois températures d’essai choisies [16, 17]. D’autre part, le niveau

de la contrainte change avec la température: plus la température est élevée plus la contrainte

maximale oy 1’est aussi. En fait, pour une température T; donnée, la contrainte maximale est

liée a la valeur de la contrainte critique car comme on le verra dans ce qui suit la contrainte

critique o, augmente ¢galement avec la température d’essai.
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Figure IV-24: Effet de la température d’essai sur la contrainte maximale

pendant le cyclage mécanique.
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b) Effet de la température d’essai sur la contrainte critique

La courbe de la variation de la contrainte critique en fonction du
nombre de cycles pour différentes températures d’essai est représentée sur la figure IV-25. On
peut remarquer sur cette figure que la contrainte critique décroit avec le nombre de cycles
quelque soit la température d’essai [19, 22]. Cette diminution de la contrainte critique lors du
cyclage est principalement due aux défauts introduits par les cycles successifs qui créent un
champ de contraintes internes qui vient s’ajouter a la contrainte externe appliquée et favoriser

I’apparition des premiéres variantes de martensite.
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Figure IV-25: Effet de la température d’essai sur la contrainte critique pendant

le cyclage mécanique

Conclusion

L’étude du comportement superélastique de 1’alliage a mémoire de forme ternaire de
type CuZnAl a I’aide du dispositif de flexion quatre points a permis d’obtenir les résultats
suivantes:

g La contrainte maximale atteinte lors de la charge augmente 1égérement avec le nombre
de cycles ainsi que q’avec I’augmentation de la température d’essai.

& Le module de Young associ¢ a I’état austénitique est d’ordre de 70 GPa.
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9 La contrainte critique augmente avec la température d’essai, cette croissance a permis

de vérifier la loi de Clausius—Clapeyron pour ce mode de sollicitation. Cette méme
contrainte décroit avec I’augmentation du nombre de cycles.
7 La déformation de transformation est liée directement a la déformation maximale

imposée au cour d’un cycle mécanique contrainte—déformation.

IV-5§ CYCLES THERMOMECANIQUES CONTRAINTE-
TEMPERATURE

IV-5.1 Cycles thermomécaniques apreés un état prédéformé a I’état

austénitique

L’utilisation d’un alliage a mémoire de forme (AMF) soumis a une
déformation constante, dans un environnement ou la température est susceptible de varier peut
trouver des applications industrielles intéressantes (les contacts €lectriques de puissance, ...).
C’est dans cette optique que nous allons étudi¢ 1’évolution de la contrainte avec la

température lorsque 1’échantillon est soumis a une déformation constante.

1V-5.1.1 Cycle contrainte—température a déformation constante

L’essai consiste a imposer une déformation a 1’échantillon a 1’état austénitique
Ti= 40 °C puis de suivre I’évolution de la contrainte en fonction de la température lors d’un
cycle thermique chauffage—refroidissement (figure IV-26). Il serait intéressant d’étudier
I’influence sur la contrainte de mode de déformation imposée. En effet et pour un méme taux,
la déformation imposée a la montée (c’est a dire a la charge imp ) differe de celle imposée a la
descente (c’est a dire a la décharge aimpd) par la valeur de la contrainte atteinte ainsi que par la

nature et la quantité de martensite produite.
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Figure IV-26: Représentation d'un cycle o-T (figure b) a partir d’'un cycle

superélastique figure (a).

Nous présentons sur la figure [V-27, I’évolution de la contrainte en fonction de
la température pour une déformation imposée a la charge (figure IV-27.a) et a la décharge
(figure IV-27.b) de 0,84%. Le cycle superélastique o—¢ étant effectué a 40°C. On observe une
augmentation de la contrainte jusqu’a atteindre un palier. Cette augmentation est diie a la
réversion des variantes de martensite en austénite. On remarque que la contrainte atteinte pour
la déformation imposée a la charge est trés légerement supérieures a celle atteinte pour la
déformation a la décharge.

Le fait de faire varier la température d’essai des cycles superélastiques c— n’a apparemment

pas d’effet sur les cycles o—T (voir figure IV-28).
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Figure IV-27: Evolution de la contrainte en fonction de la température apres
un état prédéformé (0,84%,).
(a) charge.
(b) décharge.
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Figure IV-28: Evolution de la contrainte en fonction de température apres un état prédéforme.
(a) et (b) a 40°C
(c) et (d) a 50°C,
(e) et (f) a 60°C
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IV-6. CARACTERISATION MECANIQUE EN PSEUDOELASTICITE

IV-6.1 Procédure de manipulation

1V-6.1.1 Les échantillons

Pour étudier I’effet pseudoélastique, nous avons utilisé les échantillons du
groupe T (tole), car leurs températures de début de transformation Mg sont relativement
¢élevées. Il sera plus commode de faire les essais a la température ambiante en particulier pour
les cycles isothermes. Le tableau IV-2 résume les caractéristiques des différents échantillons

utilisés dans cette partie.

Echantillons | W (mm) | d (mm) | M (°C) | Ar(°C) | M;(°C) | As(°C) | Hr(°C)
TO 2 3.8 65 75 53 68 13
T3 1,2 3.8 66 81 53 76 18
T4 1,2 4,6 66 81 53 76 13
T7 1,2 3,95 64 77 52 72 15

Tableau IV-2: Caractéristiques des échantillons testés par effet pseudoélastique

IV-6.2 Description d’un cycle mécanique par effet pseudoélastique

Dans ces essais, la mise en place des échantillons sur le dispositif de flexion est
analogue a celle de I’étude précédente. Le cycle charge—décharge est effectué a une
température inférieure a la température de fin de transformation martensitique M. Il est donc
nécessaire de porter les échantillons a une température inférieure a My (T; = 20°C), avant de le
soumettre & un cycle mécanique charge—décharge (0—c—0). La température ambiante est
justement adéquate pour cette étude, c’est d’ailleurs la raison pour laquelle a été choisi ce type
d’échantillons.

L’application de la contrainte a 1’état martensitique conduit a une réorientation des
variantes de martensite dans le sens de la contrainte appliquée. Lors de la décharge, on
observe un retour partiel des variantes de martensite, néanmoins une déformation permanente
notée déformation résiduelle & persiste pour ¢ = 0. Celle ci est due & une déformation

plastique engendrée par I’accommodation des variantes de martensite (figure IV-29). L’allure
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de la courbe o—¢ obtenue est semblable a celle présentée dans la littérature pour des modes de
sollicitation différents [4, 8, 11, 12, 13, 26, 27, 28].

I1 est trés important de comprendre le role de cette déformation résiduelle. Cette déformation
existe malgré que la contrainte appliquée (externe) soit nulle. Ainsi, si ’on soumet de
nouveau I’échantillon a un cycle mécanique on observera une déformation résiduelle qui sera
une déformation cumulée en d’autre termes il faut sommer les déformations résiduelles
engendrées a chaque nouveau cycle. On montrera par la suite la justification de 1’existence de

cette déformation et son effet cumulatif.
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Figure IV-29: Cycle pseudoélastique a température ambiante (20°C).

IV-6.3 Cycles o—¢ pour différentes températures d’essai

La figure IV-30 représente les cycles de contrainte—déformation obtenus a différentes
températures d’essai pour une déformation maximale imposée égale a 1,1%. On peut ainsi
remarquer que ces courbes o—¢ variant avec la température d’essai. Ces variation sont liées a
I’état structural de 1’échantillon qui peut étre soit martensite, soit austénite, soit mixte

(austénite + martensite).
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Figure 1V-30: Courbes contrainte—déformation a différentes températures

pour un échantillon de la série T (€max = 1,1%).
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On peut en outre déduire pour chaque essai le module de Young (en tragant la tangente a la

courbe o—¢ dans sa partie linéaire) et dont I’évolution donnée sur la figure IV-31
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Figure IV-31: Evolution du module de Young E en fonction de la température d’essai

Il apparait sur cette figure trois domaines distincts. Un premier domaine a basse température
ou le module, relatif au domaine martensitique, est pratiquement constant et est de 1’ordre de
30 GPa. Un domaine intermédiaire, qui correspond a 1’état mixte ou les deux phases
martensite et austénite coexistent et ou I’on observe une augmentation rapide du module de
Young pour atteindre 70 GPa environ. Puis le troisiéme domaine (austénitique) ou le module
de Young ne varie pratiquement plus mais qui reste largement supérieur a celui du premier
domaine (martensitique). On retrouve ainsi les mémes résultats que dans la littérature: le

module de la phase martensitique est inférieur a celui de la phase austénitique [21, 29, 30].
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IV-6.4 Cylage mécanique isotherme a déformation maximale

constante

Nous avons suivi le comportement mécanique de I’alliage CuZnAl a basse
température lors d’un cyclage mécanique isotherme (T; = 30 °C) pour une déformation
maximale €, de ’ordre de 1,1%. Les courbes obtenues sont donnés sur la figure IV-32.

Chaque cycle cumule la déformation résiduelle des cycles antérieurs.

T = 30°C
- ;
g 700 y
g ]
s 500+
5]
3 ]
400 +
: J
300 ~ 7
B /‘/‘
200 ¥
100
1/
0 - T T 1
0,0 2,5 3,0
Déformation (%)

Figure IV-32: Cyclage isotherme par effet pseudoélastique a | o = 1,1%

L’allure des courbes représentées sur la figure ci dessus est similaire a celles obtenues
en traction et en compression [24, 25, 27]. Néanmoins, on observe lors des essais en flexion a
quatre points que I’ordre de grandeur des contraintes maximales atteintes est supérieur a celles

obtenues en traction et en compression. La réponse de 1’échantillon différe d’'un mode de

sollicitation a un autre.
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1V-6.4.1 Analyse des courbes obtenues lors cyclage isotherme

a) Evolution de la déformation résiduelle avec le nombre du cycles

La figure IV-33 donne I’évolution de la déformation résiduelle (en
tenant compte de I’effet d’accumulation) en fonction du nombre de cycles N. L’augmentation
de la déformation résiduelle aprés chaque cycle o—¢ est probablement accentuée par le

phénoméne d’accumulation de défauts crées lors des cycles précédents [17, 27].
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Figure IV-33: Evolution de la déformation résiduelle avec le nombre de cycles N

b) Effet du cyclage mécanique isotherme sur la contrainte

maximale

Lors du cyclage mécanique isotherme 0—c—0, la contrainte maximale
augmente avec le nombre de cycles N (figure 1V-34). D’un autre c6té, la contrainte atteinte
lors d’un cycle a la charge, est inférieure a celle du cycle précédent. Il existe un déplacement
en contrainte noté Ac qu’il faudra fournir pour fermer le faisceau c—¢ lors de ce cycle (figure
IV-32) [27]. Ce déplacement en contrainte évolue avec le nombre de cycles N (figure IV-35).

I1 est du principalement aux défauts introduits de plus en plus lors des cycles successifs ce qui
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nécessite des contraintes plus importantes pour vaincre ces obstacles et atteindre la
déformation désirée. Il faudra donc un apport supplémentaire d’effort par rapport au cycle

précédent pour pouvoir réorienter les variantes lors du cycle considéré.

800 - T;=30°C
700—- .
600—- //
500—-
400—-
300—-

Contrainte maximale (MPa)

200
100

0+———nr—
o 1 2

4 5 6 7
Nombre de cycles (N)

Figure 1V-34: Evolution de la contrainte maximale en fonction de

nombre de cycles N.

T;=30°C

Déplacement en contrainte (MPa)
(8]
(e
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0 1 2 3 4 5
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Figure IV-35: Evolution du déplacement en contrainte en fonction

du nombre de cycles N.
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IV-6.5 Effet de la déformation maximale sur le comportement

pseudoélastique

La figure 1V-36 montre ’effet d’une déformation maximale croissante a chaque

nouveau cycle, sur I’allure des courbes pseudoélastiques. La température d’essai choisie est
¢gale a 20 °C.
Nous observons sur cette figure une augmentation de la contrainte maximale ainsi que celle
de la déformation résiduelle ( omax €t €.) a chaque fois que la déformation imposée a
augmenté. Les figures IV-37 et IV-38 montrent ’influence du taux de déformation maximale
imposée sur ces deux parameétres.

Plus on augmente la déformation maximale, plus on oriente de variantes de martensite.
I1 en résulte une augmentation de la contrainte maximale. De méme, plus il y a de martensite
orientée sous I’effet de la contrainte, plus il y aura des variantes stabilisées quand la contrainte
est relachée, il en découle donc une augmentation de la déformation résiduelle qui représente

la quantité de martensite non révertie.
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Figure IV-36: Courbes pseudoélastiques a différentes déformations maximales (T; = 20 °C).
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Figure 1V-37: Effet de la déformation maximale sur la contrainte maximale Gy

lors des cycles mécanique a différentes déformation maximale.
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Figure 1V-38: Effet de la déformation maximale sur la déformation résiduelle &,. lors

des cycles mécanique a différentes déformation maximale.
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Conclusion

L’¢étude du comportement pseudoélastique de 1’alliage a mémoire de forme ternaire de
type CuZnAl en flexion a permis de tirer les résultats suivantes:
7 La contrainte maximale atteinte lors d’un cycle complet charge—décharge augmente
avec la croissance de la de nombre de cycle
5 La déformation résiduelle persistante aprés un cycle pseudoélastique augmente avec
I’augmentation de la déformation maximale imposée ainsi qu’avec 1’augmentation du

nombre de cycles par le phénoméne d’accumulation.

IV-7T CYCLAGE THERMOMECANIQUE APRES UN ETAT PREDE-
FORME A L’ETAT MARTENSITIQUE

IV-7.1 Procédure de manipulation lors d’un cycle thermomécanique

Les caractéristiques des différents échantillons utilisés dans cette étude sont

regroupées dans le tableau suivant:

Echantillons | W (mm) | d (mm) | M q) Ar(°C) | M;(°C) | As(°C) | Hr(°O)
T1 1,2 5 66 77 56 70 15
T5 1,2 3,85 66 78 53 71 13
T6 1,2 4,95 65 76 52 71 18
T8 1,2 4,1 64 80 50 69 15

Tableu IV-3: Caractéristiques des différents échantillons testés en cycle contrainte—

température apres une déformation résiduelle

Par état prédéformé, nous entendons par la 1’état hérité a la fin d’un cycle mécanique
charge—décharge a une température donnée. En effet, comme il a été vu aux paragraphes
précédents, un échantillon ayant subi un cycle mécanique posséde a la fin du cycle une
déformation résiduelle. Cette déformation résiduelle est due a de la martensite bloquée qui ne
se résorbe pas quand on relache la contrainte. Cette martensite «bloquée» se révertirait en
austénite si ’on procéde a un simple chauffage. Ce phénomeéne bien connu, est appelé effet
mémoire de forme (voir définition au chapitre II). La réversion de la martensite au chauffage

en austénite doit donc s’accompagner (puisque 1’échantillon est bloqué entre les mors de
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flexion aprés un cycle mécanique) d’un travail effectué par 1’échantillon sur les mors. On
s’attend donc a une augmentation de la contrainte enregistrée due a ce travail effectué.

Pour montrer ce phénomene et I’étudier avec plus de détails, nous avons donc effectué
un cycle mécanique de charge—décharge par effet pseudoélastique (a T; = 20 °C < My ). Au
retrait de la contrainte I’échantillon est dans un état prédéformé. A partir de cet état, nous
faisons subir a 1’échantillon un cycle de chauffage-refroidissement. Nous enregistrons alors,
sur une table tracante, la variation de la contrainte en fonction de la température. Un schéma

représentatif de cette procédure est représenté sur la figure IV-40.
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=
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Figure IV-40: Schéma représentatif d’'un cycle thermomécanique.
(a) cycle pseudoélastique.

(b) cycle contrainte température.

IV-7.2 Cyclage thermomécanique apres un cycle pseudoélastique

1V-7.2.1 Description d’un cycle thermique a une déformation imposée

Nous avons reporté sur la figure IV-40 la variation de la contrainte induite par
I’échantillon lors d’un cycle thermique chauffage-refroidissement a une déformation imposée
donnée (déformation résiduelle en martensite). La déformation imposée est de I’ordre de 0,7%

et le cycle thermique s’effectue entre 20°C et 100°C.
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Nous observons au chauffage une augmentation de la contrainte a partir d’une
température caractéristiques A, elle atteint un palier a partir d’une valeur op. Cette
augmentation s’explique par le phénoméne de mémoire de forme. En effet, dans 1’état ou est
imposée la déformation au début du cycle nous sommes a [’état martensitique et
I’augmentation de la température entraine la transformation inverse martensite—austénite. Le
déplacement des variantes entraine une action mécanique sur les mors et provoque une
augmentation de la contrainte. Lors du refroidissement ces mémes variantes reviennent a

1’état martensitique avec un hystérésis en température généralement de 1’ordre de 12°C.

1V-7.2.2 Effet de la déformation imposée sur la contrainte de palier

Quand la déformation imposée augmente on s’attend a une augmentation de la
contrainte du palier op. pour cela nous avons représenté¢ I’évolution des contraintes
pseudoélastiques pour les trois niveaux de déformation imposée distincts. Nous représentons
¢galement 1’évolution de la contrainte maximale atteinte suite a des cycles thermiques

successifs. Ces évolutions sont représentées sur la figures IV-41, IV-42, IV-43.
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Figure IV 41: Un cycle themomécanique apres un cycle pseudoélastique (&= 0,7%.).
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Figure 1V-42: Cyclage thermomécanique apres un cycle pseudoélastique (&, = 0,5%).
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Figure 1V-43: Cyclage thermomécanique o -T apres un cycle pseudoélastique (& = 0,85%).
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On peut déduire a partir de ces courbes 1’évolution de la contrainte du palier en
fonction du taux de la déformation résiduelle imposée (figure IV 44). On observe sur cette
figure que plus la déformation résiduelle (a la décharge) est importante, plus la contrainte du

palier est importante.
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Contrainte du palier Sp (MPa)

100 ~

0 T T T T T T T T T T T 1
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Déformation imposée e. (%)
imp

Figure 1V-44: Evolution de la contrainte du palier op avec la déformation imposée &y

1V-7.2.3 Effet du cyclage thermique sur la contrainte de palier

Si a la suite d’un cycle mécanique c-¢ a I’état martensitique, on soumet
I’échantillon a un cyclage thermique, on observe alors une diminution de la contrainte du
palier op. (figure IV-41).

Pour une déformation résiduelle plus importante, le méme cyclage engendre
une plus grande valeur des contraintes du palier op (figure IV-43). La diminution de la
contrainte du palier, a une déformation imposée donnée, lors d’un cyclage thermique

s’explique par I’introduction de défauts lors du cyclage.
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1V-7.2.4 Effet du cyclage mécanique sur la contrainte de palier

Pour cet essai, nous avons réalis€¢ un premier cycle c-¢ suivi d’un cyclage
thermique o-T, puis un deuxiéme cycle o-¢ suivi d’un cyclage thermique. La réponse est
enregistrée sur les figures [V-41 et [V-45.

Le premier cycle thermique s’effectue a 1,1% de déformation imposée qui
permet a la décharge de la contrainte d’apparaitre une déformation résiduelle est égale 0,5%.
Le deuxieme cyclage thermique s’effectue a une déformation imposée ensuite de 1,1%. On
observe pour chaque premiére cycle thermique o-T une différence au niveau de la contrainte
du palier enregistrée (respectivement 350 et 500 MPa). Cela est du a la valeur de la
déformation imposée initiale et spécialement a la déformation résiduelle persiste apres la
décharge de la contrainte. La diminution de la contrainte du palier en fonction du cylage est

d’autant plus marquée que la déformation imposée est importante.
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Figure 1V-45: Cyclage thermomécanique -T apres un deuxieme cycle pseudoélastique.
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Conclusion

Un cycle complet 6—T illustre le comportement thermomécanique de nos échantillons
testé. L’évolution de la contrainte en fonction de la température o—T a une déformation
imposée a I’état martensitique permet de présenter le comportement thermomécanique de ce
alliage et de montrer la relation entre les trois parametres: déformation, contrainte et
température. Dont, I’évolution de la contrainte lors d’un cycle thermique apres différentes
déformations imposées montre qu’il y a une dépendance entre ces parametres. Cette derni¢re
nous permettons de conclure que

o La contrainte du palier augmente avec I’augmentation du nombre de cycles thermique.
o Plus de déformation résiduelle persiste a la décharge est trés un importante, plus la

contrainte du palier lors d’un cycle thermique est trés importante.
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CONCLUSION GENERALE

Nous avons étudié le comportement mécanique, d’un alliage & mémoire de
forme de type CuZnAl polycristallin, sous une déformation maximale imposée soit a 1’état
martensitique, soit a 1’état austénitique soit a I’état mixte (austénite + martensite) a 1’aide d’un

dispositif de flexion a quatre points.

Dans un premier temps, nous avons étudié 1’effet superélastique en flexion a
quatre points, en utilisant des échantillons polycristallins sous forme de plaquettes. La
transformation martensitique induite par la contrainte a été vérifiée mécaniquement a
condition que la température d’essai soit comprise entre Ar et Mg. On a montré que, plus la
température d’essai est élevée, plus la phase meére (austénite) est stable et alors il faut
appliquer une contrainte plus élevée pour induire les premiers variantes de martensite, c¢’est a
dire que la contrainte critique augmente avec l’augmentation de la température d’essai.
D’autre part, on a montré que cette contrainte vérifie la loi de Clausius—Clapeyron.

De plus, nous avons montré que la contrainte critique, lors du cyclage mécanique
isotherme, décroit avec I’augmentation du nombre de cycles N. Cette diminution est
probablement due a I’introduction des défauts lors des cycles thermomécaniques successifs.
Ces deniers créent un champ de contrainte interne qui s’ajoute a la contrainte externe
appliquée et contribuent ainsi a la transformation martensitique induite par la contrainte. Les
résultats obtenus permettent de déduire les variations de plusieurs parametres:

v’ La contrainte maximale augmente 1égérement avec la croissance du nombre de cycles
N pendant le cyclage mécanique isotherme que celle obtenue a différentes
températures.

v" Le module de Young de I’alliage étudié a I’état austénitique est de I’ordre de 70GPa et
differe de celui déterminé a 1’état martensitique qui vaut 30GPa.

v" Pendant les cycles superélastiques, la déformation résiduelle & augmente avec
I’augmentation de la température d’essai ainsi qu’avec |’augmentation de la
déformation maximale imposée.

v" Au cours d’un cycle superélastique, la déformation de transformation augmente avec

I’augmentation du taux de la déformation maximale imposée.
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Dans un deuxiéme temps, nous avons étudié 1’effet pseudoélastique toujours en
flexion quatre points. Dans ce cas, la déformation de transformation est due a la réorientation
des variantes de la martensite favorablement orientées vis a vis de la contrainte appliquée.
Nous avons réalisé des cycles pseudoélastiques a la température ambiante ainsi que des cycles
mécaniques isothermes pour une déformation maximale constante. D’aprés les résultats
obtenus, on peut tirer les points suivants:

v La contrainte maximale augmente avec 1’augmentation du nombre de cycles N ainsi
qu’avec l’augmentation de la déformation maximale imposée lors d’un cycle
pseudoélastique.

v La déformation résiduelle augmente par le phénoméne d’accumulation lors des cycles

successifs ainsi qu’avec I’augmentation de la déformation maximale.

Le dispositif mis au point permet également de suivre I’évolution de la
contrainte en fonction de la température lors des cycles thermiques. Nous avons ainsi réalisé
quelques essais a partir d’un état prédéformé soit a I’état martensitique soit a 1’état

austénitique. De ces essais on peut tirer:

» L’allure des courbes o—T obtenues a partir d’un état prédéformé a la charge est
similaire a celle obtenue a partir d’un état prédéformé a la décharge.

» La température d’essai a laquelle est effectué un cycle superélastique o—¢, n’influe que
sur I’amplitude de I’hystérésis thermique de transformation.

» La contrainte maximale (au chauffage) augmente sensiblement lorsque la déformation
imposée est importante est par suite la valeur de la déformation résiduelle.

» La contrainte maximale (au chauffage) diminue avec I’augmentation du nombre de

cycles o-T.
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