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Rdsumd :

L'6tude de la cindtique des transformations de phase meffent en jeu plusieurs
processus comme la germination et la croissance.

Aucune dtude physique compldte n'a pu €he d6veloppde dans ce sens ; cependant
certaines lois approximatives dans la mesure oir elle ne tient compte que de l,6nergie
d'activation apparente, sont couramment utilisdes dans l'dtude de la cindtique de
transformation parce qu'elles sont plus ou moins en accord avec des mesures
exp6rimentales.

Dans notre travail, on ddcrit le moddle numdrique de genre cindtique (analyse
isoconversionnelle) d I'aide des techniques expdrimentales qui sont I'analyse diftrentiellei balayage (DSC) et I'analy5e dilatom6trique, L'intdrdt de ce moddle num6rique est
justifid par I'existence d'un nombre important de mdthodes d'analyse isoconversionnelle,
plus ou moins sophistiqudes comme celle de Kissinger-Akahira-Sunose (KAS), Friedman
...etc.

L'affirmation de la cindtique est faite pm l'analyse d diffraction des rayons X (DRX)
tel que les r6sultats obtenus sont bien en accords avec les rdsultats trouvd par l,analyse
dilatomdtrique
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Introduction

T// u les exigences de I'industrie moderne, de nombreux programmes de recherchesont en route po'r le ddveloppement des materiaux prus peformants et moins cotteux tersque les composites' les cdramiques, les polyrndres etc...., mais res a'iages mdta'iques

ffi :ffi:,TffiH:*]::#fif ",carlescaractdristiquesdecesdernilrss,am.riorent

Les propridtds d'emploi des mdtaux et alliages sont ddtennindes en grande partie parLa quantitd et le degrd de dispersion des pnase, qui les constituen! c,est-d-dire par Iamicrostructure' Aujourdhui maiftiser les microstruch'es en vue d,optimiser telle ou tellepropridtd est rdalisable par des traitements thermiques ou thermomdcaniques approprids,qui sont fond.s sur les possibilit.s de transformations structurares.

Ndanmoins' ces propridtds mdcaniques rdsultent de foansformations de phase d.l,6tat
;lJff# jr"I"H,3': ,':'::1"1T'^oT ; ;;;"ion d'un sand nombre dernat6riaux; par consdquent, un gr*a t;rdrc, ;;;J#;"Hfirffi:"::frT 

ij;cindtique des fransformations de phaser.

Thdoriquement l'6tude de la cindtique d.es transformations de phase mettent en jeuurs processus comme la germination (homogdne et h.tdrogdne) et Ia *oissance.

En effet' aucune dtude physique compldte n,a pu 6tre ddveloppde dans ce sens ;
3T flT,*i::":::::.":rytr". qui ,oot a., iJ approximatives dans raesure ot elle ne tient compte que de t'dnergie d,activati", friu]ffffitffi'ff.i:illisdes dans l'ifude de la cindtique de transformation parce qu,elles sont plus ou moins encord avec des mesures expdrimentales.

La faible densitd des alliages d'aluminium associd d leurs bonnes caract.ristiques
"#T,Hfi H::#'#*:.t:::::;lf insiT-1'"-*resarriagesAr-si-Mg

rie 6000) sont fortement utilisds pour rdduire re poids 
"r"ffil'"ll:#"ffi1i$;T:lffi'JrffHriffi;J*"u po* *" consommation en carburan! et par consdquent

Et puisque leurs propridtds physico-chirniques en relation avec leurs mi*ostructures

l'-:*-:J"::T#::"j:'::::1. propridt.s,* i,rr**-ent ri6es aux dirrerenresmdtastables et stables qui prdcipir* A*, ces alliages.
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vitesse de la transforrnation dans laquelle figurent les differents facteurs intervenant dans
Ies dquations ddcrivant la germination et la croissance. usuellement ddfinie comme
fonction variable avec la temp6rature et suit gdndralement une dquation de type
d'Arhenius:

ou E est I'dnergie d'activation du processus de ffansforrnation, A est un facteur prd-
exponentiel et R est la constante des gaz parfaits.

La r6action des transforrnations de phases dans les solides i une vitesse de chauffage
llindaire est le produit de deux fonctions, une d6pendant seulement de la tempirature T et
ll'aufte ddpendant seulement de la fraction transforrnde u :

# = f @).k(r)

Pour analyser une r6action thermiquement activde en utilisant l,approche ddcrite par
les dquations (2) et (3) :

f(a) (4)

Le programme peut 6tre isothenne, T = const ou non-isotherme, T : T (t). Le
programme non-isothenne est le plus courant, la tempdrature y varie lin6airement
liindairement avec le temps de sorte que @, la vitesse de chauffage, peut s'exprimer comme
suit:

const

Pour des conditions non isothermes ou la vitesse de chauffage constante, Eq. (4) est

K: A exp (-*)

srluvent r6arrangde comme:

da t-Et0V- AexP t*rJ f @)

(3)

(2)

(6)

#= Aexp(#)

(s)
tdT0 :-=
'dt

Afin de ddcrire l'dvolution de la transformation dans les 6tats solides au cours de la
tempdrature, il est ndcessaire de connaitreo la fonction f(a), la constante A et E. La
d5pendance de la fraction transform6e peut 6tre exprim6e par la fonction f(a) d1civant le
rnoddle mathdmatique du tlpe de rdaction qui varie d'une fiaction transformde d un autre
e1. pour eonnaitre la cin6tique de prdcipitation passe donc obligatoirement par la
connaissance de ce triplet.

Beaucottp de variantes se basant sur le moddle de JMAK ont etd propos6es pour
iwe la cindtique de prdcipitation des phases. Parmi celles-ci, on peut citer le moddle de
issinger [5], le moddle d'Augis-Bennett [6] et le moddle de Matusita-Sakka [T] qui

ettent la ddtermination de l'dnergie d'activation.

Page 2
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Ll.l.l M6thode de Kissinger

La mdthode proposde par Kissinger est utilisde dans des conditions non-
isotherrres pour ddduire l'dnergie d'activation (E) du processus de hansformation.

L'dquation de base de la mdthode est ddrivde i partir de l'dquation (4) sous la
condition de la vitesse de rdaction maximale. A ce stade ffistnut:

# = W* Af' (u*)exp(#n (#) = o (7)

On f fu) : df (u) / da et I'indice m reprdsente les valeurs li6e d Ia vitesse
maximale. Aprds rdarrangements simples l'Eq. (7) se transforme et devient :

h(H=tn(-#r,t";)- # (8)

Cette dquation souvent appelde dquation de Kissinger, et oil la pente de
,-tQ r . 1tn(*rA) par rapport 

^ *uest seulement I'dnergie d'activation.

Mais ces moddles ont leurs limites, du fait qu'ils ne permettent de ddterminer
qu'une seul valeur de l'dnergie d'activation pour tout processus, et ne donnent pas
cl'infonnations quand il s'agit d'un processus multi-dtapes, comme la germination et
la croissimce par exemple. De plus, ils s'articulent sur la quar*itd de la phase
c;onstifude d la tempdrature maximale du pic de transformation, or cette quantit6
di6pend de la vitesse de transformation [8J.

Les paramdtres cin6tiques d'une ffansformation non-isotherme peuvent aussi
€tre ddterminds pour une seule vitesse; mais ceci exige 1e fit de la seule courbe
a: - f(a) pour en d€duire I'expression generale. Il a €t€ prouvd [9, l0] que cette
dernidre mdthode comporte des erreurs fondamentales dans la ddtermination def(a).

L'6quation de JMAK (7) s'est av6rde non efficace pour ddcrire correctement la
fi:action transformde dans certains cas [11]. Car les diffErents moddles, dits de JMAK
donnent donc des valeurs approximatives qui ne peuvent pas expliquer les processus
irnpliquant plus d'une transfonnation. De plus, ils n6cessitent la connaissance au prdalable
d,e la fonction de la fraction transformde f(a) pour la comprdhension compldte de la
transfomration.

D'autes mdthodes d'6tude sont donc ndcessaires pour ddtenniner la cindtique de la
transformation.

Pour les transformations, sous des conditions non-isothermes et i une vitesse de
chauffage lindaire, qui mettent en jeu plusieurs processus en m€me temps, comme par
exemple la germination et la croissance, les mdthodes isoconversionnelles sont la plus

Page 3
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r.. **d;hlr,*l

T*,,1. T or,rT*.r,1

Frgue I.1 : Chaque dquation de vitesse en une seule tansfonnation est associde d

une seule valeur de a et une rdgion dtroite de temp6rature AT qui lui est li6e.

L'dquation de vitesse (Eq.(6) et / ou (11)) d6crire la cin6tique de processus de
lransformation sur toute la gafirme de conversions pour chaque tempdratures. On notera
rpe I'apparition de multi hansformation n'invalide pas immddiatement I'application du
principe isoconversionnelle, bien que ce dernier s'en tienne strictement pour une seule
lransformation. Le principe continu d travailler comme un rapprochement raisonnable
parce que les m6thodes isoconversionnelle d6crivent le processus cindtique en utilisant
plusieurs dquations cindtiques d'une seule transformation, chaqu'une est associ6 d un
certain degrd de conversion et une dtroite plage de temp€rature (AT) li€e i cette conversion
(Fig I"l). Le principe isoconversionnelle jette les bases pour un gand nombre de mdthodes
cle calcul isoconversionnelle. Ils peuvent gdn6ralement 6tre divisds en deux catdgories:

cliffirentiel et int6gral.

I.2.l.l M6thodes isoconversionnelles diffdrentielles

La m&hode isoconversionnelle diff6rentielle: mdthode de Friedman [15] basde sur
I equation (//) tel que I'intdgrale de cette dquation donnera:

€[

a

Tor.z

r"(o#),, Ea
= const -

RTo,t
(12)

A chaque o donn6, la valeur de E est d6termin6e de la pente d'une parcelle de
ln($da/dT)o I en fonction de l/Tqi. L'indice i est introduit pour ddsigner divers vitesse de
chauffage. Tqi ost la tempdrature i laquelle le degrd de conversion est atteint sous i €me

r,'itesse de chauffage.

Cette m€thode permet d'estimer l'dnergie d'activation sans introduire des erreurs

systematiqueso mais elle ndcessite l'emploi des valews de vitesses instantan6es. Elle est

Page 5
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trds sensible aux bruits de fond car le bruit s'ameliore avec la d6riv6e de themogramme et
tend i 6tre numdriquement instable U6 ,l7l. On peut dviter ce ddsagr€ment en utilisant la
mdthode isoconversionnelle int6grale.

I.2.1.2 Mdthodes isoconversionnelles int6grale

Mdthodes isoconversionelles integrales proviennent de I'application du principe
isoconversionelle de l'intdgrale de l'dquation (9). Cette dquation a permet l,apparition de
plusieurs m€thodes: la m6thode de Flynn-wall-ozawa (Fwo) [lg ,191, la mdthode de
Kissinger-Akahira-sunose (KAS) 15 ,zAL et la mdthode non-lin€aire de Vyazovkin [21].
tCes mdthodes utilisent l'intdgration respectivement dans le domaine (0, o) et (0, T).

La fonction p(x) n'a pas de solution analytique exacte. Plusieurs approximations ont
trte utilisdes. Les plus populaires sont ceux proposds par Coats et Redfen l2\f, et Doyle
1231.

a) La m6thode FWO est basde sur I'approximation de Doyle, pour (20 < x < 60)
Doyle a 6td le premier d signaler la proximit6 de la lindaritd du logarithme de p (x) tracde
en fonction de x. Il a propos6 la relation approximative suivante :

p(x) - e-5'331+.t'052x

s(CI,q) = f ," #: Ae-r.{'.*n,- *l n

ou x =E/nr.

On obtient

s(0, a) = #tr * 
I.* 
{ a* } = ffi/',t

t*.L -,^ 
EoAo.- q ??1 + 1 nq? 

Ed
InQt - ," *n@)- 5.331 + 1.05- 

RTo,t

(1s)

En utilisant les dquations precddentes, et la sdrie des courbes non-isotherrnes donnant
la fraction transformde en fonction de la tempdrature pours les difftrentes vitesses de
chauffages, pour un taux de conversion donnde on remplace p(x) dans le logarithme de
l'Eq (14) on obtient :

(13)

(14)

(16)

La valeur de Eo est ddterminde i partir de la pente de la droite obtenue de ln 0 i en
frnction de 1/ T*1.

b) ta m6thode de KAS est bas6e sur le principe de Kissinger et I'approximation
de Coats et Redfen, pour (20 (; < 50) ou la tempdrature de transformation dans les solides



-va
p(x) = F

Ce qui conduit i l'6quation suivante :

hW=In ( RAo
t-
\E"g(a) )-

Etude bibliogra

(17)

(1e)

(20)

(21)

Ea
(18)

RTo,t

Pour un taux de conversion le tracd de lnffi 
"" 

fonction de (To,i fl est une droite

rCont la mesure de la pente ddtermine la valeur de l'dnergie d,activation Eo .

Plusieurs auteurs 12.4, 251 ont compard les valeurs de p (x) d compter des
ilpproximations couramment utilisdes dans la littdrature avec celles calcul6es
rrumdriquement avec une prdcision supdrieure d10-5%o au moyen de la proc6dure de
l3impson.

La conclusion a et6 6tabli que l'erreur impliqude dans la fonction p (E I RT) calculde
ii partir de la fonction d'approximation ci-dessus est hds gand (de I'ordre de plusieurs
centaines de pour cent) tel que :

p(x)= ry h{x)

Ou

h(x) * x4 +!Bx3 *88x2 *g6x
x4 +2Ax3 *L2Ax2 *240x+L20

Appelons p (xu), le rapprochement de la fonction p (x) donnde par Coats et Redfern

p(xo)=#?-*)
Ori I'indice a coffespond d la valeur approch6e de x. Toutefois, I'expression

c,ouramment utilisd dans la litterature est la forme la ptus simple et la plus populaire
qui conduit d une corrdlation lindaire.

€-xa
p{xo) - xrt (22)

Les considdrations cidessus suggdrent, que les calculs de I'erreur impliqudes dans la
ddtermination de I'dnergie d'activation en utilisant les approximations de la fonction p (x)
d.dvelopp6s par Coats et Redfern sont ndcessaire pour tirer une conclusion en ce qui
concerne I'applicabilit6 de cette approximation d I'analyse cindtique des rdactions en verhr
d'une vitesse de chauffage lindaire.
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C) Calcut de I'er"reur

Appelons Xa: Ea / RT la valeur apparente de x obtenue du rapprochement de

fJ:ilffilrl3;lr;'- E de xu par rapporr d ra vraie varzur de x peut .tre ddfinie par

Eo/a:
E/RT

llng(a) E 0lnh(x)
W=-F-?T* a

Ea/RT - E /RT 1oo: $too (23 )
En introduisant'expression exacte de p (x), ldquation (I9), dans le logarithme deI'dq. (14), il devient

tng(a) : tn#-x - 2rnx + tnh(x) e4)
En diff€renciant la forme rogarithmique par rapport I / T, nous obtenons

(2s)

En utilisant laprocedure ci-dessus avec coats-Redfern rapprochement p (x), onrt, aprds I'introduction de I'eq.{g) dans I,eq (3)

.A^Rtrlng(a)=ln.$*2lnT-"o
EaQ Rf

En di:fferenciant l,eq (12), nous obtenons

llng(a) Ea

W:T--2r
La combinaison des dquations (l l) et (13) donne

Eo/R - E/R = - 
dlnh(x)

aL/T

Eq (la) peut dtre rddcrite cornme

tr -FEo/o :'" J 
o 

t oo = -u'n!(*),0,EAx
Nous pouvons voir que I'erreur attribude d l'dnergie d'activation par l,approximationcoatss-Redfern ddpend uniquement du paramdtre E / RT Alors qu,elle est ind6pendantell loi cindtique de la rdaction.

(26)

(27)

(zB)

(2e)

L'dnergie d'activation peut 6tre determin6e d partir de la mdthode Coats-Redfern
une pr6cision meilleure que 5yo,m6me pour des valeurs de x inferieures d 5. cera
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semble indiquer que cette m6thode peut 6tre utilisde pour effectuer l,analyse cin6tique dans
une gamme de x plus grande que cerle proposde par les auteurs [26J.

Panni les mdthodes de calcul simples, la mdthode diffirentielle de Friedman est laplus universelle 127,28]. cela provient probablement du fait que cette mdthode ne repose
sur aucune approximation mathdmatique. La mdthode d'Ozawa, Flynn et Wall [29, 30] estr5galement bien adaptde, sauf aux valeurs extrdmes de conversion La mdthode delKissinger, Akahira et sunose l3r, 321 dorme des rdsultats plus pr6cis que FWo.
Jl"approche classique consiste i utiliser les mdthodes intdgrales pour ddtecter une
rlventuelle influence du bruit de mesure sur la mdthode de Friedman.

I.3 Les paramitres cin6tiques 3

Pour analyser une r6action thermiquement activde en utilisant l,approche d6crite par
les dquations (5) et (6), nous devons obtenir le triplet cindtique : E, A,et la fonction/(a).
Gdndralement fia) n'est pas connue au ddpart de I'analyse et A est un facteur prd-
exponentiel qui peut 6fte ajustd facilement aprds que les deux autres 6l6ments du triplet
soient ddterminds ; I'analyse est habituellement commenc6e aprds la ddtennination de E, lacombinaison de la valeur de E et d'une courbe simple de tmnsforrnation founrit
essentiellement la solution d la ddtemrination du triplet cindtique, et ddtermine ainsi la
cindtique de la rdaction dans le cadre simplifid fiourni par les 6quations (5) et (6). De h" il
est clair que la ddterrrination de l'dnergie d'activation, soit l'6tape cruciale dans l,analyse.

I.3.1 Lndnergie d'activation

La raison de I'importance de la ddtennination de l'dnergie d,activation de la r6action
ser situe dans le fait que I'dnergie d'activation pour la reaction globale sera g6n6ralement
lirle d une dnergie d'activation pour le processus physique qui d6tennine le taux de la
Saction' Par exemple, si le taux ddterminant l'6tape est la diffirsion, l,dnergie d,activation
u processus global sera d6terminde dans la plupart des cas par l'dnergie d'activation pour
r diffusion de cet 6l6ment. Par consdquent I'objectif de I'analyse ddnergie d,activation
'est pas seulement comme la premidre dtape de la carcctdisation du triplet cin6tique, mais

| 6tre dgalement un objectif en soi m6me, menant ainsi d une meilleure compr6hension
mdcanismes de la rdaction.

Pour l'analyse d'dnergie d'activation, on a propos6 res m6thodes d,analyse
wersionelles.

1. L'exposant d'Avrami n(T) :

Si la rdaction coffespond d la cindtique de JMAK I'exposant n de la r6action sera
I au cours de ce procddd' Cependant, au lieu d'obtenir l'expression totale pour/(o),

ans certains cas I'analyse peut €tre limitde juste d l'obtention de n sans considdrer
e:xpression genetale flo). Une telle analyse trds limitde peut Otre imposde si les demidres
ties de la rdaction ne peuvent pas 6tre analysdes i cause du recouvrement excessifavec
rdaction suivante, ou si aucune description satisfaisante des dernidres 6tapes de la

on ne peut €tre houvde lorsqu'on utilise les expressions standards de/(u). plusieurs

Page9
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itre II

Toutes les experiences ont 6td effectudes au laboratoire d,Annaba LM2s.

fl.l Techniques exp6rimentales

Ir.1.1 Analyse dilatom6trique :

L'analyse dilatomdhique est une mdthode physique largement utilis6e pourc'aractdriser le comportemsnt thermique des matdriaux. EiIe consiste d detecter et suivre lesf:ansfonnations de phases par mesure des variations dimensionnelles relatives alllo enfrnction de la tempdrature.

rsi on chauffe un dchantillon, la tempdrafure varie, une augmentation rdgulidre de salongueur est ddtectde si on n'a pas de transformation.

oPar contre si une transformation se produit d tempdrature T, il en r.surte une:ntation irrdgulidre de sa longueur, une anomalie apparait sur la courbe ( LrLu T)-

Le fait de chauffer un matdriau accroit son dnergie inteme: les atomes poss6ent une

::*:3::":::i',::T::r 0..1r* position moyenne. cetre vibrarion d.pend de ramais aussi du potentiel cr66 par les atomes voisins.

['es amplitudes d'oscillations des atomes augmentent et de ce fait leur inter-distance

::,::r^"::y::":le. Cet accroissement de teur dcartement moyen est reli6 d tap'6rature par un facteur de proportionnarite qui est l" """ffi";;;;; ffiffi. ;Jffi:
::Y:r::r^9Tly d:* matdriau quelconque peut €rre caract6ris6 par les vareurs

Techni rimenhles

Echantil lon thermocouple

de Support

thermostatr-que Echantillon
Bride d vide

Sorfie de gaz de purge

Flux par Ie fube protecteur

Figure .II. 1 : Schdma du principe d'un dilatomdhe

prennent les grandeurs mdcaniques.
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AT

-=aLTlo

Ot Al:lr_lo

AL : est la longueur de changement

AT : est I'augmentation de la tempdrature

11 : est la longueur de I'dchantillon d la tempdrature T

16 : est la longuzur initiale de l'6chantillon

a : est le coefficient de dilatation du matdriau.

Techn

La dilatomdtrie [3s] permet de d6terminer les temp6ratures de transformations dephase en fonction du changernent de volume du matdriau considdrd. Si une transformationse produit d une certaine tempdrature, on constate un changement de dimensions au niveaude I'dchantillo& ainsi qu'une variation du coefficient oe iilatation qui se traduit par unecmomalie (expansion ou conhaction) sur la courbe dilatomdtrique.

Le coefficient de dilatation thermique CI qui exprime re degrd de la variation de lal'cngueur en fonction de la temp6rature prdsente une fropridtd thermique propre d chaquenratdriau qui peut 6tre exprimde en tant que:

Pour un corps pur on a :

0L 1)

(rr.2)

AL

6'= 
(a, * qz * ...* a)AT

or' d 2'''', I n sont les coefficients lindaires de I'expansion thermique de latmposition de n phases. Procddd de ddcomposition de solution solide sursaturde lorschauffage continu subit prdcipitation d'une ou plusieurs phases. Donc, LL r La

::i: l.lfiions de ra lin6aritd, lides d les phases de kansformarion qui se produit

Par consdquenL aL / L6 varies lindairement avec tempdrafure T pour un mat6riau
'has6. Pour une reration de matdriau murtiphasd 1. Equation lu.rll devient:

(rr.3)

le chauffage.

En dilatomdtrie, on mesure la variation de ra longueur lL en fonction de ra
rature de chauffage ar et du temp s lt. ces deux dernidres quantit6s sont lides d la

AT= O.At 0r.4)

Le dilatomdhe utilisd dans ce travail est de type L75HSI550 (fig.Il.2), dont unee de tempdrarure allant de : 25"c a 1600.c, Les vitesses de ctrautrage et de
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Techn

Les rayons diffiactds sont transformds par l'drecfoonique en signaux mesurables. sur
:I#ffi :-Tffi *j"**:Tl":1"::ry;tj3,"iiescaractdristiquesducompos.ll'lllliJ.ffifff o*angre'J*i.*T""l'?;"ffi ;ffif""Tj'3;T"t"m:

lltlocffsrnafi€{.rttpe _
Jofrerns6crr Ge l"l1 ,.

Seucc*, i
I
Itt

Fents ar*i- _j
tfivergerce .,

Le diffr4ctomdhe

opdrant en

' - D€placenarf <fr
. $eta<{ew

mentales

de t11pe pANalyrical
suivant les conditions

ngtectetr

F€nae* {!c
Sollcr

automatis6

96omdtrie

utilisd dans s€ fiavail est
Bragg-Brantano (figure II.7)

La scurce des rayonsj est produite par une anticathode cuiwe avec deux longueurs

ll".,T::.,j;r_r::,:-rj.."i 11r,.^,.i+++zaobl ui", Jet rrind, alimentee par uneatrice tension - courant; Les diffractogrammes de DRX;;, ;.ffifflT, fi T;istrds pour 20 compris entre l0o d l2f..

Figure II'6: Principe d'une diffraction de Bragg-Brentano.
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rapitre II-

II.2 lVlar6riau utilisd

Le matdriau dtudid est un alliage i bas
matdriau d'un industriel, sous forme de I
c;himique est donnde au tableau II.l

Tableau II.l : coml

i d'aluminium type Al-
ridces aptes d I'utilisi

rosition de I'alliage (wf

Tech ues tales

Si-Mg. On a obtenu ce
rtion. Sa composition

Yo)

Si Mg h4n Fe Cr Cu AI

Wf/o 1.195 0.587 0.480 0.23r a.1n 0.030 97.365

IL3 Preparatior

n3.1Pr6liveme

La ddcoupe des d

alement

nence par d6couE

TfrJF{
\ :pg;r4*x'g ra

ffir

:

Un paralldl

observations

Ek

des 6chantillons :

nt de l'6chantillon :

chantillons se faite, d I

)rpour chaque techniqu

rpipedique,Bx4x4m

Figure II.9 : la fonne c

*

J 
Figure II.10 : la f

epipdde de 10x10x2
rd la diffraction des ray

Page 17

'aide d'une micro trongonneuse ; on obtient

e expdrimentale un morceau ad6quat.

re II.8. Micro trongonneuse I
I

m'pour le dilatomdtoe (fig II.9).

Ile l'dchantillon utilisd pour le dilatomdte 
I
I

:t de 3 i 4 mm de hautew pour le DSC

brrne de l'6chantillon utilisd pour le DSC 
I
I

mm3et de I mm de hauteur pour les
ons X (fig II.il).
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Plan de diffraction

n3.2 Polissage:

Le polissage consiste d rendre la surface plane et brillante de fagon d ce qu'elle nepndsente aucune rayure susceptible de gdner l'examen ultdrieur, en utilisant du papier6rmeris' Aprds chaque polissage les dchantillons sont nettoyds de tout rdsidu i l,aide d,unsolvant approprie tel que le mdthanol, et s6ch6s. En utilisant p6te diamantde Le polissagedr: finition se fait d l'aide d'une repartie d l'aide d,un diluant sur re disque ; Iesganulomdtries utilisdes sont 9, 3 et lpm.

* Tlo , .G. 
,,, 

n, *0,,,,, 
'

II3.4 Traitements thermiques :

Les traitements thermiques ont pour but de modifier la nature et la repartition desituants d'un matdriau' selon le domaine d'application du matdriau les traitementsuvent am6liorer ou ddtdriorer les propridtds mdcaniques de ce dernier. En gdndral, Ies

:fi::T^i:f*:: _"jt,i:* .., Tlallursie sont : la hempe, le revenu, te recuit, leillissement et I'homog6ndisation 
[41 ].

Tous les dchantillons utilisds subissent un premier traitement d,homogdndisation. on
lue ce traitement pour avoir un matdriau homogdne d,un point de vu structurale.

Pour rdaliser lhomogdndisation, on chauffe l'dchantillon d une temp6rature T
;:::"."^: 

r:in'i"*" de tusion du matdriau pendant un temps d6termin6. Lei:ntien dr cette tempdrature permet la mise en solution o"r era*.rn"a"t# ffl#rrsion d'une manidre homogdne dans tout l'6chantillon. ce traitement conduira aussi dla concentration des lacunes et d'homogdndiser la composition des dldments,

Aprds lhomog6n6isation, l'6chantillon est tremp6 d leau, pour figer la microstructure
une solution solide sursaturde.

Notre dtude consiste d 6tudier la phase m6tastable B" prdsente dans notre matdriau. IIiit en premier commencer paf ddterminer par DSC son domaine d,existence ene' ce qui permefka par la suite de ddfinir le traitement addquat: vitesse deYt, tempdrature de maintien T- et temps de maintien !r,. L,dchantffon ainsi
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lbaitd senrira i une analyse de DRX pour voir si on peut attribuer t* diffiactograrnme afiette phaso 46tastable B"' Le haitement sera rm chauffage de l,ambiante jusqu,d r* avecune vitesse de % pour un maintien de t .

Ce taipment a dtd r6alis6 dans un four tubulaire (fig.Il.l3)

Figure II.13 : Four (tubulaire)
qui a servi au traitement
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r6sultats et discussions

rrr.1 Cindrique de pr6cipitation de |,alliage Al_Si_Mg :
La d6composition de la solution solide sursafurde obtenue par traitement de mise enr;olutioq a etd effecfude au cours d'un chauffage continue. Afin de viser la precipitation delelle ou telle phase, il est ndcessaire de choisir les paramdtres du traitement thenniquecorrespondant' Dans ce contexte, l'analyse dilatomdtrique et la calorimdtrie diftrentielle(DSC) se sont imlros€es cofilme des haltes ndcessaires.

fif.l.lTraitement thermique d'homogdn6isation :

Pour rdaliser lhomog6n6isation, on a chaufte nos dchantillons d une temp6rafure T,infrrieure d la tempdrature de fusion du matdriau, autour de 540"c pour nos alliagesd'aluminium pendant une heure. Aprds ce traitement &ermique, l,dchantilton est tremp6 dliau (fig XI.t).

540"C Figure III.I : Cycle du
kaitement thermique
d'homog6n6isation.

III.1.2 L'analyse des mesures obtenues par DSC:

L'"nalyse par cette technique, permet I'obtention d'un thennognunme constifud detnieurs pics exothermique et endothermique correspondant respectivement d la
et d la dissolution des differentes phases.

Les vitesses de chauffage choisies par la DSC sont 5,g et rO"c/mn.
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5"C/m

Les courbes de DSC, qu'on appelle commundment; thennogftunmes; perrnettent de
riner directement les tempdratures; du d6but de transfomation Tp, du pic Tp et de

de transformation Tp (tableau.Ill.l), et m€me les mesures des valeurs des energies de
sfonnation pour chaque vitesse de chauffage (fig.III.2).

L5c
o
IU
?
(,
{|-1
E
x
E
l&

Figure III.2: ftr*o

Figure III.3 : Les thermogrammes de DSC pour les vitesses de g et 10"c/mn

?age27



r6sultats et discussions

L'analyse des thermograntmes prdc6dents (figure III.2, 3) perrrettent de determiner
le pic relatif d la formation de la phase p" (tableau III.I).

Tableau III' 1 : les tempdratures de ddbul, de pic et de fin de la formation de la phase
mdkstable p'par DSC

rII.1.3 L'analyse des mesures obtenues par dilatomdtrie :

Des mesures dilatomdtriques ont 6td effectu6es pour les m€mes vitesses de
chauffage' que ceux utilisdes pour la DSC : 5,8 et 10"C/mn pr6sent6 dans figure III.4.

Soc/mn
8oG/mn

1O"G/mn

lOO 2AO 3OO

on peut ddtermin6e le coefficient de dilatation de cet alliage pour chaque vitesse de
lage par le fit lindaire de chaque courbe (figure III.5). Celui-ci peut 6tre obtenu

en utilisant le logiciel Origin.

10

oJ
J

Temp6rature /oC

Figure III.4: Les courbes de d
differentes vitesses.

L'analyse des r6sultats obtenuJ
pratiquement lindaire (figure III.a)
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50/mn
-----fiili

G'J o,o05

400

("c)

Figure III.5 : Fitting lin6aire de la courbes de dilatation ALILo:/(T) d'un
dchantillon chauffd d So/mn.

Les r6sultats obtenue (tableau III.2) aprds le fit lindaire montrent que le coefiicient de

dilatation varie en fonction de la vitesse de chauffage. On peut retrouver cette ddpendance

entre la vitesse et le coefficient de dilatation en combinant les deux relations suivantes :

Coefficient de dilatation : A = # *"

Vitesse de chauffage : S = 91

Onaura :q=L! -g 
L g 

-- lLar
dTLo dTLodt oLodt

Cette dernidre dquation montre que si la vitesse $ augmente le coefficient de

dilatation o diminue.

Tableau III.2 : Le coefficient de dilatation pour les differentes vitesses de chauffage

Vitesse ("C/mn) o

5 2.49376*1A-'

I 2.17569*1A'

10 2.2493*10'

L'observation minutieuse de la figure III.5 montre que les courbes ( L lL6, T) pour

differentes vitesse de chauffage ne sont pas vraiment lindaire, mais presentent quelques

iuromalies li6es i la formation ou la dissolution des phases m6tastables. Chaque anomalie

cst un point d'inflexion, qui correspond d un maximum dans la courbe ddrivde (figure

rrl.6).

J
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r6sultats et discussions

ces diffractogramme sont constifuds de pics qui ont des pararndtres de maille trds

:":- YT-:" ]-t",yT*' en prus on peut observer d'aurres pics moins intensesrrrstsant la prdsence d'autres phases stables et prdsente en petite quantitd. par contre

::::::j::^":i ?yT "T.r.t. rraitement de vieillissement. De ld on peur direPcu[ cre

|];j[#f". 
formde de la phase pu n'est pas suffisante pour que le diffiactomdtre puisse

Mais la comparaison des pararndtres de maille calculdes pour les deux dchantillons,

:t:'"Ti, ::::::': 1: T"_111 
8 ) et eene recuit d 240" c.Monrre la diminution du paramdrremaille associd d la marrice d'aluminium. ceci, peut €tre t";;;;;;#"-rffii" ;;

f"-A::j6,:"**s6s,chimiques, re si et Ie Mg, prdsents dans ra sorurion soride de. rurlug (lealliage, former ra nouvelle phase m'tastable B;. 
-Rappelant 

que ra compositionmchiomdtrique de la phase B" est Mg5si6. Les deux techniques thermiques DSC et lalatom6trie confinnent l'apparition de ceue phase m.tastabre.

IE

5
\o
t,
'-o
trotaJc

IIl.2 Paramdtres cin6tique :

Pour d€terminer les paramdtres cin6tiques
tir la quantitd transform6e en fonction de la

III2.!. La fraction transform6e de la phase p,, trait6e par DSC

La fraction transform6e est obtenu d parfir des courbes Dsc par l,intdgration de Iade surface sous les pics exothermiques de la phase formfe p,, figure III.I0

cofirme l'dnergie d,activation, on fait
tempdrafure pour la phase B', d chaque

Figure III.9 : Les diffractograrnmes de |aniage Al-si-Mg il240.c
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- 
flux de

- 
lrgne de

u transformde i n,importe qu'elle tempdrature T est donnde

Srot

ou stot est la surface totale des pics exotherrniques (ou endothermiques) ente la

Y,1",::l: o" t::*..*" et la tempdrature Tr ori i" pic se termine ; le sl est lapartiel des pics exotherrniques (ou endothenniques) entre Ia tempdrah'e To et T.

€)r{, 1.(
F
€og
g o.s
F
=o
(tg o,o

IL

La fraction hansfonnde pour les vitesses 5, g et
IIt.12

TempEtature(.G)

Figure III.I I: Fraction t *
chauffage l0"Clmn.

l0oC/mn sont regroupdes dans la
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O t.r\o
tr
l-

.g
o
i o,s

F
o

+a
P o,o

Elt

Temp6rature (.C)

Figue III.l2: Fra

In.2. 1. I Ddtermination de l' 6nergie d,activation

a) Mdthode de kissinger

Pour la ddtermination de I'dnergie d'activation du processus globale de la
,_ffit::::,::,11,",:r:olisd 

la.m.thode de kissinger [s].?eue mdthode repose sura;;;;;;
avant de decroitre.

Pour chaque vitesse de montde en temp6rafure, nous avons ddtermind la temp6rature

f:* :n** ! 
tlnsformation est maximale dans la premiere dtape, l,dvaluarion de

tP * fonction de #t donc lindaire avec une pente de E
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t/RTp (mot J-')

L'dnergie d'activation globale de la formation de la phase B, ddterminer par lathode de kissinger est 6gale d 17g.437KJlmol.

b) M6thode de kissinger-Akahira-sunose (KAS)

En appliquant les m6thodes isoconversionnelles de kissinger-Akahira-sunose (KAs),peut ddterminer la variation de l'dnergie d'activation en fonction de la fraction formde dtempdrafure. Qui est donn6e par I'dquation suivante :

C{
o.

h\ -14.7
-e.

s

,"(#\=tn(ffi) h
Tel que dans notre culs pour chaque fraction tansfonnde on peut tirer 3 temp6ratures

o;) chaque une est correspondante d une vitesse de chauffage,; i;p;;'a"iu-rr*iutio'
u--lft\ . -Lt)n lfiJen fonction de;fdonne l'dnergie d'activation pow lxl€ fraction hansformde.Ya,i./ KI'q,i

Figure III.13 : Courbe de h($) *ofno.*@
formation da la ohaqe R"
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ces rdsultats montent bien que le coefficient de dilatation o diminue quand larritesse augmente' ce comportement montre bien que ces valeurs sont probablementproches des valeurs rdelles du matdriau.

Les deux courbes permettent la diduction des courbes exclusives des phases forrndescilans le matdriau' La soustraction de la courbe de la makice de celle obtenueexpdrimentalement permet l'obtention de ces courbes relatives aux phases, en tenantcompte du domaine de formation de la phase B,,d,aprds le tabreau III.3

Tel que ,o':n =allno' qalo'u'LoLo'Lo

gu; al"re 
-Ls a^osAT + dpryAT

Donc:ap75AT =#- an*rAT

Tel que ilmato Qprgsoftt les coefficients de dilatations de la matrice et des phases
ipitds.

Et :AL*"t , AL*61, ALpr6 sont respectivement la variation de longueur mesur6, de la
;e et prdcipitds.

- 
ar/Lo(p")l o"/mn

La fraction kansformde de la phase B', peut Otre d6terminde de la figure III.15.

oJ
J

Figure III.15: Courbe ie
vitesse de chaufitage llClmnsur laquelle onpeut voir les'difffrente quantit6s
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D'une manidre gdndrale la qumttte de phase formde pour chaque tempdrature T est

proportionnelle i ALliLo. Tel que la fraction de la phase formde d une tempdrature T, est

clonc donnde par la relation suivante:

ALy/Lsa:
aLmarc/La

Ori ALr I Lo et AL n,* / Lo sont le changement de longueur relative correspondant i la
prdcipitation de phase.

Cette derniire dquation permet d'avoir la fraction fansfonnde en fonction du temps

(figure III.16)

I r 5'G/mn I

Figure III.16 : Fraction transform6e de la phase p" obtenue pour la vitesse de
chauffage SoClmn.

La &action fiansform6e pour les vitesses 5, 8 et l0oC/mn sont regroupdes dans la
(figure III.17)

(l)
.q)
E
L

.P
U'c, o,5(E
L

c
.o
(J(t o.o
Ltr-

€)\€)
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d=(t)

clt
Lr

g)
GILr

FEi

I,O

o,a

o,6

o,4

o,2

o.o

--f ..'1F
-j j.'

l-'a
-t^l'i

taa
ta^

aa^
l-^

r-4
-t -O- ^l

-1f' -.I^f

. S'C/mn

. 8'C/mn
r JO'Clmn

240 250 260

Ternp6rature /oC

Figure III. 17: Evaluation de la fraction hansformde de la phase F'' en fonction de

la tempdrafure pour les vitesses 5,8 et lO'C/mn.



Remarque:

Pour la ganm€ de tempdrafure donnde (de transformation de phase), la rdponseclilatomdtrique est une combinaison de ta matrice 
"t 

J" i" prrase. cependant, des plages det'emperafure de deux phases successives peuvent se chevaucher partiellement. Qui est, deuxp'hases peuvent coexister quelque part dans une plage de temperatne. par cons.quenf larrSponse dilatomdtrique po.* Ia gamme de tempdraturl donnde, pourrait 6tre la somme de lanntrice et les deux effets phases' Il est dvident que, dans ce cas, il ya quelques difficurt.spow analyser le dilatogramme:

tl
GI

F{
I
g
Fl
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