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Abstract:

This study is about the analysis of the X Raygaidion diagrams of a 6063 aluminum alloy
using MAUD (Material analysis using diffraction) ggram and identifying the phases
observed at picks of microhardness in this alloy

Key words: Aluminum alloys 6063, aging treatments, XRD, rnstdhle phases, MAUD.

Résumeé
Ce travail étudie les diagrammes de diffractions @gons X obtenus aux pics des

micro-dureté d’'un alliage d’aluminium 6063 en w@@nt un logiciel danalyse de
diffractogrammes MAUD et identifie les phases migtiales présentes a cet état.

Mots clés :Alliages d’aluminium 6063, vieillissement thermiquRX, phases métastables,
MAUD.
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Introduction générale

Introduction générale :

Les alliages a base d’aluminium font I'objet degpwirs travaux de recherche. Leur
légéreté par rapport aux autres alliages utilitg&s;s excellentes propriétés mécaniques et
électrigues et comportement électrochimique onmmnpgeleur exploitation dans divers secteurs
d’activités industrielle. On peut citer l'industr@éronautique, automobile ou le transport
électrique.

Parmi les transformations de phases a I'état sdéideplus intéressantes et qui ont
longtemps attiré I'attention d’'un bon nombre dercheurs, on trouve le phénoméne de
précipitation qui se produit lors des traitemerasvikillissement. La précipitation représente
une transformation a I'état solide a partir d'ueduon solide sursaturée. Pour I'aluminium,
I'ajout d'éléments d'addition avec des traitemenésmiques provoque la précipitation d’'un
certain nombre de phases dans la matri@uminium.

Le phénomeéne de vieillissement concerne certaipsstyl’alliages d’aluminium. En
général, l'alliage d’aluminium est plus résistamisraussi moins ductile que I'aluminium pur.

Il existe plusieurs familles d'alliages d'aluminiugui se distinguent par leurs éléments
d'addition. On peut citer Al-Cu (série 2000), Al{Série 4000), Al-Mg-Si (série 6000) et les
alliages Al-Mg-Zn (série 7000).

Dans ce travail, nous nous intéressons aux alligdjeslg-Si (série 6000) qui
possédent des propriétés mécaniques intéressapt@sobléme avec ces alliages est gu'ils
subissent des changements mécaniques durant lmkage a I'ambiante (vieillissement
naturel). D’autre part, la précipitation d’'une nelle phase a partir d’'une solution solide
sursaturée est la base du durcissement structerated alliages. Il est connu que le
durcissement des alliages d’aluminium par prédipitadépend de la connaissance de la
séquence de précipitation et de son influenceesuis Ipropriétés mécaniques.

La température de vieillissement peut favoriseprigcipitation des nouvelles phases
qui appauvrissent la solution solide sursaturée.c®dait, elle réduit considérablement le
potentiel de durcissement structural qui conferees alliages des propriétés physiques et
meécaniques. Généralement, des vieillissementscats sont appliqués pour provoquer la
formation des phases durcissantes.

L'objectif de ce travail est I'étude des diagramnus diffraction de Rayons X
obtenues aux pics de micro dureté a différentepéeatures (175, 200 et 225°C).

Le présent mémoire est organisé en quatre chapliteggremier chapitre présente des
généralités sur les alliages d’aluminium de laeséxixx et leurs propriétés mécaniques. Dans
le deuxieme chapitre, nous menons une étude biblbigue détaillée de la précipitation
dans les alliages Al-Mg-Si. Ainsi, on y présenteclronologie des précipitations, leurs
structures cristallines ainsi que l'influence deplia@sence de précipité sur les propriétés
mécaniques de l'alliage. De plus, une synthése ldsiqurs travaux de recherche dans la
thématique est fournie.

La partie expérimentale commence par la descripianmatériau étudié, de la
procédure expérimentale et des techniques de éasations dans le troisieme chapitre. Le
quatrieme chapitre rapporte en détail les résutgberimentaux. lls sont ensuite discutés afin
d’arriver a des conclusions expérimentales.

Ce mémoire est cléturé par 'ensemble de conclgsipron a pu tirer de cette étude.
Nous présentons également certaines perspectivesugsisemblent les plus intéressantes.

10



Chapitre | : Les alliages Al-Mg-Si




Chapitre | : Les alliages Al-Mg-Si

I.1.Introduction :

De nos jours, I'aluminium est un métal largemetilisé dans I'industrie, il a remplacé
les métaux ferreux dans plusieurs domaines inélstiCe chapitre va traiter en premier lieu
les alliages d’aluminium dela série 6xxx, ses péps physiques et mécaniques, en
particulier I'alliage 6063. Ensuite, on s’intéresaessi a la chronologie de précipitations dans
ces alliages.

|.2. Alliages d’aluminium de la série 6xxx :

Les alliages de la série 6xxx ont comme principaléments d’addition le magnésium
et le silicium. lls peuvent aussi contenir du cejwilu manganese et d’autres éléments en plus
petite quantité. En effet, 'addition de mangan@sede chrome) dans la plupart des alliages
de la série 6xxx permet d’augmenter leur limitesédpie et de contrdler la taille de grain. Le
cuivre possede le méme effet sur ces alliages loiagu’il est présent a plus de 0.5% il peut
réduire la résistance a la corrosion [1].

La composition moyenne d’un alliage de la sériexéast donnée dans le tabldal:

Tableau I.1 : Composition moyenne de la série gdkx

Mg Si Cu Fe Mn Cr Ti

0.5-1.4 0.6-1.5 <0.1 <0.3 <0.1 <0.1 <0.1

Selon [2] les alliages de la série 6xxx présenptésentent :

 Une bonne aptitude a la transformation a chaudlgrainage, par filage et par
forgeage ;

* Une bonne résistance a la corrosion, atmosphéequearticulier ;

 Un bon niveau de caractéristiques mécaniques qui e amélioré soit par
addition de silicium (au-dela de la teneur stoeckinioue dans le précipité
durcissant MgSi), soit par addition de cuivre ;

* Une bonne aptitude au soudage a l'arc, ainsi gorasage ;

* Une bonne aptitude a la mise en forme a froid (@ge de profilés, emboutissage de
tbles).

* Un bel aspect de surface aprées brillantage ou aatboln.

La série 6xxx fait partie des alliages d’aluminilandurcissement structural. Ces
alliages subissent des traitements thermiques pEmheine précipitation durcissant, fine et
homogéne qui augmente les propriétés mécaniqudsltiage. Bien que celle-ci ait été

12
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considérablement étudiée, la séquence de préampitdans la série 6xxx, trés complexe, est
toujours soumise a discussions. Elle dépend notantnihe rapport des concentrations en
magnésium et silicium ainsi que de la présenceooude cuivre [1].

1.2.1. La précipitation dans les Al-Mg-Si :

Dans ces alliages, le durcissement est assur@ paake métastaljié. Cette phase est
présente pour le traitement thermique au pic detdurSi l'alliage contient un exces de
silicium on assiste a une précipitation plus fieecdtte phase durcissant. Nous allons détailler
la séquence de précipitation observée en fonct@mtadomposition en silicium de l'alliage

[1].
[.2.1.1. Sans exces de silicium :

Lorsque le rapport atomique Mg/Si est égal a 2peapmassique 1.731), la séquence
de précipitation est classiquement:

Amas d’atomes de S zones GP— précipités ” — précipitésp’ — p-Mg.Si

Les zones GP sont les zones de Guiniestdr, les précipitéf” et B’ sont des
précipités métastables dont la structure est @éd#ns la suite. Cependant, des études
récentes, notamment en utilisant des sondes atesjiguggérent que les premieres étapes de
la précipitation sont plus complexes. Le premiadstverrait la formation d’amas d’atomes
de Si et d’amas d’atomes de Mg. Puis des co-amadgdet Si apparaitraient avec la méme
composition chimique que les zones GP a qui ilsdoaient naissandé].

[.2.1.2. Avec exces de silicium :

L’excés de silicium par rapport a la steechiométlie la phase M&i change
considérablement les phases en présence danslitgeslAl-Mg-Si. Les chercheurs ont
observeé trois autres phases dans la séquencedgitatéon avant I'apparition de la phae
Ces phases ne sont pas décrites ici car ellesnsattecontexte de notre étude. Enfin les
phases d’équilibre sont sditsi 'exces de silicium n’est pas trop importamtt slu silicium le
cas échéant [1].

|.3. Alliage 6063 :

La position d’'un alliage 6063 dans un diagrammeig@sebinaire Al-Mg-Siest donnée
dans lafigure I.1.

13
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Figure 1.1: Diagramme de phase pseudo-binaire Al-Mg2Si [3].

L’alliage d’aluminium 6063 est un alliage de laiééxxx, la composition chimique
de l'alliage 6063 est donné dans le tableaci-dessous :

Tableau 1.2 : Composition chimique d’'un 6063 [2].

Eléments Mg| Si Fe Cu Mn Cht Nizn | V]| Ti Autres
Chaque| Total
Pourcentage 0.45-| 0.2-1 <0.1| <0.1|<0.1|<0.1| — | <0.1| — | <0.1| <0.05| <0.1
pondéral | 0.9 | 0.6
(%)

Ainsi que les propriétés physiques d'un alliage 3@®nt donné dans le tablead ci-

dessous :
Tableau 1.3 : Propriétés physiques d’'un alliage35{26.
Intervalle Masse Dilatation Capacité Module Conductivité | Résistivité
de fusion | volumique | thermique | thermique | d’élasticité | thermiqueil | électriquep
(°C) (Kg.m™3) | linéiqueqa; | massique | E (MPa) | (W.m K™Y | (1073uQ.m)
(1076K~1) | (j.Kg.°C™?) a 20cC a 20cC
20a200C | 0a100C
615-655 2690 23,4 900 69500 218 29
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Chapitre Il : Chronologie du phénomene de précipitéion dans les
alliages d’aluminium de la série 6xxx

II.1. Introduction :

Une étude bibliographique de la chronologie du ph#&ne de précipitation des alliages
de la série 6xxx est nécessaire afin de comprdadm®rphologie et la structure des précipités
qui se forment au cours du vieillissement. Ce dhapia traiter la chronologie du phénomene
de précipitations de la série 6xxx, la structuraehorphologie des précipités.

II.2. Chronologie du phénomene de précipitation des alliages de la
série 6xxXx :

Les premieres études de la précipitation danydteme ternaire Al-Mg-Si datent du
milieu du siécle dernier avec les caractérisatipas diffraction de rayons X des alliages
d’aluminium industriels .Bien que Guinier et Lamlmddient pu observer la présence d’amas
de solutés dans la matrice apres maturation a lartdy notamment a cause des facteurs de
diffusion extrémement proches entre les trois élgsde durcissement mesuré lors de la
maturation a été interprété par analogie avec audlliages d’aluminium comme le fait de
la présence d’agrégats de solutés cristallographigmt cohérents avec la matrice. Ces zones
sont communément appelées zones de Guinier-PrezinasGP). Aprés revenu, la présence
de zones GP commence a devenir décelable surffesctigrammes de Guinier et Lambot.
Ces derniers interpretent les intensités diffuseservées perpendiculairement aux directions
[001]* du réseau réciproque de l'aluminium commewvenant d’amas allongés dans les
directions <001> de I'aluminium. Les trainées difa se fractionnent en cours de revenu,
signe d’'une mise en ordre interne de ces zones GP.

Durant les années suivantes, plusieueuasiont travaillé sur ces alliages a l'aide
de la diffraction X et ont pu montrer I'évolutiashe ces zones GP en matiere de taille
(diametre et longueur) et l'effet de différentemperatures de revenu. Lutts suggere par
ailleurs que les zones GP sont probablement coéstd’'un nombre significatif de lacunes
Finalement, un changement de structure a été déenamire les zones GP en forme
d’aiguilles maintenant dénommégs et la phase [4].

La séquence de précipitation communémentisal pour les alliages pseudo-
binaires Al-(M@Si) est la suivante :

Solution solide sursaturée—Amas de solutés et/ou zones GP B' en forme
d’aiguilles—p’ en forme de batonnets>p phase stable, MgSi en forme de plaquettes.

Cette séquence de précipitation est une ifamaécroissante de la cohérence des
précipités. En effet, les zones GP (ou amas de Mgi)esont cohérentes. Alors que : les

16
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précipitésp” (monocliniques a=1.52 nm, b=0.405 nm, ¢=0.67AB=10%°) et B’ sont semi-
cohérents.

Figure II.1: Structure monoclinique de
phase3” [5].

a
B> 090° @Mg en y=D@Mg en y=12@Si en y=0 @sieny=112

La phase'précipite sous la forme de batonnets mesurant &ngtel5 nm de diamé .Leur
structurea été bien déterminée en diffraction électroniqus’agit d’'une maille hexagona
de parametres :

a=0,705nm—c = 0,405nm

Me Figure II.2: Structure hexagona
O de la phas@’[5].

Les précipitéf —M@,Si sont incohérents avec la matrica phase stablMg,Si précipite
sous forne de plaquettes carrées d'épaisseur pi de la dizaine de nm et de quelq
centaines de nm de c6té. Sa structure est cubaces centrées ordonnée comme ,. Elle
ne contient pas d’aluminium. Son param de maille est :

a=0,639nm
La phase stable est incohérente avec la matrics coaserve toutefois des relati
d’orientation[4] :

(001)b //(00LA et [110]b//[100]AI

Figure 11.3: Structure CFC de la phaf¢
[6].
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11.3. Précipitation et comportement mécanique des 6000 :

La faible précipitation dans les alliagésluminium de la série 6000 n’influence pas le
comportement linéaire élastigue du matériau. Ceqainda valeur de la limite d’élasticité
dépend de la présence de ces précipités durcips@gu’ils constituent des obstacles au
mouvement des dislocations.

Dans les alliages de la série 6000, larastcucture et la précipitation influencent
directement la contrainte d’écoulement (point atipatuquel les dislocations peuvent se
déplacer) et ensuite la capacité d’écrouissageanSal nature des obstacles a franchir : la
nature de la solution solide qu’est la matrice,destocations générées par I'écrouissage, les
contraintes résiduelles, les joints de grains £pl&cipités, les mécanismes seront différents.
Par exemple, deux mécanismes de durcissementustupeuvent intervenir dans le cas des
precipités [7].

Le franchissement de I'obstacle par cisai#at, qui concerne en général les précipités
cohérents ou semi-cohérents avec la matrice et etiée ptaille et le contournement de
I'obstacle par le mécanisme d’Orowan, qui concdeseprécipités incohérents ou de taille
élevée.

Le durcissement structural permet d’obteoime limite d'élasticité élevée, leur
vieillissement donne a l'alliage une capacité ddéigsage satisfaisante pour obtenir un bon
niveau de ténacité. Toutefois, la présence de césipités, en plus des dispersoides au
manganeése, introduit des sites potentiels de getinits de cavités en rupture ductile, qui
sera retrouveés lors des examens fractographiqusespmleuvettes [7].

La figure 1.4 ci-dessous présente I'évolution derésistance mécanique en fonction de type
de précipité :
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Figure II.4: Evolution du durcissement structural en fonctiortype de précipité pour
série 6xxx [8].

19



Chapitre 1l : Matériaux et
techniques expérimentales




Chapitre 1l : Matériaux et techniques expérimentales

[.1. Introduction :

De nombreuses techniques d'observation, dsmalt de caractérisation ont été
utilisées pour caractériser la microstructdes échantillons en fonction de leur histoire
thermique. Dans cette partie nous présentons ail dés techniques et les matériaux utilisés
pour la réalisation de ce travail.

[1.2. Identification du matériau étudié :

Pour notre étude expérimentale, on asgtilin alliage d’aluminium 6063, qui est un
alliage a durcissement structurale. Il a été ékbaeins un four a induction. L'analyse

bY

chimiqgue du matériau a été effectuée a l'aide dBpectrometre a émission optique. La
composition chimigue en pourcentage massique estédodans le tableau I11.1 ci-dessous :

Tableau Ill.1 : Composition chimique du matériagtdde.

Al Mg Si Fe Cu Mn Cr Ni Zn
BAL 0.462 0.354 0.231 0.026 0.036 | 0.0048 | 0.0045 | 0.014

Les résultats du tableau 1ll.1 ont confirquée notre alliage appartient a la nuance 6063
avec une modification d’Argent.

[1.3. Les traitements thermiques :

Afin d’éliminer les effets de la mise enrrfee, I'alliage est homogénéisé a haute
température (560°C) avec un maintien de 60 mintr@ieement est suffisant pour dissoudre
les éléments d’alliage et obtenir une solutiondhomogene. La durée de traitement a haute
température provoque un fort grossissement coastitwne dégradation des propriétés
mécaniques de l'alliage. Cependant, dans le ca®tle étude, notre souci concerne les effets
du vieillissement thermique plutot que les pro@séamnécaniques de l'alliage.

Apres homogénéisation, les échantillons sadnt une trempe a I'eau. L’alliage ainsi
obtenu subit un traitement de vieilissement eniepalisothermes pendant des durées
échelonnées dans I'objectif de provoquer les phé&mas de précipitation jusqu’a un niveau
donné puis rompre le processus par une trempeaa Ppour figer la microstructure. La
séquence de ces traitements thermiques est re@ésamématiquement dans la figure IIl.1 .
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Figure Ill.1: Représentation schématicdes séquences
des traitements thermiques utilist

560 °C

Maintien
1sotherme

25°C

Mise en solution
(ne2) adiad |,

200 °C

175°C

(nea) 20wl

t(s)

I11.4.  Diffraction des Rayons X :

Les rayons X sont produitsr I'interaction d’électrons avec une cible métalkq Ces
électrons sont émis par un filament chauffé pagtefbule. lls sont accélérés par un chi
électrique créé par une différence de potentigleamie cathode constituée par le filamer
une anod constituée par la cible (I'échantillon). Cettbleiest refroidie par une circulati
d’eau. Un faisceau de rayons X monochromatique agtligle qui frappe un cristal €
diffracté dans une direction donnée par chacundaiesles des plans réticules a chaque
fois que la condition ou loi de BRAGG est réalis

2d sin6 = (lI1.3).

Avec :
n: ordre de la diffraction.
/. longueur d’onde du faisceau de rayor
d: distance de deux plans réticulair
0: angle d’incidence des rayons

\ / / Figure Ill. 2: Principe de la loi de
Bragg.
™~ , B/ \ )
= \/:V\I(I/ —
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Pour que la diffraction se produise, il faut que tmdes diffractées par les différents
plans soient en phase, c’est a dire que la difté&rete marche des rayons rencontrant ces
plans soit égale a un nombre entier. Dans ce ‘eagylé suivant lequel le faisceau de rayons
X est dévié est égal a I'angle d’incidercet est caractéristique de la distance inter-planair
ou inter-réticulaired. Si 'on connait la longueur d’onde du faisceauragons X, on peut
mesurer a partir de 'angtel’équidistanced et ainsi identifier la structure du cristal [9].

[11.5. MAUD Software (Materials Analysis Using Diffraction):
I11.5.1. Description du MAUD

Le mot « MAUD » signifie "Material Analysis Using ifiraction”. Il s'agit d'un
programme de traitement de données de diffractiase bessentiellement sur la méthode
Rietveld method. Developpé par Dr. Luca Lutterdttiest facile a utiliser, il contrle des
paramétres s'utilise pour des données issues de DIB3sique, de synchrotron, de
rayonnement neutronique. Développé pour des arsmligsetveld de données obtenues en
simultané issues de différents instruments et difftes techniques.

[11.5.2 Principales caractéristiques du MAUD software :

» Utilisation conviviale avec contrble de chaque @ttgrace a une interface utilisateur
Intégration de solution de structure Ab-initio, decherche de pic, d'indexation
Optimisation possible selon différents algorithnfeS, Evolutionary, simulés recuit,
Metadynamics)

» Fitting par la méthode Le Bail

* Analyse quantitative

* Analyse de la microstructure (taille - déformatianjsotropie et distributions
incluses)

» Analyse de texture et de contraintes résiduelles

MEEM et superflip algorithmes pour données de EbecDensity Maps et fitting

* Analyse sur couche mince et multi couches : épaisabsorption

» Réflectométrie par différents modeles

* Fonctionne avec les images de diffraction TEM edidpersion électronique.

* Plusieurs fichiers de données d’entrée formats.

* Traitement sur images 2D de diffraction de rayornsoXsible.

* Conformité CIF pour correspondance avec des basdsmhées.
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@ Maud File Edit Refinement Graphic Interface Special Help S | |

25ak&) Diffraction Screamer - default.par

[elalw

| Datasets  Phases  Sample

100.0

8 7 M Choose the Phase to add '
bunsenite, NiObunsenite, cubic
c-Y8Z, ¢-Zr0.8Ca0.202, cubic o
1 c-Y52, c-2r0.8Y0.202, cublc ;
Calcite, CaCO3, wrigonal . i O '
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Ca504, CA 5 04, orthorhombic ﬁ-—. = o

| CaTig3(Perovskite), CaTiO3, orthorhombic
chromite, Cr2Fe04 cromite, cubic -
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Co2 NiG4, Unknown, cubic

| Co304-spinelio, Co304, cubic
Copper, Copper, tubic
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corundum, aipha AlZOE, wigoral 500 100.0 1500
| Cr2MnD4, Cr2MnD4spinelln, cublc 2-Theta |degrees|
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| ematite, Fe203 ematite, trigonal v IE_ Error Min

- - - = false

vchwse- & cancel - - - - i false ﬂ

ref. system omegi0 0.0 0.0 0.0 Fixed false

sample ref. system chi (di0 0.0 0.0 0.0 Fixed false

sample ref. system phi (d0 o0 0.0 0.0 Fixed false

sample displacement x (nQ 0.0 a0 00 Flwed false

sample displacement y (w0 0.0 0.0 0o Flxed false
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Figure I11.3 : Apercu de l'interface du logiciel MAUD.
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

IV.1. Introduction :

Dans ce chapitre nous présenterons l'analyse chendps échantillons élaborés, la
caractérisation par la micro-dureté et la diffractdes rayons X avec les interprétations des
résultats obtenus. Les différents résultats senbetprétés en relation avec d’autres travaux et
informations recueillies dans la bibliographie.

IV.2. Reésultats de la micro-dureté :

Les résultats des mesures de microdureté sur Herisedes échantillons traités sont
donnés sur la figure IV.1.

Temps (H)
< -]

0 v o ® N ©
o -~ N — NN < N O
100 URAAAAAAM UL BUBMLAA LAY B BULMALARY wete we BUAMLAALL U
90
S
T 80
o
o
=
D. 70 <
14
0
=
60 -
—a— Micro-Dureté_175
—a&— Micro-Dureté_200
50 Micro-Dureté 225
' LA L | ' AL L L L |
1000 10000 100000

Temps (s)

Figure IV.1 : Micro-dureté des trois traitements effectués
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IV.3. Résultats de la diffraction des rayons X :

La diffraction des rayons X sur les trois échaoti qui donne les valeurs maximales

de la dureté dans chaque traitement donné daabl&ati IV. 1 suivant :

Tableau IV.1 : List des échantillons qui on suiDIRX.

Température°() Temps (S) Micro-Hardness (HV)
175 172800 (48h) 94,23
200 57600 (16h) 88,47
225 14400 (4h) 84,77

L'utilisation du Maud pour illustrés les digrammes diffraction et la détermination
des positions des piques les indices des plans ljh lka faible intensité des piques des
précipités nous a conduits a donner les résudtats forme d’un tableau.

IV.3.1. Digrammes de diffraction des rayons X :

Les diagrammes de la diffraction des rayons X aleegont illustrés dans la figure IV.2.

N . — 225°C
1500~ - K — 200 °C
—175°C

o

=1

o
I

Intensitylﬂ [Cuunt”z]

500+

i

N, VO j\_j&' g st Y e

500 100.0
2-Theta [degrees]

Figure 1V.2 : Diagrammes de DRX obtenues aux pesitroduretés.
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IV.4. Traitements des diagramme ( MAUD) :

IV.4.1. Introduction des diagrammes

Les résultats de la diffraction des rayons X sarnbmatiguement enregistrés sous un
fichier en extension (ASCII).

L'introduction des diagrammes de diffraction dd@sMAUD est illustrée dans les
figures suivantes :

® Maud - defaultpar

| [

File Edit Analysis Graphic Special Interface Hel & DataFileSet x

-ﬁ@nﬂ'ﬂu-géﬁguime Edit Tools
e | e L

General || Datafles | Excluded regions round function|
| {f

-Spectralist - Selected spectrum options
£ Browse.. Omega: |0 [l Enatled
chiz [0
£ Fromimages. n [ Fitting file output
i:
38 remove Eta: |0 | 7] As background
B v ZTheta: |0 |
e + 7] Correct for count tme
Energy: |0
(@) Additional par — =
@ Bound specta Monitor Counts: 0.0
- g
3 1985-01-01
00:00:00
|10
Command shorteuts
‘ LY tmporting script.. ” s Add big par H 38 remove bikgpar ” o add shift par ‘
| Hremouestitpr || remorveasmbed || Bdyvewswmed || Sum spectra ‘
‘ Sum spectra by rules ” Modify Angles ] ‘ Plot Int. hystogram ” Sort by angles ]
{ Sort by name ” Sort by bank number J { Disable/group by rules ” Setangles by time ‘
Name Status Output
£ }} Sample_x false =
" ® _pd_spec_orientation_omega ] 0.0 0.0 0.0 Fixed false
- ® _pd_spec_orientation_chi 0 00 00 0.0 Fixed false
-® _pd_spec_orientation_phi 0 00 0.0 0.0 Fixed false
@ _riet_par_spec_displac_x o 00 0.0 0.0 Fixed false -
_— — e S ——

Figure 1V.3 : Outil de sélection
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& Maud - defaultpar
File Edit Analysis Graphic Special Interface Help

@ DataFileSet x

ey | 2s

NoeBd © @288 | Fite Edit Tools

I Datafies | Excluded regions |
T
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Spectralist
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1l
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‘ [ Fitting file output
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CER—
}
]
]

= [ Correct for count time

Additional par
@ Bound Spectra g
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Measurement date: 16840101 -\
Measurement time: 00:00:00 |
Datafle welght: - i
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S ETT T I T W YT
[ 38 remove shift par “ 38 remove disabled ][ By view summed ][ Sum specira ]
I S et ” ‘Modify Angles ” Hori bt ” Sa s I
I Sty e ” Sork by bapkmnber H Disablejgroup by rules ” i b ]
Name Status Output
| default.par anacd false p=
=% J. sample_x baaacd false E‘
.- # _pd_spec_orientation_omega 0 00 0.0 0.0 Fixed false
!~ # _pd_spec_orientation_chi 0 0.0 0.0 0.0 Fixed false
‘- ® _pd_spec_orientation_phi 0 00 0.0 0.0 Fixed false
- @ _riet par_spec_displac_x 0 0.0 0.0 0.0 Fixed false =

= m—— §

il

Figure 1V.4: Sélection des donnés.
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File Edit Analysis Graphic Special Interface Help

DoeHE © 89 X 0BT 2@
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&
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3
g
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E oS00 )
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B .
» i H
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500 1000
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—

Figure IV.5 : Diagramme expérimental obtenu
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1V.4.2.

Les phases se trouvent

Introduction des phases :

télécharger dans la base de données COD (Crystghlog Open Database).

Les phases sont introduites dans le MAUD de la erarsuivante :

sous forme d'un fichieregtension (CIF) qu’on peut

= L) 257
Ll T e e oaw. ewammews =

File Edit Analysis Graphic Special

erface Help

NoeBHd © 888 %X CEFT b @

Datasets| Phases | sample|

| B 7ot i it 0| @ Residols )

| ) Open CTF file or database. =5
Regarder dans Master - @B aE
= Nom Modifié le Type  *
o ) maud2 03/10/20161515  Dossier
Emplacements (7R 0871073016 1743 Eichier C
récents -
LI 20/09/2016 0951 Fichier
- || Ech-175C-20h.ASC 21/09/2016 0951 Fichier £ _
#Ech-175C-20n 27/08/2016 0951 Docume
Bl || Ech-175C-20hHPF 27/09/2016 09:51 Fichier H
| Ech-175C-20haxrdmi 27/02/2016 0951 Fichier
oo | Ech-200C-16h.ASC ZI/09/2016 0951 Fichier 4
‘_.;%J #)Ech-200C-16h Z7/08/2016 0951 Docume
Bibliothéques ™ ¢ oh.200¢-16h HPF 27/09/2016 09:5L  Fichier b
| Ech-200C-16hudmi ZI/08/2016 0951 Fichier ¥
Ay | Ech-225C-4h.A5C ZI/08/2016 0951 Fichier £
- HEch-225¢-4h 2T/09/2016 09:51  Docume ™
Ordinateur  « | i ] v
- Nom dufichier A - Ouvr . M
‘..‘l‘, Types de fichiers Tous les fichiers (") = Aeraider ] 1000
|heta [degrees]
T
Mame Value Error Min Max Status Output
J. default.par - Saiiad false -
(-} sample_x = fakse E
. & _pd_spec_orientation_omega 0 0.0 0.0 0.0 Fixed false
-~ @ _pd_spec_orientation_chi 0 0.0 0.0 0.0 Fixed false
- @ _pd_spec_orientation_phi 0 0.0 0.0 0.0 Fixed false
L@ _iet_par_spec_displac_x 0 0.0 0.0 0.0 Fixed false &
= B ——— [ ga—

Figure IV.6 : Sélection du fichier CIF.
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Figure IV.7 : Sélection des phases dans le fichier.
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Figure 1V.8 : Simulation du diagramme théorique.
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aphic_Special Interface Help
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Figure IV.9 : Résultats obtenu apreés le fit.

Les résultats obtenus sont illustrées dans ledalM. 2 ci-dessous :

Tableau IV.2 : Les indices des plans difracté etdgositions.

Phases h k k Position 26 )

38,47°
44,72°
65,09°
78,23°
82,43°
99,08°
112,02°
116,57°

Al

36,84°
54,32°
103,97°
103,97°
100,41°

118,80°
118,80°
65,23°
77,55°
49,35°
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Les paramétres des phases existantes (Tableauddh8en bon accord avec celle rapportés
dans le chapitre Il. Ce qui confirme I'efficacité de logiciel.

Tableau IV.3 : Paramétres de maille obtenue aprés I'analysesdediats de la DRX.

Phases aA) b() c(A) a(®) BC) v()
Al 4.05 4.05 4.05 90 90 90
B’ 7.05 7.05 4.05 120 90 90
B 6.39 6.39 6.39 90 90 90

La figure IV.3 montre les résultats de I'analyse par diffractdes rayons X. On
remargue que la majorité des pics les plus inteappartiennent a la phase (la matrice
d’aluminium), l'indexation des pics de diffractianété réalisée en utilisant le logiciel MAUD.
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Figure IV.3: Diffractogrammes DRX . (a) : T=17%, (b) : T=200°C, (c) : T=225°C.
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Conclusion Générale

Conclusion générale :

Le travail que nous avons réalisé dans le cadmeotte projet de Master avait pour
objectif essentiel I'utilisation le logiciel MAUD qur l'indexation du diffractogramme et le
calcul des parameétres des mailles. Il s’est avaetog dernier est treés efficace pour ce type
d’analyse. En effet, les résultats obtenus sostgreches de ceux donnés par la littérature.

Les principaux résultats qu’on a obtenus se réstinnme sulit :

v' L’analyse des échantillons par la diffraction deyons X a mis en évidence la
présence des pics correspondant a la matritaluminium et des phas@set .

v' Le MAUD est un logiciel de traitements trés effieast vaste, nécessite une maitrise
de I'aspect théorique et pratique de la diffracties rayons X.

v’ Les fichiers de données des phases sont nécegsainesidentification des phases.

v Le fitting des digrammes expérimentaux et simuksnettent d’acquérir des données
sur I'état de notre matériau avec précision.

Les résultats qu’on a pu obtenir sont en bon acemel la théorie et le niveau de
précision est acceptable. On s'intéresse par ta,sni vue d’améliorer nos calculs et d’élargir
notre étude a:

v Acquérir le CIF de la phag¥ .

v' L’amélioration des fit des diagrammes.
v Etude des microdéformations

v' Evolution de la taille des grains.
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