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INTRODUCTION

REESSESDES=EDE

Les progrés consideradle réalisés dans le domaine des industries
éléctrotechniques, éléctroniques et de télécemmunications ent wu
le jour grace & 1l'évolution et au perfectionnement des ratériaux
magnétiques. Un trfitcncnt métallurgique (déformation plastique
suivie d'un rocnitilnoigncux du métal est plus que nécéssaire
pour espérer 1l'élémination aussi compléte que possible des contraintes
internes. s 1

Grace & l'absence de ées contraintes internes, on obtient un
matériau avec une perméabilité élevée et des pertes hysterétiques
faibles. Dans cette optique, noum nous sommes interéssés &
1'étude de la recristallisation des matériaux magnétiques dolix
(T8les pour transformateurs éléctriques en fer - silicrum).

Dans un premier chapitre, il sera question de la présentation
des matébiaux magnétiques dolix et de leurs propriétés
ferromagnetiques. Au deuxieme chapitre, on traitera les
défférents stades du recuit et le phénoméne de recristallisation.
Les textures de déformation et de recristallisation feront
l'objet du troisiéme chapitre.

On introduira les techniques ixporintnta%zs- utilisées dans

le quatriéme chapitre.

Le dernier chapitre sera consacré aux résultats éxperimentaux

et & leur interprétation.

Et en fin, on terminera notre travail par une conclusion.
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L'ajonction de quelques pourcents de silicium dans le fer & marqué

le premier progré dans la febrication des tSles pour la construction
des circuits magnétiques des machines éléctriques qui Jusqu'a lors
étaient établis avec des tSles en fer - doux.

les premiéres tSles en fer-silicium dont les résultats furent
d'ailleurs médiocres parceque leur teneur en carbone était encore
trop élevée (0,6 %) ont été préparé par M= HAFIELD en 1882.

I1 fallait attendre 1'année 1900 poyur aasisst*r & un développement
rapide sur le plan industriel grace & 1'sbaissement de la teneur

en carbone (0,1 %), d'ol des propriétés magnétiques meilleures.
Pendant cette période, les t8les étaient laminées & chand et
1'amélioration de leurs propriétés était dfie & 1'élimination

continue des impuretés.

Un grand pas a été franchit dans le domaine des materiaux magnétiques
par la découverte des t8les & cristaux orientés par ME GOSS en 1935.
Le procédé utilisé par GOSS consiste en une déformation par laminage
4 froid suivie d'un traitement spécial sur un materiau & 5,5 ¥ de
silicium. Afnsi les caractéristiques de ces t8les dans le sens du
leminage sont nettement superieures & celles des t8les de mime
épaisseur dans lesquelles l'orientation des cristaux et diéstribuée
au hasard lorsque le champ magnétique agit. dads le sens du

laminagee.

c'est pour cette raison, que l'smmploi des t8les & cristaux orientés
s%st surtout généralisé dans la construction des circuits magnétiques
de transformateurs.

Le dernier propré enregistré & l'echelle experimentable dans le
domaine des t8les magnétiques en fer-silicium est la production des
t8les & doudle orientation, ce qui nous permet d'avoir & peu prés les
mémes propriétés magnétiques dans le sens longitudinal et dans 1le

sans transversal de la t8le (9).
_no
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1 ; INTRODUCTION ¢ ( 2 )

EzzEc==scEEE B mEm
Du point de vue magnetieme, toutes les substances naturelles se
classent en trois groupes comprenant les corps diamagnétiquas.
paramagn&tiquea et rcrromagnétiqu-s.

On d#finit la susceptibilité magnétique d'un metal donné comme
étant le rapport entre l'intensité de l'aimantation J et
l'intensité du champ magnetique H. Ke J/ K

Pour des raisons d'autre pratique, on emploei de préfébonce
d'autres grandeures = Pour les n;taux on a t

Ltinduction nagn;tiquo B est donnée par : Be 4 T J + K

La pll‘l.’abilit‘ nagn‘tiquo AL est donnée par tﬂ,:% e 4TTK + 1
Les substances dianngn;tiquon sont faiblement repovssées par
le champ magnetigue d'oll la valeur de K est petite et négativa.
Les -nb;tanoag parnnasn‘tiquen sont faiblement attirées par
le champ magnetigue d'ol la valeur de K est petite et positive.
Les substances torromagn;tiques sont forfement attirées par

le champ nagnatiquo d'oll la valeur de K est grande et positive.
Il faut pr‘hisor aussi que diff;rent- alliages de ces n;taux
sont egalement fnrromagn;tiqueu.

2 t PROPRIETES FERROMAGNETIQUES ¢ ( 2 )

ESECSnESECE BEEECEESEZESESESESEEREER = B:‘B
Les proprietés d'une substance ferromagnetique ne sont pas
defindes complatOmcnt par la perménbilité nagn;tique.

L cet égard, la courbe d'hysteresis renseigne d'avantage (Fig 1)

S5 -
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br { Fige 7 t Courbe d'aimantatig
et cycle d'hyetéresis
a
H
H
¢ 5 —

La courbe d'aimantation (oabe dans la Fig. 1) repr;scnto les
varietions de 1l'induction nagn‘tiquc B en fonction du champ
magnetique exterieur H, pour un materiau qui n'est pas
magnetique all'origino (Point 0),

Les caracteristiques importantes de cette courbe sont 3

= La permeabilité U, definie en chaque point de la ecourbe par
le rapport B / H,

= La valeur de l'induction (Bs) qui correspond & la saturation
Sur cetie courbe d'aimantation, on peut distinguer trois
branches differentes £

¢ Selon la branche oa, la magnetisation croft par l'orientation
reversible des domaines magnetiques de WEISS (ce sont des regions
delimitées du réﬂdu'cristallin. ou les champ uagn;tiquea des
atomes sont alignée en perallédle). De sorte que ceux eci
reprennent leur direction fnitiale dés que le champ magnetique
exterieur disparait.

® La partie ab correspond au deplacement des limites des domaines
magnetiques & travers les obstacles du reseau (Par exemple 1les
dislocations) qui s'opposent & la reversibilité du phenoméne.

* En fin dens la partie bc, les domaines magnetiques achévent de
s'orienter completement dans le sens du champ exterieur, ce qui

provoque finalement la saturation.

-0/-
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La courbe d'h:-t‘rosia precise trois caracteristiques importante i

= L'induction remanente Br mesure l'aptitude d'un materieu &

congtituer un aimant permanent.

La force coercitive Hc est la valeur du champ magn;tique exterieur
nec;ssairc pour supprimer l'aimantation.

Le troisieme oaratéristiquezimportante et d;finio par l'aire de la
courbe d'hysteresés, c'est une mesure de l'energie transforméé en
chaleur au ecocurs d'un cycle camplot (Pertes par hysteresis).

Pour un aateriau destiné & la Iabrication d'aimants permanents, il
est pecesszire que l'induction romannlto et la force coercitive
séient ausci intenses que possible-on appelle magnetiquement dur.

un materisu qui remplit ces conditiond.

Pour les spplications en courant alternatif (noyaux de transformatcura
et pieces de moteurs & courant alternatif) les pertes per hysteresis
doivent 8tre limitées au strict minimum, i1 faut des materiaux
magnetiquement doux et c'est ce type de materiaux qu'on etudieres
d'une maniere detaillée

AR 2l B

e Lt

Toute variation d'induction dans une matiére nagn;tiqne provoque &
llinterieur de celle ci une dissipation d'energiey Cette energie
apparait le plus souvent sous forme de ohalpur ot alest generalement
pas rccup;rabla. d'ol l'expression pertes nagn‘tiquas utilisée pour

d;signer le phénoména.

On distingue trois types de pertes nagnétiques H

-05-



= Les pertes par hysteresis.
« Les pertes par courant de foucault.
= Les pertes residuelles ou pertes par trafnage.

I« 3« 2« 3 PERTES PAR HYSTERESIS

EEEEEEEEmccEEzErmnzzE B
Les pertes par hysteresis sont dues au traveil des foreces de freinage
agissant sur les parois de Bloch en mouvement. Elles sont donc
maximum quand les forces d'epinglage sont les plus grandes, c'est 4
dire pour les materiaux magnetiques dura.}Les pertes par hyesteresis
correspondent au travail necessaire pour ﬁarcourir lentement 1le
diagramme B E (gourbe d'aimantation).

I- 3= 3~ ¢ PERTES PAR COURANTS DE_FOUCAULT ¢

CEmrpEssEssmo=mep=zs=sso=s=soc=os
On aprelle partes par courants de foucault, les pertes par effet
Joule résultent des ccurants crées dans toute matiere conductrices
(nagnetiques ou non), par un flux variable dans le temps.

I~ 3« 4. 3 PERTES PAR TRAINAGE 1]

-+t 3+ 4 F-F-t-++ t+F-4-—2-F 1+ %-4
Les pertes par frainage sont dues au retard de l'induction B par

rapport au champ H, décrit & la Fige 2

H l' B & ; " .
F‘§.2: Retard de |induction
He Bs

————— PP spport an champ B
————— ?nr r ﬂ’e an ¢ lrnr :
Ha B4

Yer
Y

Lorsque le ckhmp E varie brusquement de H1 & H2, 1'induction suit
imumediatement de Bi a B;, puis tend asymptotiquement vers la

valeur de BZ correspondant & H2,

-0€-




I« 4« 3 MATERIAUX MAGNETIQUES noux

R EEEEEEEEESECEECICEEEEEZER

I ke 1= 1 INTRODUCTION 4

Les materiaux magnetiques dolix constituent de loin la plus
grande partie des alliages et aciers fabriqués pour les
besoins de l'equipement electrique. Quoique la production
totale d'aliages il;ctriquol 4 base de fer soit petite par
rapport aux grandes quantités d'acier de construction que
l'on fabrique. ( & ).

Pour les nati}lnux nagn‘tiqucs dotix, le champ coercitif
correspondant est petit, de m8me que la surface de leur
cycle d'hysteresis principal est faible.

L'alliage fer-silicium sur lequel on travaille repond a
ces conditions et fait donc parti des materiaux magn‘tiquoa dolx.
I~ 4« 2« : STRUCTURE CRISTALLIEE DE L'ALLIAGE FER-SILICIUM 3 _(22

EEEE S EE S S EEEE EEE S S e e T S e T e eSS EE '
Au dessous d'une certaine temperature eritique (Fig. 3), dont la
valeur d;pond de la teneur en silicium de l'alliage et de ces
impuretes, particulierement le carbone, la maille de la structure

cristalline est celle du fer . C'est un cube centté (c.c)e

¥

Tempacatore (]
8

— e .

%o +—~ ~ 2100 S megnetegpe

0 v & 3 & f & T
Taneur en 53[3’]

F{s- 3. .hfajr.rmma ‘d ,équi/:'ére.'-. des aﬂiju Fe-Si.
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Dahs le résesu, les atonmes du silicium se substituent aux
atomes de fer sans apporter de modifications notadles, i
ce n'est une légire diminution des dimensions de llarréte,
Au déla de la temperature eritique ( Fige 3 ), Yo ferq se
transforme en fer Y (Cube & faces centrées).
La temperature critique pour le fer pur est égale & 900°C,
mais elle augnente avec la teneur en siliciume.
Dane le cas -d'nn alliage pur, lorsque la teneur en silicium
est supérieure 4 2,5 ¥ la transformation de ferol en fer ¥ ne se
procduit plus. Cette proprieté permet de faire cristalliser
des t8les & haute toup‘utun { 1000 =« 1200®* C ) tout en
évitant le passage par un point critique au refroidissement,
Toute fois, la pr‘nhee de carbone augmente la zone de
etabilité du fer ¥ et peut ;tablir l'existence d'une tomp‘rnture
critique. La temp‘raturn de recuit des t8les uugne'tiquu doit
tenir comptede ce fait et ne peut pas, dans certains cas

. dépasser 800° C,
Par ailleurs, le carbone qui est reslativement soluble dans
le fer Y tend & précipiter, lors du refroidissement & 1'état
de cementite dans le fer o, or cette impurete est pnrtieulﬁrmont
nuisible pour les propriétés na.gn’otiquu.
Ltaddition du silicium quitend 3 empécher la formation du
fer ¥ fait que la pr‘cipitation du carbone en excés se
produit & 1tetat de graphite beaucoup moins nuisidble.

_08_




I~ 4~ 3~ EFFET DU SILICIUM SUR LES PROPRIETES PEYSI

UES ¢ ( 9 )

EEESS==msosss ==.—.==:r.-::-n:nz::n...nr_-::::z::1:::::-.3:1:: = EE=

I- 4= 5= 1- 3 EESISTIVITE 3

Un des éffets importants de la préaence du silicium dans 1l'alliage

est 1'augmentation de la resistivité comme mous le montre la Fig &,
On a un accroissement de la resistivité Jjusqu'a environ 11 % 84y Au

de 14 de 11 ¥ de 51 la resistivité décroit brusquement.

La resistivité accrue réduit les pertes par courants de Foucault.

100

o (Al em)
8232

Resistivit
Y

Teneur en Si [%J

OV 4 2L 3 % 5 6189 an 21 ki

Hi L . Hc:sish'v}i‘é.

Ie ba 3. 2. 1 RESISTANCE A LA TRACTION ET DUCTILITE 3

EEEEEEEEESEEEEEECEISECEsSCECEESS=E=ER B
La resistance & la traction croit avec l'addition de silicium
jusqu'a environ 4,5 ¥ puis décroit trés rapidement (24 da N fmm¥
t. pour O % de 54, 61,8 da N /mm® pour 4,5 % de 5i).

La ductilité & la toup‘faturo ambiante varie peu jusqu'a environ

2,5 % de 84.
Elle décroit ensuite et pour environ 5 ¥ de 84, La t8le devient

cassante. Pour cette raison, la teneur en silicium des t8les

commercialisées ne depasse pas 4,5 %,

-09_



b O ‘|v¢- 5- )- ' MASSE ?DLUHIS b :

' La masse volumique varie avec la teneur en silicium comme le

rontre la Fig. 5.

/
1]
5,3
3
o 18
|._.|
1,7
k3
By
g5
=
Ak S B e +Tgntur an Si. [%J
1243 4% 56 18
0

F}'ﬂ- 5. Masse Volum;'?uc.

I k= 4« EFFET DU SILICIUM SUR LA PROPRIETES HAGNETIS:-: ] (.:2-)

BN NS S S S E =S RS ECCErEErTTr=Srr T

Ie ba ba 1= HKANTATION A SATURATION

Elle diminue avec la teneur en silicium comme le montre la
Fi‘o 6.

Ie be ha 2a° TEHPERATURE DE CURIE

EESEESSECEESEEEEEREE E

La temperature de curie, pour laquelle l'simantétion & saturation

est nulle, varie avec la teneur en silicium comme le montre la feg 6.

3

— 464 g
L':I 14 ] - =

€ i1 M r b

.'Ja llo - S - 4”’0 -

3 484 -800 .3

E 46 4 B - 800 i Fig. 6: Aimentabien 8 saturabion
. 1&-—_\» 100 ’ .
3‘:‘% 1] s g avec tompetalive de Cunie .
‘E 40 - - 500 %

-8

E of - Y400 g—
< o6 - LS00 =

L4 ﬁ"f E _ 200 .

= LR L #0 5’

[

o + 3 + +
0o 1L 345 6 %839 0
Teneur en Si.["/.]

3 —Ao- ) \



Ie ke ba 3- CONSTANTE DE L'ENERGIE MAGNETGCRISTALLINE g

RS S EE SRS EESEESCSSEEESEEEEEEE B
L'effet de la tenneur en silicium sur l'energie magnetocristalline

est presenté & l'amide de la constante de l'energie magnetocristalline
voir Fig. 7¢

L'energie magnetocrisgalline caracterise l'eptitude des domaines &

B'aligner suivant la direction d'aimantation la plus facile.

¢ LlxioY

5

+

O

=

(Gostante mjnéfocr{stalﬁm [J]m"‘}

-

o Tenawr en Si[%)
04-b3'!56+l5

ﬁs,?, Constante d'éncraic magne bocristalline .
- = be - g MAGNPTOSTRICTION 4
La lngn;tostriction se définit comme étant J'allongenant relatif
d'une téle nagn:tiquo dans une direction donnée sous l'action d"un

champ nngn;tiquc. La nagn;toatriction diminue avec la teneur en
siliciunm.

Ie ba ke 5- PERMEABILITE ET PERTES g

BEECESERESSRERSSECSEEE B
L'addition de silicium diminue l'induction de saturation, Par contre

elle u‘lioro les principales propriétés nagnétiquu des téles.

-



= Lz permeabilité relative maximale croit d'abord lentement avec la
teneur en silicium jusqu'a environ 3 % (Alrm = 5500 & 6000), Psse
par un maximum pour 6,5 % de Si ( Ar » de 1'orde de 28000), Puis
tetombe rapidement vers 6000 & 7000 py deld de 6,5 %.

« Les pertes par hysteresis décroissant avecla teneur en silicium.

- Le forece coercitive diminue par 2ddition du silicium.

Yo Natha 5o ¢ VIEILLISSEMENT DES TOLES j

sEzErsse=sremrmoasczEzzs E
Le ttoili;saenont des t8les nagn;tiques. c'est & dire une
diminutio; de la pern;abilité et une augmantation des pertes avec
le temps est un phenoméne qui peut se rencontrer dans les t8les
commerciales contenant diverses inpuret;s particuli;renent du carbone,
En g;n;ral. on admet qu'au dessus de 1,5 ¥ de silicium, l'accroissement
des pertes est nul ot faible, mais qu'il peut 8tre notable pour des
teneurs inferieures.
I- 5 3 T0LES MAGNETIGUES BER-SILICIUN 1
I- 5= 1- § GENERALITES 3 (3))
Les t8les nagn:tiquos sont des materisux polycristallins dont les
cristaux appartiennent au synt;mo cubique centré. Ces cristaux
sont anisotropes et du point de vue na;n;tique poss;d.nt les
proprietés caracteristiques suivantes t ( 9 ).
® Les directions paralléles aux arr8tes de la maille cubique (100),
(001) et (010) sont des directions de facile aimantation.
* En 1l'absence de contraintes élaestigues et de champ magn;tiqul,

1'agmantation spontanée des domaines se repartit naturellement

suivant cee directions.




_" Les éfforts élastiqull modifient la r;partition de l'aimantation
dans les domaines de fagons differentes selon leur orientation
par rapport aux directions de facile aimantatione. .
®* Alors que dans un champ nagn;tiquo. les d;formations élastiques
dans une direction donnée dépendent & la fois de l'orientation de
cette direction et de l'orientation du champ par rapport aux
directions de facile aimantation,les t8les magnétiques fer-silicium
existent sous trois formes :
* Les 1‘tﬁlw & cristaux non orientés. "]_
* Les t8les & cristaux orientés (orientation de GOSS)
* Les t8les & double orientatione.

I« 5« 2« 3 TOLES A CRISTAUX NON ORIENTES 3

ECEEErErEEEECECSEECSEEESEESESEZESE =

Dans les t8les & cristaux non orientés, les cristaux sont orientés
au hasard. Elles peuvent &tre conaiderrcr comme materiaux istlropes.

Je S5« 3= 3 TOLES A _CRISTAUX ORIENTES 3 ( 6 )

Cette orientation est ostenne par GOSS en 1936. resvite d'un traitement
lnn,tallurg:lqul (laminage et recristallisation controlée).

Cette texture de GOSS est representée par (110) (001)- Voir Fig. 8.
Cela signifie que les plans (1 10) ont une orientation pre'fe;rentiellc
paralléle & la surface de la t8les et que la direction cristallographi

(001) est paralldle & la direction du laminage.

1))
L440]

N«h’un de Laminage

.ELE_ Ocientation 4 (OSS.
-3



Les propriéton de ces t8les sont trés differentes selon que le

champ agit dans le sens du laminage ou dans le sens perpendiculaire.
Ie 5- 4a 3} TOLES A BOUBLE ORIENTATION g ( 2 )

-:::nna::::z::::::z::nzzn::x = =E=m
Pour les t8les & double orientation, les cristaux sont orientés

par rapport au plan de la t8le et au sens de laminages. Fig. 9.

. ‘5(- [100]
Lo [1%0)
0" =
P G [ote]
= :' '\.\\
N \
\ Plan de tole
v Loo1]

Fig-8: Dovble oriantation

Pour ces t8les qui pr;sontent la texture (001)('100) cela veut
dire que l'orientation pt‘f‘rontlollo des plans (001) et des
directions eristallographiques (100) eet respectivement paralléle
4 la surface de la t8le et & la direction du laminage comme
hous le montre la Fig. 9.
Ces tlles sont caracterisées pardes propriétés tfés voisines
dans le csens du laminage et dans le sens travers.
Elle sont réalisées en 1958,

I- 5 5- 3 ISOLEMENT DES TOLES 3 (b))

ESzcscEesmrcmzseees &
On procéde & 1'isolement de ces t8les dans le but d'éviter la
circulation des courants de foucault et 1'53haurf.aont qui en r;}ulto.
L'isolement s'effectue & 1'aide d'un traitement thormochimiqu; a

base de phosphates et de -ngn€;1e (carlite), d'epaisseur trés faible

(1 micren) et r‘?istant & une temperature de 800° C,

Y
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1= 1] INTRODUCTION !

mcEEmemszE=x
Lorsque le métal a subi une déformation plastique, il n'est plus
dens un état d'équilibre car on enregistre une sugmantation de
1'energie libre du metal provenant d'une concenthtion élevée de
défayts.

Cependant l'apport de 1'.n¢rgio'thorﬁlqnc est necessaire pour
restaurer les proprietés et la structure que le metal possedait
avant la dctornntion.

Le retour a un état plus stable est acooﬁpasni d'un certain
nombre de prosessus.

Reduction des ﬁ;flﬂtl ponctuels, des dislecations, migration
des joints de grains. La recristallisation est un phenoméne de
gernination et croissance des cristaux donec d;pond du rapport
entre le nombre de germes et la vitesse de recristallisation
Mais la recristallisation n'est pas terminée au stade de 1la
disparition de la structure d;forn‘o. un chatffage & une
tcmp‘rntnro élevée permet l'avancement du changement structural
Jusqu'au seul cristal.

2« 3 PROCESSUS DE RECRISTALLISATION !

 EEE S S CEENEEECEEREEECESCSER

TI- 2- 1- 3 RESTAURATION 4

Au cours du stadz de restauration, on’reduction du nombre de
defabite atomiques, lacunes et dislocations essentiellement et
reaf(angement de ces dislocations dans des confidurations de

moindre énergie (la mise en paroi des dislocations en sous

jointe de grains ). (1) .
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Pour certains metaux on peut mettre en évidence ce phénoméne de
restauration par la testauratiocn des proprictés mécaniques ou

par le mesure de la resistivité electrique.

Ile 2« 1« 1= 3 RESTAURATION DE LA RESISTIVITE ELECTRIQUE

R et N 3
Pour mesurer la resistivité éléctrique, il faut que l'ecrouissage
eteffectue & temperature aussi basse que possible. Quand la
teaperature s'éléve, on observe la diminution de la résietivité
en plusienrs stackes attribuables & la migration et & 1'élimination
des lacnnés et pour le stade de plus haute temperature, & 1la
reduction de la devlsité de dislocation au cours de la

recristalldsation ( 1 ).

Ile 2e 1e 2e 3 L LIBERATICN DE LYENERGIE EHHAGASINEE

B TR R RS EEE S EEE S EESEEE

On observe en general surtout un large domaine de tanp:raturo.
une liberation d'energie & un taux a peu prés independant de
la tlnp‘raturc. A ce fond se superposent des pics, qui corresponden
4 des quantités d'energie plus importantes liberées dans les

domaines de temperature étroite ( 1 ).

Ile 2= 1e 3= 3 RESTAURATION DES PROPRIETES MECANI

L R 2L G S St
Les propriétés sont peu sensibles aux défauts ponctuels, pour
les métaux & faible énergie de défalits, la restauration des
propriétés ne se produit qu'ex des temperatures élevées, mais
ceux & forte énergie de défants, on constate une restauration
notable qui se produit avant la recristallisation.
2= 1= 4= 3 RESTAURATION DE LA STRUCTURE 4
La variation de la structure au cours de la restauration n'est
observée que dans un certain nombre de méetaux ol se produit une
restauration des propriétés mécaniques avant la recristallisation
c';st & dire dans les metaux & forte énergie de d;fant
d'empilementy ( 1 ).
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Le meécanisme de restauration differe selon que la deformation a'est
produite par le jeu d'un seul systéme oll plusieurs systémes de
gligsement. ( 1 ).
TL- 2- 2= 1= 3 CAS DIUN SEUL SYSTEME DE GLISSEMENT 1
Pour qu'un seul systéme de glissemeng soit actif et une simplificatio:
‘efficace des facteurs pouvant compliquer l'étude £ on realise une
experieuce par flexion d'un monocristal bien orienté. Aprés
d;.fomation, un tel cristal renferme un excés de dislocation. Au
o;url du recuit trois proc;ssua vont se derouler ¢ A
* Elimination des dislocations par annihilation mutuelle des
dislocations de signe contraire. Leur r;pnrtition est homogéne et
leur densité f correspond;a la courbure 1/R de 1'echantillon
suivant la relation : Voir Fig. 1 a.

f= 1/RYb

Avec t b = Vecteur de durgers

R = Rayon de courbure de 1l'échantilloh.

¢ Dans un second stade, & plus haute temperature, les dislocations
cony de m8me signe se r‘arrangant en parois normales & leur
vecteur de Burgers, donc aux plans de glissement ¢e processus
s’effectue par glissement et montée. Le cristal est alors formé
de petits bloecs 15£ironont desopientés les uns par rapport aux
autres, c'est la polygonisation (d'aprés la forme aquise).

Fige 1 be
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Dens un troieiéme stade, la cdirension des soue bloce peut
augrenter par coalescence de deux ou plusieurs parois. Clest
ur mecanisme de,restauration par polygonisation. Fige 2.
2e Ze 2= 3 CAS DE PLUSILBRSSISTBHES _DE GLISSEMENT :
£ oSS EEECEEESEEEEESESESS=S====SCS=S EEEEEET

La restauratiorn se poursuit par croissance des sous grains
formés, due A une rép&rtition des dislocations plus compliquées
et 3 une fragmentation de grainse.
2e 3= ¢ POLYCONISATICN

E EZOESCECSESEEEE ®E .
Un n;tal est "polygonisé", lorsque lec grains de ce dernier bont
Aragmentés, resultant de 1'alignenent dee dislocations en un
résezu de plus feible energie. La polygorisation est favorisée

par 1 = De forte energie de defants dans les metaux

« De fzible de formation

- Des impUretés qui peuvent gener la montée des dislocations
ce gui engendre une élévation de la t-upératurt de

polyganisation.

2= 3= 1= ¢t NATURE DES SOUS JOINTS DE GRAINS (JUINTS DE FAIBLE
E EEECErCnECETEEEE=EREER EEERCESnETER
DESURIENTATION2=

SEECoE=S—E=ECE
Correspond & ure faible desorientation de l'ordre de gquelques
degrés, ce jJoint est conetitué par une famille de dislocatien
eoins parallélejd l'sxe de rotation de m8me vecteur de Burgers.

r
L'angle de desorientation est & < 14" dont l'energie interfaciale
obeit 4 la formule suivante ¢

Lib . by — Lnb
E - =3 q-Tl'(d U') (Ln e )
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Il=

4 = distance entre deux dislocations
b = Vecteur de burgers
U = Coefficient de poisson
s Angle de desorientation
G = Module de ciseillement
Ces joints apparaissent au cours de la redistubution des defafits
lineaires dans des configurations de moindre ;nergic.
2- k- 1 RECRISTALLISATION PRIMAIFE §
La recristallisation primaire est le proc;ssus de formation et
développemcnt de nollveaux grains au d;pend d'une matrice écrouie,
dans les régidns les plus perturbés ol se concentre l'éﬁergie de
dislocationsg.
Le potentiel dont derive la recristallisation prémaire n'est
autre que la variation d':ncrgie volumique emmagasinée au cours
de la deformation plastique, qui crée un état de tension hétérogéne,
comprenant des germes potcntiels qui seront absorbés par 1la
creissance des germese.
l'énergie des dislocations introduite par la détormation est
approximativement proportionnelle & G.b> -(1)=

b = Vecteur de burgers

G = Module du cieaillement

Solls 1'effet de la formation d'une interface entre deux germes

Y etP on a = (10)

AG = -.AGV-I-.AGS
.AG == V.Agv"— SG

=0 -



Avec : V = Volume du germe
.03\"'- 3"—3"‘:’ / Unité de volume
5§ = Surface de l'interface.
G = Energie interfaciale / Unité de surface
Ou coefficient de tension superficielle.
En admettant que le germe soit spherique de rayon r on a =
AG= -~ %Tfr”Aar+ LG

On calcule 3 Yc pour ./d (AG)) _ il ) Mre ﬁ-:__o
("EF") =0 = ~4Tricdgv+8 5

rc
— = Ye=
—_— rc.,bg\r'-l-\,/q O0=>1Yc Aau‘
d'ou la valeur du rayon critique est donnée par :
rn -.2F
A gv
AG *
AGs
ng- 3: Varizbion de Z"cnl:rj:l: an
forction du rayen dzjcfazs.
:’
lrc, \ — Y
AG
AGv

La recristallisation ne s'amorce que lorsque la taille des

germes de,paaao Fe.
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Ile 2o be 1= 3 LUIS DE LA RECRISTALLISATION s ¢ 1 )

%

LR ]

Il- 2=

E=SSSEESzEzEEE=ZEmo=sSEEsEcEEz = mos
La recristallisation ne se produit gqu'aprés une certaine
deformation minimale dite deformetion critique.

Plus la deformation est faible, plus la température de
recristallisation est élevée.

Plue la tezpeérature de recristallisation est basse et plus

le temps de recuit est long pour une méme deformation.

La taille des grains aprés recristallisation decroit lorsque
le taux de déeformation augmente.

Plus la dimension des graine initiaux est grande, plus la
deformation requise pour produire la recristallisation dans
des conditions de temperature et de temps données est &levée.
Les nouveaux grains ne croissent paslﬁepens de greains déformés
d'orientation voisine.

La tomp;rature de recristallisation est d'autant plus basse
que la pureté du metal est plus élevée.

5- 3 MECANISME DE LA RECRISTALLISATION & ( 1)

On deeompos- la recristallisation en deux stades ¢ germination
et croissance, et la vitesse de recristallisation {(volume
recristallisé / Unité de temps) s'ecrit ¢ U= ﬂ . G

,K = nombre de germes notlveaux / unité de tempse.

G = vitesse de croissance des germes.

Comme ces deux quantités d‘fendcnt du temps, la cin;tique de
recristallisation n'est pas une fonction esimple du temps?®

!
Dane e¢e cas on utilise souvent l'equaition d'AVRAMI pour

exprimer la fraction du volume recristallisé.
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ne= 132 &
B = Facteur dépcndant de la température.
t = teumps.

I1- 2= 5= 1~ 3 GERMINATION ¢
Des ;tudea plus recentes montrent que les germes de recristellisation
apparaissent préférentiellcment dans les régﬁins de forte déformation,
tels que les croisements de bandes de glissement on de bandes  de
déformation, iea joints de grains .o etce.
Notons enfin gu'une deformetion critique ne pourait par elle méme
constituer un germe car celui-ci doit pour ne pss dispsraitre 8tre
limité¢ par des parois bien definies et - suffisement mobiles, ce
qui exige une desorientation assez forte entre germe et matnce
ecrouics De plus sa taille doit telle qu'au cours de droissance,
le gain d'd%ergia de distorsion soit supirieur 4 la valeur d'én%gie
interfaciale, c'est d'ailleures cefte condition qui éifinit 1le
taille critique du germe eu deléd de lequelle la croissance est
energitiquement poesiblce
Les mocdéles de germination les plus géh;ralement adriis sont les
suivants s ( 1 ).

Ile 2« 5= 1= 1= 3 CRCISSAKCE ET CORLESCENCE DES CELLULES 3
TS S ECrECEECSESSESESESESESEEE E
Dfune part les parois des cellules s'affinent et se déblacent en
7
balayant des dislocations ; leur desorientaticn croft done
continfiment. I) arrive un roment ol, par suite des courbures

/
d'ensemble dans la region considerée, la cellule en croissance se

se trouve foitement desorientée par rapport & son soisinage.
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D'autre part les limites entre certaines cellules se déaagregent
par annihilation pardielle et rearrangement des dislocations de
quelques parois, d'ol formation d'une cellule plus grosse et plus
d;aorientéc par rapport & ses voisines.
Par r‘f‘tition, ce processus pourrait conduire 2 des cellules
gui atteindraient la dimension critique pour constituer des germese
II- 2- 5 - 1- 2- § MIGRATION INDUITE 3
Dans les metaux faiblement &crouis(<20 %), on a observé une
migration du joint en l'absence de germmation de notveaux grains.
La partie formée par 1l/avancée d'un garin dans son voisin ne
renfermant que trés peude dislocation la migration induite peut
contribuer, & fine échelle, & la formation de germe de
recristallisation.
II- 2= 5= 2~ 3 CROISSANCE ¢
La taille critique étant atteinte, les germes croissent dans leg
matrice sous l'action de la force motrice crée par l'eﬁergio de
dislocation ;iaatiquc emmagasinée sous forme de dislocations.
La vitesse de migration des parois dé}ond H
- De la temperature
« De la déaorientation du grain recristallisé par rapport
& la matrice.
= De la pureté du metale
ety BeEt T N R ol S D s
Les geains qui se dcvaloppent croissent au dopend d'un entourage

qui est apparament dans le m8me état de perfection. La force metrice

provient alors de l'energie de surface des joints.{1)
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1152+ 67 1~ 3 EECHIETALLISATION BECONDAIRE if
Un metal écroui, recuit & une température supérieure & sa
terpérature de recristallisation primaire, oy observe parfols
au lieu d'une croissance rékuligro de grains de dimensions
voisines, la croissance secondaire d'un petit nombre de grains
qui envahissent trés rapidement toute la masse recristalisée.
La recristallisation secondaire se produit donec si un petit
nombre de grains ont pu atteindre cette taille critiguc, ceci
est possible si la croissance des grains est difficile pour
la majorité de ceux-ci = tel gue l'existence des textures
(Jointe de feible desorientation peu mobiles) ol des precipités

Hns dispersée qui bloguent les joints ¥Yoir Fig. 4.

La recriestallisation secondaire ne se produit qu'au dessus d'une
température criticue bien définie, le grain est d'autant plus
groe que la temp;rature du recuit est plus voisine de ce point

critique.

__EJ_#_ la reeristallisation secendaire.-
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Tis 2=:betcayg CHOISEANGE DES GRAINS |
Cette rroiessance se produit spontanément, lorsqu'on poursuit
le recuit aprée recristallisation totalk, cependant le metal
n'est pae dans son état le plus etalle. donc posséde un excés
d’énergie sous forme de Jjoints de grains(1).
Pour comprendre le procéssus de gro#sissement des gerins,
considerons au modéle si.tnplifié- de grains dane un plan
et suppussons gue 1'5nergie interfaciale varie peu avec la
désoriantation. L';quilibre statique est realisé pour des
cristaux de forme hexagonale tel gu'aux pointe triples des
Joints, les trois fcrces interfecicles gnht en équilibre
( Fige 5 )e Aprés recristallisation prémaire, le metal est
constitaé de grain de taille et de forme diverses. Aux
points triples, les joints ont tendance & formerlacuonfig®ration
stabﬁ, ce qui provoque une courbure de ces joints mais ceci
accroit leur longeur j 1'£n-rgio interfaviale ne peut &tre
reduite par diminution de long%ur de joints que par le
mouvement des points triples on note que le mouvement des

joints a lieu dans la direction de leur centre de courbure

Fig. 60
1
!
420°
a.
5‘3-5: .Efm'!fl:ft des Lensions fﬁ_@_ Mécanisme da la croissance des grams.

mtefeciales de truis 5fa§u.i
|
_ UL



II- 2 7= § DEFORMATION CRITIGUE §
La deformation critique &r représente la valeur minimale de
d;tormation qui provoque l'apparition de germes de la
recristallisation primaire.
La valeur de cette deformation critique est située souvent
entre 0,2 et 2 ¥, et elle depend de la nature du metal et
de son degré de pureté.

Comme nous le montre la Fig. 7, la valeur de la déformation

critique correspond au diemétre maximum des grains.

4 dm o‘ijm'nC.

s e ——

- &%

tn
n
‘

F;"ﬂ. +: .Ecrom'.ssajr. cribl?ur_ )

Au petit degré de déformation, la saturation des metaux et
des alliages par les defavts n'est pas grande, Voilad pourgoui
le m;caninno d;fornation de nouveaux grains et de leur
croissance n'est pas declenché.

Au cours de la faible deformation plastique, la densité des
dislocations augmente préferentiellement aux jointe des

grains en provoquant le developpeihent du processus de

-2%-




groseiezenent des grains suivant le mecanisme d'association
des grains qui consiste & la dissolution des joints de grains
et & 1z croissance rapide de certains grains initiaux non recristallisée

aux d;pena de 1'absorption de grains voisins (Fig. 8)-(12).

Fr’j.!: Méc:m'.cmaz déﬁoci&hbn des Sf‘!c'ns-

A la d;fomation superieure & la deformation critique, la densité
des d;fants est grande et le mecanisme d'association des grains
est difficile, soit impossible, dans ce cas de grossissement des
garins s'effectue par le mecanisme de migration des joints de

grains recristallisés (Fig. 9) - (12).

Ffj.g: Mecanisme de mffj"-?fib’) des Jou'nk_s &3!’&1:15.
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Lorsque le degré de deformation est 31076. la vitesse de
germination produite par la recristallisation creft plus
vite que la vitesse de croissance des grains, il en resulte
la formation d'un gfain fin (12).
La relaticn entre la grandeur des graine formés par
rocriatallisati;n. ls deformation et la tempéfature est
traduite g‘d%ralonent par le diagramme de recristallisation
Fig. 16-(2). |
Ce genre de diagra;mos permettent en premierfappreximation
de choisir le r‘kinc du recuit de recristallisation.
Les diagrammes de recristallisation ne tiennent pas compte
de l'ingluonco des impuretes, de la vitesse de chauffage et
de la grandeur du grain avaht deformations Plus le niveau
de déformation et elevé et plus la temperature ge recristallisation
est basse, plus le grain et fin -(12).
2- 8- 3 TEMPERATURE DE RECRISTALLISATION 4
Cette togporaturc n'est pas une constante physique, comme par
exemple la temperature de fusion. Elle correspond & la temperature
du debut de la recristatlisation primaire. Cette temperature
d;ﬁlnd t « de la durée de chauffage.

« de degré de la deformation pr;alablo.

= de la grosseur du grain avant la deformation etc oo
Pour les metaux techniques, la tenpéﬁaturo de recristallisation

est d'environ O,k tg ( tolp;raturo de fusion ).
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Fig 10 Diagramme de recnstallisation de I’/ umimiom (935 %) en

fonction du taux de défonhabon, pour un recuitde 30 nun a différentes
lemperatures
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On note qu'au cours du chauffage des mciers déformés, la
dureté diminue sensiblement & cause de la restauration de
ces dernierss ( 13 )e

A la temperature un peu plus grande que la temperature de
recristallisation la dureté diminue brusquement et peut
etteindre la dureté initiale avant la déformation avec un

temps de maintien assez long. ( 11 ).
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CHADITRE 10

Textures de deformeation
et

&k recristallisation




T11- 1 QRIGINE DE L4 TEXTURE s
Il est difficile d'eviter la presence de toute texture
sprés solidificetion ou écrouissage tous les metaux
passent par 1'etat liquide et en se solidifiant que
leurs preui;res orientations pr‘f;rontiellos prennent
naissance et qui seront & l'origine de toute influenee
sur les tegtures ulterieures. (1J.
Pour noe échantillons (Fe - Si), on obtiert une texture
(110) (001) dite texture de GOSS ou bien une texture
cubique (001) (700},
(100) est une direction d'aimantation facile du fer 3 % Si,
pour les transformateurs ou la direction d'aimantation est
fixe, on & cherché & aligner une direction (001) de chaque
grain avec une m&me direction du plan des t8kes pour
obtenir les meilleurs caractéristiques dans une direction
donnée, quitte & sacrifié les autres. La texture de GOSS
(110) (©01) qui & été adoptée par 1l'industrie.

1lI= 2= 3 TEXTURE DE DEFORMATION 11

» Er=Sc=c=E=SCc=gSSrsSnss

La deéformation des divers grAins est accompagnée d'une

rotation autout de leur reseau cristallir vers un certain
nombre de positions stables, ces pesitions stables sont

les orientations preferentielles de la texture de deformation (!
D'un materiau & un autre ces orientations dépendent de

plusieurs facteurs



)

" * Des conditions dans lecquelles est faite la d;form&tion (vitesse,
tomp;rature. nature des systemes de glisement, Maclage eto cse)e
* Types de deformation (Yaminage, tractibn. trefilage vee)e
* Position initiale des grains.
111- 2= 1 QRIENTATIONS PREFERENTIELLES ¢

Dans le triedpe de directions principales, la deformation dE peut

&tre caracterisée par le parametre q defini par la relation

suivante ¢+ ( 8 ). [ =
i 0 © .
dE = dE, 0 -9 0
0 0 .-(1-9)
- .
Avec ﬁ = dE1

-

E,, Ea, E3 = détornations suivant. les directions principales.
33 e & E1 + Ea )y ‘ ’

/
Aux deformations planes, cas du laminage on a ¢

qe0 dvou [,

o ©
dE = dE1 = o 0 4]
0 0 -1 ’

dE, = -dﬁs ot dE, = 0 ‘ |
Pour tous lea uatéiiaux polycriatalline, il ge développa uno'texgure
de fibres, c'est & dire qu'au cours de la détormation plastique, lea

grains tournent de fagon & c¢e qu'une ou plusisures directions

s'allignent parrallelement & 1'axe do|sxmé¥rte de déformation.
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DEFCRMATIOE PLASTIQUE SUR LA TEXTURE

t 24 1213 s 123 24t 4 F 42 -5 T 3 35 1 3 -1

Pour une deformation de type donnée dans des conditions de
tonp‘fature et vitesse, la texture d‘bond de l'amplitude de
la deformation et la texture initiale.

Ille 2= 2« 1= 3 AMPLITUDE DE DEFORMATION 3

EREEEECSErECESCEEEEEErBETEE

Plus la deformation est importante, plus la dispersion autour
des orientations staliles est étroite, il existe cependant des
oxéoptions en particulier lorsqufa partir d'une certaine
amplitude de détornation. on assiste & une modification de la
nature du mecanisme de deformation (apparition de maclage,
formation de bandes de déformation) qui est & l'origine d'un

changement dans la nesture des orientations stables. (8).

Ille 2« 3= 2= 3 TEXTURE INITIKLE

Pour une deformation d'amplitude donnée, les différences de
texture initiale se traduisert dans la texture de deformation
de deux manieres ¢
* intensités relatives differentes des orientations
stables entre elles.
* Dispersion differentes autour des orientations
stablese.

IIlle 3= 3 TEXTURE DE RECRISTALLISATION @

=SS SEEE=ZEmEEE=

g articulier la texture
Au cours du recuit la nicrontructurgu"n P
de deformation est modifiées Le changement reste faible tant
que les germes sont faiblementi desorientés par rapport au gf&in

écroui od 4les se sont formés, le controle des orientations
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preferentielles s'effectue par contréle des écrouissages &
froid et & chaud et des cycles de recuits, de la pureté du
nétal. de la composition de ltalliage.
Une texture de deformation bien d:veloppéo donne habituellement
une texture de recristallisation finement d;finie. ainsi qae
1fempled de divers cycles de laminage simple ou croisés ‘et
de recuit, on a pu développer d'importantes textures: (5)

III- 3- 1- 3 THEORIES DES TEXTURES DE RECRISTALLISATION 1
Une meilleure theorie des texturca de recristalligsation baﬁéa
sur le principe que certaines oriertations se dJ}QIOppant
dans le metal déformé, plus rapidement dans certaines directions
que dans d'autres, le déyiacement des atomes de la matrice
deformée vers le nouveau grain s'effectue lentement lorsque
le nouveau grain posséde approximativement la méme orientation
que le matrice, et rapidement lorsque la désorientation est
plus importante, ce point de vue a é€té adopté par BECK et ces
collaboratéurs. (5).
Un facteur important régiss&nt la texture de recristallisation
est la vitesse de croissance, mais insuffisant pour expliquer
des anomalies rencontrées dans les textures de deformation et
recristallisation.
Il est également certain que la recricstallisation s'effectue
parfois avec modification de l'orientation des nouveaux grains,
cette modification est telle que 1= texture de deformation

persiete.
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Dans les metaux de structure CfC, les grdins de recristallisation

poss;dent une orientation qui peut 8tre obtenue par rotation de

38° sutour d'une direction (111) commune au metal écroui et au !
metal recristallis®, et une orientation de 27° autour d'un axe
(i10) pour le (Fe = 2,9 % 84) = (5D,

AT, 3~ 2= 3 ZEXTURES ‘DF REGRISTALLIGATION PRIMALRE §
Dane le cas de la rocrlstallisatton; que la formation des germes
d'orientation particuliere soit priviligiécou que la croissance
soit anisotrope il apparait une texture de recristallisation
differente. de la texture d'écrouissage.

I1I- 3- 3~ ; THEORIE DES TEXTURES DE CROISSANCE §
Les textures qui se développent av cours de la croissance des
grains dans les meteux réeristallisés sont dues & la croissance
pr;f;renticllo des grains possédant une certaine orientation

par rapport & leur voisins.

La vitesse de croissance dépcnd de ces orientations.
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IV- 1- § MATERIAU__ DISTUDE s
Le materiau etudié est 1'alliage Fer-silicium appelé aussi
acier électrotéchnique grace & ces propriétés magnétiques.
Cet alliage est livré & 1'echelle industrielle sous forme
de t8les plates de différentes épaisseures pour la
fabrication des circuits magnétiques des générateurs
éléctriques, des moteurs éléctriques et des transformateurs
de puissance.
Avant la livraison, cet alliage a subi un traitement
métallurgique spéciel (laminage & froid et recristallisation
controlée).
Les t8les étudiées proviennent de 1'unité d'entretien et
réparétion des transformateurs de la SONALGAZ et sont de
forme rectangulaires de 8 X 20 cn° ot 0,8 mm d'épaisseur.
IV- 1- 1- 3 EFFE DU SILICIUN SUR LIALLIAGE 3
" L'ajonction de quelques pour-cgnts de silicium dans un
fer doux ameliore plusieurs de ces qualités :
- Permeabilité augmente,
- Force coercitive diminue d'od reduction des pertes par hystér;ais.
- La resistivité electrique augmente et par consequent les
pertes par courants de Foucault diminuent.
- Ameliovmtion de la stabilité des oaraot‘ristiques magn&tiquos

dans le tempse.

= Par contre on a diminution de l'induction & saturation.

el



Cet inconvenient est largement compensé par les svantages
enumeérés. Au deld de 5 % du silicium, 1'&111%0 devient
sifregile qu'il est impoussible de le travailler,

IV- 1= 2~ ; ANALYSE CHIMIQUE DU KATERIAU §
Le matérieu est analysé su leboratoire d‘aﬁalyse spectrales
de 1'E.C-R-M-f (DAR_EL-BEIDA) afin de connaftre la teneur
des differents élérmente conterus dans ce materisu surtout
la tereur en carbonk et en silicium.
L'anelyee chimique de ce natériau a donné la composition
suivante § C = 0,079 ¥, Si = 2,41 ¥, Mn = 0,22 &,

P=0,025%, S =0,066%

Le carbone, Manganese, Phosphore et le soufre sont comsiderés
comme impuretése.

IV- 2- 3 PRE PARATION DE DEUX SGLUTIONS 4

L'une pour le pollissage cloctrtlytiqne, 1'autre pour

1l'attaque électrolytique :
= Composition de 1la solution pour le pollissage ilaotrolytiquo

« 88 ml d'acide orthophosphorique glacial,

»2 ml d'eau distillée,

« 10 grammes d'ankydride chromiquee.

= Composition de la solution pour l'attague éléctrolytique 3
+ 133 ml d'acide acetique glacial,

« 7 ml d'eau distillée,

+« 25 grammes d'amhydride chromique.
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IV~ 3- j MLTECDEC LYPECRIMENTABLES

e S 1

DE¥OPRI{~TION PLASTIGUE

:
S e -

Nes

Le proc5:§ utilis$ pour daformor ces t3les nagn:tiquca et le
laninage & froid, ceci nous permet d'obtenir de bonnes propriétés
magnétiqucs ders le eens du laminage l'cpération du laminage est
éffectuie & 1'institut de metallurgie de l'université d'ANNABA,
Le but de cette déformation plastique est l'augmentation de
l'éﬁergie libre de ces t8les resultant de la concentration élevie
de défaut# atoniquee (lscunes et dislocations).
Les taux ce déformation cbtenus dans l'ordre au cours de cette
operstion sont f

- 125I. T81e avec un degré de déformation £ = 15 %

- 22  T81e evec un degré de déformation ¢ = 25 %

- 32  T8le evec un degré de déformation E = 35 ¥

- 42 786 avee un degré de déformation &= 45 %

et une t3le non déformés nous permettra de comparer les diffé;ents
resultatse.
+ IV= 3 2- § DESCEIPTION DES ECHANTILLONS §

Une fois le laminage terminé, les t8les sont découpées en petits
morceaux de dimensions 1,5 cm X 1 cm »
On plie environ 2,5 mm de chaque c8té de 1l'echantillon dans le
but de le polir d'ol obtention d'un échantillon de Tem X 1cm de
dimension comme nous le montre la fig. (1).

I

Ef. A Forme de i'z'rl'unb'ﬂm-
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IVe 3« 3« 3 TRAITEMENT HRERMI UE

Ve

E EEsEEsErEEEEnron BS

IV 3o 3+ 1- | BOVIT DB BOBIETAATENTION 4

Dans le but de restaurer les propriétés et la structure que les
t8les pOII;dlilnt avant la déformation plastique, on leur fait
sudbir un recuit dit recuit de recristallisation & une temperature
T = 700° C qui est inferieure & la temperature de transformatien
allotropique.

Les ditfi?ontn temps de maintien pour chaque taux de déformation
sont les suivants : 0, 10; 30; 60; 120; et 180 minutes.

Ce qui nous fait donc 25 échantillond & &tudier.

IV- 3- 3- 2- ¢ VIEILLISSEARNT 4

Aprés le recuit de reoristallisation, les differents échantillens
subissent un deuxiéme recuit & une temperature T = 200° C pendant
un temps de maijtien de dix heures. Ceci a pour but la segrégation
des 1lpuritol vers la zone des dislocations en formant les
atmospheres de cotrell.

Sl BICROTRIPHIE SPTIOTE )

Ltetude micrographique permet l'observation détaillée des pheces
présentes des alliages & étudié. Pour cela les échantillens
doivent subir préalablement un polissage qui leur confére une
surface plane et denuée de rugosités et la dispnrbtion de la
couche isolante.

Cette étape qui d'ailleurs est d'une grande importance se

fait comme suit :
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I¥= 3= b= 1= § POLISSAGE MECANIQUE §
La methode mécanique consiste & fixer le papier de polissage en
forme de feuilles rondes sur un disque tournant et & exercer une
pression légére sur l'échantillon tenu & la main sous un filet d'
Le papier de polissage utilisé est le papier abrassif de %
gramulometrie 600 et 1000, En fin on termine le polissage en
frottant 1l'échantillon sur un disque de feutre, sur lequel, on
projette une petite quantité de pfte diamantée et um lubrifiant.

IV- 3= he 2- 3 POLISSAGE ELECTROLYTIQUE 4
Tandisque le polissage n‘oaniqno consiste 3 suprimer les
iu‘galtt‘n de la surface par abrasion, le polissage
$léotrolytique opire par dissolution éléctrolytique selectige.
donc le polissage éléctrolytique consiste en une dissclution
anodique de la surface de métal dans un éléctrolyte approprié (1)
Pour chaque metal ot pour chaque éléctrolyte utilisés, les
conditions de polissage sont trés precises : Pendant notre
polissage t « La tension du ocourant est de 12 voltse.

= Le temps de polissage est de € minutes.
e L'intensité du courant est de 1,5 ampéres.
Ce procédé sst rapide et il nous permet de dissoudhe la couche
écrouie (formée pendant le polissage mécanique) afin d'observer
la vraie structure cristalline. Le montage utilisé pour
exscuter le polissage &léstpolytique comprend (Voir fig. 2) @
* Un redresseur de courant qui pour tension d'entrée de 220 V,

fournit un courant de sortie variable de O & 60 V pour 1le

| polissage et de O &4 6 V pour 1'attague. Un cadran de contrSle V.A

(1): Voir Fucte N°38
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IVe 3

& deux sensibilités, permet de suivre les operations d'attaque
et de polissage. La selection V = A se fait par boutons
poussoirs lumineuxe

Deux eristallisoirs én verre, l'un remplit d'eau sert du support

pour l'autre cristallisoir remplit de la solution de polidsage

dans le but d'eviter 1'échanffement de 1'éléctrolyte. 1] st
Une cathode en acier inogydsble,

En fin 1l'échantillon jouant le r8le d'anode est soumis § un
mougement di va et vient de fagon & accelerer le procisnps

de dissolution.

L'échantillor & polir est irtregduit et retiré du bain sous
tension, puis lavé et seché & l'air .comprimé sece

4= 3~ 5 ATTAQUE ELECTROLYTIQUE_
Ltattaque des &chantillens bien polis & pour but de mettre en
évidence les contours de grains, les défatlts etc ceo
Liattague éléctrolytique est realisée de la m8me maniére que
le polissage éléctrolytique tout en changeant 1'éléctrolyte
(1) et le regime d'attaque.

Pour l'attague, on utilise un courant d'intensité faibdle
variant de 0,05 « 0,1 ampéres pendant un temps variant de

30 & 60 secondese.

Ille 3= 5= F MICROSCOPIE OPTISEE :

Ltappareil utilisé est un microscope -;tnllographiquo équipé
d'un appareil photo intitulé Microscope de rechesche & lumiere
transmise (CARL&ZEISS~JENA) se trouvant au dérartenont de

Genie miniers



Les observations au microscope nitallographiquc des surfaces
polies nettaﬁt en &vidonoo la prd%onee des grains recristalisés
et leurs développo:ont.
Une fois la pluge voulue eat locatisfe, on passe & la prise de
la photographie 3

- Le grossissement utilisé pendant la prise des photographiec #u
microcscope et ¢ G = 10 X 20 = 200

= Le surface d'une photographie contenue dans le film est

4 = 24 X 36 = 864 mn®

e La surface réelle de la photo obtenue (aprés developpement du

film) est s [ _° 84 864

S = = = 4,32»1!”‘/

(¢} 200
(1) = Voir feuille N°®3g

IVe 2= - 3 KESURE_DEILE BLEROIUSRIE |
On procéde aux °Ldentations sur le surface polie des échantillons
pour la mesure de micro-dureté 4 l'aide de l'appareil "TESTWELL"™,
On repére & 1'aide de 1'objectif une plage convenable et on
effectue une translation du plateau porte échantillons qui remplace
l'objectif par le diament en position haute, la desentes du
p‘n;tratour se fait eutgmatiquement. Lorsque le diament se remet
en position haute, on raméne l'objectif et & 1'aide des oculaires
licron;triquoa. on mesure les diametres de l'empreinte, que l'on

transformera en dureté VICKERS & 1'aide d'une table correspondant

4 la chapbge utilisée qui est de 100 g.
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V - 1: RESULTATS

les valeurs de la. dureté sont presentés dens les tableaux 12,1b,1c,et 1d
chague valeur est la moyenne de dix essais éffectués sur differentes plages
1'echantillon .

Ia mesure de la dureté sur la tble non déformée nous a donnd la valeur

suivante = H V moy = 195

Tableau 1a : Tablemm 1b :
£ o458 E= 25%
t (m ) HV moy !‘, t (m ) HV moy
0 210 0 222,4
10 197,6 10 200,5
30 187 30 200 -
60 197 60 200 )
120 106,7 120 199
180 196,6 180 109

Tableau 1c¢ : Tableau 14 :

E=35% E= 454
| t (m ) HV moy t(m ) _HV moy
0 226 0 230
10 204 10 206
30 204 50 205,8
{ 50 203,7 60 205
120 203 120 204,6
180 203 180 204 ,2

Valeurs experimentales de la dureté pour

une temperature du recuit T = 700° C .
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On compte les grains un & un sur les photographies obtenues et on dresse les

tableaux 2a,2b,2c,et 2d en regroupant tous les nombres des grains recrist%%l:
5€s

Iz surface réelle de la photographie est S= 4,32 m m2 (1)

Le surface moyenne des grains recristallisés nous est donnée par le rapport:
Surface réelle '
“nombre de grains

S =

les veleurs de la surfece moyenne des grains sont presentés dans les tableaux
2a,2b,2c, et 24 .

(1) = Voir feuille N°: /y

Tableau 22 : Tableau 2 b :
E=15¢ E= 254
t (m) 10 30 | 60 (120 | 180 t (m) 10 30 | 60 [|120 |180
n 65 40 | 37 20 18 n 83 55 | 40 22 17
s (m2) 0,066 0,108 0,1170,216(0,24 s (m2) p,052 0,078!0,108D,1c6 0,254
Tableau 2c¢ : Tableau 24 :
E =3¢ E= 459
t (m) [ 10 30 | 60 120 | 180 t (m) 10 | 30 60 | 120 180
i n 215 | 106 | 41 26 15 n 325 | 60 47 37 6
s (m2) p,020 {0,041 10,105 |o,166k,288 s (mm2) 0,013 [0,072 {0,092 P,117 {0,720

4 = . - ’
Valeurs experimentales du nombre de grains recristallisés et de leurs

surfacesmoyennes pour une température du recuit T = T00° C

-4
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Afin d'étudier 1'influence du temps de maintien de recristallisation sur 1
la variation de la microdureté, des éssais ont été faits sur des échanfillons

ayant le méme degré de déformation, récuits & 700° C pendant differents tem
fs de maintien, chaque valeur présentée dans le tableau 1 est la moyenne de d
dix valeurs relevées sur différentes plages de 1'échantillon,

Nous avons jugé utile de reduire 1'axe du temps sur le graphe au deld du

temps de maintien de 30 mn, car d'un c8té la dureté reste & peu-prés const

anteet d'un autre cBté cela nous permet d'avoir un graphe plus visible,

La premiére remarque & signaler est la diminution de la dureté pour un deg
re de déformation de plus en plus faible celle ci est due & la reduction des

dislocations résultant du grossissement des grains,

Au cours du chauffage, on & le phénoméne de restauration qui se déroule

( rearrangement des dislocations dans des configurations de moindre énergi

qui provoque la diminution de la dureté comme on peut le voir sur lesé gra

A 1'aide de ces graphes, on constate qu'aprés un certain temps de ma;ntiﬁﬁ

minimum { 4=6 m ), la dureté diminue brusquement, cela nous prouve gue la

température du recuit utilisée est supérieure & la température de

recristallisation .

Si on prolange le temps de maintien, on pourra atteindre la valeur de la

dureté que le matériau possedait avant d'€tre déformer ( pour un temps de

maintien de 180 m et un degré de déformation £ = 15 %, la dureté est égal

& 196,6 HV tandisque pour une t8le non défommée, la valeur de lz dureté e

est égale & 195 HV ),
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On peut affirmer que pendant le temps t = 10 mm, la recristallisation est
presque terminée, surtout pour les plus 3randstaux de déformation ( plus le
degré de deformation est dlevé et plus la température de recristallisation esf
basse ), d'ou la dureté reste i peu-prés constante pendant les differents tem:

de maintien .

En examinant les courbes du nombre de grains recristallisés en fonction de la
durée de recuit & une température T= 700° C ( Fig 2 ), on constate g pour un
plus grand degré de déformation ( €& = 45 % ), la vitesse de croissance des
grains est assez considérable, vu le nombre de grains recristalli%és obtenus
aprés un temps de maintien de 10 mn ( 325 grains ) et aprés 180 mn ( 6 grains)
ceci s'explique par la présence d'une grande force motrice resultant d'une
forte concentration d'énergie de surface des joints,

L'augmentation du nombre de grains recristallisés resulte de 1'augmentation de
joints et de la diminution de la taille des grains d'ou obtention d'une
structure & fins grainé en fin du procéssus, ce qui assume une cohfsion
intergranulaire,

On remarque une légére variation de la cinétique de croissance des grains pou:
un degré de deformation moins grand ( €= 35 ¢ ) par rapport au degré de
deformation { £ = 45 % )y resultant de l'abaissement de l'energie interfaciale
des joints. Tendisque pour un dezré de deformation plus faible ( & = 15 & ),1e
variation de la cinétique du grossissement des grains en fonction du temps de
maintien a la température T= TO0® C est presque constante.

Entre 1l'interval du temps [O - 30 mn] y un accroissement de la cinétique de
croissance des grains est observé, aprés ce temps, les grains grossissent trés
lentement ceci est prouvé par la faible variation du nombre de grains au cours

des differents temps de maintien [voir tableau 2@3 .
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Comme le degré de déformation est faible, le nombre de grains déformésest
faible ( voir photos 1a et 1b ), et le procéssus de recristallisation n'a pas
eu lieu,

Cependant on remarque un trés petit nombre de germes qui se recristallisent
aux joints de grains les plus deformés comme npus le montrent les photographis
( 2a,3a et 2b,3b ).

Par suite du dérofllement des phénoménes de restauration et de polygonisation
on enregistre une structure & gros grains,

Cependant pour le temps de recuit de 180 m, on remargue une certaine
inversion, car en diminuant le degré de déformation, le nombre de grains
recristallisés devient plus grand ceci peut s'expliquer par le fait que le
procéssus de recristallisation est terminé au cours du temps de maintien 120m

alors on enregistre au deld de ce temps, une croissance de grains non controle

et qui est favorisée par un grand degré de déformation.

Pour suivre 1'évolution de la surface moyenne des grains recristallisés en
fonction du temps de recuit & une température T= 700° C, on est amené &
calculer d'abord:

- Le nombre dg grains recristallisés présent sur la photographie pour

chaque temp; de maintien.

- La surface réelle de la photographie,
En fin, la wvaleur de la s&rface moyenne des grains, nous est ditnnée par le
rapport : surface réelle / nombre de grains,
Ainsi le tracé: surface moyenne des grains recristallisés en fonction du temps
de maintien nous permet de constater :
Une augmentation rapide de la surface moyenne des grains recristallisés pour 1
plus grand degré de d;formation (E£=45%2) présentée sur la fig 3 - résultam

d'une grande vitesse de croissance des grains a cause de la recristallisation

—£0_



secorfaire comme on est en présence d'un apport de dislocations considérable,

le Tormation el la croissance des germes sont trés activées.

En prenant un temps de recuit constant ( 10 m ) & la temperature T= 700° ¢,
onenregistre une augmentation croissante de la surface moyenne des grains

recristallisés pour une variation de croissante du degré de déformation

[voir tableau 2 ] ceci s'explique par la diminution des sites de germination

Iésultant de laréduction des différents types de defatrts provogués par ls

diminution de degré de déformation.

V- 2-4 = Influence du temps de maintien de recristallisation sur I

Pour permettre de suivre l'évolution de la microstructure en fonction du temp
de recuit & la temperature T= 700° C, nous nous sommes servis d'un microscope
métallographique équipé d'un appareil photo intitulé microscope de recherche 3
lumiére transmise ( CARL - ZEISS- JENA ).
Une fois la microstructure voulue est localisée, en faisant observer toute la
surface de 1'échantillon per 1'intermediaire du microscope, on procéde & la p
frise des photographies.comme on peut le constater sur la photographie ( 1d ), pour
unplus grand degré de deformation (€ =45 % ) et sans recuit de recristallisat
onles grains sont plus allongés, tandisque sur les photograrphies ( 1a et 1b Y &
grains sont trés faiblement deformés & cause de la faible déformation plastiq
D'aprés les veleurs du tableau 2d, on remargue un plus grand nombre de germes
recristallisés résultant de l'augmentation du nombre de sites de germination j
four le plus grand taux de déformation— ceci est mis en évidence par les photos
(28 et 2c) .
En comparant les photographies ( 2b,3b,4b,5b et 6b) avec (2d,3d,4d,53 et 64 )
déduit que lea cinétique de croissance des grains est plus importante pour une

7/
plus grande deformation plastigue.
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D'aprés les photographies ( 5a,5b,5¢c,et 5d ) on constate que la structure

= La structure la plus fine est representée sur la nhoto 5d.
-~ La structure la plus grosse est representée sur lz photo 5a.

Cependant les structures obtenues sur les photographies ( 6a,6b,6c et 64 )
four 1e temps de maintien 180 mm ne sont pas prises en compte, car le procéssus
ok.recristallisation est terminé bien avant ce temps ( au cours du temps de

maintien 120 m ) d'ou la cinetique de croissance.des grains n'est plus cont
rolée .

Comme la températuze de recuit est assez grande par ?apport & la température

recristallisation, la recristallisation primeire et éecondaire se déroulent
av mfme temps - Ie grossissement des grains est un procéssus spontané qui provo
guela diminution d'énergie libre du systeme

En analysant les différents photographies, on remarque cue le gros:issement

des grains s'effectuent par deux mécanismes bien distincts:

- lecanisme d'association des grains,
- Kécanisme de migration des joints de grains recristallisés.

les photographies ( 2a, 3a, 4a, 5a ) avec ( 2b, 3b, 4b, 5b, ) nous révellent

que le procésczus de SrOSSissement des grains s'est éffectué par le mécanisme

d'association des grains car ces derniers ne sont pas suffisamment déformés.

On voit clairemeni sur les pho%ographies ( 2d, 3d, 4d, 53 ) et( 2c,%c,4c,5¢c

le nombre €levé de germes recristallisés, dans ce cas le groszissement de

ces grains s'éffectue par le mécanisme de migration des joints de grains

recristallisés résultant de la grande diffusion des atomes.

En fin on note que les grains récristallisés obtermus par le mécanisme de

migration des joints de grains sont plus fins par repport aux grains obtenus

par le mécanisze d'association de grains comme on peut le constater sur

les differentes photographies,
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| COKCLUSION
EEEECESEEER
Les résultats éxperimentaux que nous avens obtenus nous permettent

de déduire les points cités dessous

- Le nombre de germes récristallisés augmente avec l'augmentation du
degré de déformation, tout en gardant le tempas de maintien constant.
- On enregistre une temperature de récristallisation basse, pour un
degré de déformation é&levés
- De plus on a une variation proportionnelle de la dureté en fonction
du dégré de déformation pour au temps de maintken constant,
tandisque pour un degré de déformation constant, la dureté varie
inversement proportionnells avec le temps de maintien.
' « De méme l'augmentation du temps de maintien, provoque l'augmentation
de la surface moyenne des grains.
‘ - On note en fin que le grossissement des grains n'est plus controlé
pour le tempes de maintien le plus long.
Le processus du grossissement des grains s'est éffectué selon deux
mécanismes bien distincts ¢ - Mecanisme d'association des grains.
- Mecanisme de migation des jourts de
grains recriestallisés.
La cinetique de recristesllisation augmente au cours de

l'augmentation du degré de déformation.
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