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Introfuctisn

Les materiaux en g€ndral et les mdtaux en particulier prennent une place importante dans
tout d6veloppement industriel ou progrds technologique. vu les exigences de l,industrie
moderne' de nombreux programmes de recherches sont en route pom le developpement
d'autres matdriaux plus performants et moins cofiteux tels que les composites, les c6ramiques,
les polymdres" 

' etc', mais les alliages mdtalliques occupent toujours une place importante, car
les caracteristiques de ces demiers s'am6liorent de jour en jour gr6ce aux recherches.

La compr6hension des divers aspects de fansforrnations de phases devient necessaire pour
la maitrise de la technologie des matdriaux mdtalliqueslparmi les transformations de=phases d
ll6tat-ro.-lid-q les plus intdressants et qui ont longtemps attires un bon nombre de chercheurs
c'est la pr6cipitation qui se produits lors des traitements de vieillissement et repr6sentant une
transformation d I'6tat solide d'une solution sursaturde, et la diqs_olutio!.qui est une op6ration
inverse de la pGciptlqtio., 

,

Les transformations de phases of certaines transformations modifient les caracteristiques
mdcaniques des matdriaux mdtalliques de fagon, le plus souvent, non n6gligeable.
L'aluminium pur presente de faibles caractdristiques m6caniques rendant impossibles son
utilisation dans la construction de structures mdcaniques. cependant, l,ajout d'6l6ments
d'addition avec des fraitements thermiques provoquent la precipitation d,un certain nombre de
phases.

La faible densitd des alliages d'aluminium associde d leurs bonnes caracteristiques
m6caniques int6resse I'industrie du ffansport (fenoviaire, navale, routidre, a6ronautique).
Ainsi actuellement, les alliages Al-Mg-si (s€rie 6000) sont fortement utilises pour r6duire le
poids des vdhicules dont le degr6 de sdcuritd et de confort est trds 6lev6 pour une
consommation en carburant, et par consdquent faire des monomies d,6nergie.

Puisque leurs propridtds physico-chimiques en relation avec leurs microstructures sont de
plus en plus am6liords voir m€me excellents. ces propri6t6s sont intimement li6es aux
diffdrentes phases mdtastables et stables qui prdcipitent dans ces alliages.

Malgre la multitude d'dtudes de ces phases, beaucoup d'efforts restent d faire. on peut
citer les rdsultats cristallographique admis jusqu'i li qui presentent des divergences. on peut
citer aussi le manque d'infonnation sur les paramdffes thernnodynamiques (energie
d'activation, exposant d'Awami,...). De plus jusqu'd maintenant on n,a pas d,id6e pr6cise sur
le mdcanisme de fansition d'une phase d une autre. c'est dans ce sens que ces dernidres
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Introfuctisn
anndes beaucoup d'6tude sont entrepris sur ces phases, essentiellement pour connaitre plus
leurs cindtiques de prdcipitation et leurs structures cristafiographiques.

La cinotique de pr6cipitation a 6td largement 6tudi6e par la calorim6fie diftrentielle d
balayage (Differentiel scanning calorimefiy: DSC). par conffe, une technique comme la
dilatometrie est trds peu utilisde' ces dans cet esprit que nous avons essay€ cette demiere
technique pour ce geme d'alliage. Surtout que la dilatometrie a aporte un plus dans l,etude
des alliages metaniques.

Cette mdmoire est prdsentee de la manidre suivant:

Aprds une introduction g6n6rale, le premier chapitre est un rappel th6oriques et
pr6liminaires sw la s6quence de prdcipitation .

Le deuxidme chapife ddcrit la proc6dure expdrimentale et les caracteristiques du mat6riau
utilisd.

Nous pr6sentons dans le dernier chapitre les rdsultats experimentaux obtenus et leurs
interprdtations.

Enfin, nous terminons par une conclusion suivie d'une liste des r6f6rences
bibliographiques sur laquelle notre travail s'est bas6.
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Chagitre I

I.l Cin6tique de prdcipitation de lnalliageAl-Si_Mg

La sdquence de pr6cipitation pour ces alliages a dt6largement 6tudi6e. Nous savons que
si ces alliages subissent un chauffage, alors les differentes phases m6tastables (amas

d'atomes de si, Mg etloq si-Mg, zones Gp, F,,,F,...) se relayeront pour aboutir d la phase

stable (p). suivant la sdquence gdn€ralement admise suivante ll,2l:

S5.S + Amas -+ ZGP - F" - F' - F

r (sss) : solution solide sursahr6e de la matrice o-aluminirxn

t GP : zones Guiner Preston apparemment de fonnes sph€riques avec des str.uctures

inconnues

I F" : phase m€tastable cohdrente prdcipite sous forme d'aiguilles allong6s le long des

directions <100>Al ayant des sfuctures monocliniques (Fig.III.01), diff6rentes valeurs de

paramdtres de rdseau cristallin ont 6td rapportes [3.4]. Les structures proposdes pour la phase

p" sont:

. Monoclinique (P2lm) a=A,770 nm, b :0,670,c:O,Zej nm, y:75 o 
[5].

. Monoclinique bc, a:1.534 nm, b :0.405nm, c:0.689 n ilI, F: 106.[6].

. Monoclinique a:0.30 nm, b:0.40 trn, c = 0.33 nm, $:71" [7].

. Monoclinique C2lm a:l.516nm, b:0.405nm,c4.674 nm, p:105.3. [g].

I B' : Prdcipitds sous fonne de bfitonnets allongdes le long de la direction <100>Al de

diamdtre compris entre 5 et 15 nm, ayant une structure cristalline hexagonale de paramdtres :

a:0,705nm-c:0,405nm, rapport Si/IvIg : 1.73 [6]

a: b: 0,407 , c :0,405 run, rapport Si/tvlg : l.5a [6]

t B : Phase d'dquilibre B(Mg2St sous forrne de petites plaquettes sur les plans {100} de la

matice a-aluminium et ayant une structure cubique d faces centr6es CFC avec un paramdtre

de maille a:0.636nm [9].
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Cfi.ayitre I

Figurell: Micrographie en mode champ clair
de l'alliage Al-Si-Mg montant les aiguilles 8",
ainsi que d'auffes phases intermdtalliques.
D'aprds Daoudi (Article i paraife).

Aiguilles B"

12. D6termination de l'6nergie d'activation de la formation de la phase m6tastable F": Qo

Les proprietds des alliages Al-Si-Mg d6pendent de la composition chimique et de la

microstructure. Cette dernidre est, entre autres, sensible aux phases en pr6sence. L'6tude de l'aspect

thermodyramique et cinetique des transformations de phq.qes passe par la determination des

paramdtres thermodynamiques et cinetiques des diflErentes transformations, comme l'energie

d'activation. Cette grandeur permet la description, la connaissance et la compr6hension des

m6canismes mis en jeu lors de ces transformations.

L'6nergie d'activation peut €tre defrnie comme l'6nergie n6cessaire permettant le

"d6clenchement" du processus de formation ou de dissolution d'une phase. La transformation, dans les

6tds solides, est devenue un domaine intdressant depuis les contributions de Johnson et Mehl I l0],

Awami fi l-13] et Kolmogorov [l ]. Presque ir la m6me p6riodg et ind6pendamment les uns des

autreg ils ont d6veloppd une expression math6matique pour d6crire le processus de la cin6tique des

transformations dans des conditions isothermes. Le traitement mathdmatique de cette question, est

connu aujourd'hui comme etant le modele de Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (JMAK), exprim6

par l'6quation suivante :

u=l_e-(kt)" (I.Z)

Page 4



Cfragitre I
of cr est la quantit6 transform6g I est le temps, fr est d6finie comme 6tant la vitesse de la r6action,

usuellement d6finie comme fonction variable avec la temperature de type Arhenius et n est I'exposant

d'Awami, qui d6pend du m6canisme et de laforme de croissance du cristal.

L'equation de JMAK s'est av6r6e non efficace pour decrire correctement la fraction transform6e

dans certains cas Il 5].

Les transformations de phases dans les alliages d'aluminium sont thermiquement activ6es, et
peuvent apparaitre en conditions isothermes ou non-isotheffnes. Ces transformdions, se produisen! en
g6neral, par un m6canisme complexe mettant en jeu une succession de trmsformations telles que la

nucldation et la croissance [16].

La rdaction des transformations de phases dans les solides, d une vitesse de chauffage lineaire

(: dT/dt est le produit de deux fonctions. L'une d6pend uniquement de la temp6rature I, tandis que

I'autre d6pend uniquement de la fraction de la phase transformle a (conversion) [1 7 ,18], l'fouation
(L2) conduite d :

ff= ruro(r) = ko ".o(-ft)rot (r.3)

oi, Q est I'energie d'activation de la reaction et,R la constante des gaz parfaits.

En introduisant I'expression de la vitesse de chauffage du mat6rizu, on obtient :

#=*".r(S)ru> (r.4)

Afin de decrire l'6volution de la transformation dans les etats solides au cours de la
tempdrature, il est necessaire de connaitre, la fonctionf($, la constante k6 est Q. Differents moddles

de rdaction ont et6 proposes oir la fonction f(oQ dx,rivant le moddle mathematique du type de

r6action varie d'un moddle de r6action i un autre. Ces moddles, qui expriment la cinetique de

r6action, ont 6t6 6labor6s en fonction des eonsid6rations thermo-physico-chimique de la rdaction [19].

Beaucoup de variantes se basant sur le moddle de JMAK, ont 6td propos6es pour suiwe la

cinetique de precipitation des phases. Parmi celles-ci, ont peut citer le moddle de Kissinger [20], le

moddle d'Augis-Bennett [21] et le moddle de Matusita-Sakka l22l qui permettent la determination de

I' energie d' activation.
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Cfr.agitre I
Mais ces moddles ont leurs limites, du fait qu'ils ne permettent de ddterminer qu'une seule

valeur de l'dnergie d'activation pour tout le processus, et ne donnent pas d'informations quand il s'agit

d'un processus multi-etapes, comme la nucleation et la croissance par exemple. De plus, ils
s'articulent sur la quantit6 de la phase constitu6e ir Ia tempdrature maximale du pic de transformation,

or cette quantit6 ddpend de la vitesse de transformdion [23].

Les diffdrents moddles, dits de JMAK donnent donc des valeurs approximatives qui ne peuvenr

pas expliquer les processus impliquant plus d'une transformation. De plus, ils n6cessitent la

connaissance au prfulable de la fonctionf(a) pour la compr6hension compldte de la transformation.

D'autres m6thodes d' investigation sont donc n€cessaires.

Pour les transformations, sous des conditions non-isothermes et d une vitesse de chauffage

lin6aire, qui mettent en jeu plusieurs processus en m6me temps, comme par exemple la germination et

la croissance, la m6thode isoconversionnelle est la plus largement utilisee. Cette m6thode permet de

d6terminer l'6nergie d'activation Qo de la transformation comme etant fonction du degr6 de

conversion (c) sans connaitre au prealable le moddle de rdaction, c'est d dire la fonctiotf(Q. Pour

cel4 il est n6cessaire d'avoir des r6sultats exp6rimentaux pour plusieurs vitesses. Ensuite on d6termine

pour chaque vitesse la variation de la conversionf(oS en fonction de Ia temp6rature (ou le temps).

La m6thode isoconversionnelle est classde en deux types [24]; diffdrentielle et int6grale.

Parmi ces mdthodes on cite , la m&hode isoconversionnelle differentielle de Friedmanf2ll,lamdthode

isoconversionnelle intdgrale, la methode de Flynn-Wall-Ozawa (F'WO) 126, 27l,la methode de

Kissinger-Akahira-Sunose (KAS) [28,29J et la mdthode non-lindaire de Vyazovkin [30].

En utilisant ces diftrentes methodes, Daoudi et al. Il] ont trouv6 que l'6nergie d'activation la
plus fiable est celle obtenue par la methode de KAS. Cette derniere varie entre 92 et lO5 kl/mol.

Page 6



Cfrayitre II
ILI Mat6riau utilisG

Le matdriau €tudi6 est un alliage d base d'aluminium type AISiMg qu'on a obtenu sous
fonne extrudd. Sa composition chimique est donnde au tableau II.1 :

Tableau II.1- composition de I'alliage (vrtQ

L'excds de silicium en ce qui conceme I'alliage.6quilibrd d'Al-Mg-Si est ca1cu16. En

utilisant la relation rapport6e par Gupta et al. [31]. A noter que Daoudi et al. [1], ont rajout6 la

partie concernant le Mn.

Excess 5i = (wt7o in alloy) - KW+#!ez, \ - KWE{ "ue\ * tWl
Excess si= t.te5- ffil - ryt - fipt =a.6wt"/o.

Les 6chantillons sont decoup6 d l'aide d'ure
parall6ldpidique, 8 x4 x4 mm3.

Un l6ger polissage mdcanique permet de polir ces

paralldles. Car, les faces qui seront en contact avec le
paralldles (fig.U.O1 ).

micro-fongonneuse sous fonne

dchantillons et d'obtenir des faces
piston doivent 6tre bien planes et

Figure II.1 : La forme de

[' €chantillon utilis6.

II.2 Techniques expdrimentales

IL2.1 Traitements thermiques :

Dans ce pr6sent travail les 6chantillons sont homog6n6ises avant de subir la
dilatomdtrie. Ceci permettra d'obtenir des microsffuctures homogdnes au d6part de toutes les

manipulations.

Pour r6aliser I'homog6ndisation" on chauffe 1'6chantil1on d rme temp6ratwe T : 540oC

l6gdrement infdrieure d la tempdrature de fusion, pendant une heure (1h), afin de solubiliser
les 616ments d'alliage et leurs pennethe de diffirser d'une maniere homogdne dans tout
l'6chantillon. Ce ffaitement conduira aussi d augmenter la concentration des lacunes.

Aprds I'homogdn6isation, l'echantillon est tremp6 d I'eau, pour figer la microstructure et

obtenir une solution solide sursaturee.

Si Mg Mn Fe Cr Cu AI
wtoA 1.19s 0.587 0.480 0.231 a.ln 0.030 97.365
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Cfrayitre II
ce ftaitement a 6t6 realis€ dans le laboratoire LM2s de Annaba, grace d un four tubulaire(fig. II.3).

540"C

Figure IL2 : Cycle du

ffaitement thermioue.

Figure II.3 : Four
(tubulaire) qui a servi au
taitement therrnique

IL2.2 Analyse catorim6trique diffErentielle (DSC)

La calorimetrie differentielle d balayage (DSC) permet de mesurer la chaleur absorb6e
(ou d6gag&) par un 6chantitlon lors d'un cycle thennique prograrnm6. Lors d'un chauffage
ou d'un refroidissement, toute fiansformation est li6e d une vmiation d'enthalpie que I'on peut
mesurer par calorimdfre. La DSC consiste d mesurer la diffFrence de flux de chaleur entre un
une rdf6rence inerte en fonction de la tempdnature (ou du temps), dans des conditions
thermiques pr6d6finies et m€me sous atmosphere contrdl€e (fig. rr.a).

Les cowbes de DSC (thermogrammes) permettent de ddterminer directement les
tempdratures de fransformation et de nresurer les valeurs des dnergies de fiansformation.
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Cfi.ayitre II
Systdme de

compensation

de masse

Echantillon

Thermocouples

Enffde gaz

Figure. II.4 : Sch6ma de principe d'un appareil de calorimdtrie diff6rentielle d
balayage coupl€ d une analyse thermogravim€trique.

Ces mesures fournissent des informations qualitatives et quantitatives sur les

transfonnations physiques et chimiques entralnant des dchanges de chaletn endothermiques
ou exothermiques.

Lors d'une rdaction exothermique (prfcipitation d'une phase), la DSC enregistre un pic
au-dessus de la ligne de base ( dtablie de fagon expdrimentale par un choix judicieux de la
rdfdrence, ou par reconnaissance visuelle de ce fond et on le sousffait manuellement de la
courbe exp€rimentale) et pour une rdaction endothermique (dissolution d'une phase), elle
enregistre un pic au-dessous de la ligne de base; le logiciel associd d l'appareillage nous
permet de connaitre tempdrature de chaque pic et le r€sultat du calcul de I'aire form6e par le
pic avec la ligne de base du thermogramme.

1I.2.3 La dilatomdtrie

L'analyse dilatom6trique est une m6thode physique largement utilis6e pour caractdriser

le comportement thermique des mat€riaux. Elle est frds sensible au phdnomene de mise en

ordre et de pr€cipitation. Elle sefi A ddtecter et suiwe les transfonnations de phases par

mesuro des variations dimensionnelles relatives ALiLo en fonction de la ternp6rature.

. Si on chauffe un dchantillon, la tempdrature varie, une augmentation rdgulidre de

sa longueur est d€tectee si on n'a pas de transformation.
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Chagitre II
o Par contre si une transformation se produit d tempfrature T, il en r6sulte une

augmentation in6gulidre de sa longueur, une anomalie apparait sur la courbe

r9.rt.
' L6'

Figure. II.5 : Schdma du principe d'un dilatomdtre

Le fait de chauffer un matdriau accrdt son 6nergie interne: les atomes possddent une

energie thennique et vibrent autow de leur position moyenne. Cette vibration d6pend de la

tempdrahre mais aussi du potentiel cr66 par les atomes voisins. Les amplitudes d'oscillations

des atomes augmentent et de ce fait leur inter distance moyefile devient plus notable. Cet

accroissement de leur 6cartement moyen est reli6 d la temperature par un facteur de

proportioruralitd qui est le coefficient de dilatation. Par suite, le comportement thennique d'un
mat6riau quelconque peut 6tre caract6ris6 par les valeurs que prennent les grandeurs

mgsaniques.

La dilatom6trie permet de ddterminer les points et les temp6ratures de transformations de

phase en fonction du changement de volume du matdriau considdr6. Si une transformation se

produit d une certaine temp6rature, on constate un changement de dimensions au niveau de

l'dchantillon, ainsi qu'une variation du coefficient de dilatation qui se raduit par une anomalie

(expansion ou contraction) sur la courbe dilatomdffique.

Le coefficient de dilatation thermique cr qui exprime le degr6 de la variation de la

longueur en fonction de la tempdrature pr6sente une propri6t6 thermique propre i chaque

matdriau.

En dilatom6trie, on mesure la variation de la longueur Atr en fonction de la tempdrature

de chauflage AI et du temps At. Ces deux derni6res quantit6s sont li6es d la vitesse $ ;

AT = O.At
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Chayitre II
Pour un co{ps pur on a :

9.2)

Ot, Lt : tr_ to gI.3\

11 : est la longueur de 1'6chantillon d la tunpdrature T,
le : est la longueur initiale de l'dchantillon
s : est le coefficient de dilatation du mat6riau.
Pour un alliage compos6 de plusieurs phases 1,2,3,..., qui existent simultan6ment on aura :

N
; - (at + qz + as * ...)ar (rr.4)

ili=L;z;z;....: Les coefficients de dilatation du matdriau dans la phase correspondante.

Le dilatomdtre utilis6 dans ce fravail est de type L75HS1550 (fig. II.6), dont une gamme
de tempdrature allant de : 25"C A 1600"C. Les vitesses de chauffage et de refroidissement
peuvent Otre de 0.01"Cimin d 50'C/min. La r6solution des mesures est Al: g nm.

Le DIL 402 C fonctionne avec un logiciel qui inclut toutes les donnees ndcessaires pour
effectuer une mesure et en 6valuer les rdsultats. En general, il permet ais6ment le traitement
des courbes de dilatation ALlLo en fonction du temps 't' ou de la temperature 'T' et le
coeffi cient d' expansion thermique.

Quant d nos essais dilatomdtriques, le cycle thermique imposd d nos 6chantillons qui sont
homog6n6is6s consiste en un chauffage jusqu'd. une temp6rature de 540oC, avec des vitesses
de S"Clmin. 8'C/min et l0'Clmin.

Figure. II.6 : Dilatomdtre de

type L75HS1550

oi= oo'
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Cfrayitre III

III.I DStermination du coefticient de dilatation lin6aire

Des mesures dilatomdfriques ont 6t€ effectudes pour differentes vitesses de

chauffage, 5, 8 et 10'/mn.

L'analyse des r6sultats obtenus, monffe que la variation de ff en fonction de T est

pratiquement lindaire (fig. III. 1 ).

Figure IILL : La courbe de dilatation * = f $) d'un €chantillon chauffE par une
L6

vitesse s"C/min

Le coefficient de dilatation de cet alliage, peut Ofre d6tormine par le fit lin6aire

de cette courbe. Celui-ci peut 6tre obtenu aisdment en utilisant le logiciel Origtn. Cette

opdration doit Ore renouvel6e pour toutes les courbes qu'on a obtenues pour les diffdrentes

vitesses (fig. III.2).

oJ
J

5oC/mn
- 8oC/mn
1OoC/mn

Figure lll,2: Les

courbes de dilatation
L = f ff\ des dchantillons
Lo

chauffds par des vitesses

diffdrentes.

100 2N 3m ,$0

'F^a-,i..ca'.u^ /O/-i
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Cfrayitre III

La figure III.2, monffe que le coefficient de dilaation vari en fonction de la vitesse
de chauffage. Effectivement, on peut retrouver cette ddpendance entre la vitesse et le
coefficient de dilatation en combinant les deux relations suivantes :

Coefficient de dilatation : a =

vitesse de chauffage :

dLIunaura:a= E;=
Cette dernidre 6quation montre bien que si la vitesse $ augmente, le coefficient de

dilatation o, diminue.

Les rdsultats obtenus pour toutes les vitesses sont r6sum6s sur le tableau III.1.

D'aprds la figure IIL3, lors de I'augmentation de la vitesse, a diminue mais,
effegisue une l6gdre augmentation pour la vitesse de 10"lmn. Ceci est du probablement au
fait que pour cette demidre vitesse les transformations i I'int6rieur du mat6riau sont

accentu6es et ceci fait en sorte d se que la variation n'est pas tout d fait lin6aire.

Tableau IfI.l : Le coefficient de dilatation pour les differentes vitesses de chauffage

Vitesse (K/mn) (U(K-')
10 2,2493F-5

8 2,175698-5

5 2.49376F-5

Figure III.3 : La variation

du coefficient de dilatation en

fonction de la vitesse de

chauffage

,dT9=a
dt 7 d.L

dT Lo dt

dL7
dT Lo

7T 
'IL= ---$Lo dt

24,0

? zs.se
X zs,o
x

22,5
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Cfrayttre III

On remarque sur la figure III.2 que les anomalies (transformations de phases), se
produisent aprds 200"C et avant 100"C (zones GP et relaxation). En tenant compte de ces
proportions des courbes, on peut en tirer des coefficients de dilatation plus pr6cis.

Les rdsultats sont donn6s dans le tableau III.2.

Tableau lll.2 : Le coefficient de dilatation de la partie situde sur
I'intervalle [100"C-220oC] pour les diffdrentes vitesses de chauffage

Vitesse (K/mn) n(K'')
10 2,132048-5
8 2.1892F.-s

) 2.4sr27E-5

Figure III.4: La variation du
coefficient de dilatation de la
pa*ie situde sur [00"C-220"C1
en fonction de la vitesse .

La figure IIL4 montre bien que le coefficient de dilation 6x diminue quand la vitesse

augmente. Ce comportement montre bien que ces valeurs sont probablement proches des

valeurs r6elles du matdriau.

III.2 Etude de la cin6tique de pr6cipitation de la phase p"

lllz.l Cin6tique de prdcipitation de loalliage

L'observation des courbes de la figure III.2, monfe cerhaines "anomalies", la
courbe n'est pas strictement lindaire. Se qui faduit l'existence de transformations de phases

au cours du chauffage.
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Chayitre III
Ces anomalies refldtent (math6matiquement) I'existence de points d'inflexions, qui

peuvent 6tre bien mis en valeur si on ddtermine la ddrivde de cette courbe (fig. III.a).

Figure III.5 : Courbes de dilatation ALlt4:(T) du cycle complet et la d6riv6e

du segmentde chauffage (V:5 'C/mn) .

Sur un plan mathdmatique un point d'inflexion renseigne sur le d6but ou la fin d'une

variation. Ceci, peut donc nous informer sur le ddbut et la fin d'une fransformation de phase

qui a eu lieu au niveau de notre alliage au cours du chaufflage.

La comparaison des courbes des d6rivdes avec des thermogrammes de DSC de ce

m€me alliage obtenus dans une 6tude ulterieur faite par Daoudi et al. [ ], montre que les

domaines limit6s par ces points d'inflexions sont relatifs aux zones GP et aux diftrentes
phases m6tastables (F" et p') et stables (Si et F) qui apparaissent lors du chauffage (fig. IU.6).

- 

DSC 1o.C/min
_ DtL lo.C/min

CL

c,

br
ol-
x
..il
cq

('t

-1o o,ooe

f

mo 300 40
Temperaure ("C)

200 300

Temperalure ('C)

Figure IIL6 : Les courbes de DSC et de la ddrivde du segment de la dilatom6trie

pour les vitesses SoC/nur et l0oC/mn.

-__ Courbe de dilatation

- 
D6riv6e de la courbe de dilatation
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Cfi.ayitre III
A la lumidre donc de la littdrature [] la s6quence de pr6cipitation de l'alliage 6tudi6 est

la suivante (fig. IIL6) :

SSS-+ Amas + ZGP - F" - F' - F

Figure LILT :La
ddrivee de la courbe
de dilatation par
rapport au temps

2W 300 ro0 500

Temp6rature (oC)

On remarque qu'i part la phase B" les signaux des autres phases sont trds faibles ou
indissociables, c'est pour cela que nous allons nous intdresser d l'6tude de cette premidre
phase (fig. III.7).

Figure III.8 :

Courbes ddrivdes du

segment de

chauffage pour
diff6rentes vitesses

de chauffage.

o
x
Jo
J

flE
lt
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Chayitre III

Une variation de la vitesse de chauffage et de refroidissement (V:10, 8, 5 "Cimn)
mdne pratiquement aux mOmes effets et anomalies c'est-d-dire les courbes ont les mOmes

allures (Figures III.2 et III.7).
On remarque aussi que les pics de la courbe ddrivde (fig. IILT) sont decal6s vers les

plus hautes temp€ratures lorsque la vitesse de chauffage augmente, les transformations sont

thenniquement activdes.

n1.2.2 Etude de la formation de la phase p"

Les diftrentes mesures obtenus pr6c6demment permettent de d6terminer les
temp6ratures; du d6but de fansformation Tr, du pic To et de la fin de la transformation
(tableau.III.3).

Tableau IIL3 : les tempdratures de d6but, de pic et du fin de la formation de la phase

m6tastable p".

Vitesse de chauffage fiVmn) T' ["Cl T" locl To ["C]
f 220.4s96 239.3692 263.1417
8 227.8225 248.6638 268.1638
10 231.6058 2s4.09s8 276.3563

T, _ Soclmin
----"--8"C/min

1O'C/min

2.4x106
J*)

so

2,7x1ca

2,6x10"

2,5x106

2,gx1Oo

2,X,10"

2,1x1C{

Figure III.9 : Pics

relatifs de la phase

mdtastable p" pour les

vitesses 5"C/min:
8"C/min: lO'C/min.
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Cfrapitre III .

rIL2'3 s'rection trrnsfom€c de la phase F" en fonction des vit€sses de chauffage

La procddure pour la ddtemnination de la fraction fiansformde consiste i ,,isoler,, 
la

courbe propre i la pfuase F" par mpport i celle de la mafiice. poru cel4 on simule la courte
de la matrice ea rdilisant le coefficient de dilatatiou du tableau lrr.z.I-afigure III.l0 monre h
courbe obtenue expdrimentalement et celle simul€e.

oJ
J

- 
Courlc erp€rlmcntrb

' . Courbe simulee ale lr estt{ae

Figure nL10: Courbes
e4pdrimenhle et $imutee
obtenues pour la vitesse de
5oC7mn.

'2r\) 300 ,100

Tempdrature fC

Les deux courbes de la figure III.10 pecnettetrt la ddductioa des courbes exclusives
dos phases form&s d*ns le mat6riau. La soustraction de la courbe de la matice de celle
obtmue exp€rimeatale'me,nt permet I'obtentiou de ces courbes relatives aux phases, en tenant
compte du domaine de formation de la phase B, tire du rableau III.3 (fig.Iu.l l).

Courbe de la phase S*

Figurc IILll: Courbe
relatif i la transformation

de Ia phase B" obtenues

pour la vitesse de S"Clmn.

%a 2& 254

Tempdrature FC
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Cfrayitre III
La fraction fansform6e de la phase p" peut 6fe ddterminde d partir de la courbe de la

figure III.l 1. D'une manidre g6n6rale la fraction tansform€e/en une tempdrature T, pour un
processus qui a eu lieu enfre deux tempdrature To et T, peut €tre obtenue par l'6quation
suivante:

r=ffi, Qr.l)
Od, P(f) est la quantitd physique d la tempdrature T ;

P([) est la quantit6 physique i la tempdrature T,;
Et P(Tr) est la quantit6 physique i la temp6rature To ;

Dans norre cas p(T) 
" (*)", 

p(?:) 
" (#)^ = 0 car T, est le debut de la ransformation et

P(T,) X est la variation maximale (fig. III.12).

Figure III.12 : Courbe
relatif d la fansfonnation

de la phase B" obtenues

pour la vitesse de

5oClmn., sur laquelle on
peut voir les diffdrentes
quantit6s physiques.

(*)""

oJ
J

L'dquation s'6crit donc; f = 
W.

gn 2)

Cette dernidre dquation permet d'avoir la fraction Fansformde (fig. III.l3).

Page 19



Cfrayitre III

q)

P o,*
I
L
Ci nr
uD -'-

G
! o.o

d

*j 0.2g,
c€L

- 0,0

transformr6e de pil
la vitess de SoC/mn.

Figure trI.13:
Fraction transforme
de la phase B"
obtenues pour la
vitesse de SoClmn.

Tempdrature /oC

Cette procddure est r6p6tee pour toutes les vitesses utilis6es.
Les fractions transform6es pour les vitesses de 5, 8 et 10"C/mn sont regroup6es dans la

figure III.14.

Figure III.I4: Evaluation de

la fraction fransform6e de la
phase F" en fonction de la
temp€rature pour les vitesses

(5,8 et l0"C/min)

(9
\€)a 0.u

L
u) u'o

6tr€ 0,4

9
6trr-.F o.o

I

-t'

' SoClmn
r 8"Clmn
I l0oC/mn

llL2.4 D6termination de I'6nergie d'activation : Q"

Pour cela, nous avons utilis6 la m6thode de Kissinger [20]. Cette mdthode repose sur
l'hypothdse selon laquelle, au cours de la montde en temperature, la rdaction passe par un
maximum avant de ddcroitre, grdce d la relation suivante :

^(h)=-f;+" ers)

Page



Concfusion



Chagttre III
Ori:

dT
V -; : vitesse de chauffage ;

Tr:latempdratrne de pic ;

Q o : l' d;ne gtre d'activation ;

R: la constante desgaz;
c : une constante:

" = tn (k) (Ina)

Pour chaque vitesse de montde en temperature, nous avons d6tennind la

temperature & po* laquelle la transformation (formation ou dissolution) est maximale

dans la premidre 6tape,l'6volution Oe fn ($) en fonction O* # est donc lindaire avec
\Ii/ KIp

une pente de Q".

L'dnergie d'activation ddterrninee (fig. III.15) est 6gale A 85,646 kJlmol. Cette

valeur est proche de celle deduite par Daoudi et al. fi 1, pour le m6me mat6riau. Ces demiers

auteurs ont determind cette valeur gr0ce d la technique de DSC.

La d6termination des courbes de tansformations de la phase 8", peut entrainer

des erreurs probables. C'est se qui expliquer l'6cart entre la valeur ddtennin6e et celle des

auteurs suscitds. De plus la mdthode que nous avons appliqud s'appuie sur une seule

tempdrature donc l'6nergie d'activation obtenue est pratiquement une moyenne alors les

auteurs suscitd ont appliqud des m€thodes qui s'appuient $r tout le domaine de temp6rature

de formation de la phase.

nergie d'activation
la phase p"

Figure III.15: Courbes de In(#) *
fonnation de la phase P".

fonction U" fr pour le pic due d la
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Concfusion

Le tavail que nous avons r6alis6 dans le cadre de ce m€moire avait objectif essentiel

l'6tude dilatom6fiique de I'alliage Al-Si-Mg. En particulier on a souhaite de comprendre les

r6actions de pr6cipitation et de dissolution dans cet alliage'

pour cela, nous avons utilis6 principalement une technique exp6rimentale fids peu utilisde

pour ce genre d'alliage, e'est la Dilatom6frie-

A partir des r6sultats de cette technique, nous avons tir6 des valeurs du coefficient de

dilatation lin6aire pour les differentes vitesses, ces valeurs sont compatibles avec la litt6rature,

pour la vitesse 10l#mn ce coefficient est 6gale LZJ32A4E'5 K]'

Et on a confirm6 aussi que ce coefficient vari inversement avec la vitesse de chauffage.

De plus, les resultats obtenus nous ont pennis de suiwe la transformation des diff6rentes

phases et la s6quence de precipitation dans I'alliage 6tudi6 :

555+ Antas+ZGP + F'1 F''F

Cette dernidre r6sultat est trds compatible, il est et en bon accord avec les r6sultats obtenus

par la DSC.

La pr6cipitation maximale correspondant d la phase mdtastable 9", le calcul de ses

paramdtres cin6tique tels que: l'6nergie d'activation de la formation qui a 6t6 obtenu en

utilisant la m6thode de Kissinger. On a trouv6 que la valeur moyenne de cette dnergie obtenue

est 6gale it85,646kJlmol. Elle est compatible avec celles obtenus par la methode DSC.

D,une manidre gtn€rale, il serait int€ressant de suiwe la cin€tique de prdcipitation sur un

temps 6tal6 de revenu afin de ddduire les paramdffes r6gissant cette cin6tique.

Cette suggestion nous amdne d convoiter que les futures 6tudes sur ce type d'alliage

utilisent de manidres compl6mentaires plusieurs techniques pour dtudier les cin6tiques de

pr6cipitation des differentes phases intermediaires s6par6ment.
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