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R6sum6:,

Dans ce travail nous avons 6tudid la cindtique de la pr6cipitation des I'alliage (AlSiMg) et les

changements des propridtds microstructurales.

Nous avons utilis6 des techniques d'analyses thermiques cornme le DSC et le dilatomdtre pour

d€finir les diftrentes phases qui se forment au cours de la prdcipitation.

A l'aide des m6thodes isoconversionnelle, nous avons ddfini les paramdtres cindtiques comme

l'dnergie d'activation qui nous donne une aid6 au processus de transformation.

La diffraction des rayons X nous aide d d6finir les paramdtres de maille des dl6ments

constituant la matrice donc on peut connaiffe les compositions de la matrice.
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fntroduction :

La science des matdriaux permet de concevoir de nouveaux matdriaux
nouvelle application' on pourra distinguer deux grandes catdgories de mat6riaux :

adaptds d chaque

1- les matdriaux de structure qu'on utilise essentiellement pour leurs capcit6s d soutenir dessollicitations mecaniques et thermiques.

2- les matdriaux fonctionnels, qubn utilise pour leurs propri6t6s physiques, teles que conductivit.
ou semi-conductivitd dlectrique, magndtisme, propri6t6s optiques . . .

En effet' on caractdrise les propridtds d'un materiau d une dchelle donnee. A cette dchelle lemat6riau est considdrd comme homogdne et continu. si l'dchelle d laquelle est caractdris.e lapropridtd est comparable d l'6chelle de I'hdtdrog6n6ite inteme du matdriau, les r€sultats seront alors
disperses.

La bonne connaissance des matdriaux et leur bonne utilisation font intervenir hois domaines
d'activit6s.

l' Le d6veloppement du matdriau: l'dvolution du mateiau, la ddcouverte de nouvelles
microstructures, qui concourent d I'amdtioration des performances intrinsdques.
2' La caractdrisation des propridtes d'emploi : le but est apporter une meilleure connaissance d,un

mat6riau existant.

3 ' Le tavail sur les moddles numdriques permet d'am6liorer la reprdsentation des pidces, structures
ou domaines calculds (par amdlioration des algorithmes, qui autorisent le traitement de moddles
numeriques).

f)ans ce travail, nous nous s'intdressons d la transformation de phase, aux
pour I'dtude de ce phdnomdne et pour la caractsisation des mat.riaux.

on a commence dans le chapitre (I) par un rappel bibtiographique qui concerne le phdnomene
de pr6cipitation dans la transformation de phase ensuite on a donnd des notions sur les mdthodes
isoconversionnelles quand va les utilisd dans ce travail.

Dans le chapitre (II) on a parl6 des techniques d'analyses utilisde pour les haitements des
matdriaux.

Enfin" on a terminl par les rdsultats exp,6rimentaux qu,on a trouv$ aprds le travailqu,on a
effectud dans le laboratoire des matdriaux d Annaba (LM2s).

mdthodes utilisees



Chapitre I

RappeI
bibliographique



Ll.La pr6cinitation :

La science des matdriaux ddtermine les mecanismes des transformations de phase, elle estbas6e aujourd'hui sur les traitements thermiques des alliages. Dans la transformation de phase dl'6tat solide, on s'int.resse au phdnomdne de prdcipitation.
La prdcipitation est un processus qui correspond d une transformation d l,dtat solidecaractdrisd par une germination et croissance d'une ou plusieurs phases. un alliage qui estmonophasd d une certaine tempdrature peut 6tre biphasd d des tempdratures plus basses. L,alliagehomogdne sursaturd est relativement mou, sa duretd et sa limite dlastique sont faibles. Laprdcipitation d'une seconde phase provoque un durcissement structural qui augmente la duretd et salimite dlastique t1]' La prdsence de cette deuxieme phase provoque une h6t6rogdnditd dans le m6tar

et une difference de potentielle chimique [2].
Le ddclenchement d'une rdaction de prdcipitation se fait en trois dtapes :

- Le traitement d'homogdndisation: Pour arriver d un systdme monophas6 homogdne, il faut
dissoudre les prdcipites prdsents et 6liminer les sdgrdgations dans l,alliage avec une temp.rature
d'homogdndisation qui est au-dessus de celle de la limite de solubilitd, dans le domaine monophas..
(Dissoudre les prdcipitds prdsents et dliminer les s6grdgations dans l,alliage).

- une trempe rapide pour obtenir une solution solide sursatur6e (une seule phase hors
6quilibre)'Elle contient plus de solutd que la solution solide d'dquilibre d cette temperature et une
autre sursaturation en lacune peut 6tre provoqude.

- Le traitement de vieillissement d une tempdrature choisie dans le domaine biphas6, ce qui
resulte l'apparition d'une ou de plusieurs phases.

Il y a deux types de prdcipitations :

Dans cette transformation, la concentration en solute de la phase mdre diminue jusqu,d sa valeur
d'dquilibre' un certain nombre de pr6cipites isol6s grossissent par le drainage des atomes de solutd.
Les prdcipitds n'ont pa's tous la m6me probabilitd d'apparition car les conditions thermiques change.

La prdcipitation discontinue est la d6composition d'une sorution solide sursatur6e en deux
autres phases distinctes (lamelle dans les cellules situdes aux joints de grains de forte
desorientation). Elle a lieu simultandment avec la pr6cipitation continue.



Pour dfudier le processus

croissance et coalescence.

de prdcipitation il faut traiter les processus de germination,

f.1.3. La germination :

A cause de I'agitation thermique, le ddplacement simultand d,un petit nombre d,atomesprennent la configuration de la nouvelle phase. La germination semble se faire au hasard et 6tre dueaux fluctuations naturelles de concentration de la phase mdre [3].

f.1.4. La croissance:

L'adjonction d'atomes ou de moldcules ii I'interface qui ddlimite la phase mdre de la phase enformation s'appelle la croissance de la nouvelle phase.

f.1.5.La coalescence :

A la fin de la croissance, la force motrice disponible pour faire croitre les prdcipitds par un
apport de solutd de la matrice devient tres faible. Les pr6cipit6s vont alors coalescer pour minimiser
lew dnergie de surface,les petits prdcipites auront une solubilite plus importante que les gros. Ainsi,
ils vont se dissoudre, alors que les gros prdcipitds vont croitre, ce phdnomdne est expliqud comme
suit : aiu voisinage des particules fines, la concentration des atomes de solutd est plus glandes, alors
que dans les volumes adhdrant aux particules grosses, cette concentration est plus faible, la
difference de concentration fait que les atomes de solutd diffusent depuis la surface de sdparation
des particules fines vers la surface de sdparation des grosses particules et les atomes du composant
de base, de la particule grosse d la particule fine. une telle distribution des composants de diffusion
fait que prds des gros cristaux de la seconde phase la solution solide devient sursaturde, ce qui
conduit i leur croissance' Par contre, au voisinage des particules plus dispersdes, la solution solide
devient insaturde et les particules se dissolvent, c'est le phdnomene de coalescence [4].

La strucfure des mdtaux et alliages sera modifier avec des haitements thermiques varids. Les
fransformations de phases peuvent apparaitre en condition isothermes ou non-isothermes. pour
6tudier ces transformations de phase, on utilise les mdthodes isoconversionnelles .



Dans une transformation de phase, la pr6cipitation a une grande imporrance. Le moddle deJI\4AK a dtd proposd pour suiwe ra cindtique de prdcipitation des phases.
Pour ddcrire le processus de la cinetique des kansformations dans les conditions isothermes.Johnson' Mehl,Awami et Kolmogorov (JMAK) [5] ont proposd le modele suivant :

a=L-exp(-Kr)u (1)

a : La quantitd transformde

t : Le temps ; K : la vitesse de la rdaction (en fonction de la temp6rature).
n : L'exposant d'Awami (ddpond du mdcanisme et de la formation de croissance du cristat).

En gdndrale' la rdaction des transformations de phases d une vitesse de chauffage lindaire:A = dT/dr estdonndeparlarelation [5]:

#: r@)K(r) h(p) (2)

K(T) : la constante de vitesse ;

(u) : la fonction de la mesure de conversion:
h (p) : fonction de la pression.

La fonction de pression est ndglig€e dans la plus part des mdthodes utilisdes.
Exp6rimentalemen! le degrd de conversion(o) est ddtermind comme une fraction de la

variation globale d'une propri6t6 physique qui accompagne un processus.

on peut trouver la valeur moyenne de I'exposant d'Awami n(t)a en tragant la pente de la
fonction:

ln [ - ln (l-at)] = n (t)oln 4l * const (3)

Dans les solides, la rdaction des transformations de phases i une vitesse de chauffage lindaire
est donnde par les deux termes : (a) et K(t).

ff: ftol <rl Le taux d,un processus en une seule phase.

A, Q : paramdtres cindtiques.

K(r):Aexpf-#l (4)



Q : l'6nergie d,activation de la rdaction.

R : Ia constante des gaz.

A exp f - $i rf"l

Puisque :Q - dT/dt: la relation (5) devient :

exp 1-$; rlay (6)

I est ndcessaire de connaitre la fonction
transformation dans l,6tat solide.

(o), A et e pour ddcrire l,dvolution de la

La fonction f (a) estune fonction du model mathdmatique du type de rdaction. E e se differed'un moddle d un auffe.

L'6nergie d'activation (Q) est l'dnergie n6cessaire pour le ddclenchement du processus deformation ou de dissolution d,une phase.

da
dt

duA
-=_dT <o

(5)

Le principe isoconversionner indique que ra fraction transformde de
constante de conversion est seurement fonction de tempdrature :

la rdaction d une valeur

drn{oo\a
aQ>

La ddpendance en tempdrature du taux isoconversionnel peut €tre utilisd pour 6valuer la valeur
isoconversionnelle de l'dnergie d'activation (Q sans ddterminer une forme particulidre du model de
rdaction.

Pour obtenir expdrimentalement la d€pendance en temp6rature du taux isocnversionnel, il faut
effectuer une sdrie d'essais avec differents vitesses de chauffage.

Les mdthodes isoconversionnelles ddcrivent le processus cindtique en utilisant plusieurs
equations cindtiques seule 6tape.

Le principe isoconversionnel construit les bases pour un grand nombre de m6thodes de calcul
isoconversionnel' Ils peuvent gdndralement etre divises en deux cat6gories: differentiel et intdgral.

(7)
_- a

RT



Les paramdhes cin6tiques les plus importantes pour la transformation de phase d,etatsolidesont I'dnergie d'activation (Q), et I'exposant d'Awami (n). pour comprendre Ie mdcanisme de latransformation de phase' il faut ddterminer ces deux paramdfies et leur dvolution par rapport autemps et tempdrature' Il existe plusieurs mdthodes pour ddterminer l,energie d,activation.* La m6thode raplus connue est celle de Freidman :

tn( #)o,r tn I f(o) A,] - & (8)

To,iChangelindairementavecletemps ; e = #= ro*,
L'6nergie d'activation Qo est ra pente de Ia droite obtenue en tragant la fonction :

lnth{ #)o,r:ln [ (a) A,] - #
Les deux equations (g) et (9) sont applicables aux processus

refroidissement (@ < 0), tels que cristallisation de masses fondues.
cependant' I'utilisation pratique des mdthodes differentienes est indvitablement associ.e avecune certiaine impr6cision ainsi qu'avec imprdcision. Premidrement, lorsque les procddds sont

appliquds aux donnees differentielles telles (par exemple, DSC et DTA), inexactitude importante
dans les valeurs de taux peut 6tre introduite en raison de la difficulte de d6terminer le niveau derdference. t5l
La methode de Friedman est tres sensible aux bruits.

L'integral du principe isoconversionnel n'a pas une solution analytique pour un progranme
arbitraire de tempdrature' Toutefois, une solution analytique peut etre obtenu pour un programme de
temp6rature isotherme.

on introduisant le taux de chauffage, la relation prdc6dente devient :

(e)

qui se produisent lors du
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de I'dnergie d'activation pour tout le processus et irs s'arficurent sur ra quantitd de Ia phaseconstifude d la temperature maximale du pic de transfornaation, or cette quantitd ddpend de Iavitesse de fransformation.

- Les mdthodes isoconversionnelles sont largement utilisdes pour les transformations non-isothermes d une vitesse de chauffage lin6aire.

8



Chapitre II

Techniques dranalyses



Ill.Matdriau utilisd:

Dans ce havail nous avons utilisd un alliage d'aluminium (AISiMg) de Ia s6rie 6000 qu,onobtenus sous forme extrudd' La composition chimique de cet alliage est prdsentee dans le tableausuivant:

Tableau II.l : Composition chimique de l,alliage.

Eldment si Mg IvIn fe Cr

0ln
Cu AIo4 massique r. I95 0.587 0.480 0.231 0.030 97.365

n'aprds le tableau on remarque un excds de silicium qui peut avoir
s6quence et ra cindtique de prdcipitation des phases (premiers stades de la
solution solide).cet excds peut 6tre calculd avec la relation survante : [r2]

trongonneuse par differentes

une influence sur la

ddcomposition de la

si en'xc|s = wto/o si dans ralliage -\ry * Wyl
(r7)

si en6xc6s = 1.1e5 _ IHI_ tT] _ [ffl :0.6wto/o

on a commencd par ddcouper res dchantillons avec une micro
formes:

- Pow le DSC : L'dchantillon doit €tre un cylindre de 5 mm de diamdtre et 3 mm de hauteur.
- Pour le dilatometre : L'6chantillon doit 6tre un paralldldpipede de dimension (gmmx4mmx4mm).
- Pour la diffraction de RX: L'dchantillon doit €tre un disque de 30mm de diamdtre et lmm
d'dpaisseur).

(a) : Echantillon pour DRX (b) : dilatomdtre (c):

Figure II.1 : les dchantillons pour les trois techniques.

9
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&!.Traitement thermi

Le traitement thermique a pour but de modifier les propridtes des matdriaux .Il r6sulte unevariation des different caractdristiques : la conductivitd electrique, ra resistance m.canique, la

''ffftff,jl":ff",,';;rr'"T'.r,lans 
notre travait, on a ut'isde deux m6thodes qui sont

&1!. L'homos6ndisation :

Pour les alliages d'aluminium, on chauffe l'echantilon d 540.c ldgerement inferieure d Iatempdrrature de fusion pour que les dldments d'alliage diffusent d,une manidre homogdne dans toutI'dchantillon' La concentration des lacunes peut augmenter dans ce cas. Apres cette 6tape, ontrempe l'dchantillon d I'eau pour obtenir une solution solide sursafurde et figer ra microstructure.Nous zrvons fait ce traitement au raboratoire (LM2s) d,Annaba par le four tubulaire.

Figure 11.2. Le four tubulaire [14].
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5400c

Figure II.3 : Traitement thermique (l,homog€n6isation).

Le vieillissement est un processus utilisd pour augmenter la r6sistance en gen6rant desprdcipitds des dlements dblliage dans la structure mdtallique. Le traitement de mise en solution
consiste d chauffer un alliage d une tempdrature appropriee, maintenir cette temp6rature assez
longtemps pour provoquer la transformation d'un ou de plusieurs constifuants en une solution solide
et le refroidir suffisamment vite pour maintenir ces constituants dans la solution. Les traitements
thermiques par prdcipitation ultdrieurs permettent de controler Ia libdration de ces constituants d
I'dtat naturel (temperature ambiante) ou artificiel (temperatures sup6rieures) Il5l.

240'c

Figure II.3 : traitement de vieillissement

Le tableau suivant montre les faitements thermiques choisis qu'on les signifies avec des
symboles pour ne pas confondre avec les taitements normalisds.

11



But de liwaison

pour 30 mi

Pour I h

Trc + vieillisse;ent d 240 " C

Tr oor vieillissementJ 240 f pour 5 mm

Pour t h

Tableau IJ-2 : traitement thermique utilisds [12].

IL3.3. Le polissase:

tce traitement se fait avec un papier dmeris et la pdte diamantee pour rendre la surface plane
et brillante' Nous avons prdpard les dchantillons pour la diffraction de ravon X.

Figure II.4 : Appareil de polissage [16].

L2



Les techniques d'analyses thermique mesurent la ddpendance avec la tempdrature desparamdtres pour n'importe qu'e[e proprietd physique d,une substance.
L'analyse thermique c'est l'analyse d'un changement de Ia propridtd d,un dchant'lon.(changement ri6 d une variation imposee de ra tempdrature). (Brown 19gs).Les techniques d'analyses sont les techniques qui servent d ddterminer et ri suiwe Iecomportement d'un matdriau en fonction de la tempdrature d travers l,dvolution de sa masse, satemp6rature ou de ses dimensions.

Le but de I'analyse thermique est de mettre en 6vidence les transformations qui affectent Iastructure des mdtaux et alliages lors d'un changement de tempdrature. on distingue deux typesd'analyse thermique : analyse dilatomdtrique et analyse calorimetrique differentielle i barayage.Les deux techniques permettent de localiser les diftrentes phases qui apparaitrons oudisparaikons au cours du chauffage ou refroidissement du mat6riau. La diffraction de rayon X nousaide d caractdriser ces phases.

L'analyse dilatom6trique est une technique qui sert d mesurer ra dilatation d,un matdriausoumis d un changement de tempdrafure.

Le chauffage du matdriau conduit d une augmentation rdgulidre de sa longueur s,il n,y a pasde hansformation' si une transformation se produit d une certiaine temp6rature au cour des anaryses,on constate un changement de dimensions au niveau de l'dchantillon et une variation du coefficient
de dilatation qui se haduit par une anomaries sur la courbe dilatom6trique.

L"analyse dilatomdtrique consiste d d6terminer des points de transformations et destemperatures de transformations avec le changement de volume du matdriau considdrd. c,est 
',une

des mdthodes d'analyse thermique qui permet de suiwe les anomalies qui apparaissent dans la loi devariation d'une propridtd physique du m6tal au moment ori se produit la transformation.- Le matdriau d caractdriser et la rdference sont positionn6s sur le support de mesure dudilatometre' Le palpew de l'6chantillon et celui de la rdference sont respectivement reli.s d labobine et au noyau d'un capteur de ddplacement inductif Lorsque l,€chantillon se dilate ou serdtracte' la variation d'induction alors produite au sein de ce capteur traduit les variations
dimensionnelles du matdriau d tester.
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Figure II.5 : Dilatomdtre (L75HS1550) Il6l

Si on a une transformation de phase au cour
indgulidre de la longueur.

du chauffage, on parle de I'augmentation

Le dilatomdtre differentiel horizontal pennet de d6t€rminer les variations dimensionnelles
d'un matdriau par rapport d une rdfdrence au cours d,un traitement thermique.
Pour un co{ps pur, on a :

aAT (18) et

AL = Lr - Lo (19)

AI= 0 dt e0)

0:La vitesse.

trs : Longueur initial de l,echantillon.

tr, : Longueur de l'dchantillon d la temperafure T.
q :Le coefficient de dilatation du materiau.

Pour un alliage composd de plusieurs phases, on aura :

ff=@r* a2* a3*...)AT

AL

Lo

Qr)

ai:Las coefficients de dilatation du matdriau dans la phase correspondante.
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- Le cycle thermique imposd d nos 6chantillons qui sont homogdndis6s consiste d mettre ensolution dr 450 oc pendant une heure avec des vitesses de chauffage de
5 "C / min, B oC / min, t0 "C/min et trempe d l,eau.

Le DSc permet de suiwe l'dvolution du flux de chaleur dchangd par un echantillonmicroscopique avec son environnement lorsqu'on le sommet d une dvolution de la tempdrafure : leddgagement de chaleur est relid d un taux de conversion qui est proportionnel au nombre de liaisons
covalentes formees au cours de la r6action. c'est une mdthode d'analyse thermique qui a pour but demettre en dvidence les transformations qui affectent la structure des matdriaux et alliages, lorsque
I'on fait varier leur tempdrafure.

A chaque transformation est associ6e une variation de I'enthalpie ; le matdriau d6gage ou
absorbe une 6nergie, en principe une diffbrence ar de deux temperatures, celle du matdriau d
dtudier et celle d'une rdference qui ne pr6sente pas d'anomalie dans le domaine de temp6rature
considdrd.

La calorimdtrie differentielle d balayage est la technique de mesure pour ddtecter des
transitions endothermiques et exothermiques comme la ddtermination des temp,6ratures de
changement d'dtat et d'enthalpie des solides et des liquides. par consequent, ldchantillon et la
ref6rence sont maintenus d peu prds la mcme tempdrature pendant toute l,exp6rience et on peut alors
mesurer le flux de chaleur.

Tenrperahue

fbrruoronpks

Figure II.6: principe de calorim6trie differentielle d balayage [17].
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L'analyse calorimdtrique differentielle est l'une des meilleures techniques pour la ddtectiondes transformations de phase d l'dtat solide grdce d la mesure de l,dnergie mise en jeu lors d,unchauffage.

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

Le pic exothermique : il est lid aux processus de pr€cipitation des phases d,6quilibre, enregistre au-
dessus de la ligne de base.

Le pic endothermique : il est li6 aux processus de dissolution d'une phase, enregistre au-dessous de
la ligne de base.

Figure II.7 : Calorimdtrie diftrentielle d balayage [18]

Il4.3.Diffraction de ravon X :

L'analyse par diffraction de rayon X est bas6e sur l'interaction elastique d,un faisceau
monochromatique de photons X avec la matidre. Elle permet de ddterminer la distance
interatomique et les anangements des atomes (nature et structure du corps).

tsragg considdre le cristal comme 6tant composd de plan d'ions paralleles s6par6s d,une
distance (d) (plans rdticulaires). Les rayons X devaient 6tre rdflechis comme dans un miroir par les
ions dans chaque plan et les rayons r6fl6chis par des successifs devaient interferer de manidre
constructive.

La diftrence de marche entre deux rayons est :'2 
dsin|

0 : L' angle d'incidence.

Pour les rayons qui interfdrent de manidre constructive, cette difference de chemin doit etre
6gale d un nombre entier de longueur d'onde .c'est la loi de Bragg qui est sous la forme : [lgJ
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2 dnwsin0 =

dnm , Distance interrdticulaire.

n t Ordre de la diffiaction.

7 t Longueurd'onde du faisceaudurayon.

0 z Angle d'incidence des rayons X.

nl (22)

Itfr
eltr

Figure IL8 :R€flexion de Bragg.

La diffraction de rayon X nous aide ri confirmer l'obtention de transformation de phase ou de
pr6cipitation grdce d la connaissance des distances interrdticulaires d.ryl onappliquant la loi de
Bragg.

Le diffractometre donne une s6rie de pics d des intensitds variables correspondant d I'angle
de diffraction' Il donne pour chaque pic I'angle de diffracti an (20) du pic et l,intensit6 de
diffraction lQq p}l.

La presence du pic caractdrise les phases en prdsence. La position du pic est relide aux
paramdtres de maille de la phase cristalline. La largeur d'une raie de diffraction provient de facteurs
insfumentaux et de caractdristiques physique du materiau [2r].

Le difhactomdtre utilisd dans notre travail est composd d'une anticathode de cuiwe et d,un
filtre de nickel ; il est repr6sent6 dans la figure suivante :

t7



Figure II.9 : Diffractomdfie [16].
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Chapitre III

Rds u ltats et discu s sion



IILI" Traitement nar DSC :

Dans cette mdthode, on va utiliser I'appareil Dsc 1600.c (setaram). on a pr6par6 rois
dchantillons d'alliage (Al-Mg-si) de masse differente qui ont passd par le ffaitement thermique dans
le four' Ensuite on les met dans des creusets de nature (Alzq)pour des differentes vitesses de
chaufrage' Mais avant de mettre les dchantillons ; on chauffe le creuset seul pour obtenir une courbe
(le blanc) qui nous aide apres d connaitre la cindtique de la precipitation; pour cela on a utilisd la
vitesse de 8 "c /min' une temperature de sdcuritd qui est (650 "c) et un gaz portant qui est l,Argon.
Apres cet 6tape, on chauffe les dchantillons un par un avec des differentes vitesses de chauffage. Le
tableau suivant donne les masses des echantillons utilises pow chaque vitesse :

Tableau trI.l : Propridtds des dchantillons et creuset utilisds.

Echantillon Masse Creuset Vitesse
I A.An61 g 0.21389 g 10 "c
.,

0.03523 s 0.213892 g 8"C
J 0.03287 g 0.21394 g 5"C

'Cette thdorie est basde sur I'dtude de la quantit6 transform de parrapport ri la tempdrature.

dq. enln( y)",i: ln I f(a).4"] - W

Grace aux rdsultats obtenus par le DSC et d I'aide du programme
thdorie de Freidman pour obtenir res thermogtunmes suivants :

origrne; on applique la
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Figure IILL . a: Thermogramme donnde par le DSC pour les vitesses g oc,lOoc

Figure III.l.b : Les deux thermogrammes de g "C et l0 oC.
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Figure III.1.c : Thermogramme donnd parDSC pour la vitesse 5 "c.



D'aprds les thermogrammes obtenus par l'origine; il est crair qu,il y a une formation des zonesGP et une pr6cipitation des phasesB,,, B, et B :

'SSS 

- 
zonesGP- F,,- g,- p

Le drmaine d'existence de la phase B" estddfini dans le tableau avec les tempdrature sT4,To,Ty :

Tableau III.2 : Les tempdratures du pic de la phaseB,,.

Le dilatomdtre sert d .tudier la variation de ra rongueur en fonction de
calculer par la suite le coefficient de dilatation comme suit :

D'aprds les relations (lg) :

*= " AT = a (T - Ts )

On peut obtenir le coefficient de dilatation a :

la temperature et de

avec: (AI: Lr - Lo )

Q3)

L'analyse dilatomdtrique nous donne la variation de la longue* (*)"" fonction de la
tempdrafure (T) pour les trois vitssses de chauffagessoc, goc et10 oc. Les rdsultats obtenus sont
repr6sentd dans le thermogramme suivant :

a- Lat'
Lo Lo

Vitesse de ctraufag;( .C/miD

247.387 263.810
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5oC/mn
8oG/mn

1O.C/mn

Figure rrr,2 : La courbe de d'atation pow les ffois vitesses.

D'aprds cette courbe' on remarque qu'il ya une certiaines anomalies (la courbe n,est paslin6aire)' Donc on peut dire qu'il existe des transformations de phase au cows du chauffage. cesanomalies refldtent l'existence de points d'inflexions qui peuvent €tre bien mis en valeur si ond6termine la ddrivde de cette courbe par rapport au temps.

Figure III'3 : La courbe de la d6riv6e du segment de chauffage (5"c).

oJ
-.1

o{ o,oooo21
Jo
E!t

roo 2oo gb

temp6rature(.C)
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Aprds le fiagage de Ia fonction ddrivde pour les vitessesl0 oc et goc,on peut ddfimr le domaine
d'exstence de la phase p,' avocles temp€natures T4,Tp,Ty :

Tableau trI.3 : Le domaineB', delaphase.

comme le domaine de la phase $" estcotrnu, oo trace la fraction transformde en fonction de
la tempdrature mais seulement de [0 -1] :

' SoC/mn
* SoClmn

" 10'C/mn

zfi 24A 250 m

Temp6raturc laC

0,6

o,4

0,2

o,o.

6'\(l)
EI
L
rii
u)
t
CB
Lr

'{J

rha()
6tfr

TI

'*''. 
+"

i
Figure III.4: Evaluation deJa fraction transfonnde de la phase F,,en
pour les vitesses 5"C, 8"C,10"C.

,.1,::

fonction de la tempdrature

2t7.t7s

27s.1933

2s3.5188
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on utilise la courbe prdcddente pour definir res diftrentes tempiratures pour Ia m6me

ffiTHH:Ha# la fraction transformee en fonction de ra temp6rarure. Ensuite on

D',aprds ra thdorie de freidman ; r'dnergie d,activation et ra pente de Ia fonction :

ln6i tn[f (q)A"l -

Donc on trouve les valeurs de I'dnergie d'activafions avec le fit rindaire ii l,aide duprogranrme origine: c'est ra pente. c,est valeurs sont entre: [136.004 _ 242.6ggJ KJrmor. Lavariation de l'dnergie d'activation en fonction de la fraction transformee est donnee par ra courbe :

Figure III'5 : variation de I'dnergie d'activation en fonction de la fraction transform€e.

De la m0me fagon prdcddente, on ddtermine les valeurs de la fraction transformde et avecla mdthode de Freidman on calcul l'dnergie d'activation qui est entre les valeurs :

(#)= &_
RTn,i

.ft
lof
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[233'318 - 97'003] KJlmol. La variation de cette dernidre en fonction de la fraction s est donnde

comme suit :

'=
E
-'Y
.1U
ut
it)

u

240

220

200

180

160

144

120

100,

80

Figure III.6 : Variation de l'dnergie d'activation en fonction de la fraction transformde.

Ill4.Comnaraison des deux m6thodes :

Le calcul de l'dnergie d'activation avec le DSC montre qu'ily a une diminution dans les

valeurs de l'6nergie mais le m€me calcul avec le dilatomdtre montre qu'il ya une augmentation dans

ces valeurs. On prend comme r6ference la mdthode de Kissinger qui nous donne une aidde sur

l'dnergie moyenne d'activation du processus.

Le calcul de l'dnergie d'activation avec la m6thode de (KAS) pour I'analyse dilatomdtrique

et I'analyse parla calorimdtrie differentielle d balayage (DSC) donne les r6sultats suivants :

.E

- 
ExpDecl of Ener<
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Figure rrr.7 : L'dnergie d'activation obtenue par dilatomdtre (mdthode KAS).

ftaction

Figure III.8 : L'6nergie d'activation obtenue par DSC (m6thode KAs).

ces rdsultats sont en accord avec ceux obtenu en DSC et dilatomdtre avec la mdthode de
Friedman.

Les 6nergies de Kissinger pour res deux mdthodes sont :

Tableau trI.4 : Les dnergies de Kissinger
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Puisqu'on a trouvd un comportement inverse de dilatomdtre et DSC ; on a besoin d'une
autre manidre d'analyse : c'est la diftaction des rayons X. L'analyse par diffraction de rayon X a
6t6 faite par un diffractomdfie qui a une anticathode de cuiwe et un filtre de Nickel. on a prdpar6
deux dchantillons : I'une homogdndisde avec le chauffage de 540 "c pendant une heure ensuite la
trempe d I'eau et I'autre vieilli gr6ce au chauffage de 240 oc avec la vitesse de lpc/min.

Le matdriau est bombardd par un faisceau de rayon X monochromatiques et paralldles de
longueur d'onde connue, produit grdce d I'anti cathode de cuiwe. Le rayonnement emis est ddfini
par un systdme de fentes (fente sotler) et des fenotres situees avant et apres l,6chantillon. Les
particules 6tant orientees au hasard, il y aura toujours une famille de plan donnant lieu d la
diffraction, de telle sort€ que I'on obtiendra simultandment tous les faisceaux susceptibles de
diffracter : ces faisceaux forment des c6nes de demi-angle au somm et (20 ).

Un ddtecteur ou.compteur mesure I'intensit6 du rayonnement X diffractd dans certaines
directions' Il tourne autour du m€me axe mais d une vitesse doubre de celle de l,echantillon. pour
un ang"le d'incidence0rl'anglemesurd par le ddplacement du compteur seraz1. L,enregistrement
r6alistiest la courbe de I'intensit6 des rayons X diffractds en fonction des angles de diffraction.

La position des pics de diffraction permet l'identification des sructures ou phases
cristal'lines prdsentes et donc la ddtermination de la composition cristallographique de l,6chantillon
analys6' Dans notre cas l'alliage (Al-Mg-si) a une structure cubique d face centr6e (cFC). Le
diffractomdte donne les diffractogrammes des deux dchantillons vieilli et homogdn€isd.

D'aprds les courbes, on observe des petits pics qui signifient l,inexistence de la
transformation de phase (pas de transformation de phase): ce sont les phases de l,dtat stable. Le
grand pic est l'aluminium; donc on peut dire que la phase p" n,existe pas car Ia quantitd
tra4sform6e n'est pas suffisante et la matrice va tendre vers l'Aluminium pur (la matrice va perdre
ces 6ldments).

Le calcul des paramdfes de la maille nous aide d definir la composition de la
est (Mg)5 (st). . on rdsulte qu'il ya une insertion ou substitution des atomes (Mg),
rdseau donc on peut dire que la phase F" seforme par diffirsion.

matrice qui

(Si) dans le
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Qgnclusionj

L'6tude des materiaux et ces alliages nous conduit d utilisde des techniques d'analyses pour

connaitre la cin6tique de la prdcipitation des alliages. On a choisis l'analyse dilatomdtrique et

l'analyse par DSC pour comprendre le mdcanisme de la transformation de phase et la prdcipitation d

I'aide des mdthodes isoconversionnelles et avec le calcul des paramdtres cin6tiques conrme

l'dnergie d'activation. On a utilisd aussi la diftaction de rayon X pour d6terminer les paramdtes de

maille de la matrice.

Pour I'analyse dilatomdtrique et l'analyse par DSC, on a trouvd qu'il ya une formation de la

phase p" comme suit:

sss __--+ zones GP + F"* F' 
- 

F

On a touvd un comportement inverse pour le calcul de l'dnergie d'activation des deux

m6thodes : Augmentation de l'dnergie d'activation en fonction de la fraction hansformde d partir

d'un dilatomdtre et diminution de l'dnergie d'activation i partir d'un DSC ce qui ndcessite

I'utilisation d'une autre mdthode qui est la diffraction de rayon X.

L'analyse par la diffraction de rayon X resulte qu'il n'y a pas une fiansformation de phase :

La phase B" n'existe pas car la quantitd transformde n'est pas suffrsante.

Si la matrice va perdre ses 6l6ments, elle va tendre vers l'aluminium pur (le grand pic)

mais ce n'est pas le cas parce que le calcul des paramdtres de maille indique que les dlements de

la matrice sont sous la forme : (Mg)5(-Si)6 .

On resulte qu'il ya une insertion ou substitution des atomes (Mg) et (Si) dans le r6seau et on

peut dire que la phase F" ua se former par la diffusion.
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