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Introduction générale

| ntroduction générale

L’utilisation des matériaux dépend de leur disponibilité, de leur cout, de leur
facilit¢ de mise en forme et de leur compatibilité avec I’environnement (propriétés
mécaniques, physiques et chimiques).Tout progrés technologique important est
souvent lié au développement de matériaux dotés de propriétés améliorées ou de
nouveaux matériaux. De toutes les méthodes destinées a améliorer la résistance des
métaux, celle qui a eu le plus de succes est |e durcissement par précipitation, pour un

métal trés ductile, tel que I’aluminium ou le cuivre.

Théoriquement une étude de |a cinétique des changements de phase qui mettent
en jeu plusieurs processus comme la germination (homogene et hétérogéene) et la
croissance (gouvernée par la traversée de l'interface ou par la diffusion dans la phase
mere) savére trés difficile. En effet, aucune éude physique compléte n'a pu étre
développée dans ce sens ; cependant certaines lois approximatives dans la mesure ou
elle ne tiennent compte que de I'énergie d'activation apparente, sont couramment
utilisées dans I’étude de la cinétique de précipitation parce qu’elles sont plus ou moins

en accord avec des mesures expérimental es.

Un modele général pour la cinétique des transformations de phases a I’état solide
aéédiscuté. Le modéle est valide pour les deux types de transformation : isothermes
et anisotherme. Dans certains cas spécifiques, le modéle cinétique peut étre ssimplifié
(Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (JMAK)). Dans le présent travail, on décrit le
modele numérique de genre cinétique (analyse isoconversionnelle), qui combine les
deux processus de germination et de croissance ; ce modéle est applicable aux
transformations isotherme et anisotherme, ce qui permet la correction de I'application
inadaptée a la transformation anisotherme de certains concepts qui sont en fait
seulement valides pour des transformations isothermes.

Ce mémoire de these s’articule donc en quatre chapitres :
» Le premier chapitre s’intéresse des notions générales sur les alliages d’aluminium

et leurs domaines d’application.
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» dans le deuxieme chapitre, on présente quelques aspects genéraux des
phénoménes de précipitation des solutions solides sursaturées, et on décrit les
différentes étapes de précipitation dans les alliages des systémes Al-Cu,
et on rappelle des études sur la cinétique des transformations isotherme et
anisotherme et surtout sur I’effet de la méthode d’analyse isoconversionnelle sur la
précision du calcul de I’énergie d’activation apparente pour chaque processus de
transformation,

»dans le troisiéme chapitre une présentation des aliages étudiés et des différentes
techniques expé&imentales est faite,  c’est-adire  l'andyse calorimétrique
différentielle (DSC), ladiffraction des rayons X.

» enfin dans le quatriéme et dernier chapitre on présente les résultats

expérimentavix obtenus, leurs discussions et leurs interprétations.
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Chapitre Lesalliages a base d'aluminium

[.1 Introduction

L'aluminium est un éément du troisieme groupe de classification de Mendéliev,
dont le nombre atomique est 13, la masse atomique 26.98 (uma) et la température de
fusion 660°C. Il se cristallise dans le systeme cubique a faces centrées, avec un
parametre de maille 0.404 nm. Sa masse volumique est 2.7 kg/cre, son coefficient de
dilatation thermique linéaire est de ’ordre de 23.10° K-, son module de Young de
6600 bar. L'aluminium pur possede des propriétés mécaniques trés réduites et
insuffisantes pour son utilisation dans un bon nombre d’applications structurales, il est
léger, ductile et il résiste ala corrosion. |l présente auss une trés bonne conductivité
thermique et électrique [1,11.

L'aluminium industriel contient généralement 0.5% d'impuretés (principal ement
Fet+Si), mais il peut étre obtenu presque pur par raffinage éectrolytique (Al >
99.99%) [2,1]. Ces impuretés ont différents effets sur les propriétés éectriques et
mécaniques. Les propriétés d'auminium peuvent étre améliorées en ajoutant des
ééments d'additions tels que le Mg, Si, Mn, Cu,.....

A la température ambiante, I'aluminium forme trés vite une couche épaisse et
adhérente d'oxyde Al,O3 (alumine), qui protége le métal. Par contre, ce film d’oxyde
n'a qu'une résistance chimique limitée. Elle résiste cependant bien dans les solutions
dacide chlorhydrique, sulfurique et nitrique. Par contre, les bases attaquent
violemment |le métal. Cette protection peut étre améliorée par anodisation: il sagit
d'un traitement qui permet d'obtenir une couche épaisse de cet oxyde mais poreuse, et
qui est ensuite colmatée par un traitement a l'eau chaude. Cette anodisation a
également un but décoratif, car une coloration est possible par des colorants spéciaux
avant le colmatage [3,17.

1.2 Propriétés générales des alliages d’aluminium

Bien que, en tonnage, la production d’aluminium ne représente qu’un peu plus
de celle des aciers, ce métal (et les aliages qui en dérivent) arrive en seconde position
en ce qui concerne la production et [’utilisation des matériaux métalliques.
L’aluminium doit cette a un ensemble des propriétés qui, dans bien des circonstances,

en font un matériau irremplacable [4]. Parmi celles-ci, citons ce qui suit :
|.2.1 Résistance a chaud

Larésistance a chaud est faible au-dela de 100°C, sauf pour la série 2000 (Al-Cu) ou
I”on peut atteindre 300°C
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[.2.6 Soudage

Le soudage est facile si I’on tient compte de la présence de la couche protectrice
d’alumine. Les procédés sont donc des procédés sous gaz protecteur (TIG, MIG) ou
sous vide (faisceaux d’électrons). Mais s’il n’y a pas de difficulté pour les alliages
non trempant, par contre des problemes peuvent exister pour les alliages trempant
ayant une vitesse de trempe éevée (série 2000 ou Al-Cu). Il peut également exister
des dangers de corrosion feuilletant apres soudage d’alliages de la série 7000 ou Al-
Zn[4].

|.2.3 Résistance alacorrosion

Comme pour I’duminium non allié, elle est bonne gréce a la formation de la couche
protectrice d’oxyde Al,Os et elle peut ére améliorée (plus épaisse) par anodisation.
Les dliages d’auminium présentent une bonne résistance a la corrosion par piqdres.
Par contre, ils sont sensibles a la corrosion galvanique et des précautions sont a

prendre en particulier avec le fer[4].

|.4. Influence des éléments d’ addition sur les propriétés de I’aluminium

Le durcissement structural de 1’aluminium est obtenu par 1’objet des éléments
d’addition. Ces derniers peuvent étre soit en solution soit sous forme de précipités.

Les éléments d’addition et, en particulier, les éléments de transitions, jouent un rdle
trés important dans la métallurgie de I’aluminium [5].

La teneur des éléments d’addition est limitée par le facteur de solubilité. Les
déments d’addition peuvent en méme temps améliorer ou détériorer les autres
propriétés physiques, chimiques et technologiques de 1’aluminium pur [5]. Un certain
nombre d’éléments d’addition sont ragjoutés dans certains alliages pour lui donner une
propriété particuliere. Les éléments d’addition qu’on peut rencontrer en proportion
importante (jusqu’a 10 ou 20%).

Dans les alliages a base d’aluminium sont le cuivre, le silicium, le magnésium et le
zinc. En teneur plusfaible (au plus 2%), on y trouve encore le nickel, le manganése, le
fer et le cadmium, et en proportion trés faible, le titane, le chrome, I’antimoine, etc.

Les ééments en proportion tres faible ont généralement pour principal but
I’affinement du grain, que ce soit a la solidification, ou par la suite, du fait que ces

additions s’opposent au grossissement du grain lors de larecristallisation [5].
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Les alliages a base d’aluminium contiennent habituellement une certaine quantité de
cuivre, de manganese et de fer suite a la méthode d’élaboration de ces alliages. Ces
déments peuvent étre aussi goutés déibérément pour fournir les propriétés
matérielles spéciales. La présence de magnésium ameéliore la trempabilité du matériel.
Le manganese est habituellement ajouté pour réduire les effets néfastes des impuretés
comme le fer et le silicium. Les éléments d’alliage peuvent entrer partiellement dans
la solution solide et former en partie les particules intermétalliques. La composition
des composés intermétaliques dépend du procédé de solidification lors de
I’élaboration de I’alliage. Les joints de grains sont généralement les plus préférés.

Pour les alliages d’aluminium-cuivre (Al-Cu) qui se caractérisent par une
mauvaise coulabilité, si on gjoute Ni +Mg on obtient des bonnes propriétés a chaud.
Si nous rgjoutons Fe + Ni, nous obtenons une précipitation de AlgFeNi qui nous
donne une bonne tenue mécanique jusgu'a 230°C (fabrication des moteurs a turbine et
structures d'avions supersoniques). A |'éat trempé et vieilli, la résistance a la
corrosion est médiocre.

Coefficient de dilatation thermique
entre 20 et 100 °C : f x 1075
L

26

24

0 4 8 12 16 20 24 2B 32 36 40
2% élément d'additon

Figure.l. 1: Influence de quelques éléments d’addition sur le coefficient de
dilatation thermique de I’aluminium [6].

[-5-alliages a base d’aluminium

[.5.1. Généralités
Il existe environ 310 alliages d’aluminium différents. Certains alliages
possedent des caractéristiques mécaniques qui répondent trés bien aux besoins du

domaine aéronautique. Les différents alliages a base d’aluminium sont désignés par
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un nombre de quatre chiffres et sont classés en 8 séries en fonction des ééments
d’alliages principaux (Tableau I-1)[7].

Tableau |-1: Dénomination des différents alliages d’aluminium [8].

. e . o Phase principale présente
Série  |[Désignation| Elément d'alliage principal .
dans I'alliage

Série 1000 1XXX | 99% d'aluminium au ninmum
Série 2000 2XXX Cuivre (Cu) AbCu - AbCuMg
Série 3000 3XXX Manganése (Mn) AlgMn
Série 4000 4XXX Silicium (S1)
Série 5000 5SXXX Magnésium (Mg) Al;Mg,
Série 6000 6X3X{ |Magnésium (Mg) et Silicium (S1) Mg Si
Série 7000 730IX Zinc (Zn) MgZm
Série 8000 8X3X Autres éléments
Sérte 9000 Non utilisé

|.6. Désignation numérique

les alliages d’aluminium sont désignés a I’aide d’un systéme numérique de quatre
chiffres [8]. Ces quatre chiffresidentifiant la composition chimique de I’alliage. Ce
groupe de quatre chiffres est parfois suivi d’une lettre indiquant une variante
nationale. Il est a noter que la norme européenne EN 573-1 indique que cet ensemble
de quatre chiffres doit étre précédé pour les aliages destinées a étre corroyés par le
préfixe EN, les lettre <A > (aluminium), <Kw >> (pour les produits corroyés) et un
tiret « - >. La notation compléte est rarement utilise. Par ceci de smplification
(Tableau. 1.1).
[.7. Signification des désignations:
» Le premier chiffre indique I’élément d’alliage principal.
» Le deuxieéme chiffre indique une variante de I’alliage initial. Souvent il s’agit d’une
fourchette plus petite dans un ou plusieurs éléments de I’alliage.
» Les troisiéme et quatrieme sont des numéros d’ordre et serve a identifier I’alliage.

La seule exception est la série 1000 ces deux chiffres indiquant le pourcentage

d’aluminium [8].
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| -8 - Classification des alliages d'aluminium

Les alliages d’aluminium les plus répandus sont Al-Cu, Al-Si, Al-Mg, Al-Cu-
Mg, Al-Cu-Mg Si, Al-Mg-Si, ainsi que Al-Zn-Mg-Cu. A 1’état d’équilibre tous ces
aliages forment une solution solide faiblement alliée et des phases intermétalliques
telles que Al,Cu (0), Mg,Si (B). Il existe deux grandes classes d’alliages d’aluminium
déformés plastiquement : ceux a durcissement par déformation et les aliages a
durcissement par précipitation [5].
| -9- Utilisation d'aluminium et ses alliages

L’aluminium et ses alliages sont utilisés dans tous les domaines de I’industrie et
de la vie quotidienne : constructions aéronautique, automobile, ferroviaire et navale
(superstructures et équipement) ; dans le bétiment (toitures, fagcades, aménagement
intérieur) ; dans I’industrie électrique (cables et appareillages) ; pour la fabrication
d’appareils ménagers, I’emballage, la décoration.

L’aluminium est peu utilisé a I’état pur, sauf en miroiterie, du fait de sa faible
résistance mécanique (au maximum 20 Kg/mm?2), d’ou son utilisation sous forme
d’alliages. En effet, I’addition controlée des éléments d’alliages tels que : le cuivre, le
silicium, le magnésium, le manganese, le titane, le chrome, le zinc, le cobalt
améliorent les propriétés mécaniques.
| -10-Le systéme Al-Cu

| -10.1. Propriétés des alliages Al-Cu
Les alliages de cette série se caractérisent d’une fagon générale par[6] :

* une bonne tenue a chaud,

* une résistance a la corrosion bien inférieure a celle des alliages sans cuivre,

* des risques, sous certaines conditions, de susceptibilité a la corrosion
intergranulaire ; mais des précautions particuliéres de protection : placage, traitements
d’anodisation, peinture, permettent de surmonter ces inconvénients,

* des possibilités de soudage limitées : utilisation de techniques particuliéres telles
que le soudage par faisceaux d’électrons.

* une aptitude au moulage variable mais assez médiocre,

* une résistance a la corrosion insuffisante en milieu agressif marin,

* mais une bonne usinabilité.
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| -10-2. Diagramme d’équilibre du systéme Al-Cu
D’apres le diagramme de phase a 1’équilibre du binaire Al-Cu (figure 1-3),
huit phases différentes peuvent exister a une température inférieure a 300 °C[7].

% Cu pds
0 20 40 60 80 100

1100

900

T00

Température (°C)

500

300 ; -
0 20 40 £, 60 80 100

% at Cu

Figurel.2 : Diagramme de phase de I’alliage binaire Al-Cu a I’équilibre

La limite de solubilité du cuivre dans I’aluminium a température ambiante est
d’environ 0,02% at. Pour des teneurs en cuivre supérieures, la phase 6-Al,Cu coexiste
avec la solution solide(Al), notée a-Al qui est stable en dessous de 660°C et cela
jusqu’a une teneur en cuivre de 31,9 % at. Pour des teneurs en cuivre comprises entre
31,9 et 33 % at, le diagramme d’équilibre est caractérisé par un étroit domaine
monophasé correspondant a I’existence du composé défini 6-Al,Cu, stable en dessous
de 591°C et pour lequel un léger écart par rapport a la stoechiométrie peut étre admis.
Pour des teneurs en cuivre supérieures a 33 % at, les phases 6-Al,Cu et n,-AlCu
coexistent, le domaine monophasé 112 s’étendant sur le domaine de composition 49,8-
52,3 % at Cu (stabilité de cette phase en dessous de 563°C). La phase &,-AlgCuyy
admet un écart a la stoechiométrie relativement faible puisgue |e domaine monophasé
&2 s'étend de 55,2 a 56,3 % at Cu (stable en dessous de 570°C). Néanmoins, cette
phase a été relativement peu souvent mise en évidence et est a ce jour assez peu

connue. Il en est de méme pour la phase dont le domaine monophasé s’étend entre
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59,3 et 61,9 % at Cu(stable en dessous de 686°C), |a phase y»-Al4,Cug dont le domaine

monophasé s’étend entre62,5 et 69 % at Cu (stable deés 8§73°C) et enfin pour la phase

o dont le domaine monophasé s’étend de 76,5 a 78 % at Cu (stable dés 363°C).

Enfin, étant donné que la solubilit¢ de I’aluminium dans le cuivre est

relativement grande, le domaine d’existence de (Cu), noté a-Cu, est large et couvre

des teneurs en éément cuivre comprises entre 80,3 et 100 % at (stable en dessous de

1085°C)[7].

Tableau 1-2 : Dénomination des 8 phases métalliques, température d’apparition,

géométrie et parameétres de mailles (Fichier JCPDS).

Phase Temp d’apparition (°C) | Géométrie de la maille | Parametres de maille
a-Al 660 CFC a=04041 nm
0-Al,Cu 501 Quadratique FC i
b=10.486 nm
a=0,695 nm
Orthorhombique Centré b=10.416 nm
n-AlCu 563 ¢=1.004 nm
Cubique NaCl a=10,5013 nm
Ce a=0.291 nm
a=10.707 nm
£r-AlgCury 570 Monoclinique b=10.408 nm
¢=1,002 nm
0 686 Monoclinique
12-AlyCug 873 ¥
5] 363
t-Cu 1085 CFC a=107361 nm

* Signifie que les parameétres désignés n’ont pu étre trouvés ou sont inutiles a la

suite de [’étude.

[.11. Traitementsther miques des matériaux

Les traitements thermiques ont pour but de modifier la nature et la répartition des

constituants d’un matériau. Selon le domaine d’application du matériau les

traitements peuvent améliorer ou détériorer les propriétés mécaniques de ce dernier.
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En général, les traitements thermiques en métallurgie sont : la trempe, le revenu, le

recuit et le vieillissement [9].

[.12.Traitementsthermiques des alliages d'aluminium
Les aliages d'aluminium susceptible de durcissement structura, aors que le

dernier traitement est trés important et tres spécifique.

1.12.1 Principaux types detraitements ther miques

Les traitements thermiques appliqués aux alliages d’aluminium peuvent E&tre
classés en trois types principaux[6] :

> les traitements dits d’homogénéisation généralement pratiqués sur les produits
coulés avant leur transformation ou également sur les produits déja corroyés ;

» les traitements d’adoucissement par recuit ou restauration, généralement
appliqués en cours ou en fin de transformation ;

» les traitements de trempe structurale

[.12.2 Traitements d'homogénésation
Ce sont des traitements comportant un chauffage a température relativement
élevée appliqués a certains produits bruts de fonderie ou corroyés et destinés le plus
souvent a en faciliter la transformation a chaud ou a froid (filage, étirage, laminage,
forgeage). lls consistent en général en des maintiens de 6 a 48 heures a des
températures allant de 450°C a 610°C, qui ont pour but généra de dissoudre les
phases métalliques en exces et de réaliser une homogénéisation de la composition de
la solution solide. Le corroyage est une opération consistant a déformer un métal avec
allongement, généralement, mais non obligatoirement dans un sens privilégié il est
effectué a chaud, a tiede, a température ordinaire et permet par déformation
appropriée (forgeage, matricage, laminage, filage...) d'obtenir des produits a la forme
désirée. Il est défini par lerapport de corroyage S/s avec[10] :
S section avant déformation;
S section apres déformation;
Il ne faut pas confondre le corroyage avec I'écrouissage.
L'écrouissage est la modification de I'état structural d'un métal ou d'un aliage
résultant d'un corroyage ou d'une déformation plastique localisée a température
ordinaire (par fois a tiéde). Il est définie par la réduction de section [(S-S)/S]"100.

10
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Cette expression doit remplacer celle du taux d'écrouissage qui correspond au rapport
: [(S-9)/S]"100[10].

[.12.3 Traitements d'adoucissement

Ils ont pour but d'adoucir un métal ou un aliage durci par écrouissage ou par
trempe structurale. Dans les cas de |'écrouissage, ce sont les traitements de
restauration et les recuits de recristallisation. Ces traitements ont des effets semblables
a ceux décrits pour I'aluminium. Seules les températures de traitement sont plus
élevéespour lesalliages:

»Le traitement de restauration est effectué a 200-300°C pendant une a 8 heures;
la structure ne se modifie pas, pourtant les caractéristiques mécaniques évoluent
d’autant plus que la température est plus élevée et le temps de maintien est plus long.
Au niveau atomique il n’y a qu’une réorganisation des dislocations engendrées par
I’écrouissage : certains s’annihilent, d’autre se réarrangent au joints et sous joints de
grains d’ou la malléabilité de I’alliage.

»Le traitement de recristallisation est effectué a 300-400°C pendant 0.5 a 3
heures ; les atomes se regroupent suivant des nouvelles directions pour former un petit
cristal d’orientation quelconque. Avec le temps de nouveaux atomes viennent
s’agglutiner autour du petit cristal jusqu’a ce que les nouveaux grains se rejoignent
pour donner la structure macrographique de recristallisation primaire. Si I’on
augmente la température ou la duré de maintien, on obtient des structure de
recristallisation secondaire a trés gros grains. Au contraire, Si ’on stoppe ce
traitement de recuit par un temps trop court, on obtient des états partiellement
recristallisés.

Dans le cas de la trempe structurale, c'est un recuit de précipitation qui
consiste en un chauffage assez prolongé a température comprise entre la température
de revenu et la température de mise en solution d'un produit trempé et mdri ou revenu
dans le but d'obtenir un adoucissement relativement important par évolution des
précipités provenant des constituants de I'alliage.

[.12.4 Traitementsdetrempe structurale
% Principe
Le traitement de trempe structurale des alliages d'aluminium comprend une mise

en solution solide suivie[10]:

11

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



http://www.pdffactory.com

Chapitre Lesalliages a base d'aluminium

»>dun refroidissement suffissmment rapide pour maintenir a la température
ambiante la solution solide existant a des températures plus élevées;

» dun traitement de revenu ultérieur a I'ambiante (=maturation) ou a une
température supérieure qui conduit a un durcissement de I'alliage.

% Traitement industriel detrempe structurale

Ce traitement va étre défini par :
» Un traitement de mise en solution: la température de ce traitement est trés

précise car dans le cas général, le domaine Ts — T, n'est pas important. 1l faut en
particulier éviter dateindre la température de brdlure pour la quelle l'aliage
commence a fondre aux joints de grains. La régénération de |'dliage par traitement
thermique ou mécanique est alors impossible. Pour éviter la brllure due a la
ségrégation mineur on évite de dépasser |latempérature TE (eutectique).

» Une vitesse critique de trempe qui est la vitesse minimale permettant d'obtenir a
température ambiante la solution solide sursaturée.

» Un traitement de maturation ou de revenu. Certains alliages sont favorablement
influencés par un temps d'attente entre trempe et revenu. Un écrouissage entre trempe

et revenu est conduit a des effets favorables dans certains cag[ 10].

précipitation peut généralement étre discontinue (cellulaire) si elle permet le
développement de cellules biphasées issues de sites particuliers (joints de grains,

dislocations...).

12
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[1.1. Introduction :

La précipitation d’une solution solide sursaturée est un processus physicochimique
dont la cinétique est déterminée par plusieurs facteurs. En particulier la présence des
défauts du réseau et leur répartition dans I’alliage, et le type de transformation
(décomposition spinodale, précipitation continue et précipitation discontinue). L’intérét
qui s’attache a I’étude des réactions de précipitation est di principalement aux
modifications des propriétés mécaniques des solutions solides au sein desquelles elles
se produisent. Ces modifications consistent |e plus souvent en une élévation de lalimite
élastique, de la charge de rupture et de la dureté. L’évolution de ces grandeurs au cours
du vieillissement dépend dans une large mesure de la température et de I’état structural

du matériau.

[1.2. Définition dela précipitation :
La précipitation est un processus qui correspond a une transformation a 1’état
solide caractérisé par une germination et une croissance d’une ou de plusieurs phases.
Elle consiste en général en une décomposition de la solution solide sursaturée ; la

matrice mére en deux nouvelles phases : |a matrice appauvrie et la phase précipitée[ 13].

Il .3.Croissance des précipités

Aprés la formation d’un germe stable, la croissance de la nouvelle phase se fait par
adjonction des atomes ou molécules a I’interface qui délimite la phase mére de la phase
en formation. Il se produit un flux d’atomes ou de molécules de la phase mére vers la
phase en développement. Dans la croissance par diffusion d’une phase dans un systéme
binaire, il faut considérer non seulement le transfert des atomes a travers ’interface,
mais aussi la redistribution des deux espéces d’atomes, puisque la phase en
développement a une composition différente de celle de la phase mere. La vitesse de
croissance dépend alors de la vitesse a laquelle les atomes sont apportés vers I’interface
par diffusion ou éloignés de cette derniere (croissance contrdlée par la diffusion dans la
phase mere), et de la vitesse a laquelle ils traversent I’interface (croissance controlée

par la traversée de I’interface) [5].

[1.4.Morphologie de la précipitation
Dans le cas d’un refroidissement lent, les précipités sont grossiers et trés espacés.

Dans le cas d’un refroidissement rapide, ils sont fins et tres rapprochés (fig. 3) [5].

13
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Quand on refroidit lentement, I’enthalpie libre de précipitation est faible et le taux
de germination est faible aussi et pour assurer la proportion d’équilibre en Al,Cu, les

rares germes doivent croitre en de gros précipités tres distants les uns des autres.

-+ i saturée

&—— 0.Al,Cu

(a) (b)
Figure .03 : Microstructure d’un alliage Al- 4 % pds Cu obtenue soit par
refroidissement lent (@), soit par refroidissement rapide (b) [14].

I1.5.Différent type dela précipitation

Il existe deux types de précipitation : la précipitation discontinue et la précipitation

continue.

[1.5.1.Précipitation discontinue

On dit qu’il y a précipitation discontinue quand, pendant la transformation, le
cristal est divisé en deux catégories de régions. les unes ou la transformation est
compl éte, les autres ou la solution solide sursaturée (o) reste inchangée. Elle nécessite
donc la germination et la croissance des cellules constituées de produits biphasés
(lamelle de seconde phase noyée dans la matrice d’équilibre). Partant de la solution
solide (a”), on obtient donc un mélange d’une solution solide(a) réorientée ou non par

apport a la phase mére et appauvrie, et d’une phase nouvelle (B) dispersée dans (o)[5].
14
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O
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& continue
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H-f'_‘_")‘ B ) discontinue
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Fig. 04 : Illlustration schématique des deux types de réactions de précipitation

[1.5.2.Précipitation continue : La précipitation continue est une transformation
pendant laguelle la concentration en soluté de la phase mére diminue continiment
jusgu'a sa valeur d’équilibre. Cette précipitation conduit donc, au moins dans un
premier temps, a I’obtention d’un certain nombre de précipités isolés qui grossissent
par le drainage des atomes de soluté. Cependant, ces précipités n’ont pas tous, dans

des conditions thermiques données, la méme probabilité d’apparition[5].

[1.6. Lesdifférentstypes de précipitation discontinue:
[1.6.1 - Précipitation interfaciale:

Pour ce type Le produit de la précipitation présente une structure cellulaire
contenant des lamelles aternées derriere un front de réaction qui est identique a un
joint de grains incohérent (Fig. 05). Pour un recuit isotherme la distance
interlamellaire reste approximativement constante. Dans ce type de réaction le
transport de la matiére est assuré par la diffusion interfaciale le long du front de

réaction qui est un joint de grains de forte désorientation[11].

15
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Q
Front de réaction (FR)
1 (joint de phase incohérent)

Joint de Grain
o AIIIIPIPS

Fig. 05. Représentation schématique d’une réaction de type interfaciale

I1.6.2.Précipitation sur lesdislocations:

Les didocations jouent un role dans | es processus de germination et de croissance
des preécipités, car elles forment des régions préférentielles pour la précipitation (Fig.
06). Ce deuxieme type de précipitation differe du premier type (en plus de ces
caractéristiques de germination a I’intérieur des grains) par[11] :

1- I’orientation de la matrice appauvrie qui est laméme que celle de la solution

solide sursaturée,

2- les particules précipitées ne sont pas lamellaires mais de petites plaquettes de
structure cristallographique bien déterminée,

3- la diffusion en volume de I’élément soluté.

\
l
|
I
i

D -

v

o
-
-y -

s~

—[|—

D 'L'.."'.‘.
|
_L_

4|
1
g_ .

——i |

I ne sous contraintes dans

-

aguelle la germination peut se faire

I I T I Y O

Fig. 06. Représentation schématique d’une réaction se produisant sur

des didocations
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[1.7. La précipitation dansles alliages Al-Cu
-Leszones GP

Les zones GP sont formées de disques, d’atomes de Cu, de I'ordre 40 —200 A°
de diamétre, plans et paralléles aux plans {100} de la matrice[12], notés { 100} Al.
Elles seraient constituées soit de monocouches [12], soit de couches superposées
pouvant contenir jusqu’a 50 % d’atomes de cuivre (25 a 45 % d’aprés Hono et al.
[12]). Ces particules ont un diamétre moyen de 10 nm et I'épaisseur d'un seul plan
atomique. On trouve cependant, pour un traitement thermique donné, une grande
disparité de taille. L'effet de taille des atomes (cuivre plus petit que I'aluminium:
aCu/aAl =3,61/ 4,05 = 0,89) provoque la contraction des plans atomiques sur les
zones GP mais ces zones sont cohérentes avec la matrice. La densité de zones GP est
del'ordre de 1018 cm 3[12].
- Laphase6”
La phase 6” (ou GP I1), précipite sous forme de plaguettes paralléles aux plans { 100}
de la matrice, soit par précipitation homogene en présence des zones GP, soit par
précipitation hétérogéne sur les zones GP. Elle se présente sous la forme de plans
riches en Cu (toujours dans les plans { 100} de la matrice) séparés par deux (GP 11(2))
ou trois (GP 11(3)) plans riches en Al. Cette phase est toujours cohérente mais les
contraintes éastiques internes sont plus importantes que dans le cas des zones GP.
Elle est en partie responsable du maximum de durcissement des alliages du systeme
Al-Cu.

- Précipitation de la phase intermédiaire 6’

La phase 6’ se présente sous forme de plaquettes dont les grandes faces sont
cohérentes et paralléles aux plans {100} de la matrice. Cette phase a une structure
quadratique avec a =0,404 nm et ¢ =0,58 Inm, un groupe d’espace [4/mmm et les sites
d'Al et de Cu ont la symétrie 4 m2 et 4/mmm respectivement [12].

-La précipitation de la phase d’équilibre 6 (Al,Cu)

Enfin, la phase 6 de stoechiométrie Al,Cu est la phase d’équilibre. Elle présente une
structure quadratique centrée de paramétres a=0,607 nm et c= 0,487 nm (Fig. 7), ou
les atomes de Cu dans les sites £(0, 0, 1/4), aors que les atomes d'Al a £(u, u + 1/2,

0), + (u+ 1/2, @, 0) avec u = 0,1581[30], avec le groupe d’espace suivant 14/mcm.
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Elle est totalement incohérente. L’énergie d’interface est de I’ordre de 1 a 2 J.m-2

[12].

(a) GP-zone (b) 0" phase

(c)

Fig.07. Structurecristalline de (a) leszones GP, (b) laphase 8", (c) laphase 6 et
(d) laphase 6.

[1.8. Théorie générale descinétiques

La cinétique de transformation (précipitation et dissolution des précipités) est
toujours reliée aux concepts des énergies d'activation et de I'ordre de réaction. Des
études des processus de précipitation sont associées aux processus de germination et
de croissance qui dominent dans les alliages sursaturés. En général, des énergies
d'activation séparées doivent étre identifiées a chague éape de germination et de
croissance dans une transformation, bien qu'elles aient été habituellement combinées

en une énergie d'activation représentative du processus global de précipitation[15,16].
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[1.9. Déermination des cinétiques et liens avec |es mécanismes obser vés

Il est intéressant d’identifier plus précisément les mécanismes distincts de
précipitation des phases afin daccéder a une meilleure compréhension des
microstructures formées au cours des traitements thermiques. Pour cela, nous avons
cherché a formuler les cinétiques expérimentales obtenues en utilisant I'expression
Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (JMAK) dont nous rappellerons brievement leur
établissement.
Bien que les processus mis en jeu durant les transformations de phases soient
généralement complexes, I'équation de Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (JIMAK)
est vérifiée expérimentalement dans de nombreux cas [17-18] et permet de mieux
cerner les mécanismes mis en jeu. L'objectif consiste ici a exploiter les cinétiques
globales afin de pouvoir relier leurs parametres descriptifs (n, k) aux mécanismes de

transformations impliqués.

[1.10. Les Paramétres cinétiques:

A- Détermination de D’énergie d’activation et l'exposant (n) de la réaction
correspondante :
- Letraitement isotherme

La base théorique de I'interprétation des résultats DSC est fournie par lathéorie
de Johnson-Mehl-Avrami (JMA), qui décrit I'évolution de la fraction de
cristallisation, x, avec le tempst, au cours d'une transformation de phase sous une

condition isotherme:
x =1-exp[—(k t)" ]
x :est lafraction de volume cristallisé aprés I'instant t.
n : coefficient de IMAK.
t : temps de maintien isotherme (en secondes),
k : constante de vitesse dépendant essentiellement de la température, est général ement

exprimée par I'équation Arrhenian :
E
k =k, exp(———
0 &P~ 1)

E L'énergie dactivation, R est la constante des gaz parfaits et T est la isotherme la
température en Kelvin et kg est le facteur de fréguence.

On utilise e logarithme sur I'équation de IMA:
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—In@-x)=(k t)"

On utilise deux fois|e logarithme, on obtient:

In[-In@—x)]=nInk +nint

Les grandeurs Y=In(In(1/1-x)) et X=In(t) sont aors utilisées pour déerminer les

valeurs respectives des coefficients n et k.

-L etraitement non-isotherme

Dans une expérience non isotherme, la température est changé de fagon linéaire
avec le temps a un ¢ vitesse de chauffage @ (= dT / dt):
T =T, +¢t

ou Ty est latempérature initiale et T est latempérature au bout du tempst.

el pn

Si letaux de transformation est au maximum de lacourbeaT = Tp et
d?x
dt?

In(T—F’ZJ:In(Ej—Ink + E
¢ R RT,

Untracédeln (T2p / @) par rapport 1/Tp devrait donner une ligne droite dont la pente

et I'interception peut étre utilisé pour calculer E et K, respectivement.

» Méthode de Kissinger-Akahira-Sunose (KAS)[20] :
(2 ]-—Er i
T, RT,

» Méthode d’Ozawa, Flynn et Wall (OFW)[21] :

E
Ing =-1,0516—2-+C
$=-1 RT

=]
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» Méthode de Boswell [22]:

Cette Méthode est définie par larelation suivante :

In LA :—i+C
T, RT,
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[11 Techniques expérimentales
[11 -1- Choix des alliages

Les deux alliages d’aluminium qui ont fait I’objet de notre étude sont : Al-4%
mass Cu et Al-2% mass Cu. Le premier alliage a éé choisi avant lalimite du domaine
monophasé a-Al du diagramme d'équilibre de I'dliage binaire Al-Cu, pour pouvoir
obtenir apres trempe la phase o. Le deuxieme proche du point eutectique, de
température de fusion plus basse, facilite la solidification rapide. Nous étudierons
I'influence de la solidification rapide en fonction de la teneur en cuivre et de la vitesse
de refroidissement sur les propriétés structurales et microstructurales. La préparation
de ces alliages se fait a partir de I'aluminium et du cuivre purs tous deux en forme de

téle, avec une pureté au moins égale a 99.9%, de la maniére suivante :

[11 -1-1- Préparation des alliages
On prend I'aluminium et du cuivre purs avec une pureté au moins égale a 99.9%, et
on les pastille sous une pression 20 MPa, on laisse |es échantillons quelques instants ;

et on les pese.

Figure.ll1.1. Dispositif d’élaboration
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Pour la préparation de ces aliages, une quantité des ééments (Aluminium et
cuivre) sont mis dans un creuset en alumine remplit de KCI sous forme de poudre,
avant d'étre introduit dans le four pour protéger notre aliage contre I'oxydation
pendant la fusion des ééments métaliques, et qui est auss trés efficace pour les
températures utilisées et pour ces types de métaux. La température du four est fixée a
1150°C atteinte aprés une heure avec un temps de maintien d'environ 30 min.

Apres fusion et solidification, I'nomogénéisation des aliages obtenus est faite a

350 °C pendant 15 heures afin d'éiminer |a ségrégation mineure éventuelle.

[11-1-2- Préparation des échantillons

Des échantillons cylindriques ont été utilisés pour la dilatation thermique (1cm de
longueur et 3mm de diamétres ) et pour I'analyse calorimétrique différentielle DSC
(2mm de hauteur et 4mm de diamétres avec une masse variant de 40 a' 60 mg) et pour
les observations meétallographique et diffraction X, les échantillons avec une
dimension (1cm /1cm).

[11 -1-3- Polissage

Un polissage mécanique avec du papier abrasif (500, 800, 1000 et 1200), disposé
sur les disques d’une polisseuse. La vitesse et le temps de polissage pour chaque
échantillon sont respectivement de 250 rotations par minute . Aprés chague polissage
les échantillons sont nettoyés de tout résidus a 1’aide d’un solvant approprié tel que
I’éthanol et séché a I’air comprimé. Le polissage de finition est un polissage ala péte
diamantée répartie a 1’aide d’un diluant sur le disque. Les granulométries utilisées
sont 9 et 3 um.
[11-2- Traitementsthermiques

Dans le but d’obtenir des solutions solides sursaturées, les alliages ont été portés
a 520°C pendant 7 h pour Al-Cu (domaines monophasés des deux systemes) afin de
dissoudre tout le cuivre dans leurs solutions solides et ensuite trempés rapidement
dans I’eau froide.
Des vieillissements isothermes (a des températures comprises entre 150 et 450 °C) et
anisothermes des solutions solides ainsi sursaturées ont ensuite été effectués pour
différentes durées de maintien, afin de suivre les mécanismes de décomposition de la

phase sursaturée a et son évolution dans les différents domaines de température.
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[11-3- Méthodes expérimentales utilisées
[11-3-1-Analyse par la calorimétrie différentielle(DSC)
[11-3-1-1-Principe

La cadorimétrie différentielle (DSC) est une technique utilisé pour éudier le
comportement des matériaux lorsgu'on les chauffe ou on les refroidie.
L'analyse calorimétrique différentielle reste une des meilleures technique pour la
détection des transformation de phase al'état solides, gréce ala mesure de I'énergie
mise en jeu lors d'un chauffage .en général ,on note |'apparition de deux types de pics
. I'un exothermique lié aux processus de précipitation des phases d'équilibre et I'autre
endothermique lié aux processus de dissolution de ces dernieres.

Les fractions volumiques des phases sont proportionnelles au changement
d'enthalpie , ces derniéres sont données par la mesure de l'aire de chague pic .
Toutefois ,ces aires dépendent de laligne de base de la courbe de DSC, ou il n'est pas

facile de latracer (il faut un choix judicieux).

Exo

heat

Endo

temperature ———»=

Figure V. 4 : Courbe de DSC

[11-3-1-2-Schéma de principe d'une calorimétrie différentielle

Les mesures de calorimétrie ont été effectuées sur un appareil de type DSC 200
PC (NETZSCH), qui permet de mesurer le flux de chaleur (Figure ....). On dispose de
deux fours indépendants dans lesquels on place d'une part I'échantillon mais ne
présentant aucune transformation dans la gamme de températures utilisées

(Aluminium pur 5N dans notre cas).
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On enregistre la différence de flux de chaleur Q nécessaire pour maintenir
I’échantillon et |a référence a la méme température, imposée par le cycle thermique.
Nos échantillons sont pris al'état de trempe.

La calorimétrie différentielle(DSC) permet de mesurer les libérations et les
absorptions de flux d'énergie qui ont lieu dans un échantillon durant un cycle
thermique. Ces variations de flux sont représentatives des modifications
microstructurales qui  sopéerent : transformations de phases, restauration et
recristallisation(exothermique).

Figure .2:I'appareil d'analyse calorimétrique différentielle utilisée
(DSC 200PCNETZSCH).
[11-3-2- Diffraction desrayons X

Dans un réseau cristallin I’arrangement des atomes est périodique. La distance
entre les plans atomiques d’'une méme famille de plans (hkl) est dite distance “’inter
réticulaire’’. Lorsqu’une espéce cristalline est irradiée par des rayons X de longueur
d’onde A inclines d’un angle 0, le rayonnement diffracté doit vérifier la relation de
Bragg:

2dhkl sin® =ni
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n: Ordre de ladiffraction,
A : Longueur d’onde du faisceau de rayons X,
dna: Distance reticulaire,

0 : Angle d’incidence desrayons X.

FigureIV. 2 : Famille de plans cristallins en condition de Bragg.

La diffraction des rayons X (DRX) permet I’analyse qualitative et quantitative
de la matiere condensée. La forme des pics de diffraction peut étre reliée a la
microstructure cristalline. La connaissance des positions des pics et I’intensité du

faisceau diffractée permettent I’indentification des phases présentes.

L'ensemble des spectres de diffusion ont été réalisé sur un diffractométre
<Bruker D8 Advances >, lié aun micro- ordinateur pour enregistrer les diffraction .
Le rayonnement X monochromatique est produit par une anticathode .le filtre est
constitué de nickel et ne laisse passer que la raie ka. (ho=1.5406 A). (Figure .3). Dans
les condition suivantes : tension du tube V=40KV et I'intensité du filament 1=30 mA.
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Figure .03: Diffractométre de type BrukerD8 Advances..

27

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com



http://www.pdffactory.com

Chapitre IV Résultat et discussion

V.1.1.1. Résultats de I’analyse calorimétrique:

Les cinétique anisothermique de la précipitation d'un alliage Al 4,5 % mass Cu.
pour différent vitesses de chauffage ont été étudiées par anayse caorimétrique
différentielle a balayage (DSC) pour déterminer les parametres cinétique(l'énergie
d'activation du processus de précipitation) pour cela les échantillons ont été chauffés
avec différentes vitesse (v=2; 5et 10°C/min).

Pour I’échantillon Al-4,5 %Cu al'état trempé, la courbe DSC (figure V.1) révéle
au cours du chauffage, deux pics exothermiques : le premier pic exothermique est
situé entre [207-275°C], et le deuxieme entre [261-345°C].

L'identification de ces pics exothermiques montre que le premier pic correspond la

formation de la phase 6' et le deuxiéme C'est |a phase 6.

0,1+

0,0 4 224 2521
S~ 2°C/min
014 - I
-0,2
= 25016 2766 )
2 034 Vand 5°C /min
£ 7 —_—
-:-; oad
2
O 054
-0,6 / 7,/%\\\ 10°C /min
/ —
o074 g
_0'8 T T T T T 1
150 200 250 300 350 400 450

Temperature (°C)

Figure. 1V.1. Les courbes DSC obtenues au cours du chauffage des échantillons Al-

4,5 % Cu homogeénéisés 480°C, trempés et chauffés avec différentes vitesses V=2, 5,

10°C/min.
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Al-4,5 % Cu

v=2C°/min

Heat flow
—

\\

T T T T T T T
50 100 150 200 250 300 350 400 450
Temperature °c

Figure. IV.2. Les courbes DSC obtenues au cours du chauffage d’'un échantillon Al-

4,5 % mass. Cu homogénéisé 480°C, trempé et chauffé avec : V=2 C/min..

-0,16 -
-0,04
-0,20 I
-0,06
0,24 4 -0,08
-0,28 - --0,10
dQ/dt(m W) ° 05+ |
’ v=5°C /min L 0.12
-0,32 [af 0
[J . I
=10°C /min --0,14
-0,36 - 061
e+ -0,16
-0,40 - i
--0,18
-0,44 - O
. , : . . -0,20
200 250 300 350

temperature °C

Figure. 1V.3. Les courbes DSC obtenues au cours du chauffage des échantillons

Al-4,5% mass. Cu homogénéisés 480°C, trempés et chauffés avec différentes

vitesses V=2, 5, 10°C/min.
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A. Détermination de I’énergie d’activation :
A.1.Non isother me:

La détermination des paramétres cinétiques et principalement de [’énergie
d’activation, s’appuie sur différentes méthodes. Parmi ces mode¢les, citons ceux de
Kissinger, de Flynn, Wall et Ozawa ,et de Boswell que nous avons utilisés car ils
permettent d’effectuer les calculs des parameétres cinétiques.

-Méthode de Kissinger-Akahira-Sunose (KAS) :
Cette méthode repose sur I’hypothése selon laquelle, au cours de la montée en
température, la réaction passe par un maximum avant de décroitre, gréce a la relation

suivante :

Iniz=—E+C
TS T-R

P

Pour chague vitesse de montée en température, sous air, nous avons déterminé la
température Tp pour laquelle la transformation (formation ou dissolution) est
maximale dans la premiére étape, 1’évolution de In(V/TpZ) en fonction de 1/T, est donc
linéaire avec une pente de E4/R.

- Méthode d'Ozawa, Flynn et Wall (OFW) :

Pour calculer I'énergie d'activation on a utiliseé cette méthode isoconversionnelle
d’Ozawa qui est tres répandue et basée sur I’évolution de la température Tp du pic
exothermique et ou endothermique en fonction de la vitesse @ de chauffage, et qui est
définie par larelation suivante :

E+C

In($) = ~1.0518

P

La courbe In@ =f(1/Tp) donne une ligne droite approximative avec une pente de (-
1,0516 Eat/R).

- Méthode de Boswell :

Cette Méthode est définie par larelation suivante :

In S -__E +C
Te T-R
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Elle est aussi

ou endothermique en fonction de la vitesse V de chauffage ; la courbe In(V/Tp)

Résultat et discussion

basée sur I’évolution de la température Tp du pic exothermique et

=f(1/Tp) donne donc une ligne droite avec une pente égale a (-Eact /R).

L'énergie d'activation E, est obtenue a partir de la pente du droit en fonction de

(1000/Tp) ou C, C; et C, sont des constantes la droite a eté tracée al'aide du logicielle

origine par I'option defit linéaire (1V. 4).

m Kissinger
4_ '
0 Al45Cu ® ozawa
)] — A poswll
_ T TTT——o
0_
-2 4
-4 4 A\A\A
> ]
-8 4
-10 H .
| \‘.777777777777777,,,,,
-12 T
14 . : T T T T T T
184 1,86 1,88 190 1,92 194 1,96 1,98 200 2,02
UT (K?
g m  Kissinger
) Al4,5Cu | ¢ Ozawa
R — Ak A Boswell
—_—
o
-2 4
-4 A\‘*‘k
_ T
-6 - -
-8
-10
- —.
12 T
-14

Figure IV.4. Courbes de Y= f(1000/Tp) del'dliage Al- 4,5 % mass. Cu tracées

T T T T T T T T T T T
1,74 1,76 1,78 1,80 1,82 1,84 1,86 1,88 1,90 1,92 1,94

Tkl

d'apres trois méthodes.
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Tableau 1V.1: Tableau V.1 Représente des valeurs différentes de I'énergie

d'activation déterminée par trois méthodes de I'alliages Al-4,5% mass Cu

homogénéi sés, trempés et chauffés avec différentes vitesses V=2, 5, et 10 °C/min.

Energie Kissinger Ozawa Boswell
d'activation
K Joule/mole

0 68,35 74,32 74,31

0 65,58 77,59 65,49

En trace lafraction (x) pour calcule (n) et I'énergie d'activation (Ey).

Fraction transforme X

1,0 1

y
084 [
; )
v 4
06 / / /
' /
/ s / |—e=2Cimin
044 ' / / |——5Clmin
/ / / —4—10°C/min
/ .
§ // ,
0,2 / /A
’
j A
0,0 4 l—l'l’.‘
T T T T T T T T
480 500 520 540 560

Temperature (K)

Figure. IV .5. Variation de la fraction cristallisée de I'alliage avec la température sous

différentes vitesses de chauffe.
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0,006 — —m— 2°C/min
A —e— 5°C/min
0,005 - —A— 10°C/min

0,004 | \

[ 3
0,003 —+ \(“

0,002

dx/dt (s”)

0,001

0,000 -

T T T T T
(o] 200 400 600 800 1000

Temps (s)

Figure. IV. 6. Vitesse de croissance de Al,Cu avec le temps a différentes vitesses de

chauffage.

—m=— 0,3
5,2 - —e— 0,4
—a—0,5
—e&— 0;6
-5,4 —*—0,7
-5,6 -
- E=71,59 KJoul/ mol
= -58
el
=3
o
=
= -6,0 .
\\\
-6,2 -
_6'4 T T T T
0,00184 0,00188 0,00192 0,00196
LT (KN

Figure. IV. 7. Variation deIn (dx / dt) par rapport a1/ T alavaleur de lafraction

cristallisée, X, des expériences a différentes vitesses de chauffage.
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X 0,3 04 0,5 0,6 0,7 Energie

moyenne
Energie 68,50 70,63 66,07 73,08 79,69 71,59
KJ/moule

Tableau 2: Lesvaleurs del'énergie d'activation, E, pour lafraction cristallisée

différente.

Détermination del'exposant n deréaction par la Méhode de Matisuta :

A partir de I’analyse fine d’essais de DSC en isotherme et anisotherme, un mod¢le
basé sur une généralisation en anisotherme d’un modele de type Avrami a deux
mécanismes est propose. Le premier correspond a la cristallisation primaire avec un
coefficient d’Avrami de 2.1, tandis que le second correspondant a la cristallisation
interlamellaire a un coefficient de 1,7. Ce double mécanisme se traduit

macroscopiquement par 1’apparition d’un double pic de fusion lors des essais DSC.

La fraction transformée x a une température constante T peut étre déterminée a partir

delarelation suivante :

—nEa
RT)

[
—ln(l—x) :U_n(

Cette expression est dérivée par Matsuta a partir de 1’équation classique de Johnson-
Méll-Avrami-Kolmogorov (JMAK) a une température fixe T=Tf et de telle sorte que
la valeur de a soit indépendante de la vitesse de chauffage V alatempérature Ty, d’ou

I’équation précédente devient alors :

In(—In(1—x)) = —nlnv + C
On remarque que I’évolution alatempérature 510K de Ln(—In(1 — x)) en fonction de
Inv est donc linéaire (droite) avec une pente de (n =2.18) voir( figure VI. 8), ce qui

peut correspondre a un meécanisme de transformation de phase entrainé par la

diffusion.
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1,5
. T=510K
0,01
. ~.n=2,18
= S
[ \\\
T -3,0
= S
-4,5 4 S
0.8 1,2 1,6 2,0 2,4
In (v)

Fig. V. 8. Variation de In [-In(1-x)] en fonction de In(v) alatempérature 510K
Etude isotherme

Afin dillustrer la fiabilité de la méthode de balayage multiple taux, le DSC
isotherme a été faite sur le  méme dliage que celui  utilise  pour le chauffage
non-isotherme, les températures ont été controlées a 473 e 483K.
L'analyse DSC isotherme est donnée a la (Fig.9). Au moyen de I'équation Johnson-

Mehl- Avrami pour latransformation isotherme;

In(—In(1 —x)) =Ink +nin(t — 1)

ou x est la fraction transformée en fonction du temps de vieillissement isotherme est
présentée a la (Fig. 10.a). Cette figure montre les courbes sigmoides a des
températures de 473 et 483K. n peuvent étre obtenues en tracant In (-In (1-x)) en
fonction In (t- 7)( Fig .10.b). De Fig. 10, I'exposant Avrami, n = 2.32 £ 0,11, ce qui
est en bon accord avec la valeur selon la méthode de non-isotherme décrit dans la

premiére section.
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T=170°C: Il n'yapas de pic (n'existe pas de transformation de phase)
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140

T=200°C :on a  deux

exothermiques @il ya

pics
une
transformation de phase) : le premier
pic correspond la formation de la phase
0' et le deuxieme C'est la phase 6.

Les premiéres lignes danslafigure 10

présent |'énergie instable.
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Fig. IV .9. Courbes DSC isothermes d'Al-4,5wt% Cu trempés 4 T=473K et 483K
pendant 2h
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FigureIV.10. Courbesdelafraction transformée en fonction du temps (a).et In(-

In(1-x)) en fonction du In(t- ) (b)
V-3 Diffraction desrayons X
La diffraction des rayons X (DRX) est le moyen le plus adapté pour mettre en

évidence les phases présentes dans les matériaux; elle est tres sensible a toute
perturbation de la périodicité du réseau cristallin.
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On fait un traitement thermique de I'alliage Al-4,5 % Cu. Dans une température
constante T=150°C pour des instante différente 3,6 et 50 heures. on a expose les
échantillons précédant a la diffraction de rayons X comme il est présenté dans la
figure (. IV .12 ) on a observé des grandes pics (Al) et des petits pics (Al.Cu) apres 3
et 6 h a50 h ,la phase intermédiaire (Al,Cu) commence a se dégrader pendant le
tempsil ya une solidification de la phase intermédiaire dans |a phase mére.

On Chauffé I'dliage Al-4,5 % Cu a T=500°C et trempe a I’eau ou a I’huile jusqu’a
température ambiante. On obtient ainsi, a température ambiante, une solution solide
fortement sursaturée figure (. 1V .13).

-calcule les paramétre desréseau :

20,705— 5 88%  (110); A=1,54A°

2dsine =\ ;d110=4.295A°

th11=2.374A°  Ud=h?+ K4 + 12 (110)—>Ud*=2/a , a=6.074A°
1/d¥(221) = 5/& + 1/c? 1/(2,374)*-5/(6.074)% = 1/c? © c=4,884A°
Théoriquement (a=6,053A°, c=4,87A°).

Les valeurs expérimentale est trés proche des valeur théorique.

700

R AT Al @200 A @y
600 - : 5 : : : A A E
A

(222

 1s0°c.50n

400 -

(3,_;)9)

300
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10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
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Figure. IV .11. :Spectre de diffraction des rayons X del'alliage Al-4% .mass Cu .avec
A: Aluminium(a) et B:Al,Cu(e ),atempérature 150°C pendant 3h ,6h et 50h.

Le fichier ASTM nous permet de comparer |e spectre de chague phase du minéral
Al-Cu avec celui enregistré. En faite nous sommes en présence de deux phases : la
premiere phase est a-Al ou les atomes de Cu sont en solution solide désordonnée de
substitution dans Al (cfc). La seconde phase e -Al,Cu (tétragonale) est présente sous
forme de précipités aux joints de grains de lamatrice o -Al.
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Figure. IV .12. :Spectre de diffraction des rayons X de I'alliage Al-4% .mass Cu

.homogeénéisé a550°C et trempé jusqu’a température ambiante/A=q.
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Conclusion générale

La cinétique de formation et de dissolution des précipités est toujours reliée aux
concepts des énergies d'activation Ea et de |'ordre de réaction (n).

Le travail que nous avons réaise dans le cadre de ce mémoire avait pour objectif
essentiel 1’étude de I’influence de la vitesse de chauffage sur la transformation dans
I’alliage Al- 4,5 % mass. Cu. On a utilisé plusieurs méthodes expérimentales, simples mais
assez rigoureuses et adaptées a ce genre de travaux de recherches scientifiques, on citera
particulierement I'analyse calorimétrique différentielle (DSC) et la diffraction des rayons
X.

Les résultats de I'analyse calorimétrique différentielle de I'dliage Al-4,5% mass. Cu hous a
permis de calculer les énergies dactivation de formation des phases e > et o -(Al,Cu
(70,32KJmole) ,(Emoy=71,55KJmole) on utilisant les méthodes de Kissinger, Ozawa et
Boswell(non isotherme) et égale (71,59 KJmole)(isotherme) .

La méthode de matisuta permette de calculé le coefficient d'avrami (n) caractérisant le
mécanisme de transformation.

Le coefficient d’Avrami n qui caractérise e mécanisme de transformation, qui contréle
la précipitation dans les conditions isotherme et non isotherme est 2.32 et 2.18
respectivement dans la phase (e *) respectivement(mécanisme de transformation de phase
entrainé par la diffusion).

Les résultats de diffraction des rayons X montrent bien I'influence du traitement thermique
sur la quantité de la phase précipitée e -(Al,Cu) , cette derniere augmente avec la

température et |e temps de vieillissement.
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Résume:

Le but de ce travail est I'étude de la changement de phase et la cinétique de la
précipitation dans |'alliage Al-4% mass. Cu. Pour cela, on a utilisé plusieurs méthodes
expé&imentales smples mais rigoureuses et adaptées a ce genre de travaux
scientifiques, pour suivre les diverses évolutions structurales ; on citera en
particulierement I’analyse calorimétrique différentielle et la diffraction des rayons X.
pour calculer I’énergie d’activation de formation des précipités en utilisant différentes
méthodes isoconversionelles comme celles de Kissinger-Akahira-Sunose (KAS),
Ozawa-Flaynn-Wall (OFW) et de Boswell et par la méthode isotherme.

Mots clés: énergie d’activation, alliage Al-Cu, cinétique de précipitation, DSC,DRX

Abstract :

The objective of thise work is to study the change of phasein aloy Al-4,5wt. % Cu,
using several simple but rigorous, experimental technics, adapted to this type of
scientific research. To follow the structural evolution, we mainly use differential
scanning calorimetry and the X rays diffraction. The obtained results of the
differential scanning calorimetry analyses show a shift to the higher temperatures of
the effects observed, which have allowed calculating the effective energy activation of
formation of the precipitates, using isoconversionnal methods of Kissinger-Akahira-
Sunose (KAS), Ozawa-Flaynn-Wall (OFW) and the Boswell and the isothermal
method.

Keywords: energy activation, Al-Cu alloys, precipitation kinetics, DSC
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