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Résumé

Résumé :

Actuellement, dans les différents secteurs de 1’industrie, notamment, de construction ;
d’automobile, d’aéronautique...ctc, les alliages Al-Mg-Si de la série 6xxx sont les plus
fréquemment utilisés. Les scientifiques et les chercheurs sont couramment exécutés des divers
processus de traitement thermique sur les matériaux et les alliages, pour répondre aux
différentes exigences des différentes applications pratiques.

Le présent travail vise a 1’étude calorimétrique et thermique d’un alliage Al-Mg-Si de
la série 6xxx a exces de silicium. A cet égard, nous avons utilisé deux méthodes d’investigations
: analyse calorimétrique différentielle a balayage (DSC) et la microscopie optique (MO).

On constate 1’apparition des pics sur les courbes de DSC, ce qui nous conduit a la
caractérisation et I’identification des processus de transformation de phases (précipitation ou
dissolution de différentes phases métastables). Les maximums de certains pics obtenus sur la
courbe de DSC sont usés pour estimer les valeurs des énergies d’activation. Les résultats
obtenus montrent que: Les paramétres cinétiques de précipitation du processus de
transformation varient significativement d’une phase a une autre.

La descente de la vitesse de chauffage accélere la séquence de précipitation dans 1’alliage Al-
Mg-Si. Cette séquence est décrite comme suit : les zonesG.P — " — £’ — £ (MgSi).
Les phases intermédiaires §’°, B’ et la phase stable B, nécessitent des énergies d’activation
approximatives respectivement, 41 KJ/mol, 60 KJ/mol et 48 KJ/mol, pour leur formation.
Le traitement d’homogénéisation de 1’alliage étudié favorise la libération des particules dans la
matrice d’aluminium, alors que le traitement de vieillissement artificiel a 300°C favorise la

diminution de la taille des grains.

Mots clés : les alliages Al-Mg-Si, traitements thermiques, précipitation, phases, DSC,
séquence de précipitation, énergie d’activation, méthode de Starink, méthode de Boswell,

méthode de Kissinger, méthode d’Ozawa, MO, microstructure.
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Abstract

Abstract:

In the various sectors of industry; such as construction; automobile, aeronautics, etc.,
the Al-Mg-Si alloys of the 6xxx series are the most frequently used. Scientists and researchers
are usually performing various heat treatment processes on materials and alloys to meet

different requirements for different practical applications.

This work is a calorimetric and thermal study of an Al-Mg-Si alloy of the 6xxx series with
excess silicon. In this regard, we used two investigation methods: differential scanning

calorimetry (DSC) and optical microscopy (OM).

The various peaks, which appeared on the DSC curves, were characterized to identify phase
transformation processes (precipitation or dissolution of different metastable phases). The
maximum of certain peaks obtained on the DSC curve are used to estimate the values of the
activation energies. The results obtained show that the kinetic parameters of precipitation of the

transformation process significantly vary from one phase to another.

The lowering of the heating rate accelerates the precipitation sequence in the Al-Mg-Si alloy.

This sequence is described as follows: the G.P zones — > — 3> — 3 (Mg2Si).

For their formation, the intermediate phases ", B' and the stable phase [, require activation

energies of approximately 41 KJ/mol, 60 KJ/mol and 48 KJ/mol, respectively.

The homogenization treatment of the studied alloy promotes the release of particles in the
aluminum matrix, and the artificial aging treatment at 300°C promotes the reduction in grain

size.

Keywords: Al-Mg-Si alloys, heat treatments, precipitation, phases, DSC, precipitation
sequence, activation energy, Starink method, Boswell method, Kissinger method, Ozawa

method, OM, microstructure.
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Les alliages d’aluminium ont fait I’objet de plusieurs recherches scientifiques. Leurs
propriétés mecaniques et électriques ont permis leur utilisation dans divers domaines telle que
I’industrie aéronautique, automobile ou le transport.

L’ajout d’éléments d’addition d’alliages comme le cuivre, le silicium, le magnésium, le
manganese, le titane, le chrome, le cobalt avec des traitements thermiques, provoque la
précipitation d’un certain nombre de phases dans la matrice a- aluminium.

Parmi les alliages les plus utilisée notamment dans (la construction électrique, la
construction aéronautique, I’emballage, la décoration), on connait 8 séries d’alliage
d’aluminium. La série 6xxx (Al-Mg-Si) est la plus prisée en raison de ses bonnes propriétés
mécaniques électriques et surtout sa résistance a la corrosion.

La diversité des propriétés d’aluminium est due aux modifications structurales obtenues
par des traitements thermiques. Ces traitements permettent de transformer les phases des
matériaux & I’état solide par I’altération de la solution sursaturée constituant I’alliage. Ce

phénomene s’appel "durcissement structural”.

En commencant par la solution solide sursaturé qui provoque la précipitation au cours des
traitements de vieillissement par voie de conséquence une transformation a I’état solide.

L’étude de la cinétique de changement de phases en utilisant différentes méthodes
permet de comprendre les mécanismes de réaction de précipitation et dissolution. Dans notre
travail, pour nous permettre la détermination de I’énergie d’activation, nous avons décrit les
méthodes d’Ozawa, de Kissinger, de Boswell et de Starink.

Notre objectif est I’étude calorimétrique d’un alliage de la série 6xxx a exces de Si.
L’etude expérimentale est basée sur la microscopie optique et I’analyse différentielle a balayage
(DSC).

Le mémoire est organisé comme suit :

» Le premier chapitre comporte une recherche bibliographique sur I’aluminium et ses
alliages.

» Le deuxiéme chapitre présente une étude bibliographie sur les différents traitements
thermiques et leurs effets sur les propriétés mécaniques des alliages Al-Mg-Si, ainsi

qu’un traitement des différents précipités intermédiaires métastables.
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Dans le troisieme chapitre, nous décrirons I’alliage étudie, ainsi que les différentes
techniques expérimentales utilisées (la microscopie optique (MO), la calorimétrie
différentielle a balayage (DSC).

Le quatrieme chapitre traite les résultats obtenus et les discussions.

Enfin, nous terminons par une conclusion générale présentant les principaux résultats

obtenus.
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Chapitre | : Les alliages d’aluminium

1.1 Introduction

L aluminium a connu une évolution spectaculaire depuis sa découverte en 1854. Mis en
valeur par I’Académie des sciences via le chimiste francais Sainte-Claire Deville mais le
véritable début de I’évolution industrielle de I’aluminium et ses alliages est en 1886 par Paul
Héroult en France et Charles Martin Hall aux Etats-Unis I’aluminium est aujourd’hui le premier

métal non ferreux [1].

L aluminium connait des transformations de phase qui sont des phénomenes physiques.
On les rencontre dans la nature ou dans I’expérience également. On fait la lumiere sur les
transitions de phases qui se traduisent par la découverte des propriétés nouvelles de la matiére

et qui provoquent une transformation de phases laquelle s’agit d’un traitement thermique [2].

La diversité des propriétés de I’aluminium est due aux modifications structurales apparues suite
aux traitements thermiques qui permettent la transformation des phases des matériaux a I’état
solide par la décomposition de la solution sursaturée qui constitue I’alliage, ce phénomene

s’appelle " durcissement structural” [3].
1.2 Alliages a base d’aluminium
1.2.1 Aluminium

L aluminium est le troisieme élément le plus abondant dans la nature, apres I’oxygene
et le silicium. C’est un métal blanc et argenté [4] symbolisé par Al, muni du numéro
atomique 13, et fait partie du groupe 13 du tableau périodique des éléments. L aluminium
est le second métal le plus utilisé aprés le fer et les aciers. Son important volume de

production industrielle a commencé au début du XXe siécle [5].

Figurel.l : L aluminium non allié et sa structure CFC [6.7].
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Figure I .2 : Position de I’aluminium dans le tableau périodique des éléments [8].

1.2.2 Historique de I’aluminium

L aluminium a été présenté en 1854 sous forme d’un lingot obtenu par voie chimique.
Inventée par Paul Héroult et Charles Martin Hall, la procédure d’électrolyse s’est développée
d’une maniere inimaginable la métallurgie de I’aluminium. Ce qui a, de plus, encouragé

I’utilisation de I’aluminium en industrie.

En 1888, a partir du minerai de bauxite par dissolution dans le I’hydroxyde de sodium

[9], Iautrichien Karl Joseph Bayar invente un procédé d’extraction de I’aluminium (composé
chimique contenant I’Al, qui existe a I’état naturel dans la bauxite de formule chimique Al>Oz3)
Puisque la forme pure de I’aluminium a rarement existé, sa large existence dans plusieurs
minerais telle que silicate, kaolin, micas, et notamment les hydroxydes sont par conséquent des

éléments d’addition,
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Paul Héroult

Charles Martin Hall

Figure 1 .3 : Les inventeurs de la procédure d électrolyse de | ’aluminium [10.11].

Kaolin

Hydroxydes
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Fluorure cryolithe

Feldspath

Figure 1.4 : Les minerais d ‘aluminium.
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1.2.3 Production de Paluminium :

La production industrielle de I’aluminium est un processus minutieux a cause de la

difficulté de la séparation de celui-ci a partir du minerai.

Les bauxites, seule source, sont des roches riches en aluminium. La bauxite est le minerai
le plus utilisé pour obtenir de I’alumine. Elle est formée par I’altération rapide des roches

granitiques en climat chaud et humide.

Figure 1.5 : La Bauxite : le minerai le plus utilisé pour obtenir de | ’alumine [12].

L’aluminium & une faible masse volumique (2,7 g.cm~3), posséde une bonne résistance
naturelle a la corrosion atmosphérique ce qui permet la formation d’une fine couche

superficielle d’alumine Al.O3 [3].
1.2.4 Procédé de fabrication de I’aluminium :
Pour obtenir I’alumine a partir de la bauxite on doit passer par 5 étapes :
« Broyage : la bauxite est broyée en fines particules pour faciliter I’extraction.

« Attaque : la bauxite est mélangée avec de la soude et de la chaux dans des réacteurs a

haute température et a haute pression.

« Décantation : on sépare la phase liquide, riche en aluminium, de la phase solide dans
des clarificateurs. Les résidus sont laves plusieurs fois et forment les "boues rouges”.

Leur couleur est due a leur forte concentration en oxyde de fer.

» Précipitation : la liqueur est refroidie et diluée pour faire précipiter I’aluminium sous
forme d’hydrate d’alumine (Al203, 3H20).

« Calcination : I’alumine chauffée a plus de 1000°C pour la déshydratation.
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Figure 1 .6 : Procéde de fabrication de I'aluminium.

1.3 Désignation des alliages d’aluminium
On a deux grandes classes d’alliages d’aluminium :

« les alliages corroyés : nous les obtenons par des procédés de déformation plastique a

chaud ou a froid.

* les alliages de moulage : nous les obtenons directement par fonderie.

1.3.1 Désignation des alliages corroyés

La désignation, conforme a la norme Afnor NF EN 573 ainsi qu’aux spécifications
internationales de I’Aluminium Association, est numérique a 4 chiffres, dont le premier chiffre

indique la famille (ou la série) [1].

Tableau. 1.1 : Familles d alliages d ‘aluminium corroyeés.

Elément d’alliage Famille
Aucun 1000
Cuivre 2000
Manganeése 3000
Silicium 4000
Magnésium 5000
Magnésium et silicium 6000
Zinc (et cuivre) 7000
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1.4 Bases de la métallurgie de I’aluminium et de ses alliages
1.4.1 Influence des éléments d’addition
On a deux types d’addition :

Additions principales

Les additions principales sont déterminantes pour les différentes propriétés
métallurgiques, elles nécessitent également I’appartenance aux différents groupes d’alliages

spécifies, il s’agit du cuivre, du silicium, du magnésium, et du manganése.

Additions secondaires

Ce sont des métaux rajoutés en quantité tres faible, pour obtenir une propriété
particuliére mais sans changer le groupe d’appartenance, les principaux métaux sont : le fer,

le chrome, le zirconium, le nickel, le strontium, le cobalt, le plomb, ... [1].

Il améliore la fluidité des alliages.
Béryllium : « Il augmente les propriétés mécaniques.

Il raffine les grains.

« Il forme des sites stables de germination.

Bore : e Il contribue également a I’accroissement de la conductivité

électrique.

« Il diminue généralement la résistance a la corrosion.

Cuivre :
« |l contribue a I’augmentation de la résistance.
« Il améliore I’usinabilité des alliages.
Etain : « Il facilite le vieillissement artificiel.
« |l augmente la résistance mécanique.
. » Il accroit la résistance au craquage a chaud et reduit la tendance de
er:
I’alliage.
* Il durcit I’alliage.
Magnésium :

« Il accélére I’oxydation de I’aluminium liquide.
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Il rend I’alliage susceptible a la fissuration inter granulaire.
Il augmente la résistance mécanique des aluminiums de haute pureté
Nickel : mais reduit la ductilité.
Il accroit la dureté et diminue le coefficient d’expansion thermique.
Il améliore les caractéristiques de mise en forme (moulage).
Silicium :
Il augmente la fluidité.

I.4.Classification des alliages d’aluminium

On a deux grandes classes d’alliages d’aluminium, alliage a durcissement structural et alliage

sans durcissement structural [13].

1.4.1. Alliage a durcissement structural

Tres important dans la métallurgie des alliages d’aluminium parce que c’est le meilleur

processus pour atteindre des niveaux élevés de résistance mécanique, dans ce processus on a :

« Mise en solution : Traitement dans lequel un alliage est chauffé a une température

appropriée. On doit maintenir cette température a un temps considérable pour permettre

aux composants solubles d’entrer en solution solide ou ils sont maintenus en état

sursaturé apres la trempe [14].

« Trompe : C’est un refroidissement rapide qui arréte toute diffusion pour apporter cette

solution dans un état sursaturé métastable [13].

* Vieillissement : C’est un traitement thermique a une température inférieure a la

température d’homogénéisation pour réaliser les conditions d’équilibre [13].

1.4.2. Alliage sans durcissement structural

Dans ce processuson a:

« Durcissement par_écrouissage : I’écrouissage possede des effets sur plusieurs

propriétés de I’alliage

- Il conduit a I’augmentation de la charge de rupture.

- Il diminue I’allongement a la rupture [15].

10
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« Durcissement par addition en solution : les éléments d’addition donnent des alliages

différents, et chaque série d’alliage convient a un domaine précis d’application et
lorsqu’on fait une addition d’éléments d’alliage, on peut constater I’augmentation de la

dureté par les différents précipités a différent stades [15].

« Durcissement par I’effet de phase dispensée : quand on dépasse la limite de solubilité

par les eléments d’addition ces derniers se séparent de la matrice riche en aluminium

afin de former une seconde phase [16].
I.5. Les alliages Al-Mg-Si :

On définit les alliages comme un changement de la composition chimique de
I’aluminium qui possede des propriétés mécaniques tres réduites pour les améliorer, on doit
faire un ajout des éléments d’addition comme cuivre (Cu) manganése (Mn) zinc (Zn) nickel
(ni) cobalt (Co) et titane (Ti) ...

Ces derniers entrent en solution solide en composant des précipités qui entrainent des
compositions d’alliage possédant une faible masse volumique avec une bonne résistance

mécanique [3].
1.5.1. Systeme ternaire Al-Mg-Si :

Le systeme ternaire Al-Si-Mg est la base de I’alliage sensible aux traitements thermiques, et si
on considére le systéme binaire Al et Mg.Si on obtient le diagramme de phase a I’équilibre qui

peut étre simple [17].

11
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Figure 1 .7 : Partie du diagramme d 'équilibre Aluminium-Mg.Si, coupe pseudo binaire [17].

1.5.1.1. Alliages du type A-GS

Ces alliages ont une teneur en magnésium (0.35-1%) supérieure a celle du silicium
(0.25-0.8%). Ce type d’alliage a les meilleures propriétés mécaniques et une bonne résistance
a la corrosion. On utilise cet alliage beaucoup plus dans le domaine du transport et de I’énergie
électrique [2].

1.5.1.2 Alliages du type A-SG

Ces alliages possédent une teneur en silicium supérieure a celle du magnésium, il a une
bonne résistance mécanique grace a Mg.Si et a Si, les éléments addition peuvent améliorer la

résistance a la rupture fragile [2].

12
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1.6. Les applications des alliages Al-Mg-Si

Transports

Aluminium en construction Aluminium en construction

Automobile Aéronautique

Aluminium en construction Aluminium en construction

Ferroviaire Navale

Batiments

"" = ol
]"h |

. . o Aménagements intérieurs
Toiture en aluminium Facade en aluminium o
en aluminium

13
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Emballages

R _ . Feuilles minces pour I’emballage
Boites de boisson en aluminium ] ] .
alimentaire en aluminium

Equipements électriques

W
|| .

"y

wm'
" ///

"y

A o Appareils ménagers Emballage et décoration
Cable en aluminium o o
en aluminium en aluminium
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Equipements mécaniques

Rivets en aluminium Boulons en aluminium

Autres applications

Meubles de bureau en aluminium Panneaux de signalisation routiére

15
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I1-1- Traitements thermiques sur I’aluminium et ses alliages :

Le but des traitements thermiques consiste en I’amélioration et la détérioration des

propriétés mécanique d’un matériau.

Les alliages d’aluminium possedent la capacité de durcir naturellement aprés une trempe.
Cette propriété est acquise par les eléments d’alliages solubles a I’état solide et la solubilité qui

diminue avec la température.
I1-2- Les différentes étapes d’un traitement thermique des alliages Al-Mg-Si

11-2-1- Mise en solution : Le but de ce traitement est d’apporter dans la solution solide la
qualité maximale de I’élément de durcissement et cela nécessite la sauvegarde de I’alliage a une
température tres élevée et un temps peu long pour I’obtention d’une solution solide homogene
[1].

Les domaines des températures de mise en solution s’étendent de 450 °C a 590 °C [2].

11-2-2- Trempe : La trempe est I’une des opérations les plus cruciales de traitement thermique.
On peut I’effectuer dans I’eau, I’air, ou dans des métaux en fusion, le but de la trempe est de
supprimer la formation de la phase a I’équilibre Mg2Si. Au cours du refroidissement et du
maintien de la solution soluble et solide formée dans la mise en solution par refroidissement au

voisinage de la température de la piece [3].

11-2-3- Maturation : Au cours de la période de la maturation a température ambiante (ou
vieillissement naturel), cette solution solide se décompose pour former les zones GP (zone de

Gainer Preston) cette étape demande beaucoup de temps (plusieurs jours).

11-2-4- Revenu : On dit que le traitement de revenu ou vieillissement artificiel est un traitement
thermique a température modérée (100°C, 200°C), il conduit a un maximum de durcissement

par apparition de phases métastables.
I1-3- Précipitation dans les alliages d’aluminium

Ce qu’on cherche concernant un métal est I’amélioration de ses propriétés mécaniques. Parmi

les méthodes connues, on note la précipitation.
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11-3-1- Définition de la précipitation

Le phénomene de précipitation consiste a la décomposition d’une solution solide sursaturée en
un mélange de deux phases de composition différentes : I’une posséde une structure proche de

la phase métal et I’autre est dispersée a I’intérieur de la matrice est appelée précipité.
11-3-2- Les type de précipitation :

On a deux grands types de précipitation :

11-3-2-1 La précipitation continue :

La précipitation continue quand la saturation des cristaux mixtes métastables est faible telle que
la solution solide sursaturée débute a s’appauvrir d’une maniére continue aléatoire et parfois la

précipitation continue apparait dans les joints de grains et les plans de glissement [4].
11-3-2-2 La précipitation discontinue :

On dit que la précipitation est discontinue si pendant la transformation il y a deux régions, une

transformation complete et I’autre ou la solution solide est encore sursaturée.
o
o 4§
a7’
/ f

o

continue

a

T 8 discontinue

b

Figure 11.1 : Hlustration schématique des deux types de réactions de précipitation [5].
I1-4- Mécanisme de précipitation :
I1-4-1- La germination :

C’est la premiere étape de la précipitation qui considere la formation a partir de la matrice et

ceci revient aux fluctuations naturelles de concentration de la phase mére.

On a deux types de germination :
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I1-4-1-1- La germination homogeéne :

Une transformation homogene est distinguée par le passage graduel de I’alliage par une
série d’états intermédiaire entre I’état initial et I’état final, dailleurs elle apparait d’une maniére

aléatoire a travers tout I’alliage [6].
11-4-1-2- La germination hétérogene :

Une transformation hétérogéne nécessite la présence de deux régions dont I’une est
transformée et I’autre non. La germination se produit de préférence sur les hétérogenéités de la
phase meére qui diminue I’enthalpie libre de formation du germe en réduisant soit I’énergie de

déformation, soit I’énergie superficielle soit les deux [6].
11-4-2- La croissance

Au cours de cette étape de croissance, le rayon atomique des germes créés augmente
mais le nombre des germes reste constant et on constate que quand la saturation tend vers zéro
on trouve la seule force matrice qui permet au systeme d’évoluer et a la surface totale des

précipités de diminuer [7].
11-4-3- La coalescence

La coalescence est la diminution du nombre de précipites. Pendant cette coalescence,
les grandes particules augmentent aux dépens des plus petites parce que le systéme va réduire

son énergie libre globale [7].
I1.5. Précipitation dans les alliages Al-Mg-Si

Pour I’alliage d’aluminium Al-Mg-Si, le durcissement est d( a I’apparition des phases

B’ et B” composees métastables du précipité f - Mg2Si [8].

La séquence de précipitation la plus décrite dans la littérature est la suivante :
SSS —Les zones G.P —f”"— B’— B(MQg2Si) [9-24]

» SSS : solution solide sursaturée de la matrice.

« Les zones G.P : zones de Guiner-Preston apparemment de formes sphériques avec des

structures inconnues.

« B ” : Précipités sous formes d’alliage le long des directions <100> Al ayant des

structures monocliniques [25].
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« B’ :Précipités sous formes de batonnets allongés le long de la direction <100> Al ayant

une structure cristalline hexagonale (a = 0,705nm, ¢ = 0,405nm) [26].

» P : phase d’équilibre B (Mg2Si) sous forme de petites plaquettes sur le plan [100] de la
matrice d’aluminium et ayant une structure CFC du types CaF2 (a=0.636 nm) [27].

» Les zones G.P ou Amas de Solutés :

Les zones de « Guinier-Preston » ou zones G.P, correspondent a une mise en ordre
d’atomes de silicium (Si) du fait de la sursaturation en éléments d’alliage. Ces zones sont
cohérentes avec la matrice et forment des sites de germination des précipités 4’ [28] de forme
sphérique ou aciculaire avec des aiguilles orientées selon les directions [100] de la matrice

d’aluminium.

Needles along
three
orthogonal
<100>
directions

(100]

0.25 um 199l

Figure 11.2 : Zones G.P dans un alliage Al-Mg.Si (aiguilles le long [100] Al [25].
« Laphasep’:

Une phase métastable et cohérente avec la matrice d’aluminium est appelée B’ elle conserve
une morphologie semblable a celle des zones GP, [28] Cette phase a été pendant longtemps,
considérée dans la littérature comme zones GP — 11, elle a une forme d’aiguille, mesurant entre

1 a5 nm de diametre et entre 10 a 50 nm de longueur [29].

La dénomination de cette phase par 3’ et sa structure cristalline ont été initialement présentées

suite a une étude par rayon X dans I’alliage Al-Mg-Si.
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La structure de la phase 3’ est de type monoclinique avec :

a=Db=0.616 nm, c = 0.71 nm et B = 82°, cette phase est responsable de la microstructure

correspondante au pic de dureté dans I’alliage Al-Mg-Si [28-32].

‘:.. - L

25 nm

g

\ ' 5 g”
=

Figure 11.3 : La phase g’ précipite dans un alliage Al-Mg-Si [33].
* Laphasep’:
La phase B’ intermédiaire ayant un rapport Si/Mg faible par rapport a la phase d’équilibre.

Cette phase précipite sous forme de batonnets, mesurant entre 5 et 15 nm de diametre la

structure de cette derniére a été déterminée par la diffraction électronique [34].

Figure 11.4 : Précipitation de la phase p' d’un alliage Al-Mg-Si [25].
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 Laphasef:

La phase B précipité sous forme de batonnet dans les cas d’un refroidissement lent ou sous
forme de plaquette dans le cas d’un revenu, cette phase est incohérente avec la matrice

d’aluminium mais conserve les relations d’orientation :
(001) g // (001) a1 et ([110]p // [100] ar[31].

La normale au plan des réseaux cristallins est cohérente avec le réseau de la matrice
d’aluminium (a = 4.05 A°).

Dans le cas ou le cuivre se trouve en pourcentage important dans I’alliage Al-Mg-Si, les auteurs
Epicier et Cayron [35] ont proposé la séquence de précipitation suivante :

SSS— QP+QC— QC+Q—Q — B

Les phases QP, QC, Q sont des phases précurseurs de la phase d’équilibre Q dans les alliages
Al-Mg-Si, on posséde une quantité importante de cuivre, les phases QP et QC (de forme
lamellaire) sont rapportées dans le cas du pic vieilli par contre la phase Q  a été constatée a la

fin du vieillissement dans ce type d’alliage [36].

Figure 11.5 : Précipitation de la phase § d’un alliage Al-Mg-Si [4].

11.6. La cinétique de transformation des phases
La cinétique de transformation des phases dépend généralement de_la loi d’Avrami [37].
La fraction transformée o qui détermine le degré de transformation dépend du temps ou de la

température d’une fagon indirecte, cette derniére donnée par I’expression suivante :
f =F(a).......... (1.2)

Alors que :
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a=[f(a) K(T)dt ......(I.2)
11.6.1. Equation d’Arrhenius

Le traitement général des réactions activees thermiquement, repose sur la condition que
le taux de transformation (da/dt)est le produit de deux fonctions, I’une dépend de la
température et I’autre dépend de la fraction transformée (o) [37-38].

La fonction k(T) est exprimée :

K(T) = KoeRP .........(11.3)
Avec :
E : énergie d’activation de la réaction.
R : constante de gaz.
Ko : facteur pré exponentiel.
11.6.2. Détermination de I’énergie d’activation

L’énergie d’activation est la dérivée d’un ensemble d’expériences executées a
différentes vitesses de chauffage. On a proposé quatre méthodes de calcul (Starink, Boswell,
Kissinger, Ozawa) pour déterminer I’énergie d’activation dans ce travail (cas d’alliage Al-Mg-
Si).

Les méthodes sont conformes a I’équation générale suivante :
IN(V/TpS) = —A.Ea/RTp+ C............(11.4)
Ou:
V : est la vitesse de chauffage.
Tp : est la température du maximum des pics.
R : est la constante des gaz parfaits (R= 8.314 J.mol*.K ™).

C : est une constante qui dépend de I’étape de la réaction suivant le modele cinétique.
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11.6.2.1. Méthode de Starink :

Cette méthode de calcul est basée sur I’équation (11.4). Starink a constaté que si la valeur

de A est égale a 1.0008 et S= 1.92, une approximation tres exacte est donnée par I’équation :
In(Tp*%2/V)=1.0008 Eo/ RTp + C

La représentation graphique de In (Tp*%%/V) en fonction de (1/T,) donne une ligne droite avec
une pente 1.0008 E/ R.

11.6.2.2. Méthode d’Ozawa :

La méthode d’Ozawa est aussi basée sur I’équation générale (11.4), mais dans ce cas les valeurs
de AetSsont:S=0et A=-1.0516, donc, I’équation devient :

In(V)= —1.0516 Eo/RT,+ C

La représentation graphique de In (V) en fonction de (1/T,) donne une ligne droite avec une
pente (-1.0516E4/R).

11.6.2.3. Méthode de Boswell :
Siles valeurs de S et A sont S =1 et A= 1. On obtient I’équation, de Boswell, suivante :
In (Tp/V) = Ea/RTp+ C
Le graphe In (Tp/V) en fonction de (1/T,) donne une ligne droite avec une pente (Ea /R).
11.6.2.4. Méthode de Kissinger :
L’equation de la méthode de Kissinger est la suivante :
In (V/ T%) = — Eo/ RTp+C
Danscecas S =2, A=-1.

La courbe In (V/ T2,) en fonction de (1/Tp) donne une ligne droite avec une pente (-Ea /R).
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Chapitre Il : Matériau étudié et technigues expérimentales utilisées

Il — 1. Introduction

Dans ce chapitre nous allons présenter les traitements thermiques appliqués sur notre
alliage Al-Mg-Si, également les différentes techniques expérimentales utilisées pour connaitre
les caractéristiques calorimétriques de notre alliage AI-Mg-Si. Nous allons utiliser la
calorimétrie différentielle a balayage (DSC) et la microscopie optique (MO).

Notre travail expérimental a été exécuté au Laboratoire de mécanique appliquée des nouveaux

matériaux d analyses (LMANM) de I’université 8 Mai 1945, Guelma.
111-2. Alliage étudié

On choisit I’alliage d’aluminium de la série 6xxx (Al-Mg-Si) sous forme de téle. Ce
type d’alliage est utilisé dans plusieurs domaines d’application industrielle notamment dans le

transport, les constructions automobiles et aéronautiques (Figure 111.1).

Figure I11. 1 : Echantillons d alliage étudié.

La composition chimique de I’alliage étudié en % massique est présentée dans le tableau I11.1.

Tableau 111.1 : Compositions chimiques de [’alliage étudié en % massique.

Elément Al ‘ Mg ‘ Si Fe Mn Cu ‘Autres
% massique 98.739‘ 0.35 ‘ 0.68 0.18 0.031  0.002 ‘0.0178

111 2-1. Traitements thermiques appliqués

Nous avons appliqué des traitements thermiques pour étudier leur effet sur les propriétés
de notre alliage. Nous avons utilisé un four du type Nabertherm pour effectuer les traitements

thermiques suivants :
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1- Un traitement d’homogénéisation a la température 530°C pendant 15 min, suivi d’une
trempe a I’eau.
2- Un traitement d’homogénéisation pendant 15 min a 530°C, une trempe a I’eau, suivi d’un

vieillissement artificiel a la température 300 °C pendant 1 min.

111.2.2. Préparation des échantillons pour I’étude micrographique

Pour les observations par un microscope optigue, et pour obtenir une surface plane, nos
échantillons ont été polis mécaniquement, cette opération de polissage est effectuée a I’aide
d’une polisseuse mécanique de type MECAPOL 3B. Puis, ils ont attaqué chimiquement par le

réactif de Keller. La composition chimique du réactif de Keller est la suivante :

Eau distillée (H,0) 78 ml
Acide fluorhydrique (HF) 05 ml
Acide nitrique ( HNO5) 17 ml
Acide chlorhydrique (HC!) 06 ml

Figure 111.2 : Polisseuse mécanique de type MECAPOL 3B.
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111.3. Techniques expérimentales utilisées
111.3.1. L’analyse calorimeétrique différentielle a balayage (DSC)

L’ analyse calorimétrique différentielle & balayage (DSC) est une technique d’analyse
thermique, elle permet de déterminer la séquence de précipitation dans les alliages. Les
réactions chimiques exothermiques constatées indiquent la formation des phases et les pics
endothermiques sont dus a la dissolution de ces phases.

En ce qui concerne notre travail, nous avons utilisé la machine de DSC de type METTER
TOLEDO DSC.

Figure I11. 3: Machine de DSC de type METTLER TOLEDO DSC.

Cette technique repose sur le fait que lors d’une transformation physique, telle qu’une
transition de phase, une certaine quantité de chaleur est échangée avec I’échantillon pour étre
maintenu a la méme température que la référence.

Le sens de cet échange de chaleur entre I’échantillon et I’équipement dépend de la nature
endothermique ou exothermique du processus de transition par exemple un solide qui absorbe
plus de chaleur pour pouvoir augmenter sa température au méme rythme que la référence.

La fusion est un effet de transition de phase endothermique parce qu’elle absorbe la
chaleur. L’échantillon peut subir des processus exothermiques tels que la cristallisation, quand
il transmet la chaleur au systéme.
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En mesurant la différence de flux de chaleur entre I’échantillon et la référence. Un
calorimetre différentiel a balayage peut mesurer la quantité de chaleur absorbée pour constater

des changements de phase plus subtils, comme les transitions vitreuses.

La DSC est beaucoup plus utilisée dans le domaine industriel en contrdle a cause de ses
applications dans I’évaluation de la pureté de I’échantillon ou dans I’étude du durcissement du

polymere.
111.3.2. La Microscopie Optique (MO)

Le microscope optique est un instrument d’optique qui nous permet de grossir I’image

d’un objet et de separer les détails de cette image.

On va utiliser un microscope optique a grand champ ZEISS équipé d’un appareil photo
Moticam 2500 a commande numeérique piloté par un programme de traitement d’images

Moticlmage plus v 2.0.

Cette technique est la plus usuelle pour une estimation quantitative de la taille de grains.

Figure 111. 4 : Microscope optique de type ZEISS.
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Chapitre IV Résultats et Discussion

1VV.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons déterminer la séquence de précipitation, les énergies
d’activation des phases précipitées et également nous identifions la nature et la forme des grains

dans I’alliage Al-Mg-Si.

Les résultats expérimentaux rapportés dans ce chapitre, sont obtenus par [’analyse

calorimétrique différentielle & balayage (DSC) et la microscopie optique (MO).
IV.2. Etude Calorimétrique par DSC

Nous avons utilisé le DSC pour voir les réactions exothermiques et endothermiques. Ces
réactions correspondent a la formation et a la dissolution des phases précipitées_respectives.

La figure (IV.1) représente les courbes de DSC de I’alliage étudié. Nous avons choisi
deux vitesses de chauffage 10 °C/min, 15 °C/min. Les réactions exothermiques sont,
probablement, attribuées a la formation : des zones G.P, de la phase 5, de la phase £’ et de la
phase frespectivement. Les pics endothermiques sont associés a la dissolution des zones et des

phases qui sont déja précipités, respectivement.
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Figure IV.1 : Les courbes de DSC de | alliage Al-Mg-Si étudié obtenue par deux vitesses de
chauffage V = 10°C/min et V= 15 °C/min.
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On constate que les pics exothermiques et endothermiques sont décalés vers les hautes
températures avec I’argumentation de la vitesse de chauffage.

On note aussi, que les courbes de DSC de I’alliage étudié, confirment la séquence de

précipitation dans les alliages Al-Mg-Si décrite dans la littérature [1-5].
Solution solide sursaturée > Zones G.P - Phase 3°’-> Phase 5’ Phase
IV.2.1. Détermination de I’énergie d’activation :

Pour mieux comprendre le mécanisme de transformation de phase dans I’alliage Al-Mg-

Si, il est nécessaire d’évaluer le paramétre cinétique c’est a dire I’énergie d’activation Ea.

Il existe plusieurs méthodes pour calculer I’énergie d’activation, nous pouvons utiliser
quatre méthodes : la méthode de Starink, la méthode de Boswell, la méthode de Kissinger et la

méthode d 'Ozawa.
IV.2.1.1. Détermination de I’énergie d’activation par la méthode de Starink

La méthode de Starink est définie par la relation suivante :

In(TpL%2/\V)=1.0008 Eo/ RT, + C

1,92 1
La variation de [ n (T”V ) en fonction de T est linéaire avec une pente de (1,0008%“ .
P

Les résultats obtenus par cette méthode sont rassemblés dans le tableau (1V.1) suivant :

Tableau IV. 1. Valeurs calculées par la méthode de Starink.

Formation des zones G.P
V (°C/min) | Tr(K) (Tp) 192 (TPI)/L% Ln(Te*%/V) (%)10-3
10 378 88875.95 8887.595 9.09 2.64
15 398 98124.05 6541.60 8.78 2.51
Dissolution des zones G.P
V (°C/min) | Tr(K) (Tp) 192 (TP‘);SZ Ln(Te1%/V) (%)10-3
10 415 106329.15 10632.91 9.27 2.40
15 434 115872.47 7724.83 8.95 2.30
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Formation de la phase p”’

o : 1.92 (TP)1.92 1.92 1 -3
V (°C/min) Tr(K) (Te) 7 Ln(Te*"/V) (T—)10
P
10 506 155585.45 15558.54 9.65 1.97
15 525 166995.92 11133.06 9.31 1.90

Dissolution de la phase p”°

o : 1.92 (TP)1'92 1.92 1 -3
V (°C/min) Te(K) (Te) - Ln(Te™*/V) (T—)10
P
10 545 179424.30 17942.43 9.79 1.83
15 566 192933.45 12862.23 9.46 1.76

Formation de la phase f’

o ; 1.92 (TP)1'92 1.92 1 -3
V (°C/min) Te(K) (Te) - Ln(Te**4/V) (T—)10
P
10 590 208946.86 20894.68 9.94 1.69
15 607 218570.18 14571.34 9.58 1.64

Dissolution de la phase p’

o : 1.92 (TP)1.92 1.92 1 -3
V (°C/min) Tr(K) (Tp) - Ln(Tp™"/V) (T—)10
P
10 657 256877.17 25687.71 10.15 1.52
15 673 269022.69 17934.84 9.79 1.48

Formation de la phase

o : 1.92 (TP)1'92 1.92 1 -3
V (°C/min) Tr(K) (Te) v Ln(Te*/V) (T—)10
P
10 692 283794.32 28379.43 10.25 1.44
15 720 306251.61 20416.77 9.92 1.38

Les figures (1VV.2-8) présentent les droites obtenues par la méthode de Starink qui permet

d’obtenir les valeurs d’énergie d’activation des différents processus de transformation.

Les énergies d’activation des différents processus de transformation de I’alliage calculées

par cette méthode sont présentées dans le tableau (1V.2).
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Tableau 1V. 2. Energie d’activation, de différents processus de transformation de | alliage,

calculée par la méthode de Starink.

Réactions de transformation | Energie d’activation
de phases (kJ/mol)

Formation des zones G.P 18.35
Dissolution des zones G.P 26.57
Formation de la phase B’ 40.27
Dissolution de la phase 8’ 39.10
Formation de la phase 8’ 59.72
Dissolution de la phase 8’ 74.73
Formation de la phase 3 45.66

9,14

[ Méthode de Starink | R
‘ Formation des zones G.P I

9,04
S
8 8,9 |
l::z
E

8,8 - o ‘ Energie d'activation

%‘ E,=18.35 kj.mol™
8,7 T T T T
2,50 2,55 2,60 2,65
(UT)10°

Figure IV.2 : La courbe In (T, %%/V) en fonction de 1/T, :
Détermination de | énergie d’activation de la formation des zones G.P

par la méthode de Starink.
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Figure 1V.3 : La courbe In (Tpt %%/V) en fonction de 1/T :
Détermination de | énergie d’activation de la dissolution des zones G.P

par la méthode de Starink.
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Figure IV.4 : La courbe In (Tpt %%/V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la formation de la phase 3’

par la méthode de Starink.

40



Chapitre IV Résultats et Discussion
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Figure IV.5 : La courbe In (Tpt °2/V) en fonction de 1/Tp :

i)

Détermination de | énergie d’activation de la dissolution de la phase g

par la méthode de Starink.
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Figure 1V.6 : La courbe In (Tph %%/V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la formation de la phase 5’

par la méthode de Starink.
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Figure IV.7 : La courbe In (Tpt %2/V) en fonction de 1/Tp :

Détermination de | énergie d activation de la dissolution de la phase g

par la méthode de Starink.
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Figure 1V.8 : La courbe In (Tpt °%/V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | ‘énergie d’activation de la formation de la phase g

par la méthode de Starink.
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1V.2.1.2 Détermination de | ’énergie d’activation par la méthode de Boswell :
La méthode de Boswell est définie par la relation suivante :

In(Tp/V) = Ea/RTp+ C
La variation de In (T,/V)en fonction de (1/Tp) est linéaire avec une pente de (%).

Nous avons récapitulé les résultats obtenus par cette méthode de calcul dans le tableau (IV.3)

suivant :

Tableau IV. 3. Valeurs calculées par la méthode de Boswell.

Formation des zones G.P

. Tp Tp 1 B
V (°C/min Tr(K) — = —)1073
( ) v In v (TP)
10 378 37.8 3.63 2.64
15 398 26.53 3.27 2.5

Dissolution des zones G.P

i Tp Tp 1 _
V (°C/min Tr(K) - - —)1073
( ) v In v (TP)
10 415 41.5 3.72 2.4
15 434 28.93 3.36 2.3

Formation de la phase B’

. Tp Tp 1.
V (°C/min Tr(K) — - —)1073
( ) % ny )
10 506 50.6 3.92 1.97
15 525 35 3.55 1.90

Dissolution de la phase >’

. Tp Tp 1 B
V (°C/min Tr(K) = - —)1073
( ) v In v (TP)
10 545 54.5 3.99 1.83
15 566 37.73 3.66 1.76

Formation de la phase §’

. Tp Tp 1 _
V (°C/min Tr(K) - L —)1073
( ) 7 In 7 (TP)
10 590 5.9 4.07 1.69
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15 607 40.46 3.70 1.64
Dissolution de la phase B’
. Tp Tp 1 _
V (°C/min Te(K) — = —)1073
( ) v In~; (TP)
10 657 65.7 4.18 1.52
15 673 44.86 3.80 1.48
ormation de la phase 8
. Tp Tp 1.
V (°C/min Tr(K) — —= —)1073
( ) v ny )
10 692 69.2 4.23 1.44
15 720 48 3.87 1.38

Les droites obtenues par la méthode de Boswell qui permet de calculer les valeurs

d’énergie d’activation des différentes phases précipités sont présentées sur les figures (IV.9-

15).

Les énergies d’activation des différents processus de transformation de I’alliage calculées

par cette méthode sont présentées dans le tableau (1V.4).

Tableau IV. 4. Energie d’activation, de différents processus de transformation de I alliage,

calculée par la méthode de Boswell.

Phases Energie d’activation (kJ/mol)
Formation des zones G.P 21.35
Dissolution des zones G.P 33.24
Formation de la phase 8’ 43.87
Dissolution de la phase 3’ 42.71
Formation de la phase 3’ 61.49
Dissolution de la phase 3’ 78.94
Formation de la phase 3 49.86
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37
‘ Méthode de Boswell I
‘ Formation des zones GP I . %
3,6 .
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)
tﬂ.
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Energie d'activation
E,= 21.35 kj.mol™
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312 T T T T
2,50 2,55 2,60 2,65

(uT)10°

Figure 1V.9 : La courbe In (Ty/V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la formation des zones G.P

par la méthode de Boswell.
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Figure 1V.10 : La courbe In (T,/V) en fonction de 1/T :
Détermination de | énergie d’activation de la dissolution des zones G.P

par la méthode de Boswell.
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4,0
‘ Meéthode de Boswell I
3,9 } Formation de la phase B" I - %
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37 " Energie d'activation
£ i E,=43.87 kj.mol™
3,6
&
35
1,90 1,92 1,94 1,96 1,98
(uT)10°

Figure 1V.11 : La courbe In (Tp/V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la formation de la phase 3’

par la méthode de Boswell.
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Figure 1V.12 : La courbe In (T,/V) en fonction de 1/T :
Détermination de | ’énergie d activation de la dissolution de la phase "’

par la méthode de Boswell.
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4,2
Méthode de Boswell I
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374w E,= 61.49 kj.mol™
3,6
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1,64 1,66 1,68
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Figure 1V.13 : La courbe In (Tp/V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d activation de la formation de la phase g’

par la méthode de Boswell.
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Figure 1V.14 : La courbe In (Tp/V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | ’énergie d’activation de la dissolution de la phase g’

par la méthode de Boswell.
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Figure 1V.15 : La courbe In (Tp/V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la formation de la phase g

par la méthode de Boswell.
1V.2.1.3. Détermination de I’énergie d’activation par la méthode de Kissinger :
Cette méthode est définie par la relation suivante : In (V/ T%) = —Ea/ RTp+ C
14
=z

La variation de In (T

)en fonction del/Tp est linéaire avec une pente de (— %).
P

Les valeurs de cette méthode sont représentées dans le tableau (1V.7) suivant :

Tableau V. 5. Valeurs calculées par de la méthode de Kissinger

Formation des zones G.P

V (°C/mi Tr(K Tp) 2 v l v ! 1073
(Cimin) | Te(K) | (To) 2 N G
10 378 142884 0.0000699 -9.56 2.64
15 398 158404 0.0000946 -9.26 2.5

Dissolution des zones G.P

V (°C/min) | Te(K) (Tp)2 XZ lnlz (i)1o-3
T2 T? Ty
10 415 172225 0.0000580 -9.75 2.40
15 434 188356 0.0000796 -9.43 2.30
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Formation de la phase p”’
\Y \Y 1
o : TP K 2 _ In— )1 -3
V (°C/min) (K) (Tp) 2 n (TP) 0
10 506 256036 0.0000390 -10.15 1.97
15 525 275625 0.0000544 -9.81 1.90
Dissolution de la phase B’
\Y \Y 1
o : TP K 2 _ In— )1 -3
V (°C/min) (K) (Tp) TPZ n (TP) 0
10 545 297025 0.00003366 -10.29 1.83
15 566 320356 0.00004682 -9.96 1.76
Formation de la phase f’
\Y \Y 1
o : Te(K 2 _ In— )1 -3
V (°C/min) p(K) (Tp) 2 n (TP) 0
10 590 348100 0.0000287 -10.45 1.69
15 607 368449 0.0000411 -10.10 1.64
Dissolution de la phase p’
\Y \Y 1
o : Te(K 2 _ In— )1 -3
V (°C/min) p(K) (Tp) 2 n (TP) 0
10 657 431649 0.0000231 -10.67 1.52
15 673 452929 0.0000331 -10.31 1.48
Formation de la phase
% %4 1
°C/mi To(K 2 _ In—s 31073
V (°C/min) (K) (Te) 72 no (TP)
10 692 478864 0.0000208 -10.78 1.44
15 720 518400 0.0000289 -10.45 1.38

Les droites obtenues par la méthode de Kissinger qui permet de calculer les valeurs

d’énergie d’activation des différentes phases précipités sont présentées sur les figures (1V.16 -

22).

Les énergies d’activation des différents processus de transformation de I’alliage

calculées par cette méthode sont présentées dans le tableau (1V.8).
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Tableau IV.6. Energie d activation, de différents processus de transformation de | ‘alliage,

calculée par la méthode de Kissinger.

Phases Energie d’activation (kJ/mol)
Formation des zones G.P 17.80
Dissolution des zones G.P 26.59
Formation de la phase 35.31
Dissolution de la phase 39.14
Formation de la phase f’ 58.17
Dissolution de la phase ’ 78.94
Formation de la phase 44.29
% | Méthode de Kissenger |

03 ‘ Formation des zones G.P I

-9.4 -

In(V/T ?)

Energie d'activation
E,= 17.80 kj.mol™

9,5 -

.
.
.
.
' +

T T T T
2,50 2,55 2,60 2,65
(uT)10°

Figure 1V.16 : La courbe In (V/Ty?) en fonction de 1/Tp, :
Détermination de | énergie d’activation de la formation des zones G.P

par la méthode de Kissinger.
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= Energie d'activation
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-918 T T T
2,30 2,35 2,40
T )10°

Figure IV.17: La courbe In (V/T,?) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la dissolution des zones G.P

par la méthode de Kissinger.
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Figure 1V.18 : La courbe In (V/Ty?) en fonction de 1/Tp, :
Détermination de | énergie d’activation de la formation de la phase 3’

par la méthode de Kissinger.

51



Chapitre IV Résultats et Discussion
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1,76 1,78 1,80 1,82 1,84
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Figure IV.19 : La courbe In (V/Ty?) en fonction de 1/Tp, :
Détermination de | énergie d activation de la dissolution de la phase "’

par la méthode de Kissinger.
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Figure 1V.20 : La courbe In (V/Ty?) en fonction de 1/Tp, :
Détermination de | ’énergie d activation de la formation de la phase g’

par la méthode de Kissinger.
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Figure IV.21 : La courbe In (V/Ty?) en fonction de 1/Tp, :

Détermination de | énergie d activation de la dissolution de la phase g’

par la méthode de Kissinger.

%. ‘ Méthode de Kissenger I

‘ Formation de la phase B I

Energie d'activation
E,= 44.29 kj.mol™

+

-10,5
& -10,6 1
|_
-~
b
=
-10,7 1
-10,8

T T T
1,38 1,40 1,42
(uT)10°

T
1,44

Figure 1V.22 : La courbe In (V/Ty?) en fonction de 1/Tp, :

Détermination de | ’énergie d activation de la formation de la phase g

par la méthode de Kissinger.
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IV.2.1.4. Détermination de I’énergie d’activation par la methode d’Ozawa

Cette méthode est définie par la relation suivante : In(V)=-1.0516 Ea/RTp + C

1
La variation de In(V)en fonction de T est linéaire avec une pente de (—1,0516.%“ .
p

Nous avons récapitulé les valeurs de cette méthode dans le tableau (1V.7) suivant :

Tableau 1V. 7. Valeurs calculées par de la méthode d 'Ozawa.

Formation des zones G.P

1
V (°C/min) Te(K) Ln(V) (T—)10—3
P
10 378 2.3 2.64
15 398 2.71 25
Dissolution des zones G.P
1
V (°C/min) Tr(K) Ln(V) (T—)10—3
P
10 415 2.3 2.4
15 434 2.71 2.3

Formation de la phase p”°

1
V (°C/min) Te(K) Ln(V) (T—)10-3
P
10 506 2.3 1.97
15 525 2.71 1.90

Dissolution de la phase f”°

1
V (°C/min) Tr(K) Ln(V) (T—)10-3
P
10 545 2.3 1.83
15 566 2.71 1.76

Formation de la phase §’

1
V (°C/min) Te(K) Ln(V) (T—)1o-3
P
10 590 2.3 1.69
15 607 2.71 1.64
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Les droites obtenues par la méthode d’Ozawa qui permet de calculer les valeurs

d’énergie d’activation des différentes phases précipités sont présentées sur les figures (1V.23 -

29).

Les énergies d’activation des différents processus de transformation de I’alliage

Dissolution de la phase B’
1
V (°C/min) Tr(K) In(V) (T—)10-3
P
10 657 2.3 1.52
15 673 2.71 1.48
Formation de la phase
1
V (°C/min) Tr(K) In(V) (T—)10—3
P
10 692 2.3 1.44
15 720 2.71 1.38

calculées par cette méthode sont présentées dans le tableau (1V.8).

Tableau 1V. 8. Energie d’activation, de différents processus de transformation de |alliage,

calculée par la méthode d’Ozawa.

Phases Energie d’activation (kJ/mol)
Formation des zones G.P 23.07
Dissolution des zones G.P 32.39
Formation de la phase °° 46.22
Dissolution de la phase 46.28
Formation de la phase 3’ 64.79
Dissolution de la phase 3’ 80.99
Formation de la phase 3 53.99
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Figure 1V.23 : La courbe In(V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la formation des zones G.P

par la méthode d’Ozawa.
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Figure 1V.24 : La courbe In(V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la dissolution des zones G.P

par la méthode d 'Ozawa.
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Figure 1V.25 : La courbe In(V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la formation de la phase 3’

par la méthode d 'Ozawa.
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Figure 1V.26 : La courbe In(V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | ’énergie d activation de la dissolution de la phase "’

par la méthode d 'Ozawa.
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Figure 1V.27 : La courbe In(V) en fonction de 1/Tp :

’

Détermination de | énergie d activation de la formation de la phase S

par la méthode d 'Ozawa.
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Figure 1V.28 : La courbe In(V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la dissolution de la phase g’

par la méthode d 'Ozawa.
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Figure 1V.29 : La courbe In(V) en fonction de 1/Tp :
Détermination de | énergie d’activation de la formation de la phase g
par la méthode d 'Ozawa.
Apres le calcul des énergies d’activation de différents processus de transformation de I’alliage
étudié. Nous avons comparé les valeurs obtenues par les quatre méthodes (Tableau (1V.9)).

Tableau IV. 9. Energies d ‘activation, de différents processus de transformation de | alliage

étudié, calculées par différentes méthodes.

Energie d’activation (kJ/mol)
Méthode de Calcul
Starink Boswell Kissinger Ozawa
Phase

Formation des Zones G.P 18.35 21.35 17.80 23.07
Dissolution des Zones G.P 26.57 33.24 26.59 32.39
Formation de la phase 3’ 40.27 43.87 35.31 46.22
Dissolution de la phase f’’ 39.10 42.71 39.14 46.28
Formation de la phase 8’ 58.78 61.49 58.17 64.79
Dissolution de la phase f’ 74.73 78.94 78.94 80.99
Formation de la phase 45.66 49.86 44.29 53.99
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On observe que les valeurs de I’énergie d’activation de chaque réaction exothermique et
endothermique détectée par le DSC de I’alliage étudié qui sont calculées par les quatre

méthodes indiquées ci- dessus, sont presque identiques et similaires.

La précipitation de la phase durcissante et la dissolution de la phase g’ nécessitent une
forte énergie d’activation (d’environ 77 KJ/mol) par rapport a la formation et a la dissolution
des autres phases. La faible énergie d’activation est fournie par la précipitation des zones G.P
(d’environ 20 KJ/mol).

IVV.3 Etude micrographique par microscopie optique
Pour avoir une idée sur la taille des grains et la présence des particules dans notre alliage
étudié, nous avons fait des observations microstructurales a I’état de réception, aprés le

traitement d’homogénéisation et a I’état de vieillissement.

IV.3.1. Microstructure a I’état de réception
La figure (1V.30) représente la microstructure de I’alliage étudié a I’état de réception.

On observe des grains de différentes tailles (petites et grosses), et des petites particules réparties

d’une fagon aléatoire a I’intérieur des grains. La taille moyenne des grains est d’environ 60um.

Figure 1V. 30. Microstructure optique de | alliage a | ‘état de réception.
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IV.3.2. Microstructure apres I’homogénéisation

La figure 1V.31 illustre la microstructure de I’alliage étudié aprés le traitement

d’homogénéisation a la température 530 °C pendant 15 min et trempé a I’eau.

On observe I’apparition des particules réparties a I’intérieur des grains et aussi aux joints

de gains. Ces fines particules sont libérées grace au traitement d’homogénéisation.

Figure 1V. 31. Microstructure optique de | ’alliage étudié homogénéisé pendant 15 min a

530°C et trempé a | ’eau.

1V.3.3. Microstructure a état de vieillissement a 300 °C

Notre alliage a subi un traitement de vieillissement artificiel a la température 300°C
pendant 1 min apres I’homogénéisation 15 min a 530 °C et la trempe a I’eau. Sa microstructure
optique est représentée dans la figure (1V.32). Dans ce cas, on observe une légére diminution

de la taille des grains par rapport & I’état de réception.
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Figure 1V. 12. Microstructure optique de [’alliage étudié, homogenéisé pendant 15 min a

530°C et trempé a [’eau, puis vieilli 1 min a 300°C.

On constate aussi 1’existence des particules réparties aléatoirement a 1’intérieur des

grains. Ces particules favorisent la précipitation des nouvelles phases.
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Conclusion générale

Conclusion générale:

L objectif principal de notre travail est I’étude calorimeétrique et thermique d’un alliage

Al-Mg-Si de la sérié 6xxx a exces de Si.

Nous avons appliqué, & nos échantillons d’alliage, des traitements thermiques adaptes,

notamment, d’homogénéisation et de vieillissement artificiel pour caractériser certaines

propriétés.

Pour cela, on a utilisé deux techniques expérimentales: I’analyse calorimétrique

différentielle a balayage (DSC), et la microscopie optique (MO). Aprés les analyses de nos

expériences, nous avons obtenu les principaux résultats suivants :

>

Y VvV

YV V V VY

La séquence de précipitation obtenue par I’analyse calorimétrique différentielle DSC,
dans notre alliage AlI-Mg-Si, est :

SSS — Leszones G.P — B” — B’ —> F(Mg.Si)

La descente de la vitesse de chauffage accélére la séquence de précipitation.

Le paramétre cinétique de précipitation, ¢’est-a-dire 1’énergie d’activation, varie d’une
phase a autre.

La formation de la phase 3 "’ nécessite une énergie d’activation d’environ 41 KJ/mol.

Une énergie d’activation d’environ 60 KJ/mol est fournie pour former la phase 8 ’.

La formation de la phase B nécessite une énergie d’activation d’environ 48 KJ/mol.
Les valeurs des énergies d’activations des phases précipitées qui sont obtenues par les
quatre méthodes sont presque similaires.

Le traitement d’homogénéisation 15 min & la température 530 °C de I’alliage favorise
la libération des particules dans la matrice.

La taille moyenne des grains de I’alliage étudié est légérement diminuée au cours de

traitement de vieillissement artificiel pendant 1 min a la température 300°C.
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