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R6sumd

Les changemrents de phases ou certaines pr€cipitations modifient les caracteristiques

mdcaniquLes dcs matdriaux mdtalliques de fagon le plus souvent non ndgligeable. Ainsi, pour

lers aciers, la transformation de I'austdnite en martensite aprds trempe augmente la limite
dllstique et la charge * la rupture mais diminue la ductilitd de I'alliage. L'aluminium d I'dtat
pur pr6sernte de faibles caract6ristiques mdcaniques rendant impossible son utilisation dans la
construction d,e structures mdcaniques. Cependant, I'ajout d'6l6ments d'addition et I'application

de traitements thermiques provoquent la prdcipitation de ceriaines phases dans la matrice

d'erluminirrm. L'alliage est alors gdndralement plus rdsistant mais aussi moins ductile. Il existe

plusieurs familles d'alliages d'aluminium corroyds qui diffdrent par leurs 6l6ments d'addition
pnincipaux; leri alliages d'aluminium Al-Cu (sdrie 2000), Al-Mn (sdrie 3000), Al-Si (sdrie

4000), Al-Mg (s6rie 5000), Al-Mg-Si (sdrie 6000) et les alliages Al-Mg-Zn (serie 7000) La
faible maisse volumique des alliages d'aluminium associee d leurs bonnes caract6ristiques

rniicaniques in,tdresse I'industrie du transport (fenoviaire, navale, routidre, adronautique).

Airnsi actuellement, les alliages Al-Mg-Si filds (sdrie 6000) sont fortement utilis6s pour
r6cluire le poidr; des v6hicules et par consdquent faire des dconomies d'6nergie.
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fntroduction

L,es tranLsfonnations de phases of la diffusion intervient sont diles par germination et

croissanoe, et sont mises en 6vidence par les diagrammes d'dquilibre.

Le diagamme d'6quilibre ou diagramme de phase est une representation graphique utilisee

e.n thermodynLamique, g6ndralement d deux ou trois dimensions, reprdsentant les domaines de

l'dtat physique d'un systdme (corps purs ou mdlaage de corps purs), en fonction des variables,

clhoisies pour faciliter la comprdhension des phdnomdnes etudies.

Le diagrrmme de phase s'dtablit exp6rimentalement : on fait varier les conditions (T, t, p) et

I'on observe les changements de phases.

Au cours de la transformation de phases les < points > appelds germes apparaissent, rdsultant

d"une fluctualjon de composition de la phase mdre. Ces germes de trds petite taille au ddpart

(amas de qudques atomes) se forment de fagon homogdne ou le plus souvent de fagon

htlterogdne.

Lrts transforrrLations d l'etat solide sont 6galement trds importantes pour les matdriaux.

distingue les transformations allotropiques qui sont particulierement importantes

trimsfornLation de Fe a (cc) en Fe f(cfc) [].

Donc de nomlbreux phenomenes physiques peuvent se produire lorsque des particules ou des

impuretds interferent ou diffusent d l'interieur d'un alliage.

Pour rdaliser ce travail, nous avons utilisdes la technique dilatomdtrique, donc le dilatomdtre

utilisd est du type DIL 4A2C NETTZSCH4.

Une caraotdrir;tique trds intdressante dans la plupart des diagrammes d'equilibre, fait que la

solubilite limite diminue avec la temperature. Il en ddcoule qu'un alliage, qui serait

monophasd d une certaine temperature, peut devenir biphasd d des temperatures plus basses.

Ce processus qui correspond d une hansformation d I'dtat solide ilec augmentation du

ncrmbre de phzises est ddsignd par le terme de pr6cipitatronl2l.

On
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Introduction

L,e manuscrit de la prdsente mdmoire est congu de la manidre suivante :

[,e chapitre I : est rdserv6 d la description des caractdristiques de l'aluminium et d l'6tude des

alliages d'aluminium.

Dans le chapitre II : nous d6crivons la mdthode expdrimentale utilis6e.

Chapitre III : Analyse des rdsultats dilatomdtriques et comparaison avec ceux obtenus par la

ft:chnique DSC.

Nous terminons par une conclusion g6ndrale qui regroupe tous les rdsultats obtenus et leurs

irrterprdtations.

- ----]
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aluminium et all d'aluminium

Ll.L'aluminium et ses alliases

Lil produr;tion mondiale d'aluminium est de I'ordre de 2A Mfan. C'est Ie second metal le plus

utilis6 aprds I'aciet. La production mondiale annuelle d'acier est de I'ordre de 800 MtJan.

Mais, il nL'est pas trds judicieux de comparer des tonnes d'aluminium avec des tonnes d,acier
car les miNses volumiques sont tres differentes et parce que les matdriaux m6talliques sont le
plus souvent urtilis6s sous la forme de produits minces tdles ou profilds plut6t que sous forme
miassive. lDe ce fait, il faudrait comparer des surfaces ou des volumes pour avoir des chiffres
comparables et plus repr6sentatifs. On peut prendre 100 pour I'acier et 7.5 ou 10 pour
l'afluminirtm. Ces chiffres confirment que I'acier est le metal le plus utilise, cela provient du

faiit que le,s salatl6tistiques mdcaniques de I'acier sont plus 6levees que celles de I'aluminium

et que I'acier co0te moins cher. [l]

Donc I'aluminium d l'6tat pur (comme tous les mdtaux) prdsente de faibles caract6ristiques

m(lcaniqur:s rendant impossibles son utilisation dans la construction de structures m6caniques.

Cependant, I'ajout d'dlements d'addition et I'application de traitements thermiques provoquent

la prdcipitation de certaines phases dans la matrice d'aluminium . L'alliage est alors

gdrrdralement plus rdsistant mais aussi moins ductile. [2]

L'aluminium n'est pr6fer6 que lorsqu'on a besoin des caractdristiques particulidres de ce

mdtal, telles que :

La faible masse volumique est 6gale d2.7 $cm3. L'aluminium est hois fois plus ldger

que l'ac,ier. Cette propridtd est particulidrement intdressante dans les transports.

La conductivit6 thermique pour la production d'dchangeurs thermiques (radiateurs,

r6fiigerateurs, climatiseurs. . . ).

o La conductivit6 dlectrique pow la fabrication des cdbles dlectriques.

c La facilit6 de mise en forme pour la production de boites de conserves, de boites

boissons, de profiles de fenOtres ... etc.

'5



aluminium et al dtaluminium

o La bonne rdsistance d la corrosion de

attractives, ddterminantes en milieu

applicrrtions. [1].

I'aluminium fait aussi partie des propridtds

marin et apprdciee dans de nombreuses

Donc l'aluminium est ldger, il peut Otre obtenu avec des caractdristiques m6caniques

dlevdes ce qui est ddterminant pour les mat6riaux utilis6s dans les transports. De ce fait,
les avions actuels sont constitues d 80 % d'aluminium. L'aluminium est aussi utilis6 dans

les trensports terrestres rapides comme les trains d grande vitesse (TGV), les bateaux d
grandos vitesses (NGV) et, depuis les cinq dernidres anndes, dans la canosserie
automobikl (des vdhicules plus l6gers consomment moins de carburant et polluent moins
I'atm0sphd:re). En fait, dans ce cr6neau, ce nouveau ddveloppement est une renaissance

car I'eilumrinium 6tait ddjd utilisd il y a 50 ans dans la voiture frangaise Dyna-panhard
(1952-'195:i), mais il avait disparu de ce marchd parce que la tdle aluminium cootait 20 d
25 % plus chere que la t6le dquivalente en acier, Ce retour en grace de I'aluminium
provient du changement des rdglementations qui obligent maintenant les fabricants de
voitures d recycler leurs voitures en fin de vie.

On a d'aufies applications tels que la bdtiment, l'emballage, les dquipements 6lectiques,et

les 6quLipements m6caniques.

L2. Familles d'alliases d'aluminium :

Le premier ch:iffre de 1 d 8 indique la famille d'alliages. Il est ddtermin6 par I'element
principal de l'alfiiage (tableau I.l) :

' lx;x, sams 6l6ment, pour l'aluminium non alli6, les alliages correspondent d differents

niveaux de puret6, Fe et Si 6tant les principales impuret6s de l'aluminium ;

' 2xx:x cq pour les alliages Al-cu, avec une sous-famille Al-cu-Mg ;

. 3xxx Mr1 pour les alliages Al-Mn ;

. 4xxx Si, pour les alliages Al-Si ,

. 5xxx Mg, pour les alliages Al-Mg;

' 6xxx \4g + Si, pour les alliages Al-Mg-Si ;

7xxrzn., pour les alliages Al-zn-Mg,avec une sous-famille Al-Zn-Mg-cu;

Sxxx dilers, pour les autres alliages.

,t
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aluminium et al d'aluminium

S6rie Ddsignation El6ment d'alliage

principal

Phase principale
prdsente dans

I'alliase
S6rirs 1000 1)OC( 99oh d'aluminium au

minimum

Sdrie 20()0 2)OO( Cuivre (Cu) Al2Cu - Al2CuMg

Sdrie 30C10 3)OG Manganese (Mn) Al6Mn

Sdrie 40Ct0 4)OO( Silicium (Si)

Sdrie 500t0 too( Magndsium (Mg) Ar3Mg2

S6rie 6000 6)OO( Magn6sium (Mg) et

Silicium (Si)

Mg2Si

Sdrie 7000 DOC( Zinc (Zn) MeZfl
S6rier8000 8)OC( Autres eldments

Sdrier9000 Non utilisd

Tableau L 1 : Numdrotations des alliages d'aluminium.

La figurer I.1, montre les hurt familles d'alliages d'aluminium avec le principal composd

intermetalliquer durcissant pr6sent dans la structure.

Al-In-ilg

,11-Zn-
htg-Cu

[J ner"l lllmft$ conbEfiilonnsls d'fasilcrc e 0.2 ar d'ert60sl0nJ Il fr* tr8slstlrnce fl la tracdBnf

Domalne 6e €sls$n€ m{ssnlque tMpst
0 t00 200 300 {{)0 500 s00 / 0

flgrure I.1 : Principales familles d'alliages d'aluminium corroyes. [2]



aluminium et al d'aluminium

Lrls caractdri'stiques mdcaniques accessibles, avec les differentes familles d'alliages

d'aluminium sont montrdes pour les alliages avec ou sans durcissement structural.

Un autre dldrnLent durcissant a 6td dtudid intensivement par f industrie de l'aluminium dans les

ann6es 1!)85 d' 1992; le lithium 3o/o enmasse ajoutd d l'aluminium diminue la masse de 10%

et augmente ltl module d'dlasticitd de 10%. La combinaison de ces deux avantages permettait

d'envisager une diminution de 25%o de la masse des avions. Malheureusement, la production

d'alliages aluminium-lithium n6cessite de nouvelles installations <le fonderie avec une

protection sous gaz inerte ce qui conduit au doublement du prix du m€tal. Finalement

I'industrie aeronautique n'a pas accept6 cette augmentation de prix. Eit le projet n'a pas dtd

dd:veloppe.

A l'dchellle industrielle, les tdles s'obtiennent d partir de lingots d'6paisseur de I'ordre de

6Ct0mm.

Ces lingots sont refroidis jusqu'd la tempdrature ambiante avant d'6tre r6chauffes jusqu'd

500oC environ, aprds quoi ils sont passds d plusieurs reprises dans des laminoirs d chaud.

Arrant de passer par les laminoirs d chaud, les lingots sont donc homogtlndisds. A la sortie des

larninoirs d chaud, la t61e 44 d 6mm d'6paisseur est enroulde sur elle-mOme pour le transport

vers les laminoirs d froid.

Pour attei:ndre les proprietes requises pour les alliages d durcissement par ddformation, la tOle

es1; traitde soit par d€formation d froid, en reduisant son 6paisseur, ou encore ddformde puis

reouite pour arn6liorer sa rdsistance. Selon la mdthode choisie, le matdnau aura des propridt6s

dilferentes.

Pour les alliages d durcissement par pr6cipitation, il faut prevoir des traitements thermiques

pe.ndant le laminage, ainsi que des niveleurs de tension le long de la ligne de production. Elles

doivent aussi Otre dtirdes pour qu'elles soient effectivement plates.

La ligne de pr:oduction est constamment surveillde pour limiter les ddfauts de fabrication.

Pour des procluits laminds, le contrdle se fait par apprdciation de la t6le en cours de

productiorr, ajurstant le paramdtre du processus en cons6quence (distribution du lubrifiant pour

le laminap;e, courbure des laminoirs, etc.). Pour assurer une position compdtitive, le processus

de contrdle doit 6tre assez performant pour rdduire les ddchets au minimum.



aluminium et alliages d'aluminium

L,ls alliages cl'aluminium destin6s d Otre corroy6s peuvent Otre classds en deux familles, en

fcrnction du t5rpe de transformation ou de traitement permettant d'obtenir 1es caract6ristiques

mecaniqures e1;de rdsistance d la corrosion [4] : (Tableau I. 2)

. Les alliages trempant seront trait6s thermiquement.

Les alliages par 6crouissage obtiendront leurs caractdristiques mdcaniques par

6crouissage, donc par deformation d froid.

La ddsigration des alliages d'aluminium est indiqude dans la norme europ6enne EN 515

(^Arluminium et alliages d'aluminium Produits corroyds ddsignation des dtats

mdtallurgiques).

Les pidces €,rl alliages d'aluminium obtenues par d6formation sont classdes en 6tat

m,dtallurgique.

Alliages trempant /ou d durcissement

structural /ou d traitement thermique

Alliage i durcissement par

dcrouissage lou non trempant /ou

sans traitement thermique

S6rie 2000/4004/6000/7000 1000/3000/s000

Tableau L 2 : classifications des alliages d'aluminium.
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b:_tres caractA

Il s'agit ici de ddterminer les caract6ristiques mdcaniques des alliages d'aluminium de la s6rie
6000.

Lers sl{rnsnls cl'alliages de cette s6rie sont le magndsium (Mg) et le silicium (Si). Cette famille
d'aflliages d urre grande importance industrielle. Elle est trds utilisde pour les profilds Ces
alliages ont une trds bonne aptitude d la ddformation (filage, matrigage principalement) et d la
mise en forme d froid dl,etatrecuit.

Leurs caract6r:istiques m6caniques sont moyennes et sont inferieures d celles des alliages
20t)g 117000.

Ces caractdristriques peuvent 0tre augmentces par addition de silicium qui donnera le pr6cipitd
du:cissant Mg2Si.

Ils ont une excellente r6sistance d la corrosion notamment atmosphdrique. Ils se soudent trds
bien (soudure d.l'arc ou brasage). on peut les diviser en deux groupes.

' Un groupe dont les compositions sont plus chargdes en magndsium et silicium (6061,

6082 par exemple). Ils sont utilisds pour des applications de structure (charpente,

pyl6ne..'), ainsi qu'en a6ronautique {liaisons 6lectriques, boitiers 6lectroniques

embarqu6s..).

' Une deuxidme catdgorie moins chargee en silicium qui par consdquent aura des

caract6nistiques mdcaniques plus faibles. C'est le cas du 6060 qui permettra de grandes

vitesses de filage mais qui aura des caractdristiques mdcaniques plus faibles. Il sera

utilis6 par exemple en ddcoration et ameublement, menuiserie mdtallique.

t8
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Figure L3 : Diagramme de phases du systdme binaire Al-Me

La sdquenoe de prdcipitation commundment acceptde pour les alliages Al Mg Si t5l est la

suiyante (figurerI.5) :

(SS|S)---+ Amas de solut6s et loa zones GP-+ F" en aiguilles+Bren bAtonnets-F (Mg2Si)
en plaquel;tes

a./ l,u solution son* sursafura SSS;

Au cours du maintien d'un alliage d'aluminium d durcissement struchrral d la temp6rature

ambiante apres la trempe, la solution solide sursaturde se trouve en 6tat m6tastable. Au cours

de r;e stade, appeld maturation,l'alliage durcit progressivement, spontanement et la solution

soli'de se ddconrpose pour donner naissance d la formation, d partir de la matrice, de germes

stab,les de petits amas d'atomes de solutd (les zones de Guinier-Preston), en trds grande
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aluminium et all dtaluminium

densitd (de l'ordre de 1017 d 1018 lcm3),dont la taille est supposde cgmprise entre 1 et 5 nm
de diamdtre.

L'observation en microscopie 6lectronique en transmission conventionnelle d,objet de telle
taille est rendlue presque impossible par les valeurs trds proches des facteurs de diffusion
6l'ectronique dle I'aluminium, du magndsium et du silicium. Des rdcents travaux utilisant des
te'chniques de caractdrisations modernes mieux adaptdes d I'dtude de ces objets, telle la sonde
atrcmique, ont 6te mends par differents auteurs. Ces amas d'atomes sont toujours situds aux
nc'euds du rdseau de la matrice d'aluminium et sont constituds de petites portions de plans
cr:istallographiques du rdseau d'aluminium enrichis en atomes de solut6.

A cette 6tape, ces amas d'atomes sont plus ou moins spheriques. Ils contiennent en majoritd
des atomes d'aluminium en plus des atomes de Mg etlou Si. Ils sont orientes selon les

directions [100] Al' Ils sont d'abord desordonnds puis organisds en altemance de couches

d'ittomes de srilicium entourds de deux couches d'atomes de magnesium. Gueuser rapporte
que lorsque l'on parlera d'amas homo -atomiques, il s'agira d'amas enrichis en un seul type
de solutd en plus des atomes de solvant et non pas d'objets contenant 100% du solut6 en
qur:stion.

b /,Lg-p has e da rc!$ snte-L.
Ceifte phase de transition coh6rente avec la matrice appel6e B" conserve une morphologie
similaire d celle des amas de solut6 (zones GP), en se formant ainsi en aiguilles au d6pens de

ces prdcurseurs qui sont des amas contenant autant de Mg que de Si, s'dtendant le long des

directions < 100 >ar. En effet, elle a longtemps dte considdree dans la litt6rature comme une

zon'o GP (zone GP-ID, car elle donne lieu dans un cliche de diffraction dlectronique d des

tra?ndes di.Ffuses perpendiculaires aux directions [001]* du r6seau rdciproque de la matrice
d'alluminium. Ces trainees 6taient interpr6tdes de la m6me fagon que pour les zones Gp des

alliages Al-Cu oomme dtant la trace de zones iso structurales trds fines. La ddnomination par

B" ert la structure de B" ont dte initialement presentds par Shchegoleva [6] suite d une 6tude par

diffiaction des myons X d'un alliage Al-Mg-Si. Elle a ddtermind que la structure de B" est du

typemonoclinique,aveca:b:A.6rcrun,c:0.7lnmetF:"g2.Selonlestravauxmends

par les auteurs (Chakrabarti, Laughliu, et Gupta), cette phase cohdrente est responsable de

la microstructure correspondante au pic de duretd dans les alliages Al-Mg-Si (Cu) moddles

indtrstriels d faible teneur en cuivre. De nombreuses dtudes ont propos6 des structures

crisl.allines plus ou moins concordantes. L'utilisation du microscope d transmission d haute

10
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aluminium et all dtaluminium

riisolution (HRTEM) a apportd des images montrant les colonnes atomiques au coeur de ces

prrdcipites (fi6;ures I.5, I.6). Les structures ainsi propos6es pour la phase p" sont prdsentdes

comme suit:

-Monoclirrique bc, a:1.534 nm, c:0.689 n m, b:0.405nm, B: 106", Edwards.

- Morroclinique a:0.30 nm, c:0.33 nm, b:0.40 nm, B:71", Lynch.

-Monoclirri que C2lm a: 1 . 5 1 6nm, c:0.67 4 nm, b:0. 405nm, F : 1 05.3o, Andersen.

-MonoclinLique (P2lm) a:0,770 nm, c :0,203 nm, b :0,6'lA,y:75 o.

Le groupe de Andersen a beaucoup travailld sur I'extraction du motif complet des prdcipites

et ils ont publid une 6tude r6solvant entidrement la structure de F". Une cellule dldmentaire

contient deux. fois le motif Mg5Si6 pour une structure CZlm, d base C centrde et de

perametres de maille a : 1,516nm-b : 0,405nm -c 
: 0,674nm- p:105,3o. Selon

Andersen l7l,le rapport Mg/ Si des precipit6s est donc dgale d516 et les precipit6s ne sont pas

supposds conrtenir de l'aluminium. L'argument principal de I'exclusion des atomes

d'aluminium est 1a distance interatomique calculde dans la structure difficilement acceptable

pour des irtomes d'aluminium.

D''autres 6tudes [8] publi6es par le mOme groupe ont nuanc6 ce rdsultat en affirmant qu'une

certaine quanlit6 d'aluminium etait probablement pr6sente dans les prdcipites aux premiers

stades de d6veloppement, en substitution des atomes de Mg. On aurait donc un rapport Mg /Si

inflerieur d la valeur thdorique supposde de 516 mais qui tendrait vers cette valeur au cours du

re'venu. Un res;ultat particulidrement marquant ressortant de toutes les dfudes de ces pr6cipit6s

en sonde atomique est que le rapport Mg /Si des pr€cipitds est inferieur d 2 qui sont le rapport

stoechiorn6trique colrespondant i la phase stable Mg2Si. Ces rapports sont mesur6s entre I et

1,'/. Tandis que Matsuda et al. [9], Ont trouvd ce rapport 6gal d 0,17. Ces derniers semblent

d6pendre fortement de la composition nominale de I'alliage.

I1 est de l'ordte de 1,7 pour des alliages Al-Mg2Si et autour de 1 dans des alliages en excds de

si.

Les dimensions des prdcipit6s observ6s sont peut €tre responsables des dcarts d la
stoechionrL6trie. En effet, la microstructure correspondante au pic de duretd montre des

prtlcipit6s dont.les dimensions sont de I'ordre de 2 nm [10].

1:t
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aluminium et a

lFisure I.5 : Image de la phase B" obtenue par MET d haute rdsolution, la direction du

faisceau dleotronique est paralldle d [001] " [1 11.

I Atomes d'aluminium I Atomes de megndsium.

Figure L6 :rprecipite de F" construit selon le modele Andersen et al. Dimensions similaires d

ceux prdserrts au pic de duret6. Le rapport Mg/Si de ce prdcipite vaut 0'95 (distinct de la

stoechiometrie 516 ddduite de la formule chimique) ll2l
i12i
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Clhapitre I aluminium et alliages dtaluminium

CY L/t PIIAS.$ft.

Ciette phase irrterm6diaire a un rapport Mgl Si plus faible que celui de la phase d'6quilibre' Les

rapports Mg/ Si trouv6s dans la litt6rature sont essentiellement identiques d ceux mesurds pour

1rr phase p' (entre 1 et 1,7 selon les alliages).

E)l1e pr6cipite sous la forme de bdtonnets mesurant entre 5 et 15 nm de diamdtre. La structure

de cette demidre a 6t6 bien d6terminee par la diffraction dlectronique. Les travaux sont

p(oposes par les auteurs. 11 s'agit d'une maille hexagonale de parametres :

a : 0,705nm--c : 0,405nm, rapport : t.73.

a= b: 0,407,c:0,405 nm, raPPort :1.54.

Comme les aiguilles p", les batonnets p' sont cohdrents avec la matrice d'aluminium le long

dle leur grand axe. Une dtude r6cente men6e par Anderson et al' [13], Propose la

stoechiom6trie suivante Mgrasiro De r6cents travaux, [14, 15], de microscopie 6lectronique d

transmission d haute rdsolution ont montre que cette phase pouvait coexister avec B" dans un

rnOme prdcipitd.

4V Ltl PIIASiE D'EOUILIBRE B(Me2$ :

l\ctuellement, il est bien convenu que la nucleation de cette phase se fait aprds dissolution de

la phase interm6diaire p' et ne correspond pas i la transformation de cette demiere. Ceci peut

6tre argument6 par le fait que ces deux phases ont des sffuctures cristallographiques

*ntidrement differentes [16]. Le prdcipite est sous forme de plaquettes carr6es d'dpaisseur

proche <le la dizaine de nm et de quelques centaines de nm de c6t6.

lJa structure est cubique d faces centr6es ordonndes, avec un paramdtre de maille a:0,639nm'

(lette phase (B-Mg2Si) est incohdrente avec la maffice, mais conserve toutefois des relations

rl'orientatiorrs : (001) p ll toOtl At etl110l B ll [100] '4l'

lR6cemment, van Huis et al. Rapportent les diverses phases de precipitds et les transitions de

rphases qui s,e produisent pendant la s6quence de prdcipitation dans les alliages Al Mg Si-(Cu)

(figurelT). .Les structures sont schdmatis6es sur une grille cartdsienne conform6ment aux

:rapports d'orientation en vigueur: La normale au plan du parametre du rdseau est cohdrente

avec le r6seau de la matrice Al (y: [010] Al :4. 05 A "). Des hexagones renfermant des

atomes Mg peuvent 6tre distinguds presque dans toutes les structures. Chaque hexagone

reforme un paralt6logramme constitu6 de quatre atomes'

t?
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aluminium et all dtaluminium

Fl Ffi.t
l{b€t.rFEFh

n.-[9

Fisure [.7 : Sequences de prdcipitation et tansitions de phases rapportdes pour les alliages de

la sdrie 6000 [17].
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Chapitre II



Cette partie est consacr6e aux techniques utilisdes pour voire la dilatation d,un echantillon a
trase d'alumi:nium et pour voire aussi les diffdrentes phases {F,,, F, etp+si).

Ill.Alliaees utilisds :

Dans ce trava.il,nous avons utilisd I'alliage Al-Mg-Si.

Les compositions sont donn6es dans le tableau II.1 :

Tableau ILl : composition de I'alliage dtudid (wt-/.)

L"excds de silicium en ce qui concerne I'alliage dquilibre d'Al-Mg-Si est calcule. En utilisant
la relation rapportee par Gupta et al. [5]. A noter que Daoudi et al. ont raiout6 la partie

concernant le Mn.

E:rcess 5i = (wt% in alloy) - I{*'v'*{:;"ttovr1- SP"r" !"tt'v1* tWJ (II.t)

Excess si = 1.1e5- fHI - Hft - fryl :a.6wtya.

Pour les trcsoins de nos expdriences, on a decoupd des parallepip6des de longueur lo : 20.gg

mm et d'dpaisseur qui avoisine les 5 mm.

Il2.M6thode exp6rimentale utilis6e :

IL2.l.Traiterrrent thermiq ue :

Afin d'aniver d notre but et ddterminer la cindtique de notre alliage, il est ndcessaire que sa

microstructure soit homogdne. Un traitement thermique d'homogen€isation s'impose.

Ce dernier consiste en un maintien d la tempdrature de 540oC pendant une (01) heure suivi
par une trempe d l'eau (figure. II.l). Ce traitement a 6td rdalisd dans le laboratoire LM2S de

Annaba, grdce d un four tubulaire (ng.I.2).

t(
| :tt

sii Mg Mn Fe Cr Cu AI
1.195 0.587 0.480 o.231 0.112 0.030 97.365



540
Figure ll.1 : Cycle du

traitement thermique.

Figure ll.2 : Four (tubulaire)

qui a servi au traitement

Il.2.2.Dilatom6trie :

L'analyse dilatom6trique consiste d enregistrer les variations de longueur d'un dchantillon en

fonction de lrr temp6rature ou du temps. La dilatom6trie diffdrentielle consiste d amplifier la

diffdrence de dilatation entre un 6chantillon que l'on 6tudie et un dtalon dont on connait les

propri6t6s.

La dilatom6trie en gendrale, permet de ddtecter les changements de phases (transformation

alLlotropique, phenomdne de prdcipitation, les points de Curie, les transformations ordre

desordre des alliages).

Egalement, elle permet d'dtudier la variation du coeffrcient d'expansion thermique en

fonction de la. temperature.

il
116:iF



trwec

.Four un alliarge Pur on a:

{ = a'r ol' 2)

lo

oi},4/:Ir*Io,lrostlalongueurdel,6chantillondlatemp6ratureT'lggstlalongueur

initialedel,,echantillonetcrestlecoefficientdedilatationdel'alliage.

Pouru:nalliagecompos6deplusieursphasesl,2,3,...,quiexistentsimultandmentonaura:

t=,o,* a2*a3 * "')AT (II.3)

L'interpr.tation des courbes obtenues consiste d determiner les differentes .tapes des

transflrrmafions,toutenprdcisants,ilyauneconcentrationouuneclilatation.

parfois, erL dilatomdtrie on fait recours i la courbe d6riv6e, qui permet de mettre en 6videncro

destrlansformationsquis,effectuentavecdefaiblesvariationsdevolume'

Dans le present travall,nous avons utilise un dilatomdtre du type DrL 402c NETTZSCFIII'

dont ta gamme de temp6rature est de :25oCd 1600"c' cet appareil appartient au laboratoirc

LM2iS de Annaba (fig' II'3) '

Figure ll.3 : Dilatom6tre qui

a servi au traitement.
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Techniques expdrimentalesChapitre II

Dans cet appareil on peut avoir des vitesses de chauffage et de refroidissement comprises

entre I et 50oC/min.

La gamme de mesure est de 500 d 5000pm, avec une rdsolution AL : 8nm

Le DIL 402C fonctionne avec un logiciel sous MS Wndows. Ce logiciel inclut toutes les

courante en continu.

En g6n6ral, il permet ais6ment le traitement des courbes de dilatation, ALILo en fonction du

temps ou de la tempdrature. [2]

I---- -ll18i
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IILI Rdsultats de l'analvse dilatomdtique :

Les r6sultats de dilatomdtrie peuvent €tre prdsentds sous deux formes diffdrentss. La premi6re

est une corube dilatation-temps alors que la deuxidme est une courbe dilatation-tempdrature

(thermogramme).

Sur la figure III.1, nous avons pr6sentd la courbe variation de longueur Al Vs temps, c-d-d,

dilatation-temp$.

Figure lll.1 : Courbe de

dilatation-temps.

La figure IIL l montre que notre courbe n'est pas lindaire. I1 suffit de voir la droite en

pointill6e. Les bosses qu'on voit sur la courbe en traits pleins, indique la pr6sence de

trarnsformationr; dans I'dchantillon. Ceci, prouve que notre alliage est constitud par une

succession de phases mdtastables qui se forme puis se dissolve au cours du chauffage. Donc, d

chaque temp6rilture on enregistre l'effet de la matrice et l'effet d'une autre phase'

Al'rs, ceffe oourbe renferme des points d'inflexions qui peuvent renseigner sur les

transformations que l'alliage subisse. Et mathematiquement, on met en valeur un point

d'inflexion en faisant la d6rivee.

La d6riv6e de la courbe de lafigure III.1, est representde sw la figure III'2' On y attac'

g fAl) vs h temp6rature.
dt \Iol

i-- - I
fSr

"?

Trait plein: courbe de dilatation de notre alliage



Figure lll.2 : Courbe

* (fr) vs remp6rature

Temp6rature

La courbe obtenue est par la suite smooth6e (lissde), les differentes phases obtenues au cours

du chauffage sont bien mises en valeur (figure III'3)'

D6riv6e

Figure lll.3 : Courbe smooth6e de

*HJ vsremperature, on voit

la formation et la dissolution des

diff6rentes phases.

0 300 400

TemprSrature l"C

Un ensemble dle pics sont visibles sur le thermogramme de la figure III.3. Trois premiers prcs,

positionnes respectivement d 80, 141,5 et Lg2 "C sont ddcelables. Ils peuvent reprdsentes

d,ilprds la litt€rature [15], les phases que beaucoup d'auteurs ont identifids (dans des alliages

sirnilaires au nLotre) cotnme dtant les amas (Si, Mg ou un melange Si + Mg)'Nous les avons

appelds zones Gp (Guinier-preston). Il faut signaler que ces phases ne sont pas encore bien

identifides.

t2al
t- i..o



Les pics qui surccedent i ces trois premiers ont 6t6 identifids d la lumiEre de la litterature dans

des alliages simLilaires au notre [16], comme 6tant respectivement propres aux formations des

phasesp,,, F' , F* Si et ladissolution de p +st.Il estdrappelerque laphase f reprdsente

une, phase d,dquilibre dans ce genre d'alriage. Les pics de formations et de dissolutions des

deux phases p et le silicium sont interpndtrds, et donc leurs tempdratures ne sont pas faciles d

det,ermin6es. Le tableau suivant (Tableau IIL l) Rdcapitule tout le processus de la cinetique de

notre alliage.

Tablear:r IIL1 : r6capitulation de la cindtique de transformation de notre alliage'

Temp6rature [oC] Ti Tp Tr

Zones GP 1"" pic 70 80 87

2o-u pic t32 141,5 150

3u-" pic 180 r92 20s

p" 205 227 249

p' 249 278 327

Formalliondep+Si 327 433

Dissolurtion de B+ Si 433 538

Arec

T1: Temperature du d6but de formation (ou dissolution) de la phase'

Tr: Tempdrattre de la fin de formation (ou dissolution) de la phase'

t,: Tempdrafire maximale de formation (du pic) de la phase'

On peut 6crire,la cindtique de transformation comme suit :

S,SS -+ 5i,tu117,(St + Mg) - F" t F' t F 4 $f + SSS'

F
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R6sultats et inte

[I.2 R6sultat de la m6thode DSC :

Figure lll.4 : Courbe smooth6e de

g fq Vs TemP6rature, on voit
dt \Io,/

la formation et la dissolution des

diff6rentes Phases'

lla cinetiqu* de precipitation de 
''alliage 

6tudier' iL i*e detemin* par la m6thode DSC

r[Differential scanning calorimetry) morrtr6 dans la figure III'

La courbe de Dsc obtenue durant le chauffage 540oc avec une vitesse de 10l(min' comme

corrobore prar les publications [17,18, |9.207' les crates exothermiques sont li6es i la

formation dros phases GP, F" ' F' et F respectivement' d environ 100'

250, 300 and 500 "C'

Lepremierpicsitueit00"ccorrespondilaprecipitationdeszonesGPZ.

Le deuxiemLe pic exothermique situe i lsroccorrespond i la precipitation de la phase B"'

Letroisidmepicsitued300"CcorrespondilaprecipitationdelaphaseB'.

L'interpr6taition de ces deux pics est relativement complexe [21]. IlS Seraient dus soit' d une

reactiondepr6cipitationoudunerecristallisationet/ourestauration.

Lequatridrnepicsitued500"CconespondilaprdcipitationdelaphaseB+Si

:22

D6riv6e
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Conclusion

onconclurequel,alliageAlMgSiirunecinetiquedeprdcipitation.

Lasequencedeprecipitationcommunementacceptdepourcetalliage(AlMeSi)estla

Suivante :

SSSS

La dilatom6trie c,est une technique fiable pou la caracterisation de l'alliage au m€me titre que

la DSC, et semble mOme plus rigoureuse'

Parexempleondpeuvoirquelespicsp',etB,sontbiend6tach6setmaisenvaleur'
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