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Résumé :

La présente contribution porte sur une investigation purement expérimentale, de I’effet de
Si sur la cinétique de précipitation des alliages Al-Mg-Si (Si), et les déférents changements
des propriétés microstructurales et la présence des différentes phases de la séquence de

précipitation de ces alliages.

Notre étude comprend essentiellement deux parties ; la premiére partie est de faire la
caractérisation et I’étude microstructurale de notre alliage a son état de livraison ; différentes
techniques ont été utilisées. Cette caractérisation, nous a permis de récolter des informations
structurales et cristallographiques sur les phases constituant la microstructure de ce matériay,
Il a été donc prouvé que la microstructure de cet alliage Al-Si-Mg contenant un exces de Si
obtenu par fonderie est constituée par une structure dendritique elle-méme composée par une
matrice d’aluminium et des précipités de silicium de structures CFC et de paramétre de maille
(param.etz:ej respectivement 4.046 et 5394 A_ La deuxiéme partie quant a elle, a consistée a
une étude dilatométrique de cet alliage. Des comparaisons avec d’autres études faites par DSC
et dilatométrie ont e’i’é effectuées. Cette étude semble étre prometteuse puisque aucune étude
sur des alliages semblables (avec excés de Si) n’a été faite auparavant. Le peu de résultats
qu’on a obtenu ici permet d’avancer le fait que le Si a un effet important sur la cinétique de
precipitation et que la dilatométrie est capable de détecter les différentes transformations qui

peuvent avoir lieu.



Abstract

The present contribution is about a experimental investigation, of the effect of Sj on the
kinetics of precipitation of the alloys Al-Mg-Si with Si excess, the different change of micro-
structural proprieties and the presence of different phases in the sequence precipitation of

these alloys.

Our project consists two parts, the first is the characterization and microstructure study of
our alloy in his delivery status: different techniques have been used. This characterization,
allowed us collect the structural information and crystallographic on the phases constituting
the microstructure of this material. It has been proven therefore that the microstructure of this
alloy containing an excess of Si, gotten by foundry, is constituted respectively by a dendritic
structure composed by a matrix of aluminum and silicon precipitate with CFC structures and
lattice parameters respectively of 4.046 and 5394 A. The second part consisted to a
dilatometric study of this alloy. Comparisons with other studies made by DSC and
dilatométrie have been done. Comparisons with other studies made by DSC and dilatometry
have been done. This study seems to be promising since no study on similar alloys (with
excess of Si) has been made before. The few of results obtained here permits to advance the
fact that the Si has an important effect on the kinetics of precipitation and that the dilatometry

is capable to detect the different transformations that can take place.
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Introduction



Introduction

Les matériaux ont de tout temps défini Je niveau de développement de notre civilisation,
L’utilisation des matériaux est tributaire non seulement disponible, mais auss; de leur cout
facilité de leur mise en forme et compatibilité avec Penvironnement (par Iintermédiaire de
leurs propriétés mécaniques et chimiques).

Aujourd’hui, leg matériaux jouent un role déterminant dans toutes leg mutations
technologiques, la plupart des cas, les metaux sont utilisés sous forme d’alliages dont es
propriétés mécaniques dépendent de 1a microstructure déterminée par les caractéristiques des
grains et des particules (nature, composition et arrangement  atomique, quantité relative,
morphologie et taille de grains, disposition et orientation .. ) la microstructure refléte I"état
de Palliage et joue un réle essentiel dans le comportement des matériayx induit des
changement importants dans leurs propriétés. De ce fait, ce phénoméne doit étre absolument
maitrise si on veut de ces matériaux les propriétés désirables.

de ce mémoire ‘L’effet du silicium sur la cinétique de précipitation des alliages Al-Mg-Si ©.
La majorité des transformations de phase qui se produisent a Iétat solide ont liey par

diffusion, entre autre, nous trouvons le cas de précipitation sous I’effet de excés de silicium.

L’addition du silicium aux alliages Al-Mg-Si s’accompagne par des modifications
importantes de microstructures qui influent sur leurs proprictés mécaniques.

Pour la caractérisation de notre d’alliages et I’étude de sa microstructure a I’état de
livraison,  des différentes techniques nous permettent d’aller tout doucement vers la

maitre en valeur de plus il permet de donner des informations  structurales et
cristallographique des phases constituants Ia microstructure. La DRX permet de donner des
informations structurales et cristallographiques de Ia microstructure,

Les alliages Al-Mg-Si (Si) font partie de la série d’alliages d’aluminium 6XXX qui sont
les alliages a durcissement par précipitation. Ces alliages possédent des propriétés




Introduction

notre matériay.

Dans ce mémoire nouys nous interessons 3 un alliage Al-Si-Mg contenant un exces de Si.
C’est un alliage industriel, que noys avons obtenu apreés fusion. Lg cinétique de cette famille
d’alliages a été largement étudice par DSC, mais rarement par dilatométrie.

discernable, alors qu’en dilatométrie se n’est pas du tout évident.

phases qui peuvent apparaitre au cours d’un chauffage.

% Le deuxieme chapitre décrit 1a procédure éxpirimentale et les techniques de
caractérisations,

“ Le troisieme chapitre concerne 1la présentation des différents résultats et leurs

discussion.

Et nous terminerons par une conclusion qui explicitera des perspectives.
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L’aluminium et ses alliages sont utilisés dans tous les domaines de I’industrie et de la vie

quotidienne : constructions acronautique et automobile, I’industrie ferroviaire et navale

d’appareils ménagers, PPemballage et 1a décoration.

thermiques ou thermo- mécaniques [3].
On distingue deux grandes classes d'alliages d'aluminium:

v’ Les alliages corroyés: produits obtenus par des procédés de déformation plastique a
chaud ou a froid tels que le filage, le laminage, extrusion, etc. ..

v’ Les alliages de moulage: obtenus par fonderie,




L La séquence de précipitation de Palliage Al-Mg-Si

subissent un chauffage, différentes phases métastables se relayeront pour aboutir 3 la phase
stable § (Mg, Si) [5,6]. La précipitation dans des alliages Al-Mg-Si et I'effet de durcissement

dépend infiniment dy rapport Mg /Si [7]. Justement, ces alliages sont distingués en fonction

r

de ce rapport, et on a les alliages dit d’équilibre (ou €quilibrés) et les alliages a exces de

silicium.
L1. Alliage équilibré

Le rapport Mg/Si pour ces alliages est proche de 1,73 [8]. Leurs séquences de

précipitation est généralement Ja suivante :

a(SSS) - Amasde solutés - cp B' en aiguilles - B'en batonnets -

B(Mg,Si) en plaquettes

» (SSS) : Solution solide sursaturée de la matrice o —aluminium de structure CFC

» GP: D’aprés Matsuda et al. [9], les zones GP sont un arrangement alternatif de
colonnes d’atomes de Mg et de Si le long de Ia direction(100) 4, avec des proportions
tellles que Mg/Si = 1. Elles se présentent sous forme de disque d’épaisseur 2.5 nm et

de longueur autour de 30 nm.

4




Y

Comme étant [ phase qui Joue un role majeure dans [e durcissement Structurale [10].

[15, 11, 16).
v Monochnique bc, a=1.534 nm, ¢=0.689 p m, b =0.405nm, B=106°, Edwards
v Monoclinique 5 = 0.30 nm, ¢ = ¢ 33 nm, b=0.40 nm, B=71°, Lynch
v Monoclinique C2/m a=1.516nm, ¢=0.674 nm, b=0.405mn, B 105.3°

Andersen

" Monoclinique (P2/m)a= 0,770 nm, ¢ = 0,203 nm, b = 0,670, y=75 °, Edwards

7.05A et ¢ = 4.05Aet une relation d’orientation(OOl)ﬁr // (100) [17, 18-217.

D’autres auteurs admettent g structure hexagonale mais avec des parameétres

différents ¢ = 7154 et ¢ = 12.15A et un groupe spatiale P6,/m [22]. Parmi les

v a=0,705 nm —¢=0,405nm, Tapport Si/Mg : 1.73, A Perovic et g]
v a=ph= 0,407 nm , ¢ = 0,405nm, Tapport Si/Mg :1.54, Adersen




I.2. Alliage avec yp exces de Sj

Les alliages d'aluminium de |5 s€rie 6xxx peuvent contenir un exces de silicium en plus
de la quantité nécessaire pour former Mg,Si. L'exces de Si ne modifie pas ; les parametres
de la séquence de précipitation, Jeg Structures et Jeg parametres de majlle des différentes

phases métastables, mais favorise plutot Ia formation d'autres phases qui ne contribuent pas de

maniere significative au durcissement [25].

stades de vieillissement [27-29], mais ne contribue pas de manicre  significative au

durcissement [30]. Le rapport Mg/ Si  dans 1Ia phase 8" pour un alliage équilibré est proche
plus bas [32, 33].

Les zones Gp (Mg, Si) et 1a phase B" sont des durcissant efficaces €t participent aux

processus de vieillissement naturel et artificiel [34].

L3. Influence de Pexceés de Si

Pour les alliages qui contiennent un excag de Si, la quantité de Mg,Si peut étre trouvée par
la relation [35]; % Mg,Si = 1.578 x % Mg(% massique)

Le systéme pseudo binaire, présente I’eutectoide 3 595°C et un maximum de solubilité

solide de 1.85 % massique en Mg,Si. L’excés de Si dans Ialliage Al-Si-Mg peut étre calculé

6




en utilisant la relation reportée par Dorward [36] et Gupta et al. [30], dans laquelle Daoud; et

al [5] ont rajouté Ie Mn qui a un effet similaire ay Fe 301

. . . Wt% Mg in alloy. t% Fe in allo t% Mn in all
Excess Si = (wt?% in alloy) — [(GIT)} ~/ 6\4—”) - (‘%’H (L1)

Matsuda et al [27, 28] ont montrés que la phase B’ est ’une des phases métastables typique

présente dans les alliages Al-Si-Mg contenant un exces de Si.

Si Ialliage contient un exces de Si en plus de Ia quantité nécessaire pour former la phase B
(Mg,Si), on enregistre la formation d’autres phases telles que les phases, B (Type C), Type

A [37], Type B [37, 38]. Ces deux derniéres sont aussi appelées respectivement U et U,.

D’autres phases métastables (M et type-C) similaires a Q', et possédant les meémes ;
systeme cristallin, relations d’orientations et forme en lattes que Q, peuvent étre formées dans

les alliages ternaires Al-Si-Mg ne contenant pas de Cu et renfermant un exces de Si [39].

L3.  Alliage binaire Al-Si

équilibre sont I'aluminiym et le silicium,

La température eutectique est égale a 595 °C et Sa composition est de I'ordre de 12,5 % Si.

A partir de I’état liquide, la température de Ialliage diminue Jusqu'a atteindre Ig
température de liquidus (température 3 laquelle apparait Ie premier cristal). A cette
température les premiers cristaux de solution solide apparaissent. Au fur et 4 mesure que la

température du mélange semi-solide (qui comporte donc les deux phases solide et liquide)

7
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Chapitre IT

matériau a Iétat de livraison, La dilatométrie permet de suivre Ia cinétique des alliages et les
différents intervalles de températures d’existences des phases apparaissant dans Ialliage au
cours d’un chauffage. Nous partons avec I’idée principale qu’il faut se consacrer 3 Ia

précipitation de notre alliage.

IL.1. Matériau utilisé

Dans cette étude, nous avons utilisé un alliage d’aluminiym de la série 6000, dont Ia

composition chimique est présentée dans le tableau 171 L’alliage a été réceptionné 3 I’état

moulé.

Tableau IL1 : Composition chimique de Ialliage (en % massique)
g

<0.30 | <0.10 <0.20

D’aprés cette composition chimique, on peut voir que notre alliage contient un exces de
silicium qui peut étre estimé par la formule (I.1). A 6 . U1 en amoble




Chapitre I]

Figure IL.1.1 : La forme
de I"échantillon utilisé

IL.2. Traitements thermiques

Les traitements thermiques ont pour but de modifier la nature et la répartition des
constituants d’un matériau. Selon le domaine d’application du matériay les traitements
peuvent ameliorer ou détériorer les propriétés mécaniques de ce dernier. En général, les
traitements thermiques utilisés en métallurgie sont : 1a trempe, le revenu, le recuit, le

vieillissement et "homogénéisation.

Les échantillons qui vont subir la dilatométrie doivent au préalable subir un

traitement d’homogénéisation.

On applique ce dernier pour obtenir des analyses et des résultats exacts de Ia
caracterisation d’un matériau a leur état stable ceux-ci nécessitent de supprimer les phases qui

sont déja précipités et transformais a notre alliage alors il faut que nous le rendre homogeéne.
IL2.1. L’homegénéisation

Dans ce présent travail un traitement thermique d’homogénéisation a été effectué
sur un €chantillon qui par la suite a été analysé par dilatométrie. Cette homogénéisation a
consisté en un chauffage a 540 °C pendant une heure. Le maintien a cette température
permet la mise en solution des €léments d’alliage par leur diffusion d’une maniére
homogene dans tout I’échantillon. Ce traitement conduira aussi a augmenter la
concentration des lacunes et d’homogénéiser Ia composition des éléments.
L’homogénéisation a ét¢  suivie d’une trempe a eau, pour figer Ia microstructure et

obtenir une solution solide sursaturée.

10
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Ce traitement a é1¢ réalisé dans le laboratoire LM?28 de Annaba, grice 4 un foyur tubulaire
(fig. 11.2.2)
4
; Figure IL2.1 : Cycle du
— " traitement thermique.
|
i Trempe

Figure IL2.2 : Four
(tubulaire) qui a servi au,

tubomedd ™ ‘f""* '

IL3. Techniques expérimentales
IL3.1. Microscopie otique (MQ)

L’étude métallographique permet de donner une idée s

urla structure de I’échantillon
étudié (la morphologie globale avec

une faible grossissement 3

Le microscope optique, est un appareil optique muni de lentilles qui permettent le

grossissement de I'image pour déterminer la microstructure du matériau étudid (serta

déterminer ou observer Ia microstructure de Péchantillon : taille et forme des grains,...),
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ainsi  que I"évolution microstructurale  des €chantillons ayant subi des traitements
thermiques.

différentes granulométries (500, 800, 1000, 1200 et 2400), suivi d’un polissage a la pate
diamantée de 1 pm. La finition a ét¢ obtenue par un polissage €lectrolytique dans un bain
composé de 18 % d’acide perchlorique, 18 % de glycérol et 64 % d’éthanol, sous une tension

de20Vetala température ambiante.

utilisée. Cette solution appelée solution de Weck est composée de 4 g de permanganate de
potassium (KMnOy) et 1 g hydroxyde de sodium (NaOH), dilués dans 100 m] d’eau distillée.

Cette solution colore différemment la matrice et les autres phases présentes.

IL3.2. Microscopie électronique 3 balayage (MEB)

La microscopie €lectronique a balayage (MEB) est une technique de microscopie basée
sur le principe des interactions €lectrons-matiére. Un faisceay d'électrons balaie la surface de
I'échantillon a analyser qui, en réponse, réémet certaines particules. Lorsque un faisceay
d'¢lectrons entre en collision avec un matériau solide, des électrons accelérés pénetrent a
l'intérieur et des phénomenes physiques bien connus se produisent comme - leg d'électrons

secondaires, les électrons rétrodiffusés  ou les rayons X. Ces interactions peuvent étre

12
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de I'interaction et obtenir des informations (morphologiques, Structurales, ... ) sur Iéchantillon

¢tudié. Différents détecteurs permettent d'analyser ceg particules et de Teconstruire une image

secondaires qui amplifie le signal. A chaque point d'impact correspond ainsi un signal

€lectrique. L'intensité de ce signal €lectrique dépend 3 Ia fois de la nature de I'échantillon ay

Le détecteur d'électrons rétrodiffusés est généralement placé 3 Ia verticale de I'échantillon

dans I'axe du faisceay (afin de récolter le maximum d'électrons rétrodiffusés) et donc la vision

fortement apprécige pour juger de 'homogéngité chimique d'un échantillon avant par exemple

de l'analyser.

Lorsqu’un faisceay d’¢lectrons tombe sur I’échantillon 3 analyser, un électron d’une
couche interne est &jecté. Ce dernier est remplacé par un €lectron d’une couche sup€rieure et
par conséquent un rayon X d’énergie correspondante a la déférence d’énergie entre les deux
couches est émis et i] est lui-méme remplacé. Bt un autre photon est émis, alors chaque un de

ces rayons X porte des informations de I"atome qui le produit. Le microscope posseéde un

13
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concentration ou la cartographie X

La cartographie est un outil qui peut s'avérer tres utile car elle permet d'appréhender d'un

seul coup d'ceil Ia distribution d'un ¢élément donné oy [es corrélations entre plusieurs éléments.

Dans ce travail, un MEB de marque Philips XL 30S. Cet appareil est équipé d’un

Spectrometre 4 rayons X permettant de faire des analyses qualitatives et quantitative de Ja

construction de ce dernier, l'irradiation de la matiere par rayons X permet de connaitre sa
nature cristallographique. L'étude des structures cristallines est effectuée avec des ¢chantillons
monocristallins, par contre pour la caractérisation des matériaux on utilise plus souvent des

¢chantillons polycristallins oy des poudres. Cette technique permet de confirmer I’obtention

phases et les structures cristallines.
En faisant interagir sous un angle 0, avec un cristal qui peut étre compos¢ d’une famille

des plans atomiques paralléles situés 4 Ia méme distance réticulaire.

14
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Zdhkl sinf =na (H.3.1)

Ou ; dyy : distance interréticulaire
n: ordre de la diffraction
A longueur d'onde dy faisceau de rayons

8 : angle d’incidence des rayons X (angle de Bragg).

information numeérique sur intensité de diffraction. Le diffractométre donne dong deux
grandeurs pour chaque pic I’angle de diffraction 20 du pic et 'intensité de diffraction I (26).
La premiére permet de déterminer la distance interréticulaire de diffraction de la famille de
plans responsable de I"apparition de ce pic, par application directe de la relation de Bragg.

Le diffractométre utilisé est de marque Brukker D500 siemens équipé d’un goniometre a
géométrie Bragg-Brentano. La source des rayons X, est un tube muni d’une anode de cobalt
et alimenté d’un courant de 34 KV pour une intensité de 21 mA. La longueur d’onde utilisée
est donc Ac, = 1.788965 A Le temps d’acquisition du diffractogramme obtenu est de 3

heures.

IL.3.4. Microscopie électronique a transmission (MLE.T)
11.3.4.1 Rappels théoriques

Le microscope €lectronique & transmission est un instrument particuliérement important
pour I'étude structurale locale des matériaux. Il fournit en particulier des informations sur les

défauts, déformations, limites des grains, précipités et formes de nouvelles phases aux

\
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Chapitre IT

les €lectrons traversant | “€chantillon sont analysés. On distingue 2 la sortie de I"échantillon
trois types d’électrons (les électrons transmis, les électrons diffusés clastiquement, les

€lectrons diffusés in€lastiquement).

V" Les électrons transmis n’ayant pas interagi avec I’échantillon.

v" Les électrons diffusés clastiquement (sans perte d’¢nergie) résultant de interaction
des électrons incidents avec les atomes de I'échantillon. Dans le cas ou ce dernier est
cristallin, les électrons sont diffractés par les plans réticulaires selon lIa loi de Bragg.

v" les électrons diffusés mnélastiquement (avec perte d’énergie) provenant de I"interaction

des €lectrons incidents avec les corteges ¢lectroniques des atomes de Iéchantillon.

beaucoup plus étalée.

Le MET utilise comme fayonnement des électrons et un systtme de lentilles
magnétiques permet de focaliser Je Tayonnement des électrons sur un échantillon extrémement
fin. L’image(ou le cliché de diffraction) obtenue peut €tre vue sur un écran fluorescent ou
enregistrée sur un film photographique.

La diffraction clectronique permet l'identification de phases et la détermination de
relations d'orientation entre plusieurs cristaux. Cette technique présente un avantage majeur
par rapport aux techniques de diffraction des rayons X et des neutrons. Elle permet d'obtenir

des clichés de diffraction, a une échelle microscopique, en corrélation avec I'image.

I1.3.4.2. Dépouillement des diagrammes de diffractions (Clichés de diffraction)

Le diagramme de diffraction ¢lectronique est un ensemble de taches de diffraction, ces
taches de diffraction sont les projections centrales des nceuds de Pespace réciproque contenus

dans un plan passant par lorigine de cet espace et perpendiculaire a la direction de
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Chapitre IT

propagation des électrons. Un diagramme de diffraction ¢lectronique n’est donc rien d’autre

que la projection centrale d’une coupe plane de Iespace réciproque [40].

La tache centrale, en genéral la plus intense, est I’intersection du faisceau transmis et de
la plaque photographique. Elle est choisie comme origine est indexde (0 0 0). Les autres
taches sont a Iintersection des faisceaux diffractés et de 1a plaque photographique. Chacune

de ces taches représente un neeud de I’espace réciproque.

a) Indexation des taches de diffraction

On cherche pour chaque tache les coordonnées (h, k, 1) du nceud de Pespace réciproque qui
lui sont associé. (h, k, 1) sont également les indices de Miller du plan diffractant correspondant

a une tache [40].

La formule fondamentale qui permet de dépouiller les diagrammes de diffractions

observés expérimentalement est:

Rpj - dppy =21 dpyy = —

AL (IL3.2)
Ry ¢

Rhii : La distance mesurée en mm sur la plaque photographique entre Ia tache centrale du
diagramme et la tache de diffraction associé au nceud (hk,I) de I’espace réciproque.

dhiq : est la distance interréticulaire de la famille de plan (h.k,I) .

A - est la longueur d’onde des électrons du canon dans notre cas A =0.00344°.

L : dépend de la distance focale de I"objectif et du grandissement du systéme de
grandissement (condition d’utilisation du microscope €lectronique). C’est Ia longueur de

camera, une constante qui dépend du microscope.

Aprés avoir calculé les distances Interréticulaires, on cherche les (hkl) :

dy /Ny 22 _ N,
& _ yN: dayz N 3.3
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De cela on pourrait déterminer les (hkl), puis on détermine les parametres de mailles

correspondant a chaque plan d’apres la relation suivantes :
dwt=7 | a=dy, VN (I13.4)

b) Détermination de Ia coupe de ’espace réciproque, représentée par le

diagramme :

Lorsque les indices geénéraux (h, k, 1) des taches des diagrammes ont été détermines, il
faut tenir compte du fait que ces taches correspondent a des neeuds de Iespace réciproque
situés dans une coupe plane de cet espace. Soient [u, v, W] les indices de Miller du
vecteur perpendiculaire 4 cette coupe dans le systéme d’axe de Iespace réciproque. Ce
vecteur représente [’axe de coupe de cette zone. Ce systéme d’axe est bien évidemment
celui du réseau réciproque puisque les nceuds de Iespace réciproque sont les nceuds du
réseau réciproque de facteur de structure non nul [ ]. Donc, pour une coupe d’axe de

zone [u, v, w] d’un cliché de diffraction contenant les plans (h;, k;, ;) on a -
uhi + vki + Wli =0 (H.3‘5)

Le produit scalaire est nul cela est du au fait que le faisceau électronique incident et

perpendiculaire a la surface de notre alliage.

Pour ce travail un microscope électronique conventionnelle de marque Philips opérant
a 120 KV a été utilisé.
Drapres la relation suivante (I.3.6), on peut estimer la longueur d’onde du faisceau

¢lectronique a A =0.0034 A[41].

_ 1.2236
~ JV(1+09788.10-%7)

(11.3.6)

II.3.5. Dilatométrie

L’analyse dilatométrique consiste 2 enregistrer les variations d’un échantillon en

fonction de la température ou du temps. La dilatométrie différentielle consiste 4 amplifier la

‘

18




Chapitre IT

déference de dilatation entre un echantillon que I’on étudier et un etalon dont on connait les
propri¢tés. Elle permet de détecter les changements de phases (transformations allotropiques,
phénomeéne de précipitation, les points de Curie, les transformations ordre désordre des
alliages). Egalement, elle permet d’étudier la variation du coefficient d’expansion thermique

en fonction de la température.

L’interprétation des courbes obtenues consiste & déterminer les différentes étapes des
transformations, tout en précisant s’il y a une contraction de dilatation.
L’intérét de la courbe dérivée en dilatométrie permet de mettre en évidence des

transformations qui s’effectuer avec des faibles variations de volumes.

Elle serta détecter et suivre les transformations de phases par mesure des variations

dimensionnelles relatives AL/L, en fonction de la température.

.

% Si on chauffe un €chantillon, la température varie, une augmentation réguliére de sa

*,

longueur est détectée si on n'a pas de transformation.

< Par contre si une transformation se produit a température T, il en résulte une augmentation

irréguliére de sa longueur, une anomalie apparait sur la courbe (AL/L, 7).

——
Support Echantillon thermocouple
S Porte-
Capteur de thermostat bride & Poussoir
diolacement . ide échantillon
l o éa B = } Sortie de gaz de
o ey -;rv;;;¥ o ‘: A -
Entrée de gaz Contréle de Flux par le tube

Figure. I1.3.4 : Schéma du principe d'un dilatométre

‘
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Le fait de chauffer un matériau accroit son energie interne: les atomes possedent une
energie thermique et vibrent autour de leur position moyenne. Cette vibration dépend de la
temperature mais aussi du potentiel créé par les atomes voisins. Les amplitudes d'oscillations
des atomes augmentent et de ce fait leur inter-distance moyenne devient plus notable. Cet
accroissement de leur écartement moyen est reli€ a la température par un facteur de
proportionnalité qui est le coefficient de dilatation. Par suite, le comportement thermique d'un
matériau  quelconque peut étre caractérisé par les valeurs que prennent les grandeurs

mécaniques.

La dilatométrie permet de déterminer les températures de transformations de phase
en fonction du changement de volume dy matériau considéré. Si une transformation se
produit a une certaine température, on constate un changement de dimensions au niveau de
I'échantillon, ainsi qu'une variation du coefficient de dilatation qui se traduit par une

anomalie (expansion ou contraction) sur la courbe dilatométrique.

Le coefficient de dilatation thermique o qui exprime le degré de la variation de la
longueur en fonction de la température présente une propriété thermique propre a chaque

matériau.

En dilatométrie, on mesure la variation de la longueur AL en fonction de Ia
température de chauffage AT et du temps At. Ces deux derniéres quantités sont lides 4 la

vitesse ¢;
AT = @, At (I1.3.7)

Pour un corps puron a :

A aar (IL3.8)

Ou Al=1y -1, (IL3.9)
Ly est 1a longueur de 1'échantillon 4 la température T

ly: est la longueur initiale de I'échantillon

a: est le coefficient de dilatation du matériau.

e
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Le coefficient de dilatation dépend de Ia vitesse de chauffage, on peut trouver cette

dépendance, la combinaison de ces deux relations (I1.3.6) et (11.3.7) nous donne -

= (IL3.10)

Pour un alliage composé de plusieurs phases 1,2, 3, ..., qui existent simultanément on aurg |

L= (@i tag+ag + AT (IL3.11)
@ =123..: Les coefficients de dilatation du matériau dans la phase
correspondante.
Le dilatometre utilisé dans ce travail est de type DIL 550 (fig. IL5), dans
une gamme de température allant de: 25°C & 1600°C. Les vitesses de chauffage et de
refroidissement peuvent étre de 0.01°C/min 2 30°C/min. La résolution des mesures

estAL = 8 nm.

Le DIL 402 C fonctionne avec un logiciel qui inclut toutes les données nécessaires
pour effectuer une mesure et en évaluer les résultats. En générale, il permet aisément le

traitement des courbes de dilatations 2%/ /L, €0 fonction du temps “t” ou de la température
“T” et le coefficient d’expansion thermi ermique.
Quant 3 nos essais dilatométriques, le cycle thermique imposé & nos échantillons qui sont

homogénéisés consiste en un chauffage jusqu’a une température de 540°C, avec une vitesse
o‘Gmm

Figure. IL3.5 : Dilatométre de type DIL
L75HS1550

N
d
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L’observation de cet alliage au MET confirme les résultats obtenus par la diffraction
des rayons X. La figure II1.4, montre une matrice et des précipités que nous avons nommés

"pavés”. Des clichés de diffraction sur la matrice et sur les pavés ont été obtenus (fig. I11.7b-
d).

Figure IIL.7: Images MET de notre
alliage. Daoudi et al.

a) Image montrant des précipités
(pavés) noyés dans une matrice.

b) Cliché de diffraction en axe de
zone [111] d’un précipité.

¢) Cliché de diffraction en axe de
zone [001] de la matrice.

Le dépouillement de ces clichés de diffraction en suivant la procédure présenté au chapitre
précédent conduit aux résultats résumés au tableau I11.3.
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Tableau III.3- Résumé des calculs de dépouillement des deux clichés de diffraction obtenys par MET,

Valeur Axe de zone

(A) moyenne

(A)
590124 [001]
592308 | 5.914203
5,95887
5,87362
4,36471 [111]
4,368495 .

Cliché de diffraction

du précipité 2,96154
(fig.111.7.b) 1,79667
L=770 mm 1,3475

Cliché de diffraction 2,18235

1,54583

de la matrice
(ﬁg.HI.7.c)

4,37228

respectivement 4,04963 et 5.431 A [38].

On a donc, un alliage Al-Si-Mg contenant plus de 6% de Si en exces obtenu par fonderie
présentant une structure dendritique avec une matrice d’aluminium de structure CFC et de

parametre de maille (Pﬁfame%de—mamej 4.046 A et des précipités de silicium de structure
CFC et de paramétre de maille 5.394 A.
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IL2.  Etude ge la cinétique de précipitation
IIL.2.1. Détermination du coefficient de dilatation

. Des mesures dilatométriques ont ¢té effectuées pour une vitesse de chauffage
8°C/min,

L’analyse des résultats obtenues, montre que la vari

. AL .
ation de 7 en fonction de Ia
0
température (T) n’est pas tout a fait linéaijre (fi

g.I1L.8).
. — (8°C/mn)
0,01

0,008

0,006

0

AL/L

0,004

0,002

0,000

Température(°c)

Figure.IIL8 : La courbe de dilatation % = f(T) d’un échantillon chauffé par une
0

vitesse 80C/min

Le coefficient de dilatation de cet alliage, peut étre déterminé par le fit linéaire de cette
courbe. Celui-ci peut étre obteny aisément en utilisant le logiciel Origin.
L’¢quation (I1.3.9) montre bien

que si la vitesse de chauffage augmente, le coefficient de
dilatation diminue.

D’aprés le fit linéaire de Ia courbe (fig.I11.8) la valeur dy coefficient de dilatation :
a = 3.09996.10° (K.

Pour un méme alliage équilibré Chiaoui Y. [42] a trouvé pour la méme vitesse de
chauffage (8°C/min) un coefficient de 2 | 7569.107 (K™).

\
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L augnemmuﬁ du coefficient de dilatation poyr notre alliage est probablement dy 3
Pexceés dy 8i conteny dans notre alliage.

courbe (fig.I11.8) montre que la variation n’est Pas tout a fait linéaire, { existe certaines
anoma I'ef dans la courbe, qui se traduisent t par Pexistence de transformation de phases, se
produisent apres 250" C

a2z, Cinétique de preécipitation de Palliage

Les anomalies détectées sur la courbe de
Pexistence de points d’; ﬂ Xion oy ion ¢

——— % (DERIVEE pE LA COURBE pE DiLATATiON} f
D010~ — g (CHAUFFAGE AS§7

8°¢c/mn) h
il =1
0,008 / AN =
# X
0,008] i . ¥
[P S =]
—io - P g \\ ‘:C'
3 0,004 \ §
2 g
- =
0,002 P
0,000
0 1080 200 300 400

Température {Qc)

i

;! Figure.lIL9 : La courbe de dilatation ;J: = J(T) etla dérivée du segment d’un

| 5 .

j échantillon chauffg © par une vitesse 8°C/min J

Sur un plan mathématique un point d’inflexion rens eigne sur le début oy 1a fin d’un
variation. Ceci, peut done nous informer syr le débu a fin d’une transformation de phase
qui a eu lieu au cours dy chauffage.

L
)
o
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3 ¥ o P e b - sy s s 3 ExE z 2 &
Hi2.3, Lomparaison des dijatg grammes Al-Mg-S; 1€quilibré — exeds de Si]
i — éguilibré
3 L —Excésde 5 j
0,012 7!
e g
| FigureIIL10 : L ¢ courbes de dilatation
I a I
; = f(T) des échantillons (& (€quilibré et ave
=] P - |
= | un exees de Si) chaune par une vitesse |
f 8°C/min ’
SR |
T T T T T A |
g 00 200 300 400 500 600
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La variation n’est pas tout 3 fait Iinéaire, i existe certaines anomalies dans Ig courbe de
Ialliage avec yn exces de Si ; ces anomalies (tr ansformations de phases), se produise nt aprés
140°C jus u’a ZSGQC ar contre dans alliage équilibré I variation est presque linéaire mais
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contient aussj certaines anomalies.
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D’apres ’étude menée par Chihaouj Y. [42] sur un alliage Al-Mg-Si (€quilibré) par

a(SSS) > Amas de solutés — ZGP-B" -3 B(Mg,Si)

Sur le dilatogramme qu’on a obtenu, on voit essentiellement deux pics. Le premier peut
étre attribué aux zones GP, alors que le deuxieme peut refléter un processus complexe qui
peut s’expliquer par le chevauchement des intervalles de formations des phases B", BID et
probablement d’autres phases que d’autres auteurs ont signalées dans la littérature. Deg

observations en microscopie €lectronique sont nécessaires pour clarifier cette question.,







obtenys -

* Le (MO) nous a permet I’observation globale de 1a microstructure avec yn faible

silicium.
&

% La DRX nous 3 permet de déterminer feg parametres de mailles de I3 matrice (Al) et

les précipités (Si), et qui sont respectivement
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L’un des premies résultats de cette analyse dilatométrique est le coefficient de dilatation
linéaire. 11 g ét¢ estimé & 3.09996.10° (K"). Cette valeur est légérement supérieure a celle

obtenue par d’autres auteurs pour des alliages contenant beaucoup moins de Sj Le deuxiéme

résultat est ’intervalle de température du pic, qui présente un domaine d’existence d’une oy

plusieurs phas

D’aprés ’analyse dilatométrique, e silicium inflye énormément sur Ia cinétique de

35

précipitation.
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Alliages corroyés
En métallurgie, les familles d’alliages d’aluminium de corroyage se divisent en deux
groupes treés distincts tant par la gamme de fabrication qu € par certain es propriétés

comme : les alliages 3 durcissement structural, et les alliages sans durcissement structural.

Alliages de fonderie

Un groupe Spatial
Le groupe d'espace ‘spacial’d'un crista] est constitué par I'ensembie des symétries d'une
structure cristalline, c'est-a-dire I'ensemble des 1sométries affines laissant la structure



