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Le but de ce travail est l'6tude cristallographique d'un alliage base aluminium de la
s6rie 6000 (At-si-Mg) exrrud6 destin€ i l'industrie automobile.

Dans ce travail nous avons 6fudi6la cinetique da Ia prdcipitation de ce mateniau et
I'evolution du paramdtre de maille de Ia matrice au cours du processus de formation de la
phase mdfastable p'qui contribue d ra cin€tique de prdcipitation.

comme m€thodes expdrimentales, nous avons utilisd I'analyse calorim€tique
differentielle (DSC) et la diftaction des rayons X (DRX).

r'a sequence de prdcipitation a €td confirmde. La &action transfomree de la phase
mdtastable F" aucours du chauffage a 6t€ d€tennin€e.

Les resultats obtenus ont montrds que la diffusion du si dans la rnaffiice
d'aluminirrm est ddterminante pourla formation de ra phase m6tastablep".



Afistract

The aim ofthis work is the crystallographic study of an aluminum base aroy,ofthe
6000 series (Al-si-Mg) extruded destined to the automotive industry.

In this work we studied the kinetics of the precipitation of this material and theevolution of the lattice parameter of the matrix during the process of formation of the
metastable phase f 'which contributes to the kinetics precipitation.

As experimental methods, we used differential scanning calorimetry (Dsc) and x-
ray diffiaction ()RD).

The precipitation sequence was confinned. The kansformed fraction of the
metastable phase B 

" dwingheating was determined.

The results obtained showed that the diffirsion of si in the aluminum matrix is
decisive for the formation of the metastable phasep,,.





I ntroTu ctio n

L'Aluminium et ses alliages sont l,objet d,6tudes
indusfielles. Malgrd ces dtudes les alliages d,aluminium
(At-Si-Mg) restent en partie m6connues.

permanenfes wes leurs rrilitds
tels que ceux de la s6rie 6000

Les ailiages Ar-si-Mg font partie de la s6rie 6000 qui sont des alia6;es ddurcissement par precipitation. Ces alliages possddent des propri6t6s physico-chimiques etm€caniques trds intdressantes.

En parfie' les transformations de phases et la cristallographie des diftrentes phases,
surtout mdtastableq qui participent i la cin€tique de prdcipitation de ces alliages fontl'objet de divergences.

c'est pour tute meilleure comprdhension du processus des transformations de phase
de ce type d,alliage que ce prdsent mdmoire est propos6.

Dans notre &avail nous intdressons d l'6tude de la cindtique de precipitatioil, et
l'dvolution du paramdtre de maille de la matrice au cours du processus de formation de la
phase mdtastable qui contribue d la cindtique de prdcipitati on p,,. pour cela Nous avons
utilisd differentes mdthodes expdrimentales assez rigoureuses et comprementaires :
l'analyse calorimdtrique differentiele (DSC) et la difiFaction de rayons x (DRX).

La cindtique de pr€cipitation aprds homogdndisation a 6t6 6tudi6e par la
calorimdtrie diftrentielle i balayage; DSC (Diftrentiel scanning calorimetry).

La diffiaction des rayons x; DRX pemet de donner des informations structurarles
et cristallographiques sur la microstructure.

En plus d'tme introduction ori on pr€sente noffe thdme de recherche, d,ume
conclusion oi I'essentiel des r€sultats obtenus sont rdsum€s et d'une liste des r6f6rences
bibliographiques, ce mdmoire comporte fois chapitre :



Intro{uction

Le premier chapine est un rapper bibliographique sur la cin.tiqrue deprdcipitation dans des ailiages de la serie 6000 ainsi que res diffdr:entes
phases qui peuvent apparaitre au cours d,un chauffage.
Le deuxidme chapine ddcrit la procddure des diff6rentes m.trrodes
expdrimentale utilisdes, et res caractdristiques du matdriau utilisd.
Les rdsultats exp6rimentaux obtenus, reur discussion et reur interprdtation
sont donn€s dans le troisidme chapitre.

ce travail a 6td effecfud au niveau du laboratoire de Magnetisme et spectroscCIpie
des solides &Mzsy de I'universitd Badji Mokhtar de Annaba.





Chapitre I
Etude bibliographique

Introduction:

Les matenaux sont utitises dans I'industrie en fonction de leurs propri6t6s.Gdndralement, ces mat6riaux sont sous formes d,alliages.

L'aluminium est I'un des mdtaux les pl*s utilises dans l,indusfrie, mais sunout eNrtant qu'atiage. parmi ces alliages la s6rie 6000 (At-si-Mg) est Ia plus repandue. on raretrouve dans les industries adronautiques, automobiles, navales, et alimeruaires

Ll Alliage ddfinition :

un alliage est un mdlange de deux ou plusieurs mdtaux purs. Il peut e1,.e bftraire,temaire ou quatenraire selon qu'il renfenne deu4 t,ois on quatre €l6ments d,addition.
On distingue deux types d,alliages :

suivent une alternance stricte) ou ddsordonnd (les differents atomes occupent
des places aldaroires)

avoir formation de deux phases : une phase contenant peu d,dldments d,alliager, et
une phase d forte teneur en 6l6ments d'alliage. Les phases d forte teneur sont
appeldes (pr6cipit6sD [U.

Les prdcipitds sont des phases d forte teneur en eldments d,alliage, ce sont sou'ent
des alliages ordonnds, que I'on appelle < intenndtalliques >.

I-2 Solution solide:

c'est le m€lange de deux (au moins) dldments chimiques A et B pour former un
composd AB' Les 6l6ments A et B sont miscible I'un dans l'autre. on dit que le comp's€
AB est une solution solide des dlements A et B. l'dldment majoritaire est appeld solvant,
alors que l'6l6ment minoritaire est appeld solutd [2].

une solufion solide est form€e lorsque des atomes de solute suffisamment
petits arrivent d se placer entre les atomes de solvant [3].on peut aussi avoir une
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b- 

-

solution dite auto-insertion. c,est dans re cas of l,atome d,inserrion est de mL.meespdce que Ie solvant.

Dans ce deuxieme type de solution solide,les atomes du solutd B occuLpent
des sites normalement occup€s pardes atomes de A dans re md,ul pur [3].

La solubilitd des abmes en substifution peut €tre prus ou moins prdvrre par
des lois empiriques, connues sotx Ie nom de rdgres de Hume-Rothery 1: rdgrr..s quirdgissent la fonnation des solutions) :

r' Rdgle du rayon atomique : (ou rdgle des diametres atomiquesr ou <<

rdgledes 15%a),

2' Rdgre des sfuctures €rectroniques(ou effet de valence).3. Rdgle des valences.

4. Rdgle des structures [3].

Dans notre travail nous nous int6ressons i la s6rie 6000 qui contient des addiljonsde magn€siwn et de silicium et parfois nrr peu de cuiwg de chrome, de fer et demangandse.

Les alliages obtenues, pr€sente de grands niveaux de durcissement gr6ce d lapr.cipitation des phases metastabres et Ia phase stabreMg2si.

I-3AIIiages d'Aluminium :

L'utilisation industrielle de I'Al pur prdsente pegt d,int6r0t i cause de ses faibles
propridtds rndcaniques [1 ].

D'od son utilisation sou forme d'alliage, par I'addition controlee en rajoutant ,rles
€lements d'alliages tels que le cuiwe, Ie silicium, le magn€sium, le mangandse, le titane, Ie
chrome, le zinc [1].

L'aluminium est utilisd surtout grdce d une proprietd importante qu,il d6tient : c,est
le durcissement stnrcfual [l].

2
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I-4Ailiages de ta sfrie 6000 (At Mg Sr)

Les alliages de la sdrie 6000 contiennent essentiellement du Silicium, et duMagnesium [l]'ces alliages se distinguent par des propri6t6s mdcaniques trds int.ressantes.En effet' ils prdsentent une bonne soudabilitd, une bonne formabilitd ainsi que de bonnespropri6t6s de rdsistance d ra corrosion, et un bon comportement a rextrusion [r].

ces caraetdristiques conduisant ainsi i un int6r0t technologique important, surtoutdans des applications exigeant des matdriaux rdgers ayant de bonnes caract.ristiquesmdcaniques' IIs sont de plus en prus utilisds dans l,industrie [l].

I-5 sdquence de prdcipitation dans les alliages de la s6rie 6000

Au cours du chauffage de ces alriages diftrentes phases apparaissentsuccessivement. ces ailiages prdsentent donc une cin€tique de procipitation.

La sdquence de prdcipitation de ces alliages a dtd largernent 6tudi6e [4].Lors duchauffage de ces alliages les diffdrentes phases mdtastables se rerayeront pow aboutir i laphase stable p(Mg2St V,SI.

La prdcipitation dans ces alliages AI-Mg-si et I'effet de durcissement ddpendent
dnorm6ment ou tapponff. Justement, ces alliages sont distinguds en fonction de ce
rapport, et on a les alliages dit d'dquilibre et les ailiages i exc0s de silicium [l].

I-6Alliage d'dquitibr€ :

-MoLe rapport 
5i Fout ces alliages est proche de 1.73 [l].Dans la majorite des cas des

alliages binaires et temaires d'aluminium, le premier stade de decomposition qui prend
place immddiatement aprds ffempe i la temp€rature ambiante est la formation des zores
Guinier-preston (Gp).

3



Chapitre I
Dans I'alliage 6quilibr6' la sequence de prdcipitafion sst geir6ralement ra suivante :

g(SSS) + Amas d.es solutds + Gp - g,, _ F, + p{Mg2si)

La ddcomposition d'une solufion solide sursatwee, obtenue apres homog6n.isation

l1#::- 
d une rempdrature Tsom $uivie d,rme trempe. se fait suivanr les €tapes

Les zones GP sont un affangement alternatif de colonnes d,atomes de Mg et de si
Ie long de la dire*ion (100)slavec des proporrions telles que fr:f , eles se
pr€sentent sous forme de disque d'dpaisseur 2.5 nm et de longueur autour de 30nm [6J, et apparemment de forme sph*riques avec des sfuctures inconnues [7].

Les prdcipitds de la phase m€tastable p" sont coherentes avec la matrice
u-aluminium et sont considdres comme dtant la phase qui joue un r6le majeure
dans le durcissement strucftual [8], appelee aussi ZGp II tg]. Elle est mdtastable etprdcipite sous formes d'aiguilles trds fines, align6es le long des directions <100>41
[10-12]'la pr€cipitation de la phase B" depend des precurseurs qui sont des amas
contenart autant de Mg que de Si [t],elles peuvent atteindre quelques dizaines de
nanomdtres' sa composition chimique stechiometrique, la plus consensuelle est la
suivante: Mg5Si6[13].

La strucfiue cristanine de ra phase p,, la plus admise est monoclinique [9] .Mais des
divergences sur les paramdfes de maille sont exprim€es par diffdrents auteurs [g,I3]. A
fitre d'exernple, on peut voir sur le tableau I. I quelques rds'ltats (Tableau I. r )

4
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a:1.516nm,c:0@
B= 105.3" Andersen[ l3J

La phase p' est aussi une phase m6tastable. eui est semi cohdrente avec lamatrice et moinsrdurcissant, elle se prdsente sous forme da b€tonnets a un diamdtrecompris entre 5 et 15 nm [14,15].

cette phase interm6diairen ayant un rapport si/Mgplus faible que celui de laphase d'equilibri:' Les rapports si,&4gtrouv6s dans la littdrarure sont pratiquement
identiques d ceux mesur€s pour la phase p, (varie enfre 1 et r,7 en fonction de la
composirion de l,alliage) [16].

on admet gdndrarement que sa skuctme est hexagonar avec les paramdtres
a:7'05Ao et c: r2.15A", rme reration d'orientation (001)p,//(100)ar, et un
groupe spatiale pri3/m [17].

cette sequence de prdcipitation est terminee par ra phase d,6quilibre .c,est
une phase incoh6rente avec la matrice, de composition Mg2si [1], prdcipite sous
lbrme de plaquettes carrdes d'dpaisseur proche de la dizaine de nm et de quelques
centaines de nm de c0t6 [1g].

Sfiucture
Paranndtreffi

Monoclinique bc a:1.534nm,c:O@
F= 106o Edwards [l4J

a:0.30nm, c = 0.ffi,[I6.4ffi
F:71" Lynch [15]

Monocliniqae C2hn

Monoclinique (p2lm) a:A.77}nq@
y:75o Eclwards [14]

5
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La phase pr.sente une shuchre cFc, avec un paramdtre de r€seau a:0.639nm tll.

I-TAlliage avec un excCs de Si :
Les alliages d'aluminium de la sdrie 6000 peuvent contenir un excds de silicium enplus de la quantitd ndcessaire pour former Mg2si[r]. concernant les premiers stades depr€cipitation' il semble que I'on puisse consid€rer que le silicium en excds joue un r.resimilaire d celui du cuiwe' En effeg les alliages d excds de silicium ont un pie de duretdsupdrieur aux alliages dits stechiom€triques [l].

D',aprds certains auteurs, Ia d6composition de Ia solution solide sursatur6e dans lesalliages Al-Mg-si conteoant rm excOs de silicium enfaine des modifications dans lacomposition et la densit. de la phase durcissante m6tastable|,,, fl,gj.
Le rapport Mgsi dans la phase F,,powun ailiage d,dquilibre est proche de r.73,alors que polr ul atiage en excds de s'icium' est d,environ I,r est m€me prus bas [rJ.

6





Introductios:

i

Dausice chapife nous allons prdsenter l'afiiage objet de nohe travair" res traitementsthermiques Qfre nos €chantillons ont zubiren! la proc€dure de prdparation des €chantillons etles techniquef de DSC et de la diftaction des rayons X.

;

II-1. Ailiagesidtudi6s:

Le mafdriau dont nous disposons est un alliage d,aft,minium t5pe AI_Si-Mg (s6rie6000), destind p l,industrie automobile.
La compositio{ ohimique est prdsentee au tableau IL r :

c'est un alliagepontenant un excds de silicium. cet excds est calculd en utilisant la relation

Excess si : (wtg in auoy) - 
[(-t% 

Ms'l"Is)] 
_ 
t('.r%elulls)l_ t(wry, 

M"lleIs)J 
Ar. rl

Excess si = r.rep- I(H)l- t(HI- f(H)]:0.6 w o/at4,r2t.

II-2. Pr6paratiop des dchartillons :

tr 2.1 F'onfe des 6chantillons :

c$aue bchnique expdrimentale ndcessite des dchantillons de fonne
naticulidrp et dans un 6tat particulier.

:

dilmdre et de 3 d 4mm de hauteur et ayant une masse de 50mg. pour ra



reference nous

I'dchanfillon.

avons utilisd de I'aluminium pur de masse dquivalente d

Pour ra diffiaction X, nous avons m'is6 des .chant'rons sous formeparalldldpipddiques. En tenant compte que re plus important est d,avoir une
surface plane donc bien polie.

-
ffi@

Plan de dilTraction

II-2.2 Trongonnage:

Lors de I'6tape de trongonnage, il est imperatif de ne pas modifier la structure
du matdriau d examiner, c'est dans ce sens que nous avons utilisd de l,eau conrme
liquide de refroidissement' on utilisd une micro'trongonneuse de marque metkon, la
MICRACUT 151,6quip6e d,un disque en diamant.

g



[-2.3 polissage:

Le porissage consiste d rendre ra surface prane et brillante. Le polissagem€canique a dE effectud avec du papier abrasif de diffdrenfes granurom.tries. A la finde l'op.ration res echant'rons ont ft6 n€ftoyds avec du mdthanor.

II-2.4 balance dlectronique :
pour la DSc il est necessaire de connaitre la masse des echantillons, c,estpourcela qu'on a utilisc une balance dlectronique. Le principe de fonctionnement de cesbalances repose sur les variations des caractdristiques electriques de certains matdriauxlorsqu'ils sont sounis d des compressions m.caniques, seron ra prus petite massequ'elles peuvent mesurer.

9
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II-3 Traitementu thermiques :

II-3.I Traitement de mise sn solution :
Ir consiste d chauffer'alriage a une temp.rafure suffisaument 6rev6e, maisinforieure d la tempdrature de fusion pour dissoudre les composds intenn.taniques etobtenir une solution solide sursaturde en atomes de sorut6. pour re cas de nofre alriaggdiffdrents auteurs ont adoptds Ia tempdrature de 5400c, la tempdrature de fusion deI',alunrrinium pur est de 6600c. Le temps de maintien est d,une (01) heure. D,aprds raIittdrafire, c,est un temps suffisamment acceptable po*r avoir une solution solidehomogene.

II-3.2 Trempc:

cette opdration consiste d refroidir l,alriage suffisamment rapidement pow figerla strucfure obtenue d haute tempCrature.

i Les traite,rnents thermiques ont 6t6 rdalisds dans un four fubulaire de mmqueNaberthenn.

,lo
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II-4 Techniques exp6rimentales utilis6es :

Ir-4'l Analyse carorim.trique diff.rentiete i barayage (DSC) :

L"analyse calorimetrique differentielle d balayage (ou diffdrentiel scanning
calorimetry DSC).

Lors du chauf?age d'un matdriau des transformations de phases peuvent apparafire.
Les transformations de phases sont accompagndes respectivenent d,rul d6gagement ou d,rme
absorption de chaleur lorsqu'on a formation ou dissolution de la phase. Dans ce cas on obtient
une courbe DSC contenant des pics, exothermique (pour la formation de la phase) et
endothermique (pour Ia dissolution de Ia phase).

Cette technique de DSC peut donc permettre l,6tude de
Elle a ft6 largement utilisde pour res alriages d'aluminium.

la cindtique de prdcipitation.

l"analyse calorimdtrique diffdrentielle mesure la diftrence de flux de chaleur enfte
I'dchantillon et une rdference en fonction de la tempdrature ou du temps au cours d,un ryclethermique programmd' une diffdrence de ternpdrature est mesuree entre l,dchantillon et la
rdfdrence d I'aide de thermocouples.

La calorimdfrie esf bas6e sur ra loi s'ivante de la thermodynamique:

AA : mCoAT
si un corps de masse m et ayant une chaleur specifique covoit sa tempdrafure varier de Ar. il
aura un gain ou une perte de chaleuren fonction du signe de AT.

11



Chapitre II

L'appareil de DSC consiste donc i enregisfier la variation du flux de chaleur (AU) en

fonction de la tempdrature T. Af ltuntladiftrence de la tempdrahre ente l'6chantillon et la

roference d un ternps T. mC, est une constante pour un echantillon de masse m conleriue

d'avance et c, est une constante qui ddpend de la nature du matdriau.

Echantillon de polymere

Rdcipient de r€fdrence
Rdcipient tdrnoin

Vers I'ordinateur

Four Thermocouple

Figure II.8 : Schdma de principe d'un appareil de calorim6trie diffdrentielle d balayage
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, Chupitre II Techniques expdrimentr@_

Dans ce travail la DSC utilisde est de type LABSYS evo de marque setaram cet

appareil possdde une intterface relide d un ordinateur.

F igure II.9 :L' appareil d' analyse calorimdtrique
diftrentielle i balayage DSC de type LABSYS evo.

II-4.2 DiffractionLdes rayons X :

La diftar;tion de filyon X nous aide i conflnner I'obtention de transformatiorr

de phase ou de prdcipitation grdce d la connaissance des distances interarticulaires

d61ry,le diftactorneffe donnent une s6rie de pics d des intensit6s variabler;

correspondant d I'angle de dif&action.

II-4.2.1Loi de Bragg :

L'interaction rayons X-6chantillon donne un rayonnement diffus(:

I'interference de ce rayonnement diffractd est enregistr6 dans url

diftactogpamme qui donne I'intensit6 I(0) en fonction d'un angle dir

diftaction 2A. 0 est l'angle de Bragg.

L'angle d'incidence 0 conespond i un angle de Bragg pour la longueur

d'onde fi.x6e. Le pic de difkaction dont on mesure l'intensitd correspond i la.

diftaction d'un plan cristallographique. Toutes les raies des plans diftactdsr

v6rifient la relation de Bragg.

13,



. Chapitre II Techniques erpdrimentr@_

Les conditions ndcessaires d cette interference constructive sorft

donndes par la loi de Bragg :

2 dn* sin 0: nlu

n : Ordre de la diftaction,

l,: Longueur d'onde du faisceau de rayons X,

dlp: Distance reticulaire,

0: Angle d'incidence des rayons X.

drp 
I

Figure II.L0 : Famille de plan

cristallins en condition de Bragg

ll-4.2.2lntensit6 de raies de diffraction :

Les positions et intensite des raies de diftaction de la plupart des

mat6riaux connu sont 6td 4tudi6s et sont r6pertoires dans des bases de donn6es;.

La comparaison d'un diftactogramme expfimentale avec ces donnees pennet

de retrouver la nature de chaque phase constitutive de 1'6chantillon.

Des logiciels sont aujourd'hui utilises et permettent d'analyser

quantitativement les specfres de diftaction et d'en faciliter une exploitation

4,E



pr€cise gr0ce a leur comparaison automatique i des bases de donndes

cristallographiques.

Dans nofs 6hrde, rous avors utilisd un diftactomdtre type pANatytical

EMPYREAN opdrant d gfum€fiie Bragg-Brentano.

La source du rayon X produite par une anticathode en cobalt avec deux

longueurs d'onde (7w, : 1.?890100 Ao et lkoz= t.792g}Aq les

diffiactogrammes de DRX des €chantillons ont 6td enregisr6s pour 20 comprise

entre 10o a 100o.

Figure tr.12 : Le diftactomOtre dilis€ de type : PANalytical EMPYREAN
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Chapitre III Risulta* et Discussion

Introduction

Dans ce chapifte, nous allons ddterminsr la sdquence de prdcipitation de nofre alliage.
Nous allons dtudier l'€volution cristallographique de notre alliage en fonction de la formation
de la phase 8". Ces rdsultats seront discutes.

III.I Microstrueture de notre alliage :

La microstructure de notre alliage est constifude de grains allong6s cons6quence de
I'extrusion et de prdcipitds aux joints de grains et intra grains (fig. III.I). La figure III.2
montre qu'on peut avoir d une tempdrature T : 280oC, la coexistence des phase s p',et p,

Figure III.I : Microstructure de nore
alliage.
a) Micrographie de l'€tat homog€n€ise
obtenue par microscopie optique. Daoudi et
al.
b) Micrographie de l'dtat obtenu d T:2g0oC"
obtenue par MET. Daoudi et al.

Figure IIL2: Micrographie MET de notre
alliage femp6 d T:280oC, obtenue en fond
noir (FN).Etat Coexistence des phases p"et
p'.Daoudi et al.

f6



Chopitre III
Rdsulta* et Dis cussio nr

III-2. L'analyse parDSC de yehthomog6n6is6:

L'analyse par ceffe technique, permet I'obtention d'une courbe constifu€e de picri
exothermique et (ou) endothermique conespondants respectivement d la dissolution et (ou) laL

formation des phases su*ceptibres d'apparaite dans le mat6riau.

Aprds la ddcoupe et le polissage de l'dchantillon, ce dernier subit un toaitement
thermique de mise en solution a 540"c pendant une heme suivi d,tme tempe d I'eau.
L'dchantillon est soigneusement pes6 grdce d une balance dlectonique de haute pr6cision.
connaitre la masse est une condition d6terminante pour la DSC.

La masse de l'dchantillon m:53,05mg.

Dans notre cas' nous aYons effectue un chauffage jusqu,ii 540"c suivi d,un
re&oidissement vers l'ambiante' La vitesse de chauffage et de re&oidissement est de
l0oC/mn.

Nous avons choisi une r6ference d'aluminium pur de masse TftArpur: 53,15mg, trds
proche de la masse de notre dchantillon.

La figure III.3 montre la courbe DSC obtenue.

B"

ZGB

e
E

E6

.o
x5

Figure IIL3 : courbe DSC obtenue pour I'ariage Al-si-Mg extrudd chaufrd d une
vitesss de l0.C/mn
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Ch*pitre III
Risaltsts et Dis cussioa,

L'interpr€tation des diftrents pics est falte, e h hmidre de ra litierah'q comme suit :t' Le premier pic obtenu e 90 c' indrque les premiers stades de precipitation par la
formafion des zones Gp.

'l' Le 2dme pic situd i 240C, traduit la precipitation de la phase durcissante 8,,.* La precipitation de la phase f ' est indiqu€e par le pic numdro 3.

on remarque qu'il y a un chevauchement entre les pics 2 et 3 qui peut etre explique
par le fait qu'd une temperafure donnde les deux phases F'etF" se forment en m€me temps.

D'habitude daas cet examen pour le m€me alliage, ra courbe montre la prdsence de
cinq pics exothermiques correspondant d la precipitation de phases et trois pics
endothermiques ffaduisant la dissolution de ces phases, mais sur cette courbe le pic de si en

Excds et le pic de phase stableB n'apparaissent pas ; surement d cause de la d6rive de
la cowbe (d partir de 350'c) due au mauvais dtaronnage de |appareil.

Intdressons-nous d la phase B".L'analyse de la courbe prdcddente (figure III.3) permet de
ddtenniner le pic relatif d la formation de la phase B',
Le domaine d'existence de cette phase est ddteffiin€ :

T1 : Temp6rature du d6but de transformation

T2 : Tempdrature de la fin de transformation

T- : Tempdrature depic

Tableau IIL1 : Les tempdratures de la formation de la phase mdtastable B,, par DSC

on remarque que le signal de la phase B"est le plus intense, car en g€n6rale c,est la
phase quantitativement la plus importante.

Les resultats obtenus par DSC confirment la partie de la sequence de pr6cipitation
qui nous intdresse' Nous avons compldtd Ia sdquence en tenant compte de la littdrature pour le
m6me alliage Al-Mg-Si.

Vitesse de chauffage ("C/muJ



Risultag et Dis cussio at

a(sss) -r Amas de sollut6r-+ ZGB___> g,,(Mg5Si6 )+ F,(MgsSis )_>

IrI'3' D.termination de ra fracfion transform.e de ra phase f.':
La fraction transfonnde est obtenu d partir des courbes DSC par l,intdgration de la

zone de surface sous les pics exofhenniques de la phase formdeB".La ligne de base est
primordiale pour ce calcul. La figure III.2 monfre le pic de formation de Ia phase 8,, et la ligne
de base correspondante.

?n

z,c

2,0

Tm ==- flux de chaleur

-_ 
ilgne de base

,,)--
-"--'

210 240

L
J
o
(s
,c(t
oE
x
=tr

1,5

1,0

0,5

0,0

F'igure II[4 : pic de la

phase B"

-0,5

- t,u

Tempdrature(C.)

Tel que la fraction d transforrnee d n'importe qu'elle temp6rature T soit donn6e
comme suit:

a= sT

Stot

S6s : La surface totale des pics dans I'intervallepl, T2J.

.s7 : La surface partielle des pics exothermiques entre la tempdrature 11 , T

La fraction transfonnde de la phase f " 
est prdsentde sur la figure III.5.
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IIL4. Analyse par DRX de l,6tathomog6n6is6 :

Le diftactogftunme des rayons X obtenu d partir d'un 6chantillon de notre alliage
homogdndise a 540"c pendant I heure suivi d'une trempe d l,eau est repr€sent6 sur la figure
III.6.

Notre alliage pr6sente une matrice d'aluminium, donc il serait evident que le
diffiactogramme de rayons X montre les pics de L,aluminium.

L'identification et I'indexation du difkactogamne se fait sur la base de la loi de
Bragg:

2 dng sin 0 : n)"

L'aluminium possdde une structure cFC.D'aprds la loi de Bragg on peut d6terminer la
distance interrdticulaired6pp.

Les d6.1et le paramdtre de maille a sont relids par la relation suivante :

dnru= ffi#

Figure III.5 : Fraction transformee er de la phase 8,, obtenue p;;;;r.*;

a= d5p1r/h2@i7
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Risultats et Dkcussion

 
z()

a
a)

(1 1 1)Ar

(200)Al

(220) 
^l {222)(311)Ar

60000

t0 50 60 70

24"

Les hi,ki et l;sont de mOme parit6.

En appliquant cette relation d tous la dp1r2 obtenues,on peut ddtenniner les N (N:
,{FTFzTtr1et le paramefe de maille correspondant .

on remarque aussi sur les diffractogrammes que les pics sont d6doubl6s i cause de
I'existence de deux longueurs dbndes Koret Ku".

Tableau lll.2 : les valeurs expdrimentales (20, d6p1,hkl, a)

%Figure IIL6 : un diffiactogranune de rayons x de 

'alriage 
Ar-Mg-si homog6n6is6 i

2e I sin0 dnm hkt

117

N
Pardmebe

de maille(A;

La valeur moyenne du

paramdtre de maille afAl

a= 4.04637 A.

4s.48567 22.54283 0.38337 2.33324 r.73205 4.04129
s2.52t67 26.26083 0.44245 2.02167 200 2 4.4$3
77.36467 38.68233 0.62500 t.43t20 220 2.82842 4.04805
94.21267 47JA$3 0.7326r t.ttu97 3ll 3.3t662 4.44949
99.84167 49.92083 4.765t5 r. royu) '222 3.464rc 4.04na
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Chnpi*e III
Resaltats et Discussion

Ill.4.l.Variation du paramCfre de maille:

Pour notre alriage mis en sorution Ie paramd*e de ma're est donc de4,a463l,
on remarque une l.gdre diminution pm rapport d celui de 

'aluminium 
pur,  ,a4gsal.Donc le fait de maitre en solution solide le mat6riau, son paramdtre de maille diminue.c'est I'effet de l'introduction majoritaire de si et du Mg dans la maille d,AI.

Irr'4'2'comparaison entre les tailres des atomes d,Arn si etMg :

Le tableau III.3 compare les

chimiques de notre alliage.

tailles atomiques des principaux 6l6menrs

on peut voir que la taille de I'atome d'aluminium est supdrieure de g % par rapport ii
celle du siliciurn, par contre elle est infdrieure de I0 % par rapprt d celle du magndsiun. En
conclusion' la diffbrence des rayons atomiques entre Al et si et Al et Mg est inferieure de
lSv/o.

Tenant compte de la premiere rdgle de Hrm+Rothery (ou rogle du rayon atomrque) on
peut dire que nous sommes en prdsence d'une solution solide de substitution de Mg et Si dans
une matrice d'Al.

Le fait que Ie paramdtre de maille de notre dchantillon d l,6tat homog6n6is6 a diminud
par rapport d celui de I'aluminium pur montre que probablement dans Ia maille de l,6tat
homog€n€isd le silicium s'est substitu€ d I'aluminium en un nombre plus important que le
magndsium' La maille de la matrice d'aluminium de l'6tat homogdndis6 contient
probablementplus de silicium que de magndsium.

Tableau III.3 : les valews de rayon atomique d,AI, Mg ef Si
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III
Resaltats et Discussion

III'4'3 Evolution crisfallographiq'e de notre aniage en foncfion de ra formationdc la phasef":

Grace i Ia DSC, on a pu avoir Ie domaine d'existence de ra phase fi,, entreTi = 216 etT2 = 280oC.

La phase F" de formule stachiomdfrique Mg5si6 est formee par des atomes de Mg elSi qui sont puisds de la matrice d'aluminium homog6n6isde. L,appauwissement de la matriceau cours du chauffage fera en sorte a ce que la maille change de dimension donc le parametrede maille va changer' L'dvolution du changement du paramdtre pourrait nous renseignerindirectement sur Ie processus de formation de Ia phase f ,,.

Afin de voir cette evolution on a chaisi des tempdrafures T appartemft au domaine deformation de la phase p"' Pour mieux comprendre ce qui se passe-t-on va aussi choisir destemperafures en dehors de ce domaine. Pour chaque tempdrature; la DRX nous fournira leparamdtre de maile de Ia matrice d,aruminium de l,dchantilon considdrd.
Pour se metfre dans les memes conditions que la DSC, chaque echantillon subit unetrempe d I'eau aprds mise en solution e 540oc pendant I heure. par la suite, l'dchantillon estchauffd au four avec une vitesse de looc/mn {identique d celle utilisee en DSC).une fois latemp€rature T atteinte, on re frempe d |eau pour figer ra struct're atteinte (fig. rII.7).
L'6chantinon dans ce cas est pr€t ii l'examen au DRX, apres un leger porissage.
Les temperatures choisies sont : 150, rga,2r6,2i0,24a,260,2g0,300 et 3r6"c.

Figure IILT : Cycle thennique
effectud par chaque dchantillon,

avant de passer au DRX
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on fait la m€lne chosepour les aufres tempdrafures, et on ddtermine d chaque fois reparamdtre de rnaille.

Les diffractograilmes obtenus sont pr6sent6s sur la figure (III.', III.10)
Les paramdtres de maille obtenus pour chaque 6tat sont r€sumds autableau rrr.4.

Figure IILS ; Un diftacto
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Chapitre III
Wott et Discussion

sur les diftrents diffractogrammes" on remarque qu,en prus des pics de ,,"r"rr;,
o;:;::::j:::,:::,_*: *o onr dr€ identines er anribu.s par Daoudi et ar, d ra

;; ;;#;ff,"#;i;l'intdriern des grains.

Ia diffraction des rayons x (fig. 1116 et g) monfe que ces prdcipit's sont stabresthermiquement' donc cette phase ne change pas au cours de notre chauffage. Il est donc fortprobable qu'elre ne contribue pas d l,dvorution du paramdtre de ma'le.

Tableau III.4: paramdtres 
de maille des diftrents 6tats

Tempdrature (oC)

=:-:---:--_Etat mls en solution

-
150

-
180

-
2t6

230

240

-
26A

--
280

--

300

316

Paramitre de maille (A)

-

4.04628-

-

4.04802

-

4.04877
%

4.A4857

-

4.04896
%

4.04988

-

4.05038

-

4.04819
%

4.04883

4.048s0
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Chapitre III
ne*Aott et Discussion

1

o

B

k
0

o
q

"u
X

-- DSC (I0"C/mn)
-+ Parametre de maille

,
t

tA.

100 150 200 2tr) 350

4,O4A

Temp6rahre ("C)

on remarque qu'en g€n€rale le paramdtre de maille augmente avec la temperature T.Au point T :216"c, on a une diminution pow reprendre l'ascendance jusqu'd r : 2g0oc ori
le paramdtre de maille anorce une diminution disant perturb.e.

Nous partons d'une solution solide d'Al-si-Mg (6tat homog6ndis6), la maille de Al
dans ce cas contient probablement beaucoup de Si.

['e paramdtre de mailles des €tats qui nous interesse (entre 216 et260.c) augmente,
probablement la matrice est en hain de s'appauwir en si qui sert ii la formation de la phase
{Mg5Si6) gourmande en Si.

on peut aussi remarquer sur la figure III.11, qu'd partira de T:260.c le paramdtre de
maille commence d diminuer. Il est intdressant de noter qu'a partir de cette temp6rature, la
DSC monfre que les pics des deux phases mdtastables B,,eq f , interftrents. La phase
B'contient aussi de l'Al en plus du si et du Mg on aura donc des effets contradictoires
(apport d la fois d'atomes de diftrents diametres), qui expliquent probablement explique la
diminution du paramdne de maille de Ia mafice.

Figure IILII : Evolution dop**
tenant compte de la courbe DSC.

28



Chapitre III
Ronltott et Discussion

La figue III.I2 montre l'dvolution de la &action de la phase f ,, form6e en fonctiondu paramdtre de marlle de Ia matrice.

sur cette figure' on peut voir que globalement le paramdtre de maille de Ia matriceaugment lorsque la *action de la phase m#astable $,,augmente.

Le fait que le paramdtre de maille de la matrice diminue est atfibue essentieilement dI'appauwissement de ceffe maille en si {qui a le rayon atomique le plus faible) est en accordavec des dtudes qui ont 6td mendes par calarl du premierprincipe lrg,zql,carcul ab initioavec Ie code vASP' I'approximation de Ia densite rocale (rocal densiy approximation ; LDA)et I'approximatiott du gradient g6n6ralis€ {ger:eratized gradient approximation : GGA) [2r-241.

ces diffdrentes etudes ont attribues i la diffiision du si un r61e primordial dans laformation de la phase mdtastable.

Des etudes exp€rimentales cornme celle de Dutia et al. [5] ont relev€ le r6le que peurjouer le si dans la formation de la phase B" , maissans donner une justification .vidente.

ce fravail est un preambule i l'analyse des rdsultats obtenus par DRXpar la m.thode
de Reitveld' cette m€thode nous psmetha de localiser (par les coordonn€es) des diftrents
atomes d'une maille de la matrice d'Al. Le suivi des atomes par les coordonnees nous
fournira une information capitale concernant Ia formation de la phase m6tastable f ,,.
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- r - paramdtre de maille
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Figure lrLlz: La fraction transformde &r fonction o. p*ffiilt
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Concfusion

Dans ce fravail nous avons confirmd la cin€tique de precipitation, surtout par lapafiie qui nous int6resse ; la phase mltastable p,,.

Nous avons d6termin6 le domaine thermique d,existe*ce de la phase 8,, et safraction fiansformde en fonction de la temp€rature.

Ia difFaction de rayons X nous a permis de voir l'dvorution du parametre de maire
de la matrice d'aluminium de notre alliage.

En combinant ces deux derniers rdsultats et en tenant compte de la rdgle des taillesde Hume-Rothery' on peut dire que probablement la diffirsion du si est le processus leplus important dans la fonnation de la phase mftastable f ,,.
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Annery

Phase:

une phase est ddfinie comme une part structurellement homogdne du systdme qui
est s6par6e des autres parties par une ligne de d6marcation physique definie. chaque phasr:
a sa propre strucfure et ses propri€tds assocides.

Aluminium extrudds:

L'extrusion (filage) est un procddd de fabrication thermomdcanique par lequel urr
materiau compressd est confaint de faverser une filidre (outillage qui va pemettre)
d'oblenir la forme du profild) ayantlasection de la piece d obtenir, on forme en continu un
produit long (tubulaire ou plein).

Durcissement structural :

La prdcipitation est le moyen d'obtenir le durcissement le plus important dans les
alliages d'aluminium, loin devant le durcissement par solution solide ou par 6crouissage.
cependant' le durcissement d'un alliage par prdcipitation est contr6l6 par l,interaction
enffe les dislocatians et les prdcipitds qui peuvent se former durant le vieillissement.

PhdnomBne de la pr6cipitation :

Tout systdme hors dquilibre minimise son energie par un rdarangement atomique
qui s'effecfue par diffirsion des atomes et des ddfauts de structure pour atteindre un €tat
d'6quilibre stable ou mdtastable.

La prdcipitation d'une solution solide sursatur6e est une fiansformation
caract€risde par une germination et une croissance d'une ou de plusieurs phases.elle
consiste en g€ndral en une d€composition de la solution solide sursaturee (la matrice mdre)
en une nouvelle phase (le pr6cipite) et une nouvelle solution solide (la matrice appauwie).

Distance interartieulaire :

Un cristal contient une infinitd de plan dans lesquels les atomes (ou les ncuds du
r€seau) sont arrang6s p6riodiquement: ce sont les plans interrdticulaire, d6finis par leurs
indices de Miller (trkl).Pour hkl donn6s, il existe une infinit6 de plan paralldles entre eux et
regroupds en une famille de plan rdticulaires.
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La distance interrdticulairedhkl est le plus court distance entre deux plans de la
famille {hkl}.1'ensemble des distances interrdticulaire d'tm cristal est directemernt
mesurable par DRX gr6ce d Ia loi de Bragg.

Transformation de phases :

La transformation d'ure phase d une autre exige gdndralement, lors de I'amorgaE,e

de la fansformation, I'apparition de germes de la nouvelle phase, c'est-d-dire de petirts

elements de volume qui ont la m€me structure que la phase en formation et qui sont
spards de la phase non-tansform€ par une interface d dnergie 6lev6e.

Exothermique et Endothermique :

C'est des proc€ssus physiques ou chimiques produisant de la chaleur. La chaleur est

une forme d'energie ddsordonnde. Dans une r€action chimique exothermique, l'gnergie

ddgagde par la formation des liaisons chimiques dans les produits de r6action est

supdrieure d l'dnergie requise pour briser les liaisons dans les rdactifs.

Pic exothermique:

Il est 1i6 aux processus de prdcipitation des phases d'6quilibre, enregiste au dessuri

de la ligne de base.

Pic endothermique:

Il est lid aux processus de dissolution d'une phase, enregistre au-dessous de la ligner

de base.

La stechiomdtrie :

Est un calcul qui permet d'analyser les quantites de r6actifs et de produits qui sont

en jeu au cours d'unerdaction chimique. Cest aussi la proportion des 6l6ments dans

une chimique. Les relations stechiomdtriques entre les quantites de r€actifs consomm6s et

de produits fomr6s ddcoulent directement des lois de conservation. Elles sont d6termin6es

d partir de l'dquation-bilan de la rdaction.


