REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE

CUUPRE | B U - DN\ | B SRS ) S WP PP 16 88

JRSUGP RIS | P RS W 1 Sy I

Ministére de I'Enseignement et de la Recherche Scientifique

ECOLE NATIONALE POLYTECHNIQUE

B TR Y

DEPARTEMENT METALLURGIE

PROJET DE FIN D’ETUDES

SUJET -

ELARORATION DE MONOCRISTAUX D'ALUMINTUM

PAR RECRISTALLISATION APRES

|
DEFORMATION CRITIQUE !
|
|

Proposé par : Etudié par : Dirigé par :

DJIDJELI S. ABDI DJTIDJELI
T. BENAMEUR

prOMOTION : JUIN 88

E.N.P. 10, Avenue Hacen Badi - El-Harrach - Alger



:"—""""‘” *-""!’l,r—‘-—"-—’_‘u' “'—’J—’cl.r—’Jl "-—-’).’—“"H
REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POF"ULAILB.E,

[BIGEiwiEgL

L ==

| JI L~ I 5,5 Eceie Natiosnzie Pelytechn]

Ministére de I'Enseignement et de la Recherche Scientifigue

ECOLE NATIONALE POLYTECHNIQUE

DEPARTEMENT METALLURGIE

PROJET DE FIN D’ETUDES

SUJET —

|
——— e

ELABORATION DE MONGCRISTAUX D'ALUMINIUM

PAR  RECRISTALLISATION APRES

DEFORMATION CRITIQUE

Propose par : Etudié par : Dirigé par :
DJIDJELI S. ABDI DIIDIELT
T. BENAMEUR

PROMOTION - JUIN 88

E.N.P. 10, Avenue Hacen Badi - El-Harrach - Alger



— e
e 980 0evunteoiteey
}’u':‘(_ {4‘;..’1 AlA A :\ 4’*_:1.‘.'. A A AN ;“

v
T
S

A e )

_—
-
b

i
beasassses
‘ﬁ
'r

v

i

2!

e
.
7 hy

-

i

TP

P

2

v

Boch Bk
I
o
-
b3

-
«m Yy
~ .
v
v 3

Ve

A b b o b b

e

el Boasiall 425 S |

b b

B
i

Ecole Nationaie Peijics. nigue

BIBLIGTHEGUE — -2 \

b,

TV T i

oessssssestsevesssnsefisstotsesenta
Rl ias it sab it dpan e ha b

AP |




T S . - . ™ AR T e . 120

b 4 #

Je dédie ce nrodeste travail.... J‘
.
non peéte
Ta  mote ol ozl dib i ds |

(2118 Bl oh-urtals T .
th!..\ttnil-{_h. . L PN -

mes  [rétes et  soeuts A~ WA
Ecoie Rationate Poiyicoiuigin

mon  chetr Adal

ma famille et & tous les amis

Je dédie ce rmodeste travail...

mes chets patents
-
mes  fréres et soeuts

ries  amis

toute la femille,

T. BENAVEILR.




y>

|
l
|

|

N LA SRR LAY

femerciments

Nous exprinons nos vives gratitudes....
A Nonsieur DFIDJEL] de sa ptéceuse aide dans l'accomplissement de
ce nodeste travail.
Nous tenons aussi & temerder :
M. ARADLY, chef de dépattement.
M. OVAR KHOD#A du Lycée Beaulieu.
Mo HOUATT NORAVED . ..
qui rnous ont aidé de leuts conseils.
Ainsi qué. Monsieur le Prisident et les membres du jury.
Et enfin a tous ceux qui ont cont:ibud & notre fouration et A la

cdalisation de ce modeste travail.



OMMAIlC ==

INTRODUCTION ceeesescsnassnsessnsasasssssrsnsnsnesassos N L i3
CHAPITRE I
ECOULFETNT plastique et ecrouissage ...... G % SR E S A § PR |

I. Fcoulement nlastiquUe ceeeeecracsasensnns e 8 3 R § R E B e
2., Influence des jOiMBB de ~T2iN8:i.i.i.eseniceccncnanrcnnsocaanne)

3. Influence de la déformation rar lraction ....ee... eee e
sur les cristallites

4. Ecrouissage et frottement interieur .............. seseaemerenl

5. Effet pratique de 1'eCrouissage .eeceeieerensctisacennconnenns

CHAPITRE II
Std'de’de I‘ecul‘t -....-.o-----.----.noo---.o---.o-.--n-.-o.nn---o!

I. Introduction sececesseseccccassncasnsssnsnsesss i Bl £ wiEe 8 R

2. Restauration et ‘smmiWidation de défaunt8....... TR - T e - e

3. Polygonisation seesecerecvsecreccecansnscenenns S SN T |

4. Recristallisation primaire e & - e e S W RS § R & WreE 8 ez L)

5. Recristallisation secondaire ....cccecveccsnee. 556 e e e

CHAPITRE 1II

Textures de déformaiion et recristallisation ...ievievescracceasc)

(9

I. Origine de la texture e AR EEEE S e ST e 8 weee 8 eree & 0 mieiE 8 Soaieie 4wl

2, Texture de déformation ..seseceeccecssascsnoscsnisnssesnossansene’
3 Orientatidns Preferentielles scecesescsssscassacencsasssnssnssse

4. Influence des caracteristiques e & e o @ e 8 bbGEE @ RGBS § B >

de la déformation sur la texture



‘)l

[S3N

Texture de

recristallisation

Theories des

UiiaPITRE IV

"nenomene

Le

e

Lo

Ue

[

critique

texture:; ue crolssance

ae recristallisation

dans la zone de aetformation .

.

R I R R I R R R R )

Recristullisation dans la zone de défornation critigue ....

Mecanigsme de recristal lisatlion aprés déformation critique

Croissance d'un cristal unique aprés détormation critigue

hMigration aes jointginterpranulaires ....
Parametres 1intervenant dans la migration
Iorce motrice de migration

Influence des imnuretes sur la wmigraticon

'.:li.‘kl.JI‘VDI{E v

iteriau ¢tudie et methodes experimentales .

la

e

(i,
(VRS PN

Caractérisliques physicochimiques de 1'aluminium ..

analyse chimique du materiil ...eeess.

Préparation des éprouvetties ..i.eeeees

Préparation de 1l'état éncr,etiuue des

Essail de

Essai de

-

Llraction et €CrOouisSajse seees

microdurete

LR A R A A A R I L

Preparuation de monocCristal¥ .eceaseeces

Conditions optimales d'oblention de monocrislaux

Ilssai deo

PITRE VI

Resul tats

corrosion

el

1nterpretation:

‘
© 8 8 5 4 8 0 SO0 B S e N 4e S e e LBNAs s

LR R R R B B A I

@ s v o908 es 00

L I N I B )

echantillonseecees

s 8 s s s e eSS se BT

8 2 B 2 s T eSS s eS8 eS8 S 6 e eSSBS0 s ea

4 8 408800 4uaeesssas s

L]

«e33

e 34

. w50

P, wq
25

0



I.

6.

Caractéristiques de recristalisatioin SUT ....eeceecosccaesassesasb60
les éprouvettes trapezoidales

Cinetique de recristalisation anrls déformution teesecescssncsesbh
critique ' :

Etudes de comportements des grains en fonction c.eieieeacaceeesed9
du temps

Cy01esthermiquesi\l‘flu‘m ’ c...o---------u-o.--o---.----.----o-B"

Bsal v A6 S POBLONE esw'snonsssososssssssesssssvsssssssnmeesneee IO

conCIuSion ....I.'_.....-l..I..‘...II.....II....II..llll...l-.....IOO

Annexe



N omenclature =

Q
G,
v
A,
2%
K

o~

: densite de dislocations

)s module de cisaillement
H viecteur de burgers
¢+ angle de desorientation

s rayon critique

¢ tension superficielle
g force de migmation
s longeeur active ( calibrégde

tlargeur de la section minimale

t " L " 1"t " maxirde
H constante de diffusion des
gtenergie d'activation

¢t concentration des inpuretes

¢+ energie d'interaction

les impuretes et le joint

tenergie +volumique

: Coefficient de POISSON

llll

1'eprouvette trapexoidale

de 1'eprouvette tra

1" " 4] "

impuretes

en solution solide

entre

1 Facteur dependant de plusieurs paramétres experimentaux

it

yweoid

le

"



INTIROIDUCTION



INTRODICTION

- —

Sclon leur composition chimique et les cycles
thermiques qu'ils ont subis les métaux sont malleables,du=~
rs ou mous, facile & fondre ou capable de resister a haute
temperature et & la corrosion, mals pour de meilleures na-
itrises des conditions optimales permcttant 1'obiention de
produits de hautes qualités.Ccs dernieéres apnécs les meta-
llurgistes ont constaté que les endroits ou lés plans d'a=-
tomes ne s'empilent pas parfaitement, jouent un r8le csso-
ntiel ot determinent les propriétés comme la cductilité, la
fragilité et le comportement & des températurcs elevécs et
a partir de cctte constatation ctayée par la theorie ont
congu une nouvelle génération d'alliages métalliques en m-
odifiant la rcpartition des defauts ct des hétérogéneités

de rescaux cristallins mctalliques.

Autrefois, les metallurgistes determinaicnt essentielle-~
ment par essais successifs, les ingrédicnts et les traite-
ments produisant les meillcurs alliages.Au contraire,on C=
réc actucllcment des metaux de pointe c¢n utilisant des te-
chniques fondées sur unc connalssance approfondie des mig-
rostructurcs et de la micromecanique pour repondre auxX be=
soins de 1'industrie modlernc, telsque les filtres optiques
1es photoconducteurs dans l'industrie clectronique,les au-
bes du turbo-reactcur lans 1l'aepodynanmigue.

Ainsi, 1l'élaboration des monocristaux ce différents types



Atalliages par des tochniques de transformation se subdivi-
sent en deux catégorics:

- Les méthodes de formation d'un cristal par solidification
du liquidc, appelécs solidification dirigée,qui sont d'un
cuplai général ct peuvent 8tre appliquées aux nétaux refra-
ctaircs qui consistent & avoir qu'un seul germe au contact
du liquide au cours de toutc sa cristallisation, parmi ces

méthodes on distinguc:

La methodc de CZOCHRALSKI, de BRIDJMAN, de¢ BEAUJARDet la m-
éthode de LACOMBE,qui utilisent des modéles de refroidisse-

ment ddifférents.

- Los méthodes de génération de gros cristaux par recrista-
1lisation dans l'etat solide qui s'appliquent aux métaux f-

usibles du type plomb, zinc, aluminium, etain.

Ces méthodes sc subdivisent en deux types: méthode dynam-
ique ct méthodc statique, qui utilisent respectivement un

four & gradient de temperaturc, un four normal.

Notre ctude s'intcresse au phénoméne de recristallisation
dans la zone Jle deformation critique comme processus carac=
térisé par des paramétres experimentaux divers permettant
de meillcures cxploitations des résultats conduisant a la
mise au point d'un cycle thermique & double inter&t; d'une
part formation de monocristaux,d‘autre part une ctude expé~
rimentale du mecanismc de migration des joints de grains,l'!

influence des impurctés sur cctte migration ct la croissa-



nce oricntée, l'utilisation du calcul nunérique ¢t program=-
mos informatigues est nécessairc pour unc bonne sélection

des paramétres ¢t unc maitrisc du phénomene.

Nous adons utilisé 1l'aluminium de purecte 99,5% car il es-
t fusiblec on peut lui appligucr la mcthode de géncration s-

tatique ¢t le plus disponiblec au niveau du departcment.

Cepencdent, les propriétés moecaniques que préscntent les
monocristaux <'Aluminium nc sont pas intércssantes comme on
1'obtient pour cecrtains métaux, unc augmentation de la rés=
istance au fluage, de la résistance a la fatigue oligocycl-
ique.

Nous avons jugé utile dc réserver lc premicr chapitre a
1totude de 1l'ccoulcement plastique ct son influence sur la
gcrmination, la vitesse de croissance des germes,les chapi-
tres II,III,IV consacrés a la base thcoriquce de notre ectude,
autrement dit,1'ctudc de la reeristallisation dans les zon-
os de déformation critique ct les chapitres V,VI constituc-
nt 1l'ctude expérimentele ct quantitative ct lt'interprétati-

on des phénoménes observés de cct mémoire.
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««Qn fait de la science avec des faits,
comme on fait une maison avec des pl=-
erres; mais une accumulation de falts
ntest pas plus une science qu'un tas

de plerres n'est une malson.»

POINCARKE
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La deformation plastique d'un cristal est due au mouv-

cment dc lamclles cristallines, lc deplacement se produ-

it lo long d'un plan cristallographiquc, sclon des dire=

ctions de glisscmont,

Un grand nombre de recherches lui ont &té consacrées

dans les metaux c.f.c 1o plan de plisscment est le plan

du reseau dans legquel los atomes ont la plus

sité de rcpartition.

Dans de nombroux cas, il c¢st probable

que l¢ plan de g

l1issemcnt change lorsque la deformation se fait a unc t-

emperature anormalcement clevée ou basse.Cos phénonéncs

ont été obscrvés pour les métaux rcesumés dans le tablcau

¢i dessous :

-

bassc temperaturc temperaturc elevée

structurcimétal

¢

plans| dircctions| plansjdircctions
o Al (111) 101 (100) 101
ee fuc Cu (111) 101 (100) 101
Mo (112) 111 (110) 11
CiG W (112) 111 (110) 11
K (123) 111 (123) 11

- - B

ANDRADE a 1ié la naturc du plan de glisscment au rapp-



ort entrc la temperaturc de l'ecssai ¢t la temperaturc de

fusion.

I1 est ovident que la naturc du plan de glisscment est

influencée par la temperaturc ct la composition chimiquc.

La presence dc ces lignes cst duc aux interscctions
des plans de glisscment avee la surface du cristal, si
la direction du glissement est parallélc a la surface,

les lignes sont presque invisiblces.

Si 1lc¢ zlisscment fait intervenir un scul systéme, les

lignes peuvent 8tre droites.

LACOMBE ot BEAUJARD ont mis e¢n evidence unc ondulati-
on accrue des lipgnes de plisscement do 1'Aluminium por-
té 4 450 °C probablement duc & l'action simultanéc de
plans (100) et (111), CAHN a mis c¢n cvidence dos glis-
semonts croisés des plans (110) et (212) et (111) ,ménc

4 la temperaturc ambiante dons des tdles dYAlumindum.

1.2~INFLUENCE_DESJOINTS_DE_GRAINS_SUR_L'ECQULEMENT PLASTI JUE

D'aprés ASTON cn soumcttant des cprouvettes dfAluminium
4 gros grains, a dcs essais d¢ traction, on peut mettre
1'importance de la deformation a des distances variécs

d'un joint de grains.

On constate que la lcformation c¢st moins importante au



1

voisinage des joints qu'au centrc dcs frains.kEn sénérale
on tend vers une cgalisation des dléformations dos :leux
cBtés d'un joint, dv sortc que la Jéformation solt au c-
cntre, si l¢ groin voisin possdde unc limite clastique

plus faible.

CHAIMERE a conluit unc intéressantce experience dans 1-
aquelle un longitudinal joint séparc doux cristaux.Les
resultats obtenus oot montré que la cission critigque de-
pendait de la différence dforicntation des deux cristaux
cllc cst minimum lorsquc lioricntation des Jeum réscaux
est identique et maximum lorsque la desoricntation ost
&levée, co qui montre gue lorsque les plans l¢ glisscme-
nt dec deux cristaux aljaconts nc sont pas paralléles.Il
est difficile que lc mouvement a 1l'intericur cfun grain

s¢ propage au groin adjacent en traversant lc joint.

Les métaux polycristallins opposcnt cn généralc plus
de resistance a lo d&formation quce les gros cristaux,
ce fait o été particuliércment vérifié dans lc cas de
1'Aluninium & 0,5 % d'impuretés commc lc montre la fig

« 2 ).



Lorsque unc cprouvcette do métsl ost soumisc & un cffort
de traction, ¢lle¢ se¢ “ivisc cn potits blocs pa 2ll8lce a-
ux plans d¢ pglisscmonts ot généralement obligues par rap-
port & la dircction ¢ 1l'cffort.Les blocs sont sounis a
un couple le rotations qui croit au furc ct a4 mesurc que
1tcffort croit,coux qui sont situés & l'lextrinmité de 1l'e-
prouvctte ne sont pas libres,alors quc ceux yul sc trouv-
ent dans la rcegion centrale peuvent pivoter plus libreme-
nt,il cn resulte unc desoricntation progressive Zles blocs

Q¢ elisscment depuis les cxtrinités jusqu'en con centre,

Deux grains voisins ont des oricntations dizautant plus
différcntes que l'cffort cst plus grand.Lorsquce tout gli-
ssement est blogqué,les tonsions interncs s'accumulent aux
limites des cristallites ot l'clasticité intrinséque du
bloc cristollin primitivemcent masquée par la plasticité
réapparait, lc¢ cristal qui ctait plastique au Jdebut de 1a

L4

1éformation devient Jde plus ¢n plus clastique.

- 1 e — —

L'irriversibilité de lo déformation d'un métal par tra-
ction s¢ traduit par l'oexistence dfunc surface qui mesurc
le¢ travail mecanique que la machinc l'essai o fourni ct
gqui ne¢ lui a pas été restituée bien que lc métal soit re-

venu au repos.

R



Cctte encrgic fournic par la machine au metal cst pour
partie cmmagasinée par l¢ métal, llautrc transforméc cn

chaleur par frottcments,

Ltcnersic emnmarasinée par le métal, créc & lfintericur
de celui ci dos toensions intorncs, qui voat s'accumulcer
pour unc faible part catrc los blocs de rlissement ¢t po-
ur une grandc part aux contours ¢ gfrains ou les leforma-

tions des différents cristaux vicuncnt s'interférer.

L'cnersic de frottcoments peut Stro mesuréc par calorim=-
étric et l'ecncreie cumapasinéc par le métal cst Jdonnée p-

ar la rclation suivante:

ot 1l'cncrgic totalc n'est autrc que :

1

} By = (; Fdb l

i L

1 .5-EFFET_PRATIQUE DE L'ECROUISSAGE

La deformation plastique produit généralement unc oric-
ntotion A'cnsemblc provoquant (¢ changemunts intrinséques
concernant 1o microstructurc ct lo repartition des contr-
aintes, les modifications structuralcs sont Jd¢ deux sort-
cs; purement cristallines ct physico-chiniques,lans la p-
remidre catéporie sc rangent les phénonencs ¢ #lisscment,

pliage, <¢ distorsion lons les cristaux.

w] Slie



Le cas d¢ 1'Alunminium (c.f.c), on o surtout les phénom-

D+

n

QO

s de¢ ;lissencent sclon les Jirections €101> dons les p-
lans denses (111) qui sc¢ procduiscent lorsque la tonsion t-

angenticlle au plan (111) atteint unc valceur critique.

Ainsi l'ccrouissasc conférc au métal une anisotropic p-
lus ou moins merquéc sclon le Jlegré de déformation et s-
uivant que la drection d¢ cclul ci ost plus ou moins ma-

intcecnue constante et uniforme.

L'anisotropiec J1&pcnl aussi dans unc larse mosurc d'aut-
Sy o i . ) / i

res factcurs qu'il c¢set souveant difficile Jde¢ les prevolr

ou de¢ les maintenir sous contrfle, diverscs variables a4t

orlre thermique, physique, physico-~chimique intervicnnent

dens llorganisation cristallinc,
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1-INTRODUCTION

- o tna - —

Lictet de déformntion & froil A'um métal cst instable a
toute tompératurc,du a unc augmentation de l'energie 1ib-
re Ju métal provenant dfunc concentration clevée de defa-
uts, introduitc por la 1éformation plastique.Ccpondant,il
cst nécessaire que l'activetion thermique soit suffisante
pour 1épasscr 1~ Lorridre ('encrgic potenticlle.

Lo rotour & un ctat plus stable est accompagns dfun ce-
rtain nombre ¢ procossus: roduction des lefauts ponctuc-

1ls, des dislocations, migration des joints de grains,

Lo processus d¢ roeristallisntion peut 8tr. contrdlé-
par lc phénomeénc lc germination ¢t croissance cristalline
ct depend ainsi du rapport cntrc le nombre Jdc germes et
1o vitesse Jle recristallisation.Mais 12 rceristallisation
n'vst pas finic au stalc l¢ la ddsparition de la structu-
re deformésc.Un chauffarc & tomperature clevée permet l'av-
ancement du changement structural jusqu'au scul cristal.

Mais en recalité, 1lc muc:nismc‘ﬂ‘obtention d'un monocri-
stal par recristallisation n'est possible quo s1 ccrtaines
conditions optimalcs d¢ croissance d'un scul métal soicnt

respactées.
2-PROCESSUS_DE_RECRISTALLISATION

2.1-RESTAURATION

Se declanche par l'annihilation des dcfauts ponctuecls et



un rearrangement des dislocations dans des configurations
de moindre cnergie,(la misc on paroi des dislocations en

sous joint de grain).

Pour certains métaux on peut mecttre cen evidence ce phé-
noménc de restauration par la restauration des propriétés

mccaniques ou par la nesure de la resistivité clectrique.

2.1.1-RESTAURATION_ DES_PROPRIETES MECANIQUES

Les propriétés sont pcu scansibles aux defauts ponctu-
cls,pour les métaux & faible encrgic de defauts et la
restauration dees propriétés nc se produit qu'a des te~
npératurcs élevécs,mais cocux & forte cnergie de defauts
on constate une rcstauration notable qui se produit a-

vant la recristallisation (cas A'Aluminium).

5

La variation de la structure au cours l¢ la restaurat-
ion n'set observée que dans un certain nombre de métaux
ol se produit une restauration des propriétés mocaniqu-
es avant la recristallisation c'est a dirc dans lcs m=

étaux a forte cncrgic de defaut d'empilenment.

——— - — T S . . S - ——_n—_—-

Le mecanismc de restauration différe selon que la défor-
mation s'est produite par le¢ jeu d'unm scul systéme ou p=-

lusieurs systémes Jde glisscncnte.

-] H=



Pour qu'un seul systeme ¢ glisscment soit actif ct u-
ne simplification efficace Jes factcurs pouvant compli-
qués l'etude:on realisc unc cxpericence par flexion d'un

monoecristal bicn oricnté.

Aprés deformationjun tel cristal renferme un excés de
dislocations.Au cours du rccuit trols proccssus vont se
dérouler:

- Elimination des dislocations par annihilation nutue-

1lc de dislocations de signe contrairc.Leur repartit-
ion est homogéne c¢t lcur densitéegcorrespond a la co-

urburc 1/R de l'echantillon suivant 12 rclation:

© = 1/R.b

- Dans un sccond stade,a plus haute tenperature,les d=-
islocations coin Jdc n@nc signc sc rcarrangent cn par-
ois mormalcs & leur vecteur (e Burgers,donc aux plans
de glissement,cc processus s'effectuc par glisscnent
ot montéec.Lc cristal est alors formé de petits blocs
légoerement desoricntés,les uns par rapport aux autres

¢'est 1a POLYGONISATION.

— Dans un troisidme stade,la dimcnsion des sous blocs
peut augmenter par coalesence de deux ou plusicures
parois,c'est un mccanisne de restauration par polygo-=

nisation .



2.2.2-CAS_DE_PLUSIEURS_SY¥5T::ii2S DE_GLISSEMANT

La restaurntion sc¢ poursuit par crolssance dles sous
grains formés, uc a unc repartition ics Jdislocations

1

plus compliquécs ot a unc fragmentation les gralns.
243-POLYGOLISATION
Clest une frogmentation des groins 4 causc d'un allig-
nement Jes Jdislocations a l'intericur 1us eristallites:
¢lle est favoriséc par la prsscnce:
- De fortc cnergic ¢ lcfauts dons les metoux.
- De faible doformation.
- De¢s inpurctés qui pecuvent gener leo montée des Jdislo-
cations ce qui cngenirce unc Glevation le la tempera-
turc (¢ polgeonisation.

voir fisurc (1 ).

2.3.1-NATURE_DES SOUS_JOINTS DE GRAII3
Corresponl a unc faible desorientation d¢ ltorire de
quclques Jdegrés,co joint est constitué par unc famil-
1c¢ Jc dislocation coins paralléles a l'axe de rotatio-
n de mdme vecteur de Burgers;l'angle le desorientatiom
cstaage(®) Jdont licncrgic de joint interfaciale obelt

~

a la formule suivante:

(°) voir annexeo.

. i



£ = b/2 . Gb____ (1n b/m - 1ub)
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4r (1Y)

Ces joints apparnisscnt ou cours dc la relistribution
des defauts lincaircs lans des confipurations de moin-

dre energie.

2 4=RECRISTALLISATION PRIMAIRE
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Lo reeristallisation primairc cst lc proccessus de for-
mation ot Jleveloppement o nouveaux grains au depend 4!
wnc motrice ccrouic, dans lcs resions lus plus perturbé-

os ol sc concentrc ltencreic do dislocations.

Le potenticl dont derive la rceristallisation primaire
n'est autre que la variation d'cnorric volumique cnmaga-
sinéc su cours lcla deformation plastique,qui créc un
ctat lc tcnsion hétérosénc, comprencnt les sermes poten-

ticls qui seront absorbés par la crolssance des gorncs.

L'encreic des Jdislocations introluite par la doformati-
: ; . 2 2
on cst approximativencnt proportionnellc a G.D, alors la

rclation cst
" . 12
_\G = KI:{‘\.G;D
une cetimation de la variotion do 1l'cacryie volumique ct

comac l¢ rayon critiquc cst donné par:

Bc = 24

e

LG



1la recristallisation nc s'amorce que lorsquec la taille Jcs

=0
Fo

2elfel=

1=

na
du

fo

2:5.1~-

rrcs dépassc Rc.

CARACTIRISTIQUES

La rceristallisotion ne sc produit qutaprés cformation
critiquse,

Plus la deformation est faible, plus la temperaturc de
recristallisation cst clovéc.

Plus la temperaturc o rceristallisation cst basse plus
1o tomps de rocuit est loag. |

|
[RYey ]

Plus lo dincnsican rrains initiaux cst grande plus
1a Jdeformation requisc pour proluire la recristallisat-
ion dons Jos conlitions l¢ temperaturc ot dc timps don-
nées cst cluvéc,

Les nouvcaux grains nc croisscnt pas au dopand de grai-

ns deformés d'oricentation voisinc,

ANISME_DE_LA RECRISTALLISATION

On Jécomposc la rocristallisation en dcux stades: germi-
tion ct croissance, comuc cos .leux quantités dependent

temps, la cinétique l¢ rucristallisation niost pas une
nction sinplc du tunmps.

GERMINATION

-

Des ctules plus récentes montrent que les gernes de re-~



cristallisation apparaisscnt proferoenticllcoment Jdans lés
répions <¢ fortc doformation, tellesque los croiscmunts
W bendus do slisscment ou Jde banics lo deformation,no-
tons qutunc ltecrouissage no saurait par ¢llc mdme con-
stitucr un gcerme car celui-ci Joit — pour ne pes disp-
araitre — 8tre linité par ies porois bion J(&finies ot

uffisament mobilus, cv qui cxipe unce ..wsoricntation a-

w

sscz forto ontre reriae ot matricoe ccrouic.Dc plus sa t-
aille 2pit telle qu'an cours Jde sa crolssance l¢ gain
dtenergic de lstorsion ¢lrstique soit supcricur a la
valeur dlenersi. intorfaciale; clest d'aillours cotte
condition qui Acfinit 1- toille ceritique Ju ~erme au dela

1¢ laguelle la croissance ost encrgitiquoment possible.

2.5.2-CROISSANCE DES_CELLULES

L E e —————p—

D'unec part les parois les cellules staffincat ot se d-
Splacent on Lalayant Jes “islocations, leur desoricnto-
tion croit Jdone ceontinmwement, il arrive un moment ou p-
ar suitc des courbures ''‘easemble lans la ripion consi~
dérée, la cellule ot croisscace sc¢ trouve fortument de-

soricntéc par rcpport a son voisinasc.

]

. . . A .
D'autre part les limites ontre cortaincs s& d0sagrege-
nt par annihilation portielle ot réarransement des Jis-
: i " - - \ -
locations .l quélgues parois, 'ou fornmation 4Atune col=-

lule plus rrossc ot plus l&soricntéc, par rcopport 4 scs
I 3 L b

- -
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voisincs.Par rip@tition c¢ processus pourniit coniuire
a dos ccllules qui atteindreiont la Jimengion critique

pour constitucr des germes,

La taillc critique ctant atteinte,les gormoes crolsscen-

t dans 1o actryice sous linction 1c 1la force motrice cr-

O‘

éc par l'lencrzic dc¢ distorsion clastiquc cmmagasinéee s-
ous forme d¢ Zdislocations.
La vitcossc Jle mirration “‘es parois depend @
- Dc la desoricentotion da rcrain reeristallisé par rap-
port a le matricc.
- Do la purcté Ju métol.
2.6-RECRISTALLISATION SECONDAIRE ET_CROLSSANCE DES GRAITN:

B —— e s vad e T v e S A

Les grains qui sc¢ leveloppeat croissunt cu depend l'un

cntourage qui cst appeoramcnt dans 1lc mdme ctat lc perfcection.

2.6.1-CROISSANCE DE3_GRAINS

Cctte croissance sc produit spontenmement, lorsqu'on po-
ursuit l¢ rocuit oprés recristallisation totalc,cependa=

: nt 1c métal n'cst pas dans son etat lc plus stable,poss-
Jde donc un oxcés dlencrgic sous forme e Joints de gra-

ins.Pour comprenlre lo procoessus ¢ grossissemcnt does g-

=Dy



rsins,

L'cquilibre steotique cst realisé pour los cristaux Je
formc hoxosonale tilqu'aux points triplus Jdes Jjolnts,
q I P

les trois forcee interfociales sont on cquilibre.

Aprés rcecristallisation prinaire lc métel ¢st consti-
tué de¢ sroin de taille ot de forme diversis.Aux points
triplces les Jjoints ont tondance & former la configsura-
tion stable c¢ qui provoque unc courturc [l¢ cus joints
nais coel acccroit leour lougucury llencrpic interfaciale
ne pout dtre reluite par Mminution de loncucur Jle jo=

ints que par 1o mouvenent des points triples.

On notc quc lc mouvement des joints o licu dans la d-

ircetion o leur centre de couriurc.

Un métal ccroui,r.cuit & unc touperaturc supericurc a
sa tcmperaturc Jdc rceceristallisation primanirc, on obsc-
rve parfois, au licu d'unc croissance rogulicre de gr-
sins lc Mmensions voisines, la croissancce scconaalrce
dtun potit nombre ¢ grains qui onvahisscnt la natricg
1o recristallisation sccondaire sc¢ produit donc si un
petit nombre dc¢ “rains ont pu ctteindre cette taille
critique, ccei cst possible si la croissance dogp grol-
ns est Jifficilc pour la uajorité ¢ coux-—cijtellegue

1'existence ¢ texturcs (joints Jde faible lesoricntat-



ion peu mobil:e) ou <

cg précipités fins, lispersés qui
bloqucnt les joints.

La recristallisation secondaire ne sc produit qu'au d-
cesus 2'unc templraturc critique Lioen definic, le¢ grain
cst dlautant plus gros guc la tompdrature de recuit cst

plus voisinc de cc point critiquc.
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5.1-ORIGINE_Di LA TEXTURE

Tl est Jdifficile d'cevitcr la proescnce ¢ toute TEXTURE
aprés soliification ou ccrouissarc, tous lcs nutaux pass-
ent par l'ctat liquidc ot on sc solilifiant gue leurs pre-
nicres oricntations proferenticlles prennent naissance ct
qui scront & l'originc de¢ toute influcnce sur les toextures

’ .
ultiricurcs,.

Dans 1o littératurc, on trouve guc l'cxpericnce a nontré
que dans tous lus mutaux do structure C.F.C on obticnt unc
toxture<001> cutrenent dit unc texturc de fibres<001> parall-
&les & 1'ccoulement e la chaleur ( plang 00N paralleéle a

1o paroi <e la linpotiére ).

Egalement, lo plissenont inposé tond & amencr les direc-
tions de glisscment dans chaque grain dans la Zircction de
1a contraintc ¢t & la suitc des ddveres rotations de grai-
ns consccutives 2u glisscment, unc texturc peut se result-
cr.Ainsi dans lc cas Jc¢ nos échantillons ( Aluminium a 0,5
¢ 'impurctés).La proportion des couposants{1117¢t{001>des
texturcs lepend de la texture initiclco, du mode de deforma-

tion ¢t dfautres paramétres cxperimcentoux.

Les textures obscrvécs aux figurcs OGA}) cst unce etude
comparative cntrc deux cchantillons ayant subis& mlme cycle
ot mode d¢ deformation, mais de teoxturc initiale différcn-
te, sur la nigration lis joints de grains ct 1'aptitude du

métal a la deformation.



La déformation des divers greins cst accompagnéc d'unc

rotation de lecur réscau cristallin vers un certain nom-
bre de positions stables,ccs positions stebles sont les
orientations préférenticlles de la texture de déformati-
one.D'un metéricu & un cutrc ces orientations dépendent
de plusicurs facteurs:

1- Des conditions dans lesquellcs est faite la déforma=
tion(vitcssc, température,naturc des systémes dc gli-
ssement,Maclagc...ctc).

2~ Typcs de A& fornction(laminage,traction, tréfilagcs..)?

3~ Position initiale les greins.

3.3-QRIENTATIONS_PREFERENTIELLES
Dans le¢ triddre Jdc¢ directions principales,la déformation

E peut &trc caractériséc par le tenscur E.

7'-:' 0 0 i
E: ;0 5, ©
oo g |

Aux déformations axymctriques ct pour matériau isotrope,

cas dc nos cchantillons:
E, = E, =-E, /2

La matrice devicent:

i 90 0|
E-E[0-0 Ji
¢ 0 05!

Pour tous les matériaux polycristallins,il se developpe

2 Your Alaxe 3



unc texturc de fibres cfest a dire qu'au cours de la
aéformation plastique,lecs groins tourncnt Jc fagon a ce
qu'unc ou plusicurcs dircctions qui s'alignent parallél-
oment & 1'axe e symétric le 1éformation.Dans lcs nétaux
C.F.C,cas de nos cchantillons.La texturce cst composéc.d-
cs fibres <1113 et «1007,1la proportion relative de ces
doux fibres cst fonction cntre autre do la nature du mat-
ériau ot les conditions opératoires: vitesse dc abforma-
tion ct températurc.

(voir ctude explérimcntalce pour

plus de detail).

3-4*ENFLUENCE_9@§-9£3é92§3£§EIQH§§-Pgﬂéé_PEEQE%&EEQE-EE%§2£§EE

—— e e -

SUR_LA_TEXTURE

Pour unc déformation dc type donné faitc dans dcs com-
ditions de tompSraturc c¢t vitessc , latexture dépend

de L'amplitude de la déformation ot la texture initiale.

Plus la déformation cst importantc plus la dispersion
autour Jlcs orientation stablcs est etroite,il cxiste
cepcnlant Jlcs cxceptions cn particulier lorsqu'a par-
tir <'une certainc amplitude .o Jéformation,on asslis-

tc & unc nmolification de la naturc Jdu nécanismec do

[¢¥AY

aéformation (apparition de Maclage,formation de band-

os do 1éforuation qui cst &4 llorigine d'un changement

~28=



Jdans 1a nature des oricntations stables.

Pour unc dcformation 1':aplitu.iv donné¢ Jes différc-
ncegs dc toxture initirle se traduiscent Jons 1o textu-
re dc deformation Jc¢ oux naniéres:

intonsités relatives Mifféreates les orientations

stablus c¢cntre cllcs.

3.5-TEXTURE_DE Q:CRI,TALLISAmIQ;

3.6

[ g———

Au cours u recuit lo microstructurc, ca particulicr la
toxture ¢ Joformetion cst nodifiéc.Le chanronment reste
faille tant que los zsermcs sont foilloment dlsoricntés p-
ar rapport au pgrain ccroui ou ils sv sout formés,le cont-
r8lc Jes orientations profcercenticlles steffectuc par con~
tr8le dus ccrouissace a froil ¢t & chaul et Jus cycles de

rocuit, de la purcté ‘u nétnl, Je lo couposition l¢ 1l'al-

Unc texturc d¢ deformation biem Jeveloppée doane habit-
- " . " . e
ucllencent. unc texture Jc rocristallisation fincacnt Jdéfi-
nic; ainsi par lYcuploi ¢ lilvers cycles uo laninags sim-
e

plcs ou croisés ot ¢ rocuit, on o pu Jlevelopper a'impor-

tantes textur.s, voir fig (13 ).

~-THEORIES DES_TEXTURES DE _RSCRISTALLISATION
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Unc nmeillceurce theoric dos tuxturcs de rucristallisation
baséc sur lc¢ principc quc certeincs oricntotions sc deve-
loppent dans le métal leformé, plus ropiliment dans cort-
aines dircctione que dans d'autres lo duplacement des at-
ones de¢ la matrice dceforméc vers 1lc mouveou frain s'effo-
ctuc lentement lorsquc 1l¢ nouveau grain posséle approxima-
tivement la m@me oricntation que la matrice,ct rapidement
lorsque la desoricatation cost plus importantu ce point de

vue a été alopté par Beck ot ses collaboratours.

Un facteur important rcegissant lo toxturce ¢ rocristall-
isation est la vitesse Jc croissance; mals ins@ffisant p-
our ¢xpliqucer 405 cnomalics rencontrécs dons los toxtures

de Jdeformation ¢t r.cristallisation.

I1 est esaleonont certain que lo recristallisation s'ef-
foctuc parfois avec molification d¢ lloricantation d¢s no-
uvcaux srains, ccette modification cst tilleque 1a toxture

-

2¢ deformation porsiste, cas ¢ 1'Aluminium lominé.

N ¥

(T

Kronbere cn otudiant 1o croissance &eg grains a not
position lcs atonces,dans les grains sc reacontront suiva-
nt un les joints favorisés ¢t qufunc partic des atomes n!
ont pas a sc¢ JAlplacer lorsquc lc joint sc met cn mouvemcnt,

5.7-THEQRIES_DES_TEXTURES_DE_CROLSSAICE

- —— —— 5

Loes textures qui scieveloppent au cours de 1ln crolssa=

nce Jdes grains dans lces nétaux receristallisés soat ducs a



1la croisseancc proefurcanticlle des groins possélant une corta-
ine oricntotion par rapport & leurs voirine.La vitessc de
crolssance dupond dus oricﬁtntions (corme 1l'a montre 1lt'ctu-
o experincntale faite sur 1'Aluminiun a 0,5% <‘impurctés )
voir fisurc ( ) )e

D'autrce part Wilson o nontré qufunc grandc rmobilité cet
associéc aux joints qui wnrquent unc rotaticn o 30°a 4Oo°

autour dc <1117 .
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La leformation critiquc Eer ¢st la valeur minimale de
docformation qui provoquc llapparition le¢ gernes de la r-
ceristallisation primcirc, ainsi l'effet de la deformat-
ion critiquc sur les courbes o la fig(3F)diffire sclon
que l'cchantillon c¢st un pelycristal ou monocristal ca
avee cec dernier la Juformation critique correspond a la

diminution de la taillec moycnnc des grains.

In realité l¢ srossisscricnt de srains c¢st du principa-
lement soit aux petits nombres de germes formés ou au d-
cveloppenent d¢ quelgues prains au depend des autres.En

fait chaque systémce (métal ou alYiape) cst caractérisé

par des paramétres particulicrs cn conséquence unc dacfo-

n

rmation critique bicen détcrminée.Lo tableau ci-dessous

contenant dcs Jdonnécs concernant la deformation critique

et le rapport Der/D, de la teille dos groins recristall-

isés.

AP — . . : e e |

! Métal D, |type de deformation| T t ﬁEcr Der/D, |
0 ;

i (jm) Ch §%

e e e el s 0 . [ B Ll s L s A S | L L S S SR

| |
| Fe 60 laminage 800 B,51 9

Fc 451 120 laninage 900 |8,5] 13
T+ 0,2Fc |20 laminage 600 |12 8

| Ti+ 0,08% C}20 aninage 650 f10 8

| cu+ 0,05 Cr|70 1oninage 1000 | 18] &8 .|

L 5 acalis - o- - 3 e —— A e ——
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En générale, si le temps dc recuit est mointenu pour t-

ous les c¢ssais entroc 1 a 2h et la temdrature de recuit ne
!

1épassant pas 0,9.Tf , lc rapport de croissancc des grai-

ns cst ontre 4 & 10 fois.Il a &été constaté que Ecr dépend

de plusicurs factcurs y compris les conditions de d&form-

ation, recuit, la naturc ot la purcté du métal...o

4=

LC

Le cas de fig( 37) on obscrve aucun changement jusqu'a

-

la déformation critique ou il ya unc augmentation asympt-

-

otique de la taillc du grain ct au dessus Jle cette d&éfor-
mation la taillc diminuc et ccci supposc que la transfor-

h]

mation s'acconpasgne d'une fraible germination.

D'autrce part les intéraetions impurctés - joints de gr-
ains joucnt un r8lc intlrcssant dans la croissance d'un
cristal unique, autrcment dit sur la cianétique ot ltetat

de surface des germes de recristallisation.

4.2-MTCANISM: DE LA RECRISTALLICATION APRES DEFORMATION CRITIQUL
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Dans la littérature Russe,on trouve deux explications
du mecanisme de recristallisation aprés déformation crit-
ique ,l'une proposée par Steinberg et G.Masing que la re-
cristallisation aprés déformation critique ne différe pas
en principe de la recristallisation aprés forte déformat-
ion et s'obtient par formation de germes & partir de la
nmatrice écrouie et la structure a gros grains est due au

faible nonmbre de germes.



L'autre par D.Jaffery et L,Savitsky : les gros cristaux
sont obtenus par croissance de quelques grains au depe-
nd des autres, une observation directe du uecanisme ap-
rés legere deformation concluant que le grossissement

des germes est 1ié au temps d'incubation.Effectivement
plus la defornaticn est faible plus quc le temps d'inc-

ubation est long voir figure ( 2 ).

La longue durée diincubation dans la recristallisation
critique n'est pas une explication suffisante du mecan-
isme en raison d'une insuffisance des données experime-
ntales sur le changement structural au cours de faibles

de formations.

D'autre part le changenent structural par de faibles
deformations posseéde quelques caracteristiques interve-
nant au cours du mecanisnc de recristellisation critig-

ue principalement on distingsue :

- La nature hétérogene de la deformation et l'effet de

la vitesse de déformation sur cette hétérogeneité.

- croissance rapidc de grains avec une periode d'-
incubation dont la durée depend de la température,
ainsi pour l'aluminium la durée d'incubation durant

le recuit & 400°C est trois fois plus lente qu'a 500 °C.

- Aprés la periode dfincubation, les gros cristaux obt-
enus par la migration de leurs Jjoints vers leurs cocntros

de courbure ou loin vers un equilibre plus stable,

Sy =

-~



La correlation entre la direction de migration du joint
et position du centre de courbure provenant de l'exista-
nce d'un etat energitique plus stable ,la différence d'-
energie volumique du grain adjacent influe sur la nature

de migration de joints .

1+ 3-CROISSANCE_D'UN_CRISTAL_UNIQUE PAR_ RECRISTALLISATION

S e B ——

APRES DEFORMATION CRITIQUE

Dans les alliages & une seule phase, resulte de la
recristallisation aprés deformation critique géneraleme-
nt une augmentation de la taille du grain de l'ordre de
6 & 10 fois.la croissance d'un cristal par cette methode
est caracterisée par un long temps de maintien et de fai-
ble vitesse de croissance et haute temperature de recuit,
mais la preparation de monocristaux par recuit presente
plusieurs avantages par rapport & la methode liquide -
solide parmi lesquels est la possibilité d'obtenir un m=
onocristal, en forme soit de plaques minces, fils, egal-

ement une composition homogéne.

D'autre part cette methode de transformation n'est p-

as applicable dans tous les cas; ainsi la formation de

monocristaux avec orientation voulue ou de piéces monoc-

ristallines est difficile a realiser.
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MIGRATION DES_JOINTS INTARGRANULAIRES
La migration & l'cchelle ~tomiguc  d'un certain nombre

. 3 ’
d'atomes dont l'arrangenont corrcsponlait au réscou de

1'un des cristaux vont sc trouver disposés suivant 1o r-

[4

Escau de 1l'autre.Il niyn pas généralement de tronsport

0 natiére 4 prandce distance, nois une réorenisation <~

o

atoncs pourque lo airration se¢ proluisc sportanément,

@]
6]

il faut qu'il cxiste une forcc motrice, cfest & ldrc gue
e ) . o g / .

le déplacement des joints su tro’uig par unc r3dduction

d¢ 1'enerric lisre du métnl.I1l faut gue 1o tomperature

soit clouvée (mobilité atomiguc) pour que lc phénomenc a-

-4t licu.,

Tris schénatiquencnt, on pourr:s poscer cntre lo vitosse
l¢ migration V ¢t la forcu notrice F unc relation d'apr-

és 0.Dimitrov du typce

=}

1}

=

. .
2

qui comstituc cn fait unc tfinition de la mobilité int-
credque M du joint de groins et plus précisencnt les ca-
lculs de Cahn brsés sur lu foilt que le joint nmigr. on e~
ntrainant avee lui un nuace ddimpurctés montredque la v-
itessc do misgration obceit a unc loi Ju type

A A T A e Il e Bl el B - B

!
I V=F e 1/Cqq Di/KT . U/KT.oxp(- Qi=U) |

]

i KT |
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.



Ainsi 1l¢ joint jous uurble <¢ cotolyscur permcttant 1o
Meporition des lcfcuts roticulaires en excés Jdons le n-
dtal qu'il bhelciu, vl laissent derridre lui un métal pl-
us paricit ot co processus qui se proluit lors ¢ 1o re-
cristnllisation eést 1'un Jdus plus importants, 1. fait g=
ue le nétal tiaversé par le joint chen o foricvntotion
qui s¢ troa.uit por un cifet inportaat sur la texturcyef-
fut qui peut &tro souhnité (cas Fu+ 3% 5i pour minimiscr
les portcs par hystorisis v courcnt ot 1o nos echantile-
lons ) ou av coatrrir. inddésiraile.Bralomcant 1n misrati=
on <es jolats jous un r8le fonlancatal tlons des phénowé-
nes telsque le fluapre, ou 1la fati:ue a houte teaperaturc,

cas dos oubes nonocristallincs.

4. 5-PARAMETRES I

o — ey v P

BUANT oA, TA MIGRATION D88 JOINTS

iy i e e s e hn v e s e B G

- La migrotion sat dfzutcat plus rapide que la force est
plus granic.

- La tcuaperaturc letermine la vitesse avoece lagucll. se p-
rocduit lo misroation on influencant sur l'onergie 1'tact-
ivation.Ici eacor: l'uzpericnes nontre que cettc grand-
gur cst variabtle.

- Ll'oricntation rolative ldes crist-ux oi pruscicey ainsi
guc l'orientation Jdu plaa Jd¢ Jjoiat ocat uic influence n-

arquée sur la dsraticn.

Au cours de 1o rocristollisction 1veffet foricntation

_.3 7.-.



a Jdcs conscquuncos pour les tuxturcs cu métzl, puisque
les differcances v vitessc ‘e migration vont intervon-

i

ir dons la %&ﬁgutition cntrec les cristaux c¢n cours do
crolssancu.,

-Prosence e¢n solution Ml'eloments ctronzers,ct particul-
iéremcent iorsqu'ils sont ¢n solution solidu, provoquant
un ralentisscment de le migration les joints (cns dons
1l'oxpericnce cffectuée sur deux ochantillons <'Alumin-

iun 1'un & 0,5% 'impurctés ltautre & 0,1%) voir firu-

re (%),

%+6-FORCE_MOIRICE DE MIGRATION

--———--——-———l,— -

Les forces gqul stoexercent sur le joint des grains sont
d'orisine physico-thurmodynamique cfest & lirce provena-
nt des phénoménes qui provoguent uanc “dminution d¢ 1'e-

nerric libre et <l'autres facteurs oxtoricurs.

Le termc motrice demanlic 'ailleurs a4 étre procisé d-
ans la mesurc ou lorsque plusicures dc¢ ces forces arfise—
sent sinultanémoent, certsincs peuvent stexercer en sons
opposé du la force motrice principale.

Ainsi, lfcpcrric interfociale los joints constitue la
force motrice pour l¢ grossisscumcnt des prains A'un né-
tal ,recristallisé; ou contraire au cours w¢ la recrista-
llisation, cctte cncrsic interfacialce agit cn scns opp-

s ~

osé 4 la force motrice principale, wue a la iisparition



des dléfauts d¢ structurc préscnts lons 1c nétal Scroui

4+6.1-FQRCE _DUE A L'ELLATNATION DE_DEFAUTS DE_STRUCTURE

Lo passage Ju joint de¢ grains dans un métal permet un
réarranconcnt d¢ la structure qui conluit & 1'&élinina-
tion d'un¢ zranlc partic les Jcfouts reticulaires pré-
scuots dons le¢ cristal qui disparait, 1'abaisscment de
ltencergic libroe qui en résulte sc troduit par 1llexist-
ance d'une force motrice appliquéc au joint, il faut
remarguer que la naturc ot le concentration ¢s L&fau-
ts préscvnts pouvent arsir sur la mirration Jdes joints

or leur coffet non sculement sur 1o force motrice,mais

dventucllomoent ocusci sur 1o mobilité.

4.6.2-DEFAUTS RETICULAIRES INTRODUITS PAR DEFORMATION

PLASTIQUE

Au cours e lo d&formation plastique, une partic de
1ltenerpic Jdépeansée cst ommeososinée sous forme de dislo-
cations ¢t la disparition de ces .8fauts permet la mi-
fration des joints do rrains.

Le cas 1c¢ plus inportont ou s¢ phénomene sc proluit o=
st celul de la recristollisation primairc.

D'aprés O.Dimitrov; 1o forcoe motricce peut prendre des

valeurs dans une large pamne; cependant ¢lle ne varie



pas trop dens l'espace lorsque la demnsite de lislocati-
ons ¢st inhomogéne, ou lans lc tonps lorsqu'unce restaur-
ation intc¢rvicnt pendant le rocuit, con nlmce temnps que

la recristallisation.

Les ctules par microscopic optigue montrent que pour
de faibles deformations, lc¢ joint ne migre pas vers la

tonc de deforaation maximale, mais vers son ccentre do

courburc, voir fieure ( 1o s

La doformation intericurc donc non pas c¢n cpportant u-
nc force motricu, qui levrait provoyuer un déplaccment
vers la partic la plus compriméc mais cn aurqmentont la
mokilité du joint ¢ prains.

D'aprés Ogawe 12} interpréte cette augucntation de mo-
bilité comme ctont Jdue & une autoliffusion accelérée d-
ans lc joint, conscquence de l'absorption de defauts re-

ticulaires crécvs par la Jeformation.

Une certaine energic interfaciale ctant associée a 1!
existence d'un joint de¢ prains, cclui~ci aura tondance
a minimiscr l'encrgic totale ¢n sc rapprochant autant
quc possiblc d'une surfacc plenc; clest a dirce en migr-
ant vers son centre dc¢ courburc (phénomeénc olscrvé au

cours Ju traitoment sur lcs cchantillons, voir figfiz?).



4.7~ INFLUENCE_DES_IMPURSTES SUR_LA MIGRATION DES JOINTS_DE

GRAINS DAIS LA RECRISTALLISATION DE_L'ALUMINIUM

L'influcnce des clements ctranrers cn solution solide
cat oxtriment importonte ot dans d¢ nombroux cas, clest

¢lle qui letermine en fait los ceractéristiques co la
nigrotion du joint, une des nonifestations de cet offct
est le rclentisscment Jd¢ la recristallisation aprés cc-

roulissarc,

D'aprés L'vtule Jle R.Boutin sur 1'Aluninium, l¢ For a
unc action retardatricc et la quantité de for pruesento

¢n solution solile o unc influcnce sur la migration les

. i
joints l¢ grains; con offet c¢n cxeninant la structure par

microscopic c¢lcctronique, on constate la proscnce de f-
i
ine précipités corrcesponlont a la phasc AL, Fe .

- -

La quantité ¢t 1la forme los précipitis depenient le 1a

.

concentration en for de la solution solide.

Au cours Jd¢ sa. nmigration, lo joint laissc dlerriérc lui
unc concentration ¢n fer cn solution solide inforicure
4 la concentration d¢ la matrice, cotte ddfféroence de
concentration correspon! & un cnrichissument du joint
cn atomes de for qul cost vraisemllaliloment resorués par
la formation et la croissance Jdcs précipités Q'AL}FG .

Alors gu'au contrair. le Beryllium aupmente la vites-

-,

ge de mierction des joints de¢ £rainse par préclipitation

wh e



’
Y

du fer on solution solide cn &lininant ainei la s

(e

tion du for & la fois sur lecs parois lc dislocations et

sur les joints Jdo grains,

En offet la cocfficicnt d¢ diffusion du fur Jdans 1'Alu-
miniwa est faible ce qui explique le ralentisscment impo-

ki

rtant de la vitesse Jdo nigrotion des joints de grains.

Lo plupart Jes &1l&icnts diffusant plus lentement que
le fcr sont sans cffut sur 1o vitessce de mizration comme
Ti,Cr,Mo ct m8mc ce qui liffuscnt plus ropidement comme

Zn,Ga,Co, car ils nc peuvent pas ralentir la migration.

i e ” 7 Va
Lt'abscnce dc¢ ralcentisscacnt constaté avec les cléments

2iffusant lontement ne peut sfinterpeéter que si l'on

- .

adimct :

- Quc¢ lces inturactions entrc impurctés - joints ou so-
s = . <1 ~ / .

us joints Jl¢ srains sont faibtlcs ¢t eventucllement,

srégation,

v

aucunc si
- Ou que les atomes dc for sGérrérués aux joints cmp@-

- -

chent la séerégation les autres atomcs 1101 .
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A~ MATERTAU_D!ETUDE

-——— e —— - e - ——— —

5.1-CARACTERTSTIQUSS PHYSICO-CHINIQUES DE_L!ALUMINIUM

LiAlwiindan obtenu presque pur par cloctrolysc, fond a

658°C ¢t bout vers 1800 .

A la temperatur: ambiantc, il cristallisc .ons lc s¥p-
. -

: . . 3
teme cubique & foces centréus; do nasse volumique 2 7ke/ Al
q 3 g 3 & 5

son cocfficicnt 2. dilatation lincair

o
(@]

st de 23.10°C%;
son nodulc d'youn: ust 6600 hbar; so conductibilité el-
cetrique reproscnte Jeux tiérs do celle <du cuivrs.

I1 cst trds nalldrble ot Juctile, 1o plasticité dépasse
50 % sur fcuilles rccuitos, neis so rosistance & la tra-
ction c¢st tris faible environ .'¢ 5 hbar.

I1 rusiste tris bicn & 1n corrosion atmospheriquc.En r-
cvanche, il cst pou resistant 4 1lfcauw distilléc a4 haute

toenperaturae.

5.2~-MATERIAU A ETUDISR

g e

o

Le moteriau ctudié cst <o 1'Aluniniun industriel,prove-

nant du magasin lo L'E.N.P sous forme ¢ t81lces minces do

3

1ur 'epaisscur, co materinu cst obtonu par loadnapge a
X 3 (5

froi’.

5.3-PRINCIPE D'OBTENTION DES_TOLES

—— s . G M A S S €3 o B S

. =
Lo nétal & leouwiner cst scumis & Mne force F horizontale
et normale sux axes -u lamimoir, des reactions vorticales

ot “dircctcemcat opposéiz R, =R ¢t lcs forces Jlc frottoments

-



’ ~

opposécs a F.

Los forces sont symotriques par rapport au plan vertical

¢t au plan horizontal, voir figurc ( 2 ).

5,4-ANALYSE_CHIMIJUE_DU MATERIAU

Le materiau cet analysé au laboratoirce de chimie a l'inte-

ricur de L'E . ¥ . P ; afin d¢ connaitre lcs impurctés qui

oxistcnt Jans 19Aluminium.Le resultat dtanalysc a donné d-
) . . i i WL il

cux clemonts principaux : l¢ Four ct lo Silicium et qu-

1 1 1

i i1 i
, Mn , Mg avec unc tres

i §
clques clements telsque @0 Cu
petitc quantité.

Lianclysc chimique d¢ cu natériau a donné la composition

suivantc @
Pe ¢ 0,25% ; DL B 0,15% ct Cu,Mn,Ms 0,01%

a partir de cctte analysc on pcut dirc que lo matériau 4°

ctude ost de 1'Aluminiun industricl dc titrc 99,5% .

On a utilisé lcux types d¢ rcactifs chimiques d¢ conpos=
ition :
Preonicr reactif @ HNO3: 1 volunc

HCL : 3 voluncs

Hzo : 1 volunc

™

Douxieénmc rcactif ¢ HE 0,5% ¢n nassc



i
Q
£

-

A
C
=
'—.)
n
n
(4

HiT0y 1 2,5% ¢n masss

.

Hg(} . 05,5% cll masse

/s . = -
Ces Jeux riéactifs sont adressés a la structurc mocrograp-

hique.

La réaction du réoctif ovoee le métel c¢st oxothermique do-

nt 1¢ deuxieéenc cst plus «fficacc.

C -PREPARATION DES EPROUVETTES

Dans notre etudc, on o utilisé doux types d'cprouvettes ,

eprouvettc rcctanpulaire ct trapezoidalc,

1~EPROUVEITE RECTANCULAIRE

Ll
-

- Los eprouvettes sont usinées a l'ctat lcroui, par unc na-
chinc Jd¢ fraisasc, puis roctifiécs a la main, par unc li-
mo Guml ronde, afin 'avoir la synciric nccessaire.

Les Jdifférentes dimensions d¢ 1lteprouvette a4 scction rec-

tanegulairce ont été lctorninées on utilisant la WFO3-~ 251

(lonﬁuuur,lnrguur,epaissuur).

~ Dans notre ctulu, lus rusultats olitinus sont les suivants:

N . e — ilongucur'longuuurg
consthntu;suctlongloa»huur:lhrtuurxcﬂlibréui fete o l
i i i !

S({mna) ! L mm) | ¥$nm) | Lg(mnm); Lt(mn) J
£ - i R P . - - g

i

! ‘ !
)
f

20 5 %4 20 : 75 156 i
f |

cam. N e - B e o R ST

SRS SR




avee : o(cpaisscur d¢ 1la téle) = Tmn .

So :lo e

2~EPROUVETTE TRAPLZOIDALL

1

- L'usinarc de l'cprouvettc sc fait ¢ la mdmc maniérc que
pour ltcprouvette roctangulairce,
La formc ct les dimcnsions d@c l'cprouvette sont priscs a
partir d¢s conditions d¢ 1l'evxpericnce, tellesque lleprou-
votte posséde Jloux scctions terminales S, SB

avee Sy, Sn voir fisurc (32 ).

- La longucur calibréc qui conticnt les ddfférenks scctions
cntre 8, ¢t Sn a été choisic aprés un calcul theorique d-

{finissant les loux limites supléricurc ¢t inféricurc de

1'allongencent voulu (°).

~ PREPARATION DE_L'ETAT ENERGITIQUL DE L'CCHANTILLON

—— o = e wa s

Les métaux sc trouvent sous la {ormc & petits cristaux
¢t dont los oricntations relatives poeuvent &tre soit dis-
tribuéoes au hasard, soit imposéus par unc loi d'orientat-

ar ‘¢cs joints trés ma-

ol
0
o]

ion privilégiéc, ils sont siparé
rqués, lorsqu'ils ont des oricntations différcntes ct at-
tenués lorsquc lcurs oricntations sont trés voisinces, ou
lorsqu'ils sont c¢n position de¢ nacle pratiquement,on pcut
considérer 1'homosdneité comme statiquemcnt realisée lor-
sque 1'cssai que l'on foit,porte sur plugicurs cristaux

(°) voir anncxc i
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lans la plus courte Mucansion d¢ licechantillon, la 2éforma-
tion 1'un agrérat polycristzllin cxalte son hétérogéncité,
pour cclz on fait un rcecuit A'homogecinisation & la tempd-
raturc T = 600 °C punlcnt un mainticn  dc 30 ninutes,

meis si le teups de recuit dépassc les 30 nn , le métal
perd son aptitude 3 la déformation et provoque 1'appari-

tion de la PCLYGONWISATION Fig (1) .



E / - TECHNIQUES LT METHODES IXPERIMENTALES

"--.--.....--. - — . e e —

Le type de deformation utilisé au cours de nos cssals
c'est l'ecrouissage par traction .

le contrdle de la vitesse de deformation et la charge
appliquée nous a facilité les conditions optimales per-
mettant l'obtention de resultats satisfaisants au cours
des essals.

-la machine de traction utilisée est du type AMSLER

- temperature de l'essal est fixée a 25°% ,

E.2-DETERMINATION DE L'=CROUILSSAGE CRITIQUE :

a i ——. — — -

L'ecrouissage critique peut 8tre determiné par deux
nethodes:

a~la_premiére / consiste 4 prendre une serie d'eprouvettes
rectangulaires , que nous les soumettons a des deformat-
ions , chacune ayant subi un zllogement différent allamt
de 1% 0% , apres un recuit de 30! a la temperature 600 °C
Nous evaluons ensuite les diamétres moyens des grains sur
chacune de ces eprouvettes; de la courbe de variation du
diamétre de grains en fonction du taux de deformation on
determine l'ecrouissage critique.

b—lg_gggglero/ est plus simple, efficace et on peut deter-
miner en une seule experience l'ecrouissage critique, con-

siste & utiliser une eprouvette trapezoidale de sections

terminales S, et S, tellesque l'ecrouissage en une section

~52-



plane de l'eprouvette soit proportionnel a 1l'abcisse X

de cette section dans 1l'cchantillon Fig(1)

E.3-LESSAI DE MICRODURLTH

—— e S S S 4 S e G

Nous avons utilisé au cours de nos experiences la micro-
dureté vickers pour nmettre en evidence la restauration
et la varkation des propriétés mecaniques de l'alumini-
um & 0.5% d'impuretés ; elle se base sur la pénétration

d'un pénétrateur de forme pyramidahe.

la charge utilisée P25 &

()
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F-PREPARATION DE MONOCRISTAUXL

—————————————————— T — ——— —

A partir de l'etat solide, il existe deux méthodes principa-

les d'obtention de monocristaux :

1 -METHODE_DYNAMIQUE

——— ————————— ] - —

Se deroule dans un four special (ui est subdivisé en trois
zones de températures différentes, c'est le four tubulaire a

gradient de température,

Le métal déformé repose sur une plaque refractaire lice a
une chaine, roule sur une poulie qui permet & 1l'echantillon
de se déplacer le long des trois zones de chauffage,au cours
du deplacement de l'echantillon & travers les zones,le germe

se developpe en envahissant toute la matrice,

51 simple soit elle, mais on obtient de bons resultats apr-
és une sélection convenable des conditions permettant l'obt-

ention de monocristaux.

Initialement le métal doit subir une déformation critigue
(traction) condition nécessaire mais n'est pas suffisante,e-
nsuite on porte l'echantillon & une température constante a
travers toute la chambre de chauffage;afin d'avoir une atmo-

sphére homogeéne,

Par cette méthode,on peut elaborer des monocristaux de dim-

ensions variables, tout depend des facteurs métallu-

_5}!_



rgiques choisis et du typc de cycles thermiques ; les
temperatures de recristellisation sont liées a leurs
temperatures de fusion et pourque la vitesse de recris-
tallisation soit suffisament elevée, l'aluminiun est

traite & 600 8 .

—— v —

1la vitesse de chauffage .. est de 10°6/mn , montée maint-

enue aucours des eéssals.

3.1~ deformation:

la deformation doit &tre precise et fixée a 2,8% pour

avolir le minimun de germcs actifs.

3.2- vitesse de deformation:

— A R A A G A e . A e S S e

la vitesse doit &tre maintenue constante au cours
des essais car une augmentation ou diminution de cette
derniére peut provoquer la diminution ou l'augmentate

ion de la valeur de deformation critique.

l'effort necessaire pour la traction est determiné::
a partir de l'etude anaelytique faite sur 1l'eprouvette

trapezoidale (¢)

(*) voir Annexe 1
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3.4~ Temperaturc ct temps_de maintien

I1 doit exister un compromis entre teaps et tempéra-

ture,d'une part avoir une vitesse de recristallisation
elevée d'autre part la croisssnce voulue c¢t on dispose
d'une courte durée de traitement avant 1l'apparition et

la coalesence de précipités T Aly, M alz .

3.5 Choix emtre cycles Thermigues

e S s L

& partir des experiences effectuées ( Fig 7,30 ) ;nous
avons cssayé de mettre au point un cycle thermique con-

venable ,en utilisant les paramétres trouvés.



Les ceoseis e corrosion cffectués sur lus cchantillons
claborés ont été utilisés pour ncttre cn cvidence l'inf-
lucnce Jd'unce part de 1'etat de surface, 4tautre part le

P s P

noabroe Jc zrains sur ltintensité do¢ corrosion.

F.1.1-MODE_OPERATOIRE

e L L T —

1-DESCRIPTION DES ECHANTILLONS

Lm ey e e e m ma ne -

Pour nininiscr 1l'influcncce d¢ plusicurs factcurs
pouvant intcervenir lurznt les ¢ssais ¢t pour un cont-
r8lc cfficnce dos conlitions lc travoil.Nous avons f-
ixé arbitraireoment :

a= La Macnsion Jes cchoantillons a 40.10.71 nm

b= Temps ¢ misc c¢n solution & 15 nn .,

2-DESCRIPTION DU MONTAGE

Pour la rcalisation d¢ ce montarc, on a utilisé u-
ne cellule clectrolytique, composéc <de ¢

a- Blectrole -le verrc (cathode du la cellule) .
b~ Blectrolce dYAluminiun .
c-- Un millivoltmetrc .

d= Un pénératcur .

voir figure (A7 )

.

dans leux milieux : milicu acidc & 0,02% HCL,milicu

s0lé & 5% NaCL (cn massc).
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6.1~EXPLOITATION DES_RESULTATS OBTNUS_DE_L'LPRQUVTTS

-

Pour pouvoir definir les conditions optimales necessa-
ires a 1l'elaboration de monocristaux, nous avons utilisé
des eprouvettes de forme particuliere dont la section v-
arie le long de la longueur aetive, dans le but de dete-
rminer avec une certaine precision, l'ecrouissage criti-
que et d'aboutir en utilisant toujours ce mémc type die-
prouvette a definir les cycles thermiques efficaces et

convenables,

ilais le contrble de 1'effort appliqué sur la variation
de la dimension du grain en foaction de la deformation ,
et la prevision de la taille des grains aprés une telle
contrainte necessite une etude analytique assez commode,
et proche de la valeur experimentale obtcnue, presentée

sur les figures(21,,21y) et developpée dang 1l'annexe 1 .

Cependant, au cours des traitements thermiques effect-
ués sur des echantillons de forme rectangulairc ayant s-
ubi une deformation critique, on rencontrc des phénomen-
es telsque en premier lieu presence de peu de germes po-
tentiels provoqués par la deformation critique, la germ-
ination et la recristallisation primaire, presentés sur
les figures(22,24) , 1'influence des impuretés sur l'evo-
lution de la taille des grains et 1l'influcnce des textu-

res de deformation sur la migration et crolissance des grains,



4/- ETUDE _DES CARACTERISTIQUES DL RLCRISTALLISATION SUR

. e G S S A A A ) R L 5 S R e e S D B W S G s - —

L'EPROUVETTE TRAPEZOIDALE

O R s o e D B D B S 4 M Sk i G e G O D W R )

Tableau_1: Déterminatiea de l'ecrouissage critique.

e b

NO
De Bande 1 2 % " 5 6 7
L |
¥ 2 3 v 12 14 17 20 }
L |
Ly 255 i 9 10 16 | 19 20
W -
| e 2 3 8 12 : 17 18 19
| = S S (R N
|
| By | 2,33 3 8 12 15 18 | 19
, |
. ——
d 0,85 0,6| 0,25 | 0,16 { 0,131 0,11 | 0,10
| | |
¢5L/¥*% 2480 4,10 4450 6593 7,66] 8,89 9,96
e AP (pppe - ‘ —)

NOMBRE DE GRAINS RESPECTIVEMENT POUR : I.;,Lt,lds

N, 5 N ,N
L,* "L,

(NL): NOMBRE MOYEN D& GRAINS
(d) : TAILLE MOYENNE DU GRAIN
(NL‘) Ponp+ nL:- nLa /3 POUR L,z L,:L,:2 Cnm

(d) ¢ L/ Ny
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Fig 2la: Paramétres De Traction
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Fige: Eprouvette trapezoidale
Variations des dimensions de grains en
fonction de la section de l'eprouvette

Fig5: Recristallisation aprés deformation critique
dlone corouvette & T = 6009 peur t = 30mn

1

Figh: Recristallisation zaprés deformation critioque

3 S e

e cpretivetto T = 620 °C pour = 30mn

19-
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Pour determiner l'eccrouissage critigue de 1'Aluminium a
0,5% d'impurctés, nous avons fait notrc ectude sur des ep-
rouvettes trapezoidales, sur lesquellcs on a appliqué un
ocffort constant,bien dcfini et aprés un recuit de 30 &
la temperature de 600 Cy la mesurc de la taillc des grains
a été effectuée par la methodo:”scanning par ligne"et 3!
evaluation de la deformation de la taille mesurée a été
determinéc & partir de 1'ctude analytique dcja faite a

1'annexe 1, cc qui nous a permis Atobtenir lc¢ graphe re-
) P

presenté sur la figure(21p) .

La diminution de la taille des grains prescntéc sur la
fig(21p), s'explique par l'augmentation des sites de ger-
mination grace aux differcnts types de defauts provoqués
par l'augmentation de¢ la deformation permancnte, mails au
voisinage de la dcformation critique il ya peu de places
ol la structurc ct l'orientation sont différentes de la
matrice, plus unc longuc perioce d'incﬁbation, ce qui est
4 1l'originc de l'apparition d'une repartition non homog-
éne de la morphologie de recristallisation; ceux—-ci est

illustré sur la figurc(3).
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CRITTQUE
LABLEAU 1' Variation de la fraction recristallisée a T= 600 °C
en fonction du temps.
—
t(ma, | 2. 6 10 15 20 25 30
I
L
£t % 0,005 | 0,69 6359 | Shylh4 | 60452 | 18,33 100
TABLEAU 11,3 Variation de la f% pour 30' de maintien en fonction
de la temperature
T 575 623 673 725 773 823 873
(K°)
1/? 00017 00,0016} 0,0015| 0,0014; 0,0013{0,0012 | 0,0011
(x) .
lnln
S - ~5,938| =2,030 - - 2,22
(=15
=
¥
£ % / # 0,26 | 12,3 # - 100
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F1924: Cinetique de recristallisation
Apres detormation critique
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Fig5: Cinétique de recristallisation aprés def-
ormation critique & T:600 °C pendant :
a) 10! B) 15Y e) 20" d) 30!

Croissance de grains
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Une fois l'ecrouissage critique determiné, nous avons
passé a 1l'etude de la cinétique de reeristallisation ,
pour cela nous avons utilisé des eprouvettes de forme
rectangulaire satisfaisantes aux conditions de deform-
ation, qu'on a traité; d'une part cn fixant la tempe-
rature de recuit & 600°C et cn etudiant la variation
de fraction rccristallisée en fonction du temps(fig:5)
ce qui nous a donné les valeurs du tableau(1a),d'autre
part en fixant le temps de maintien a 30' et en falsa-
nt varier la temperaturc de fagon a determiner la fra-
ction recristallisée corrcspondante; ce qui nous a pe-

rmis de tracer les courbes(fig:22,24).

La longue durée d'incubation rcmarquable est due a la
grande dimension des grains au voisinage de la de form-
ation critique et aux basses teumperaturcs de traitcme-
nt thermique, ce qui imposc une barriére d'encrgie li-

bre difficilement franchic.

Pour assurcr une recristallisation, il suffit que 1la
différence entre l'letat recristallisé (T:600°C,t:30")ct
1l'ctat cenergitique du cristal deformé soit suffisante
pour depasser cette barriérc, ccpendant la deformation
critiguc est incapable de provoquer seule la transiti-
on, ce qui neccssite 1'apport d'encrgie;dtou la longue

periode d'incubation.

B



mableau 2 : variation de la microdureté sn fonction des
paramétres de la recristallisation,
By - 2hy1| 2646 | 2649 | 30,1 | 30,9 31 | 32,5 35
i L N
Nbre DE
3 22 1 QG i
GRAINS/Gf 5 4 | 50 7 9 32
d(Cm) 0,85 | 0,66 10525 | 0,16 0513] 0,11] 0,10{0,08
! S— N
X(Cm )} 2 b | G4a0 5 55| 6 5,5 7

: 3
Le nombre de grains/cm est determiné par la methode

"acanning par ligna“

65




30

o
L
O adtdidsadskntitabaidnEinnisibaa L L b i o R A B T i AR B »ll]l’l“‘TY'T!l‘lll[lTlllfﬂ‘W!’ir.-"l‘l“"n“!‘l'lll'l‘!'m
ol s .
\ ok e & x
MO8 0g dra INEACm 2

u:
1

Durete vickers Hy

40\:-

0

0

10+

(o
g
E
5
4
-
-

L e iy "
Ao




Fig 33 ; Veriation de la microdureté on fonction
de la tallle des cristaux
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w/~ INFLUENCE DU TEMPS ¥T TEMPERATURE SUR L4 DURETE DE

ko ALUMINIUM 3 0.2

Tableau 4 & T:200 0

", DYIMPURETES

P Qe v e B B e e 0 % D

Ne 1 2 3 4 2 6 7
d'eprouv, . IR SRR Jee—
t(mn) 5 10¢ 15 300 60" 120¢ 180"
Hv 26420 [26,15( 26,10 26 25,80 | 25,30 24
Tableau 4 1 & T:i400
N© .
| d'eprouv, i € 3 f ? ¥ ¢ .
m ;
t(mn) 5t | 10% | 15% | 30' | 60t | 120! 180"
Bv 254912545 24 25,5 23,1 2245 FARY)
Tableau 4, ! a T: 600 %
) -y
Ne 1 2 3 4 5 6 7
 d'eprouv,
i
t(mn) 51 10 15¢ 308 0! 120°9 180
Hy 25 |an,3{ a3 |a1,5 | 20,5 20 19,7
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Afin a'ctulier l'influcnce des paramétres de recristal=-
¢l

lisation sur la variation dc Microdurcté, des essais ont

4té faits sur des cprouvcttes trapezoidalces, recuites a

600 C pencant 30', chaque sentéc sur lc table-

=

esurc pre

urcs valcurs rclevées sur

au 2 est la moyennc d¢ plusic
différentcs plages de l'ecprouvette, cpalcment le nombre

de grains a été determiné par la mcthode de ”scanning p-
ar ligno”, xnsi lc tracé des caracteristiques;nombre de
grains/cm* , dimension de grains c¢n fonction de la micro-
dureté £fig(33 a,c),permet d¢ constater unc augnentation

lineaire cntre la microdurcté et lc nonbre de grains /crﬁL
cette proportionnalité s'explique par le fait que l'aug-
mentation du nombre de grains n'est qu'une augmnentation

de joints et une diminution de la taillec des grains , ce
qui assure d'unc part une cohesion interpgranulaire et e-

videment ces joints constituent un obstacle dcvant la p=-
ropagation de microfissurcs.

D'autre part la tempcraturc de rccuit et le temps de¢ m-
ainticn influent sur la variation de microdurctéjen cff-
ot en clevant la tenmperaturc,en fixant 1o tecmps ou reci=-
proquement, on obticnt unc diminution de la microdurcté

(£ig:35).

on deduit des grophes tracés,quc les monocristaux ATAl-
L& ] p ’q

uminium poss&@dent la plus faible valeur de microdurcté,

- ’74-—



¢/~ IIUDE DES STADES DE_RECULT DANS Li ZONE DE_ DEFORMATION
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CEIZIQUE.
Tablean 3 /~ariation des propristss medan’ques au cours

¢:3 stadses dJde reguit

T ;
d'eproeny, 1 2 3 ; A 5 & 2
|
{°@) Baoroul|a00° | 300 |ouo0e | soce! gooe | gzoe
| L
R, |
dalf fan? L1 10,5] 1042 | 944 9 8y5 8
| N | :
R, )
- 3571 355 3.2 3 28
dg¥ /an?
!
Hv 26,21 25,8 25,5 23,4 | 22,3{ 21,41 2045
E e ) -
A% - 37 29 | 40 il 45 - -




2o

20

P
L
_TTT“irlv;llllttliiiigxi:;"ll-:i!

it

3

3
o

3
%

Mg 1

s Influence n chauffags sur
La structure

O Hv
ARe
XRr

L

N ale
S Al

= o
Tenoe arure (€

£

Sd

76~



1.0

0.8

0.6

0.4

0.¢

0.0

Diametre cu Germe “mm)

- -

bR b dataantiahtatntandehnn RS EERRRALANS AR HAUARLIRAN A1) A AR RS INANS AL AN R RAR 3 B ARARSAMLANE PN RMARESRA NN ARRARESCARTAR AT AAAE AR LA LS

180

1’V|1;11ll|1|l‘rrl1‘l_['ll

—
(]

-

Tenps de Mantiar €s)

-

Fig 6.13  MTewps d'inoubation & germination

=31



2.0

1.5

1.0

0.3

Ilii[‘rilll!TTI!TF[7T7IT¥

Mg 6.2¢ Influs e ds la precipitation sur la
Des grains

croissance

\
10

ey ey Pl 6
PRl e w1 f_(.a. 1)




Figd: Phénoméne de précipitation
a) Recuit a 1:600 pour t:60' b,c) concassage
du grain pour t>90mn

’'i1gy: Etat de surface et points triples

a) bLtat anormal b) Zquilibre stable du a la
formation d'angle de 120°
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F1g10: Influence des impuretés sur la migration
des joints de grains

a,b) Zprouvettes d'Aluminium a 0,5% d'impuretés

c) Eprouvette d'Aluminium & 0,1% d'impuretés

Figl1: Influence de la temperature de recuit sur
la croissance du grain

a) saintien de 30" & 620°C

b) Maintien de 60" & 620 °C
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Les nesures effectuées par microscope optique sur des
echantillons, nous ont permis de suivre le developpem—
ent de germes; on a constaté qu'aprés unc periode de
45" & la temperaturc de 600 €, la taille du germc att-
cint unc dimension de 0,01mm(fig:6.1) et au fure et a
mesure que lc temps de maintien augmente,la taille cg-
alement augmente jusqu'a un temps au voisinage de 70mn
au dela de cette limite la taille diminue pour arriver
a4 une valeur plus ou moins constante(fig:6.2), le phé-
noménc metallurgiquce intervenant au cours de la dimin-
ution n'est que la précipitation d'un composé binaire
Fe,Al sous forme de fins précipités intercristallins ,
qui aprés un temps d‘homogencisation freine la recris-

tallisation et cvite l'apparition de textures.

D'autre part des anomalics autre quc la précipitation
géne la croissancc d'un cristal unique tellesquejle d-
egré de purcté eclevé des echantillons(fig:10c), format-
jon de points triples(fig:9b),sxcés cde temperature(fi-
£:11) et zone dont le taux cn Fe et Si moins elevé pr-

esente un cclat anormal(fig:9a’.
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Figi: Stades de= recuit
a) Restauration ®) Recristallisation primaire
¢) Recristallisation secondaire

d) Pelygonisation
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En s'intéressant au changement structural aprés defor-
mation critique de la matrice, qui se déroule au cours
du phénoméne de recristallisation, on a prevu des eprou-
vettes recuites & différcntes temperatures de 200 °C jus-
qu'a 620°C (fig:la), les resultats de la fig(1e) montre
que dans le premier stade de recristallisation(restaura-
tion) se¢ presente une sensibilité de la limite clastique
3 la variation de tempdrature dans l'intervalle de 150 °C
a4 300°C, ainsi que l'existance du phénoménc de polygoni-
sation en presence de ccrtaines conditions experimentales.

Le second stade e¢st caracterisé par un changement morp-
hologique des grains, au cours duquel op roemarque une A=
iminution des propriétés necaniques(Hv,Rr,Re) dans le d-
omaine de 350°C & 500°C(fig:lp).

Alors que dans lec dernier stade, stade dec la crolissance
exagerée, on assistc a unc diminution continue des prop-
riétés mecaniques (fig:ic).

La sensibilité de la limite elastique observée au prem-
jer stade est duc d'umc part & une redistribution de de-
fauts et d'mutre part au fait que 1'Aluminium est classé
parmi les elements & forte energie de defauts d'empilem-—
ent, par contre la diminution des propriétés mecaniques
durant les deux dernicers stades est essenticllement liée

& unc augmentation des dimensions des grains.,
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d(cm 0,1 0,
N° 7 8 9 10 11 12
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Fig6: Influence de la croissance orientde sur la
germination et cicissanc: de grains pour un
recveit & T:600°C pour £:30"

Fig7: Evolution de la taille de grains au cours
a) Normalisation & T:600 °C,t:30' b) a T:600°C,
t:30!' plus 30' &4 620°C ¢) &4 T:600°C , t : 60"
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Le chauffage & de telle temperature(600°C) augmente la
mobilité des impurctés dans le materiau qui forme un n-
uage autour des joints, provoquant la formation de poin-
ts triplecs, mais aussi l'absence de ces impuretés rend
la vitesse de migration des joints plus faible(fig:10c),
dtautres phénoméncs favoriscnt le developpement de mon-
ocristaux telque la croissance orientée(fig:6b),qui s'
expliquc par le fait que lc¢ grain devcloppé presente 1!

orientation d'unce texture de croissance.,



W~ CYCLES THERMIQUES UTILISES 620 ¢

S AN O T F P S . e B S e S A

T( %) 201

600 «C
500 ¢ . _i 30"

60"

a)

Tenps (mn)

'1'('6)’ ' 620 o

b) 600 |
60"

_ Temps (mn)
Fig 30 : Couwparalson entre cycles .
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Figli2: lecanisme de migration des joints

a) Aux joints de grains b) Vers le centre de
courbure

Figls: liigration de joints et croissance orientée

a,b) i@me echantillon,face(a)croissance plus
rapide gue la face(b)
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Figl4: Croissance d'un bicristal a partir
maintien de 50' & 600°C et 10" a 620

Figl15: Croissance de treés gros cristaux a
partir d'un cycle thermique adéquat

7ig16: Croissance d'un cristal unique a
partir d'un recuit convenable
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A la recherche d'un cycle convenable, & l'elaboration de mo-
nocristaux, plusieurs cycles thermiques ont été proposés sur

la base des conditions de germination et de croissance(fig:7,1¢).

Ainsi, la Fig:30 présente une comparaison entre deux cycles
thermiques.En pratique les resultats donnés par le cycle(fig:
30b) sont les meilleurs, du fait qu'en premier cycle(fig:30a),
la taille de grains aprés un maintien de 60' & 500 °C,puis de
30' & 600°C est supérieure a celle du deuxiéme cycle,mais apr-
és un maintien de 20' & 620°C, la taille diminue & cause d'une
précipitation (FeA%, MnAl)..,composés ternaire Fe,Al et Si),
car le temps optimum de maintien & haute température(600~-620°C)
est limité a 85°¢.

En suivant l'evolution du grain au cycle thermique choisi,on
observe Fig:12b que le joint a tendance & minimiser l'energie
totale en se rapprochant autant que possible d'une surface pl-
ane, c'est & dire en migrant vers son centre de courbure,due

au déplacement inégal des atomes dans les deux directions(dép-

lacement d'atomes se trouvant sur Joint concave, d'autres sur

joint convexe).

Il apparait que les impuretés peuvent agir & la fois en so0l-
ution solide en formant autour des joints une atmosphére d'im-
puretés migrant avec le joint et sous forme de précipités qui

ancrent fortement les joints (fig:13 a,b), et ceux-ci grace a

-89~




l'agitation thermique qui augmente la mcovilité de ces imp-
uretés .

En poursuivant le recuit, la croissance d'un bicristal
est obtenue aprés un maintien de 50' & HCO*C et 10' & 620°C
et la croissance d'un monocristal est obtenue a partir de

60! de maintien & 6009C et 20' & 520 °C.
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Tableau 7: Milieu acide a 0,002% HC1
1
Classes LEchan- Nbre Classes Tension Vv
de de de en
tension(my)| 1188 | graing grains (mv) v _(va_i ,
540 = 580 k 3 1 =2 660 1
580 - 600 2 2 . 2 =3 680 10
| I 1 N SR
600 = 620 - - 3 -4 580 10
620 - 640 - - 4L =5 540 ' 4
660 = 680 1 o - - N
]
gggégau 8. Miliau salé & 5% NaCl
Classes de tension Echantillons Nbre de grains
(mV)
760 - ?70L0 1 1
A I . |
740 = 720 { 2 3
R \ e
720 - 710. 3 ! 4
,,nf |
700 = 580 1 | 5
|




- Nbre
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de grains

F19 26: Essals de COrrosion
dans un mi1lieu sale a 5% NaCl

n

-
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/00 720

Tension de Corrosion V<my)
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" Figl?7: Montage utilisé au cours
des tests corresifs

Figl8: Monocristaux dont l'etat de surface est

ct

a) imparfait ®) plus ou moins parfai
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Les essais de¢ corrosion dans dcux milieux; 1'un acide
1'autrc salé a 5% d¢ NaCl sur des cchantillons monocr-
istallins ¢t polycristallins constitucnt un tost effi-
cacc de ltinfluence de joints et 1tctat de surfacc sur
la resistancc a la corrosion.

([

Les valeurs des tableaur 7 et § ont 6té lcterminées a
partir de le lecturc directc sur lc millivoltuétre ap-
rés immersion e 1l'cchantillon,ct un sejour de 15mn d-

ans la solution (fiz:17).

Ainsi,on constatc qu'tavece 1'augnontation <u nombre de
grains la tension o corrosion diminue autrement dit
1'aptitude a la corrosion augmentc, on remarque cgalce-
ment que la temsion do corrosion cst trés scnsible a
1'cetat de surfacc, soit qu'clle est parfaite en pres-
cntant unc surface salnc,dans ce cas la tecnsion augn-
ocntc avec la diminution du nombre de grains, ou dini-

(

nue lorsque la surface cst inparfaite fig:18) s

La diminution d¢ la tension cn fonction de¢ l'augmen-
tation du poubre de grains(fip:26,28) s'explique par le
fait que le joint - grain jouent le r8le Jc micropiles,

ce qui altérc les propriétés du matcriay.

—9L|__.
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Fig36: Infiuence du degré de deformation et la tempera~
ture sur la taille des grains aprés recristallisation

(d'aprés GORELIK pi230)
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Fig37: Variation de la taille du grain au cours de la
recristallisation apraée de formation critique

at pour monocristal byc: pour un palycristal'
(d'aprés GORELIK p:d3l)
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Fig38: Influence de la vitesse de deformation sur
la deformation critique
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Fig39: Influence du diamétre initial des grains
sur la deformation critigue
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000000 CONCLUSION 00Coo0o0

Au théme de cette etude, nous tenons a remarquer que
la recristallisation aprés déformation critique est parml
les méthodes usuelles qui nous permet d'élaborer de lingo-

ts monocristallins.

Selon le type du four, impuretés se trouvant dans le ma-
tériau, l'etat morphologique du lingot monocristallin éla-

boré est parfait ou imparfait.

Ainsi dans nos expériences, on a obtenu les deux etats,
d'autre part ce.que nous devons comprendre de fagon détai-
1lée est les facteurs et mecanismes qui emp&chent la croi-

ssance d'un cristal unique.

Il serait souhaitable d'approfondir cette etude en mett=
ant en evidence d'autres méthodes qui sont plus efficaces
et pratiques tellesque les transformations Liquide - Soli-
de qui présentent l'avantage de préparer des monocristaux
en superalliages, de semi-conducteurs et de métaux refrac-

taires a4 l'echelle industrielle.

Notre etude aurait été plus enrichie et plus benifique
si on a utilisé durant nos expériences un four a gradient

de température,

=0Q=



Nous sommes convaincus qu'une etude plus détuillée appo-
rtera considérablement des améliorations scientifiques et

industrielles.
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ETUDE_ANALYTTQUE DE_L!EPROUVETTIE TRAPEZOIDALE

1 ~-DIMENSIONS DE_L!EPROUVETTE

.y . e Ry S s e S

1'ecrouissage critique de L'aluminium 4 0.5% d'impuretés
est certanement compris entre 10% & 1% .

ces valeurs d'allongement permanent peuvent nous fixer
approximetivement la valeur de 1'effort qui assure la

dégradation necessaire de la taille des grains.
1.1~ CALCUL_DE_LA_SURFACE _S(X)

De la Figure ci-dessus on tire :
S(X)= 2y.e 7 e : epalsseur de 1lteprouvette

avec la variable y= a/2 + Xs tgx et tgX = bm=af2.hL

donc S(X) = a.e ¢ (b-a/l)«Xee
&L: angle d'usinage (p> )

comme la contrainte est reliée a l'effort par la relation
& - F/S alors pour notre eprouvette la
contrainte varie egalement avec la longueur active

suivant la relation :

%V{XU = ¥/ (a.e 4 (b=a/1)Xee ) ! de cette formule

]

£ on peut definir ce que 1l'on veut suivant les

conditions experimentales, ainsi dans nos essais on a



So

p—

L



besoin de connaitre 1l'ecrouissage criticue et l'influence

des cycles thermiques utilisés sur la croissance de grainS.

— T . S P S . S S - A S S S e e s i e - — S e e S =SS

-La section la plus faible doit &tre: 10% d'allongement
puisque:
Sz a e e
et en se referant & la relation empirique precedente
oLo -
ainsi dans le cas de notre etude alors
E :1n(1 4 041) =1n(1,1) _ 0,095

67.max = 6,475 da./mm?

% 51 la t8le d'epaisseur 1mm et 1l'effort & appliquer avec

une bonne précision est de 100dall, alors :

S« F/g, d'od 5. 15, L ymui”

a =15,44mm

_ La section la plus grande doit &tre a 1% d'allongement
alors :

E-1n(1 + 0,01) = 0,0095



S:b L4 8 = F /G’Mu'l

S -24,08wnd'od | b=2L4,08mn

3= Longueur_ active (calibree)

prghuipuny. = S L e

Elle est en relation directe avec l'angle d'usinage

tgo(. 2 = 8
21

pour M:ais (manipuler avec précision)

l=10cm

Ainsi dans le cas de nos experiences, les paramétres de
1'eprouvette
a 31 ,56m

b = 3cm

1 =1 Ocm



ANNEXE 2

Comme notre etude s'intéresse a un phénoméne complexe,nous
avons essayé d'exploiter les resultats en introduisant dans
le deroulement de notre travail des programmes informatigues
facilitant le calcul statistijue des données introduites da-

ns la moyenne est calculée & partir de:

X _IXi.Fi
TN

ou Xi et Fi constituent la distrioution de frequence.

Le pas grace a l'efficacité du prograime est contolable par

ordinateur.

En m&me temps, on a utilisé de logiciels pour le tracé

des graphes .



Introduction des donnreg

M(i),T(1)
¥

Initialis tion des donnees

orx=10,0ry= 400

Lst=ce-aue Non

Oui
vous voulez changer

d'origine?

L ?
donner les Lgt—ce-rue Non
valeurs vous changesz
orX,ory le pas 7

donner le pas?

Trafage de l'histogramme est complet

( Fin )




]O REH HEARELE AR R RARERBRERLR LD RN SRR E N TR RARENR
20 REM TRAGAGE DES HISTOCRAMMES

;0 REH P Y T I T T SRR s SRR R et
40 SCREEN 2:CLG:XEY OFF

50 PRINT "DONNER LES FRACTIONS RECRISTALISEES ™

60 FOR I=1 TO 10

70 PRINT "F(";1;")=";:INPUT F(i)

80 NEXT I

50 PRINT "DOWNER LES TEMPG 7

100 FOR I=1 70 10

110 PRINT "w:™;I;™)=";:INPUT N(I)

120 NEXT [

130 ORX = 10:0RY=190

]40 R_EH ilHﬁ*k!!Iliﬂ*il**!!uQiﬂw#v!tlli*liiﬁi*iill!!!illﬁ**
150 REM tester les donnees

'160 RE"!!!-."—'-}QQJ*y*i****!l&l‘rb‘}lﬂiiH!'E‘!*i*l****ilﬁ!l*l*ll*l*i*
170 PRINT " EST CE QUE VOUS VOULEZ CHANGER LES COORDONNEES DE L'ORIGINE"™;
180 PRINT ™ OUI/NON™;:INPUT RERONOES

190 IF REPONSES ="NON™ THEN 240

500 PRINT ™ DONNER LES COORDONWELES DE LTORIGINE DES AXES 7
210 PRINT " L'ARSCISSE 10 ¢= X0 <= 500 ™;:INPUT ORX
290 PRINT ™ L'ORDONNEE 50 <- Y0 <= 190 ™;:INPUT ORY
230 CLS

240 LINE (ORX,0ORY)-(ORX+600,0RY)

250 LINE (ORX,0RY)-(ORX,0RY-170)

260 PAS = 7

270 PRINT "EST CE QUE VOUS VOULEZ CHANGER LE PAGST
280 PRINT"CUI/NON™; : INPUT REPONGE

290 TF REPOMSE$-"NON™ THEN 320

300 PRINT "donner le pas”

210 PRINT" LE PAS 2 <= P <= 30 ";:INPUT PAS

320 CLS

330 FOR I - 1 T0 10

340 FT(I)= F(1)=2*PAS+0RX

50 T(I) = ORY - F(I)

360 LINE (FT(1)-PAS,T(I))-(FT(1)-PAS,0RY)

370 LINE (FT{{)+PAS,T(I))-{FT(I)+PAS,CRY)

380 LINE (FT(I)-PAS,T(I))-(FT(I:+«PAS,T(L))

390 NEXT 1

400 LINE (0%%,0RY)-(ORX+A00,0RY)

500 END



A- JOINT DE FAIBLL DESORI NTATION

8ine/2 =b/2d

@ faible donc a la limite

(r.z=2b )

d/23 2b b/d{1/4

2sine/2<£ b/d donc 2sine/2¢ 1/4
sine/2¢ 1/8 d'ou @ g 14°.




B=-TENSEUR DE DEFORMATION

S — S

Lors de la traction, la fragmentation des grains se fait
de fagon anisotrope, un allongement dans la direction de
lteffort et sa contraction dans les directions perpendicu-
laires.

Le volume de l'echantillon ne varie pas au cours de la

deformation uniaxiale

AV -0 et comme V=1L .1 . €
\'

alors AV. oL, 81, bLe
VY L X e

la deformation uniaxiale Ey=bL » 5,081 et b,-b¢
L

Le coefficient de poisson est le rapport

.- Ex a la limite )~ La
- Em . E‘”

car AV.0_AL, A1, 8¢
' L 1 e

] - 20:0 ,V:O’s

d'ou: A4 0 0
E= B0 -05 ¢
0 0 -95

mais le calcul du coefficient de poisson dans notre cas
v=0,30 , ce qui affirme que la contraction n'est pas bho-
mogéne,malgré les conditions sevéres dans lesquelles les

echantillons ont été préparés.
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