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Résumé :

Dans ce travail nous avons étudié la cinétique de la précipitation des 1’alliage (AlSiMg) et les
changements des propriétés microstructurales.

Nous avons utilisé des techniques d’analyses thermiques comme le DSC et le dilatometre pour
définir les différentes phases qui se forment au cours de la précipitation.

A T’aide des méthodes isoconversionnelle, nous avons défini les parametres cinétiques comme
I’énergie d’activation qui nous donne une aidé au processus de transformation.

La diffraction des rayons X nous aide & définir les paramétres de maille des €léments

constituant la matrice donc on peut connaitre les compositions de la matrice.
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Introduction :

La science des matériaux permet de concevoir de nouveaux matériaux adaptés a chaque

nouvelle application. On pourra distinguer deux grandes catégories de matériaux -

1- les matériaux de structure quion utilise essentiellement pour leurs capacités a soutenir des

sollicitations mécaniques et thermiques.

2- les matériaux fonctionnels, qu'on utilise pour leurs propriétés physiques, telles que conductivité

ou semi-conductivité electrique, magnétisme, propriétés optiques ...

En effet, on caractérise les propriétés d’un matériau & une ¢chelle donnée. A cette échelle le
matériau est considéré comme homogéne et continu. Si I’échelle a laquelle est caractérisée la
propriété est comparable a ’échelle de I’hétérogénéité interne du matériau, les résultats seront alors

dispersés.

La bonne connaissance des matériaux et leur bonne utilisation font intervenir trois domaines
d'activités.

1. Le développement du matériay - I'évolution du matériau, la découverte de nouvelles
microstructures, qui concourent & l'amélioration des performances intrinséques.

2. La caractérisation des propriétés d'emploi : le but est apporter une meilleure connaissance d'un
matériau existant.

3. Le travail sur les modeles numeriques permet d'améliorer la représentation des piéces, structures
ou domaines calculés (par amélioration des algorithmes, qui autorisent le traitement de modeéles
numeriques).

Dans ce travail, nous nous s’intéressons 4 la transformation de phase, aux méthodes utilisées
pour I’étude de ce phénomene et pour la caractérisation des matériaux.

On a commencé dans le chapitre (T) par un rappel bibliographique qui concerne le phénomeéne
de précipitation dans la transformation de phase ensuite on a donné des notions sur les méthodes
isoconversionnelles quand va les utilisé dans ce travail.

Dans le chapitre (II) on a parlé des techniques d’analyses utilisée pour les traitements des
matériaux.

Enfin, on a terminé par les résultats expeérimentaux qu’on a trouvé apres le travail qu’on a

effectué dans le laboratoire des matériaux 3 Annaba (LM2S).



Chapitre I

Rappel
bibliographique



L1.La précipitation :

La science des matériaux détermine les mécanismes des transformations de phase, elle est
basée aujourd’hui sur les traitements thermiques des alliages. Dans la transformation de phase a
I"état solide, on s’intéresse ay phénomeéne de précipitation.

La précipitation est un processus qui correspond & une transformation & 1’état solide
caracterisé par une germination et croissance d’une ou plusieurs phases. Un alliage qui est
monophasé a une certaine température peut étre biphasé a des températures plus basses. L’alliage
homogeéne sursaturé est relativement mou, sa dureté et sa limite élastique sont faibles, La
précipitation d’une seconde phase provoque un durcissement structural qui augmente la dureté et sa
limite élastique [1]. La présence de cette deuxieme phase provoque une hétérogeénéité dans le métal
et une différence de potentielle chimique [2].

Le déclenchement d’une réaction de précipitation se fait en trois étapes :

- Le traitement d’homogénéisation : Pour arriver a un systéme monophasé homogene, il faut
dissoudre les précipités présents et éliminer les ségrégations dans alliage avec une température
d’homogénéisation qui est au-dessus de celle de la limite de solubilité, dans le domaine monophasé.
(Dissoudre les précipités présents et éliminer les ségrégations dans I’alliage).

- Une trempe rapide pour obtenir une solution solide sursaturée (une seule phase hors
¢quilibre).Elle contient plus de soluté que la solution solide d’équilibre a cette température et une
autre sursaturation en lacune peut étre provoquée.

- Le traitement de vieillissement 3 une temperature choisie dans le domaine biphasé, ce qui
résulte I"apparition d’une ou de plusieurs phases.

Il'y a deux types de précipitations :

I.1.1. Précipitation continue :

Dans cette transformation, la concentration en soluté de la phase mére diminue jusqu’a sa valeur
d’¢équilibre. Un certain nombre de précipités isolés grossissent par le drainage des atomes de soluté.

Les précipités n’ont pas tous la méme probabilité d’apparition car les conditions thermiques change.

L.1.2.Précipitation discontinu :

La précipitation discontinue est la décomposition d’une solution solide sursaturée en deux
autres phases distinctes (lamelle dans les cellules situées aux joints de grains de forte

désorientation). Elle a lieu simultanément avec la précipitation continue.
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Pour étudier le processus de précipitation il faut traiter les processus de germination,

croissance et coalescence.

L1.3.La germination :

A cause de I’agitation thermique, le déplacement simultané d’un petit nombre d’atomes
prennent la configuration de la nouvelle phase. La germination semble se faire au hasard et étre due

aux fluctuations naturelles de concentration de la phase mére [3].

L1.4. La croissance :

L’adjonction d’atomes ou de molécules a I’interface qui délimite la phase mére de la phase en

formation s’appelle la croissance de la nouvelle phase.

L1.5.La coalescence :

A la fin de la croissance, la force motrice disponible pour faire croitre les précipités par un
apport de soluté de la matrice devient treés faible. Les précipités vont alors coalescer pour minimiser
leur énergie de surface, les petits précipités auront une solubilité plus importante que les gros. Ainsi,
ils vont se dissoudre, alors que les gros précipités vont croitre, ce phénomeéne est expliqué comme
suit : au voisinage des particules fines, la concentration des atomes de soluté est plus grandes, alors
que dans les volumes adhérant aux particules grosses, cette concentration est plus faible, la
différence de concentration fait que les atomes de soluté diffusent depuis la surface de séparation
des particules fines vers la surface de séparation des grosses particules et les atomes du composant
de base, de la particule grosse a la particule fine. Une telle distribution des composants de diffusion
fait que prés des gros cristaux de la seconde phase la solution solide devient sursaturée, ce qui
conduit & leur croissance. Par contre, au voisinage des particules plus dispersées, la solution solide

devient insaturée et les particules se dissolvent, ¢’est le phénoméne de coalescence [4].

L2.Les méthodes isoconversionnelles :

La structure des métaux et alliages sera modifier avec des traitements thermiques variés. Les
transformations de phases peuvent apparaitre en condition isothermes ou non-isothermes. Pour

étudier ces transformations de phase, on utilise les méthodes isoconversionnelles .
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Dans une transformation de phase, la précipitation a une grande importance, Le modele de
JMAK a été propos¢ pour suivre la cinétique de précipitation des phases.
Pour décrire Ie processus de la cinétique des transformations dans les conditions isothermes ;

Johnson, Mehl, Avrami et Kolmogorov (JMAK) [5] ont proposé le modele suivant -
a =1 - exp(—Kt)" (1)

@ : La quantité transformée
t:Letemps ; K : la vitesse de la réaction (en fonction de la température).
n : L’exposant d’ Avrami (dépond du mécanisme et de 1a formation de croissance du cristal).
En générale, la réaction des transformations de phases & une vitesse de chauffage lindaire -

@ = dT/dt est donnée par la relation [5] :
S=fOKMhp) @)

K(T) : 1a constante de vitesse ;
f(a) : 1a fonction de la mesure de conversion |
h (p) : fonction de la pression.
La fonction de pression est négligée dans la plus part des méthodes utilisées.

Expérimentalement, le degré de conversion(a) est déterminé comme une fraction de 1la
variation globale d'une propriété physique qui accompagne un processus.

On peut trouver la valeur moyenne de I’exposant d’Avrami n(t)e en tragant la pente de la
fonction :

In[-In(1-a,)] = n (t)p In® + const 3)

Dans les solides, la réaction des transformations de phases a une vitesse de chauffage linéaire

est donnée par les deux termes : fla) et K(1).

Z—f = f(a) K(T) Le taux d’un processus en une seule phase.

K(T)=Aexp(-2) 4)

A, Q : paramétres cinétiques.



Q : I’énergie d’activation de 1a réaction.

R ! la constante des gaz.

S A (-Li@ (5

Puisque :& = 4T /d¢ J la relation (5) devient -

a=sen(-Lf@ (5

Il est nécessaire de connaitre la fonction fla), AetQ pour décrire I’évolution de 1la
transformation dans I’état solide.

La fonction f(a) est une fonction du model mathématique du type de réaction. Elle se differe
d’un modéle a un autre.

L’énergie d’activation (Q) est I’énergie nécessaire pour le déclenchement du processus de

formation ou de dissolution d’une phase.

1.2.1. Principe isoconversionnel :

Le principe isoconversionnel indique que la fraction transformée de la réaction a une valeur

constante de conversion est seulement fonction de température :

dln (q)% o
d @

-2 7

La dépendance en température du taux isoconversionnel peut &tre utilisé pour €valuer la valeur
isoconversionnelle de I’énergie d’activation (Q) sans déterminer une forme particuliére du model de
réaction.

Pour obtenir expérimentalement la dépendance en température du taux isocnversionnel, il faut
effectuer une série d'essais avec différents vitesses de chauffage.

Les méthodes isoconversionnelles décrivent le processus cinétique en utilisant plusieurs
€quations cinétiques seule ¢tape.

Le principe isoconversionnel construit les bases pour un grand nombre de méthodes de calcul

isoconversionnel. Ils peuvent généralement étre divisés en deux catégories: différentiel et intégral.
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L.2.2.Les méthodes isoconversionnellesdifferentielles :

transformation de phase, il faut déterminer ces deux parametres et leur évolution par rapport au
temps et température. 11 existe plusieurs méthodes pour déterminer I’énergie d’activation.

* La méthode la plus connue est celle de Freidman :

da a
In( ZD)ai=In[flo) 4,] m®
Ty,;Change linéairement avec Je temps ; @ = j—: = const

L’ ¢énergie d’activation Q¢ est la pente de la droite obtenue eén tragant la fonction :

d a
I & Ga=In[f0) 4] - 2= ()

Les deux équations (8) et (9) sont applicables aux processus qui se produisent lors du
refroidissement (@ < 0), tels que cristallisation de masses fondues.

Cependant, I’utilisation pratique des méthodes différentielles est inévitablement associée avec
une certaine imprécision ainsi qu'avec imprécision. Premierement, lorsque les procédés sont
appliqués aux données différentielles telles (par exemple, DSC et DTA), inexactitude importante
dans les valeurs de taux peut étre introduite en raison de la difficulté de déterminer le niveau de
référence.  [5]

La méthode de Friedman est tres sensible aux bruits.

L2.3.Les méthodes isoconversionnelles inté rales :
—seons —OTCS ISoconversionnelles intégrales :

L’intégral du principe isoconversionnel n’a pas une solution analytique pour un programme
arbitraire de température. Toutefois, une solution analytique peut é&tre obtenu pour un programme de
température isotherme.

On introduisant le taux de chauffage, la relation précédente devient -
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- Les méthodes isoconversionnelles sont largement utilisées pour les transformations non-

isothermes 4 une vitesse de chauffage linéaire.



Chapitre I1

Techniques d’analyses



IL1.Matériau utilisé :

Dans ce travail nous avons utilis€ un alliage d’aluminium (AISiMg) de Ia série 6000 qu’on
obtenus sous forme extrudé. La composition chimique de cet alliage est présentée dans Je tableau
suivant :

Tableau I1.1 : Composition chimique de I’alliage.

0.587 0.480 0.231 0.112 0.030 97.365

D’apres le tableau on femarque un exces de silicium qui peut avoir une influence sur la

Elément

% massique

séquence et la cinétique de précipitation des phases (premiers stades de Ia décomposition de Ia

solution solide).Cet exces peut étre calculé avec la relation suivante : [12]

Sten éxcés = Wt % Si dans U'alliage - | T2y Wt%”e:‘”’t%”"] (17)
. £k e 0.587 0.213 0.480] _
Sien éxcés = 1.195 — [R] - [T] — [—4 ] = 0.6Wt %

H.2.Préparation des échantillons :

On a commencé par découper les échantillons avec une micro trongonneuse par différentes
formes :
- Pour le DSC : L’échantillon doit &tre un cylindre de 5 mm de diamétre et 3 mm de hauteur.
- Pour le dilatométre : L’échantillon doit étre un parallélépipéde de dimension (8mmx4mmx4mm),

- Pour la diffraction de RX : L’échantillon doit étre un disque de 30mm de diamétre et Imm

d’épaisseur).

(a) : Echantillon pour DRX (b) : échantillon pour le dilatométre (¢) : échantillon pour DSC

Figure IL.1 : les échantillons pour les trois techniques.
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H.3.Traitement thermique :
== _covment thermique :

Le traitement thermique a pour byt de modifier les propriétés des matériaux | résulte une
variation des différent caractéristiques : Ia conductivité Clectrique, la résistance mécanique, la
résistance i [a corrosion.... [13]. Dans notre travail, on g utilisée deux méthodes qui sont

I’homogénéisation et le vieillissement.

I1.3.1. L’homogénéisation $

Pour les alliages d’aluminium, on chauffe I’échantillon a 540°C légerement inférieure 3 la

température de fusion pour que les éléments d’alliage diffusent d’une maniére homogeéne dans tout

Nous avons fait ce traitement au laboratoire (LM2S) d’ Annaba par le four tubulaire.

Figure I1.2. Le four tubulaire [14].

10



540°C \L trempe

N
—>

Figure I1.3 : Traitement thermique (l’homogénéisation).

IL.3.2.Traitement de vieillissement :

Le vieillissement est un processus utilis€ pour augmenter la résistance en générant des
précipités des éléments d'alliage dans la structure métallique. Le traitement de mise en solution
consiste & chauffer un alliage & une température appropriée, maintenir cette température assez
longtemps pour provoquer la transformation d'un ou de plusieurs constituants en une solution solide
et le refroidir suffisamment vite pour maintenir ces constituants dans la solution. Les traitements
thermiques par précipitation ultérieurs permettent de contrdler la libération de ces constituants a

I'état naturel (température ambiante) ou artificiel (températures sup€rieures) [15].

240°C

Figure I1.3 : traitement de vieillissement

Le tableau suivant montre les traitements thermiques choisis qu’on les signifiés avec des

symboles pour ne pas confondre avec les traitements normalisés.

11



Tableau I1.2 : traitement thermique utilisés 112].

traitement thermique

But de livraison

Mise en solution

Pour 1 h (T
540°C pour 4 h
Tiz
Tyo + vieillissement 4 240 ° C pour %2 h Tz20
T1p0t vieillissement 4 240 °C pour 5 mm Tay
Pour 1 h T3, ‘}

11.3.3. Le polissage :

Ce traitement se fait avec un papier émeris et la pate diamantée pour rendre la surface plane

et brillante. Nous avons preépare les échantillons pour la diffraction de rayon X.

Figure I1.4 : Appareil de polissage [ 16].
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QI.Technigues d’analyses thermique :

parametres pour n’importe qu’elle propriété physique d’une substance.
L’analyse thermique c’est I’analyse d’un changement de Ia propriété d’un €chantillon,

(Changement 1i¢ & une variation imposée de la température). (Brown 1988).

structure des métaux et alliages lors d’un changement de température. On distingue deux types
d’analyse thermique : analyse dilatométrique et analyse calorimétrique différentielle 3 balayage.

Les deux techniques permettent de localiser les différentes phases qui apparaitrons oy
disparaitrons au cours du chauffage ou refroidissement du matériay, La diffraction de rayon X nous

aide a caractériser ces phases.

H.4.1.Analyse dilatométrigue :

L'analyse dilatométrique est une technique qui sert & mesurer 1a dilatation d’un matériau
soumis a un changement de température.

Le chauffage du matériau conduit 4 une augmentation réguliére de sa longueur s’il n’y a pas
de transformation. Si une transformation se produit & une certaine température au cour des analyses,
On constate un changement de dimensions ay niveau de I’échantillon et une variation du coefficient
de dilatation qui se traduit par une anomalies sur la courbe dilatométrique.

L'analyse dilatométrique consiste & déterminer des points de transformations et des
températures de transformations avec le changement de volume du materiau considéré. C’est I'une
des méthodes d'analyse thermique qui permet de suivre les anomalies qui apparaissent dans Ia loi de
variation d'une propriété physique du métal au moment oy se produit la transformation.

- Le matériau a caractériser et la référence sont positionnés sur le support de mesure du
dilatométre. Le palpeur de I’échantillon et celui de la référence sont respectivement reliés ala
bobine et au noyau d’un capteur de déplacement inductif Lorsque I’échantillon se dilate ou se

rétracte, la variation d’induction alors produite au sein de ce capteur traduit les variations

dimensionnelles du matériau a tester.

13



Figure IL5 : Dilatometre (L75HS1550) [16]

Si on a une transformation de phase au cour du chauffage, on parle de I’augmentation
irréguliére de la longueur.

Le dilatometre différentiel horizontal permet de déterminer les variations dimensionnelles
d’un matériau par rapport a une référence au cours d’un traitement thermique.

Pour un corps pur, on a :

L= aar (18) et

AL= Ly — Ly (19)
AT = ¢ At (20)

@: La vitesse.

Ly : Longueur initial de 1’échantillon.

L; : Longueur de I’échantillon 3 la température T.

@ : Le coefficient de dilatation du matériay.

Pour un alliage composé de plusieurs phases, on aura
A

Z=(ay+ ap+ az+) AT 1)
0

a; : Les coefficients de dilatation du matériau dans la phase correspondante,
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- Le cycle thermique Imposé & nos échantillons qui sont homogénéisés consiste a mettre en
solution & 450 °C pendant une heure avec des vitesses de chauffage de

5°C /min, 8°C /min, 10 °C/min et trempe a I’eau.

I1.4.2.Analyse calorimétrique différentielle (D S C):

Le DSC permet de suivre I’évolution du flux de chaleur ¢changé par un échantillon
microscopique avec son environnement lorsqu’on le sommet & une évolution de la température - le
dégagement de chaleur est relié a un taux de conversion qui est proportionnel au nombre de liaisons
covalentes formées au cours de Ia réaction. C'est une méthode d'analyse thermique qui a pour but de
mettre en évidence les transformations qui affectent la structure des matériaux et alliages, lorsque
l'on fait varier leur température.

A chaque transformation est associée une variation de l'enthalpie : le matériay dégage ou
absorbe une énergie, en principe une différence A7 de deux températures, celle du matériay a
ctudier et celle d'une référence qui ne présente pas d'anomalie dans le domaine de température
considéré.

La calorimétrie différentielle 3 balayage est la technique de mesure pour détecter des
transitions endothermiques et exothermiques comme la détermination des tempéEratures de
changement d’état et d’enthalpie des solides et des liquides. Par conséquent, I'échantillon et la
référence sont maintenus a peu pres la méme température pendant toute I'expérience et on peut alors

mesurer le flux de chaleur.

Température

thermocouples w

Résistances

chauffantes

Figure I1.6: principe de calorimétrie différentielle & balayage [17].
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L’analyse calorimétrique différentielle est 'une des meilleures techniques pour la détection
des transformations de phase a I’état solide grice a la mesure de I’énergie mise en jeu lors d’un
chauffage.

Dans les courbes DSC, on trouve deux types de pics :

Le pic exothermique : il est 1ié aux processus de précipitation des phases d’équilibre, enregistre au-
dessus de la ligne de base.
Le pic endothermique : il est 1ié aux processus de dissolution d’une phase, enregistre au-dessous de

la ligne de base.

Figure I1.7 : Calorimétrie différentielle a balayage [18]

I1.4.3.Diffraction de rayon X :

L’analyse par diffraction de rayon X est basée sur 1’interaction €lastique d’un faisceau
monochromatique de photons X avec la matiére. Elle permet de déterminer la distance
interatomique et les arrangements des atomes (nature et structure du corps).

Bragg considére le cristal comme étant compos¢ de plan d’ions paralléles séparés d’une
distance (d) (plans réticulaires). Les rayons X devaient étre réfléchis comme dans un miroir par les
ions dans chaque plan et les rayons réfléchis par des successifs devaient interférer de maniere
constructive.

La différence de marche entre deux rayons est :

2dsin@
6 : L’angle d’incidence.
Pour les rayons qui interférent de maniére constructive, cette différence de chemin doit étre

¢gale & un nombre entier de longueur d’onde .C’est la loi de Bragg qui est sous la forme - [19]
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2 dhkl sin@ = ni (22)

dpy, + Distance interréticulaire.
n:  Ordre de la diffraction.
A:  Longueur d’onde du faisceau du rayon.

6:  Angle d’incidence des rayons X.

6
dsin@
—o—

TTT
4‘4*
—® 2 @

-9
-8 — @

Figure I1.8 : Réflexion de Bragg.

La diffraction de rayon X nous aide a confirmer I’obtention de transformation de phase ou de
précipitation grice a la connaissance des distances interréticulaires dpi; on appliquant la loi de
Bragg.

Le diffractométre donne une série de pics a des intensités variables correspondant a 1’angle
de diffraction. Il donne pour chaque pic 1’angle de diffraction (268) du pic et Iintensité de
diffraction 1(26) [20].

La présence du pic caractérise les phases en présence. La position du pic est reliée aux
parameétres de maille de la phase cristalline. La largeur d’une raie de diffraction provient de facteurs
instrumentaux et de caractéristiques physique du matériau [21].

Le diffractomeétre utilisé dans notre travail est compose¢ d’une anticathode de cuivre et d’un

filtre de nickel ; il est représenté dans la figure suivante :

17 =



Figure I1.9 : Diffractométre [16].
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Chapitre 111

Résultats et discussion



IL.1. Traitement par DSC :

Dans cette méthode, on va utiliser ’appareil DSC 1600°C (Setaram). On a préparé trois
¢chantillons d’alliage (Al-Mg-Si) de masse différente qui ont passé par le traitement thermique dans
le four. Ensuite on les met dans des creusets de nature (Al, 03) pour des différentes vitesses de
chauffage. Mais avant de mettre les €chantillons ; on chauffe le creuset seul pour obtenir une courbe
(le blanc) qui nous aide aprés a connaitre la cinétique de la précipitation pour cela on a utilisé la
vitesse de 8 °C /min, une température de sécurité qui est (650 °C) et un gaz portant qui est I’Argon.
Apres cet étape, on chauffe les échantillons un par un avec des différentes vitesses de chauffage. Le

tableau suivant donne les masses des échantillons utilisés pour chaque vitesse :

Tableau II1.1 : Propriétés des échantillons et creuset utilisés.

Echantillon | Masse Creuset Vitesse W
1 0.02361 g 021389 ¢ 10 °C

2 0.03523 g 0.213892 ¢ 8°C

3 0.03287 g 021394 g 5°C

II1.1.1.Méthode isoconversionnelle différentielle (Théorie de Freidman) :

Cette théorie est basée sur I’étude de la quantit¢ transformée par rapport 4 la température.

Qa
RT,;

10 (S0~ In [ 0) 4,] -

Grace aux résultats obtenus par le DSC et 4 I’aide du programme origine ; on applique la

théorie de Freidman pour obtenir les thermogrammes suivants :
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Figure /1.1 . a: Thermogramme donnée par le DSC pour les vitesses 8 °C,10°C .
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Figure IIL. 1.b : Les deux thermogrammes de 8 °C et 10 °C.
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Figure III.1.c : Thermogramme donné par DSC pour la vitesse 5 °C.
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D’aprés les thermogrammes obtenus par Porigine; i

; 1l est clair qu’il Y a une formation des zones
GP et une précipitation des phasesp”, B’ et B -

558 —» zonesGP — f—p B

Le domaine d’existence de [a phase £ est défini dans le tableau avec les températuresT,, T, Ty

Tableau I11.2 : Les températures du pic de la phasef”’.

Tp(°C) TG
10

223.631 249.502 268.407

HL.2.Traitement par dilatométre :

[Vitesse de chauffage ( °C /min)

Le dilatomeétre sert a étudier la variation de la longueur en fonction de la température et de
calculer par la suite le coefficient de dilatation comme suit -
D’apres les relations (18):

%:aAT=a(T— To ) aves (AL = Ly — Ly }
0

On peut obtenir le coefficient de dilatation a :

1 AL
-2 (23)

s AL .
L’analyse dilatométrique nous donne la variation de la longueur (L—)en fonction de la
0

température (T) pour les trois vitesses de chauffages5°C, 8 °C et 10 °C. Les résultats obtenus sont
représenté dans le thermogramme suivant -
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Figure I11.2 : La courbe de dilatation pour les trois vitesses.

D’aprés cette courbe, on Iemarque qu’il ya une certaines anomalies (la courbe n’est pas
linéaire). Donc on peut dire qu’il existe des transformations de phase au cours du chauffage. Ces
anomalies reflétent I’existence de points d’inflexions qui peuvent €tre bien mis en valeur si on

détermine la dérivée de cette courbe par rapport au temps.

0,000028
/\/\/\
\// \
§ 0,000021 i J
g | /
Q v
]
3
0,000014 -
T k. T " T ” - =¥
0 200 400 600
température(°C)

Figure IT1.3 : La courbe de la dérivée du segment de chauffage (5°C).
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Apres le tragage de Ia fonction dérivée pour les vitesses10°C et 8°C, on peut définir le domaine

d’existence de la phase B avec les températuresTy, T, T :

Tableau IIL.3 : Le domaine” de la phase.

[ Vitesse de chauffage T, E, T
5 217.175 237.3547 265.4526
8 226.6817 249.1383 275.1933
10 231.175 253.5188 278.325

IL3. Calcul des paramétres cinétiques :
I1.3.1. La fraction transformée a partir d’un dilatométre :

Comme le domaine de la phase £ est connu, on trace la fraction transformée en fonction de

la température mais seulement de [0-1]:

1,04

&
‘e 08-
g
St
E o6-
@
&
= 04 J
=
=]
£ o] |
g |
St
B o004
T ¥ T v T g T ¥ T v T T i
220 230 240 250 260 270 280
Température /°C

Figure 1114 : Evaluation de la fraction transformée de la phase B’ en fonction de la température

pour les vitesses 5°C, 8°C,10°C;
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I1.3.2.Calcul de ’énergie d’activation 3 partir d’un dilatométre:

= fr
200 - ExpDec1 of Ea
. )
//
u/
/ u
| ] £
//
150 -
////
| | o s
© M n
L u p
//
| | o — @
- e ]
100 [ ]
] L ]
|
| ]
50 r T v T T T —
0,0 04 0,8

Figure I11.5 : variation de I’énergie d’activation en fonction de la fraction transformée.

II1.3.3.Calcul de Iénergie d’activation a partir du DSC:

De la méme fagon précédente, on détermine les valeurs de la fraction transformée et avec

la méthode de Freidman on calcul I’énergie d’activation qui est entre les valeurs :
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[233.318 - 97.003] KJ/mol. La variation de cette derniére en fonction de la fraction « est donnée

comme suit :

[m E
} ( ExpDec1 of Energ
240
] | |
220+ ]
200 S
= 1 .\ L] .
E 180 \ "
3 - .
5 160 o i
) | ~.
7] ] ~_ =
g - .
] . .
120 -] .
100 | ]
80 —-r—————n
00 0,2 04 06 08 1,0
fraction

Figure I11.6 : Variation de ’énergie d’activation en fonction de la fraction transformée.

II1.4.Comparaison des deux méthodes :

Le calcul de I’énergie d’activation avec le DSC montre qu’il y a une diminution dans les
valeurs de I’énergie mais le méme calcul avec le dilatométre montre qu’il ya une augmentation dans
ces valeurs. On prend comme référence la méthode de Kissinger qui nous donne une aidée sur
I’énergie moyenne d’activation du processus.

Le calcul de I’énergie d’activation avec la méthode de (KAS) pour I’analyse dilatométrique

et ’analyse par la calorimétrie différentielle a balayage (DSC) donne les résultats suivants
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Figure I11.7 : L’énergie d’activation obtenue par dilatométre (méthode KAS).
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Figure I11.8 : L énergie d’activation obtenue par DSC (méthode KAS).
Ces résultats sont en accord avec ceux obtenu en DSC et dilatométre avec la méthode de
Friedman.

Les énergies de Kissinger pour les deux méthodes sont :

Tableau II1.4 : Les énergies de Kissinger

Analyse Dilatométre DSC 7
Energie de Kissinger 85.646 169.368 (
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IIL. 5.Diffraction de rayon X :

Puisqu’on a trouvé un comportement inverse de dilatométre et DSC ; on a besoin d’une
autre maniere d’analyse : c’est la diffraction des rayons X. L’analyse par diffraction de rayon X a
¢té faite par un diffractomeétre qui a une anticathode de cuivre et un filtre de Nickel. On a préparé
deux échantillons : 1’une homogénéisée avec le chauffage de 540 °C pendant une heure ensuite la
trempe a I’eau et I’autre vieilli grace au chauffage de 240 °C avec la vitesse de 10°C /min.

Le matériau est bombardé par un faisceau de rayon X monochromatiques et paralléles de
longueur d’onde connue, produit grice a I’anti cathode de cuivre. Le rayonnement émis est déﬁrﬁ
par un systéme de fentes (fente soller) et des fenétres situées avant et aprés ’échantillon. Les
particules étant orientées au hasard, il y aura toujours une famille de plan donnant lieu a la
diffraction, de telle sorte que I’on obtiendra simultanément tous les faisceaux susceptibles de
diffracter : ces faisceaux forment des cones de demi-angle au sommet (26 ).

Un détecteur ou compteur mesure I’intensité duy rayonnement X diffracté dans certaines
directions. Il tourne autour du méme axe mais & une vitesse double de celle de 1’échantillon. Pour
un angle d’incidence 6, I’angle mesuré par le déplacement du compteur sera2f. L’enregistrement
réalisé est la courbe de I’intensité des rayons X diffractés en fonction des angles de diffraction,

La position des pics de diffraction permet I’identification des structures ou phases
cristallines présentes et donc la détermination de la composition cristallographique de 1’échantillon
analysé. Dans notre cas Ialliage (Al-Mg-Si) a une structure cubique a face centrée (CFC). Le
diffractométre donne les diffractogrammes des deux échantillons vieilli et homogénéisé.

D’apreés les courbes, on observe des petits pics qui signifient inexistence de la
transformation de phase (pas de transformation de phase) : Ce sont les phases de I’état stable. Le
grand pic est I’aluminium ; donc on peut dire que la phase B’ n’existe pas car la quantité
transformée n’est pas suffisante et la matrice va tendre vers I’ Aluminium pur (la matrice va perdre
ces €léments).

Le calcul des paramétres de la maille nous aide a définir la composition de la matrice qui
est (Mg)s (Si) . On résulte qu’il ya une insertion ou substitution des atomes (Mg), (Si) dans le

réseau donc on peut dire que la phase B se forme par diffusion.
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Figure I11.10 : Traitement thermique pour ’échantillon homogénéisé.
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Conclusion :

L’étude des matériaux et ces alliages nous conduit & utilisée des techniques d’analyses pour
connaitre la cinétique de la précipitation des alliages. On a choisis I’analyse dilatométrique et
I’analyse par DSC pour comprendre le mécanisme de la transformation de phase et la précipitation a
Iaide des méthodes isoconversionnelles et avec le calcul des paramétres cinétiques comme
I’énergie d’activation. On a utilis¢ aussi la diffraction de rayon X pour déterminer les parametres de

maille de la matrice.

Pour I’analyse dilatométrique et I’analyse par DSC, on a trouvé qu’il ya une formation de la
phase B"' comme suit :

sss —» zonesGP— f"—> B’ ' —> B

On a trouvé un comportement inverse pour le calcul de I’énergie d’activation des deux
méthodes : Augmentation de I’énergie d’activation en fonction de la fraction transformée & partir
d’un dilatométre et diminution de 1’énergie d’activation & partir d’'un DSC ce qui nécessite

I"utilisation d’une autre méthode qui est la diffraction de rayon X.

L’analyse par la diffraction de rayon X résulte qu’il n’y a pas une transformation de phase :

La phase B n’existe pas car la quantité transformée n’est pas suffisante.
Si la matrice va perdre ses éléments, elle va tendre vers I’aluminium pur (le grand pic)
mais ce n’est pas le cas parce que le calcul des paramétres de maille indique que les éléments de

la matrice sont sous la forme : (Mg)s(Si) .

On résulte qu’il ya une insertion ou substitution des atomes (Mg) et (Si) dans le réseau et on

peut dire que la phase 8’ va se former par la diffusion.
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