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Liste des symboles

¢ : Déformation (%)

T.r : Contrainte critique (MPa)

b : Vecteur de Burgers.

Ty : Température de fusion (°C).
¢: Vitesse de Déformation s1). _
m: Coefficient de sensibilité a la contrainte.
n: Exposant de contrainte.

er: Déformation a rupture (%).
g;: Vitesse de fluage stationnaire (s-1).

1 : Module de cisaillement (N/mm?).

fi: Densité de dislocations

V: Vitesse de dislocations

K: Constante de Boltzman (J/mole).

AG: L’énergie d’activation (KJ/mole).

AGy: L énergie d’activation intrinseque.

W . L’énergie fourni par la contrainte.

t* : Contrainte effective (MPa).

V*: Volume d’activation.

D.: Coefficient de diffusion au cceur de dislocation.

J: Flux de diffusion.

Q: Volume atomique.

d: Taille de grain (um).

Q.: Coefficient de diffusion d’une dislocation coin (KJ/mole).
O.pp : L’énergie d’activation apparente (KJ/mole).

w (t): Parametre d’endommagement.

& : la déformation élastique et plastique instantanée (%).
B : contant de matériel.

t™ : le mod¢l de fluage primaire.

A : contant de matériel.

Oy - I’énergie d’activation de fluage transitoire.
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&y ¢ la déformation transitoire du fluage.

m : ’exposent du temps transitoire.
Error (%) : Ierreur relative.

Errory, . I’erreur relative moyenne.
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Introduction générale

La solidité¢ du fil de cuivre et la fiabilit¢ des contacts électriques qu'il permet
d'obtenir sont les raisons essentielles de I'emploi généralis¢é du cuivre dans toute
l'industrie de la construction électrique, dans la distribution de I'énergie électrique,
ainsi que dans la fabrication de matériels €lectriques et de composants électroniques.
A titre d'exemple, 95% des fils conducteurs d'un avion sont en cuivre.

Ces fils sont obtenus par un processus de tréfilage qui consiste a faire passer le
fil machine a travers des tréfileuses combinées verticales ou horizontales de diameétre
de plus en plus réduit pour aboutir au diamétre final choisi. Notre étude est consacrée
aux fils de cuivre tréfilé, émanant de I’entreprise des industries du cable de Biskra
(EN.I.CA.B).

L'objectif : L'objectif principal de notre sujet de recherche est de comprendre
le comportement du fil de cuivre lors des essais de fluage a haute température. Ce fil
de cuivre est fabriqué par I'ENICAB Biskra. Pour aboutir a notre objectif, nous avons
effectué plusieurs essais de fluage sous differentes contraintes, et températures. Des
techniques complémentaires ont ¢été aussi utilisées afin de mieux comprendre le
matériau étudié.

Le travail de theése et qui est constituée de cinq chapitres. En plus d'une
introduction générale et aussi une conclusion générale.

Le premier chapitre nous avons présenté les theories du fluage et les differentes
méthodes de calcul des parametres de fluage, telle que la sensibilit¢ et de I'energie
d'activation.Et aussi nous avons présenté les grandeurs qui controlent de fluage telle
que la température et la contrainte. Nous avons parlé aussi sur les parameétres
sructuraux du matériau, tel que la sous-structure et sous-joints. Nous avons présenté
aussi dans ce chapitre les types du fluage tel que le fluage dislocationel (glissement ou
montée de dislocations) et le fluage diffusionel (transgranulaire ou intergranulaire).Et
nous avons montré le mécanisme de I’endemmagement de matériau lors ’essai de
fluage.

Le deuxiéme chapitre, nous avons présent¢ quelques travaux de recherches
scientifiques qui ont été déja publiés sur le fluage de cuivre.D’abord on présent la
carte d’Ashby du cuivre a haute pureté (99,9 %). Et puis nous avons montré I’effet de

la contrainte et la température sur les échantillons lors du fluage, et ’effait de pré-
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déformation sur le fil de cuivre en le fluage et enfin de ce chapitre nous avons montré
I’effet de la taille de grain sur la vitesse de déformation et le durée de vie de fil de
cuivre lors le fluage.

Le troisieme chapitre nous avons donné une description du matériau étudié, ainsi
que tests mécaniques avec les conditions bien définies lequel, nous réaliser les éssais.
Dans la derniere partie de ce chapitre, nous avons décrit les techniques experimentaux
tel que la Microscopie optique et la Microscopie éléctronique a balyage (MEB) et
I’analyse par DRX.

Le quatriéme chapitre est réservé aux résultats obtenus et leurs interprétations.

En premier lieu, nous avons présenté les résultats de essais de traction des fils de
cuivre tréfilés avant et apres les traitements thermiques.En second lieu, nous avons
donné les résultats obtenus par le fluage, en variant certains parametres telle que la
contrainte, la température, et le taux de déformation (déformation par tréfilage),
comme nous avons aussi étudié I’effet des traitements thermiques (Recuit). Puis nous
avons donné les valeurs de D’exposant de la contrainte, et de [I’energie
d’activation.L.’observation du faciés de rupture des fils de cuivre tréfilés apres le
fluage, et celle de I’endommagement, a ¢té fait par la microscopie optique et par la
MEB.Finalement, les diffractogrammes des fils de cuivre avant et aprés le fluage, ont
¢té présentés et dicutés.

Le cinquieme chapitre nous avons présenté une modélisation du fluage de cuivre,
cette présentation expose un modele d’Andrade modifi¢ que nous avons proposé.Ce

modele a été étudié et validé a I’aide de nos résultats experimentaux.
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Chapitre 1 Théorie de fluage

I.1. Introduction :

Les propriétés en traction a température ambiante de la plupart des matériaux de
structure sont peu dépendantes du temps. En effet, les résultats d'un essai de traction
sont peu dépendants de la vitesse de chargement. A haute température, les
performances en traction dépendent a la fois de la vitesse de déformation et du temps
d'exposition a haute température. A haute température, de nouveaux mécanismes de
déformation peuvent étre mis en jeu. De nouveaux systemes de glissement sont
¢ventuellement activés. Les processus controlés par la diffusion sont accélérés et ont
un effet significatif sur les propriétés mécaniques. Ainsi, la mobilité des dislocations
est accentuée par le mécanisme de montée. Le " glissement" aux joints de grain peut
¢galement participer a la déformation.

Il faut également prendre en compte les modifications microstructurales
provoquées par l'exposition prolongée a haute température. Les mécanismes de
recristallisation peuvent provoquer un grossissement de la taille de grain. Les alliages
a durcissement structural peuvent subir un surviellissement et voir leurs
caractéristiques meécaniques s'affaiblir lorsque les particules de phase durcissante
grossissent.

Enfin il faut prendre en considération l'interaction avec l'environnement. Par
exemple les phénoménes d'oxydation intergranulaire sont accélérés a haute
température. Les mécanismes mis en jeu a haute température étant largement
dépendant du temps, on s'intéresse aux performances mécaniques a haute température,
sous sollicitation constante sur des durées importantes. Dans de telles conditions, la
déformation progressive du matériau est appelée fluage.

La dépendance en fonction du temps devient conséquente a partir d'une
température qui est relative au matériau examiné : ce qui correspond a une haute
température pour un matériau peut étre classé dans les basses températures pour un
autre. Pour corriger cet effet, on rapporte la température considérée a la température
de fusion. Ainsi, généralement, le fluage prend une importance significative en
ingénieriec pour des températures supérieures a 0,5Tg T correspondant a la

température absolue de fusion du matériau [1].
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1.2. Définition :

A basse température, et en I’absence d’effet d’environnement, 1’application
d’une contrainte statique sur une éprouvette lisse (¢lément de volume) provoque, si
celle-ci est suffisante, une déformation plastique qui, trés rapidement, demeure
constante. A haute température, un matériau se déforme plastiquement sous
l'application d'une contrainte constante, méme si elle est inférieure a la limite
¢lastique. Ce phénomene est appelé¢ fluage. Le domaine" haute température"
correspond a un rapport T/Tf supérieur a 0,3. Pour un matériau donné, la résistance au
fluage dépend du domaine de température, du niveau de contrainte appliquée et des
parametres microstructuraux [2].

L.3. Principe:
I.3.1.Principe du test de fluage :

En pratique, lors d'essais de fluage, les éprouvettes sont le plus souvent
soumises a une force constante (sollicitation) (figure.l.1). La contrainte est alors
supposée constante, a condition que la variation de section de 'éprouvette soit tres
faible. La contrainte est définie comme le rapport d'une force sur une surface (c'est-a-

dire une pression). La déformation (la réponse a la contrainte) £, dépend de

O o)
conditions extérieures a la piece : temps (t), valeur de la contrainte, température,

pression, etc.

i

Four

L'éprouvette ]

Ifazs

Figure L. 1. Schéma de principe d'essai de fluage
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1.3. 2.Machine de fluage:

Une expérience de fluage consiste a appliquer une charge a I'extrémité d'une
éprouvette, l'autre extrémité étant maintenue solidaire d'un bati fixe. On mesure au
cours du temps le déplacement de l'extrémité libre de I'éprouvette (figure 1.1). Une
courbe type de fluage, exprimant la déformation en fonction du temps, est représentée

dans la figure 1.2.

Figure.l.2. Machine de fluage [3]

L.3.3.Eprouvettes :

On peut effectuer les essais sur un barreau cylindrique ou de section
rectangulaire (éprouvette plate). L'éprouvette cylindrique permet d'avoir un systéme
symétrique. Les éprouvettes cylindriques sont habituellement obtenues par tournage.
Les éprouvettes plates peuvent étre obtenues par sciage d'une tole puis fraisage (figure
1.3). Les éprouvettes sont fréquemment prélevées dans une piece réelle ou un brut
(lingot, tole, profilé, ...). Dans ce cas, l'endroit ou I'éprouvette est prélevée, et la
direction de prélévement ont une importance : la matiére est souvent hétérogéne et

anisotrope. Cela pose le probléme de la représentativité de I'essai (échantillonnage)

[4].

Toutefois, I'essai n'a de sens que si I'éprouvette elle-méme est homogéne, ceci

¢tant en général garanti par sa petite taille par rapport aux variations de propriétés de
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la mati¢re. Par ailleurs, pour l'analyse du résultat, on considére en général qu'elle est
isotrope. Dans I'éprouvette, on s'intéresse a la partie calibrée, qui est la partie dans
laquelle la section droite ne varie pas (partie de largeur uniforme). Au sein de cette
partie calibrée, on trace deux repéres « un peu a distance » des conggs ; les efforts et
la déformation dans cette partie entre repére est réputée uniforme (principe de Saint-
Venant). La longueur de la partie calibrée est notée L.. La longueur de la partie entre

repéres est notée Ly, et est normalisée a :

O Lo:K\/ST

e Lk est un coefficient dépendant du matériau ; pour l'acier, k = 5,65 ;
e Sy est l'aire de la section droite.

Dans la pratique, pour une éprouvette cylindrique en acier de diameétre dy, on a

Figure 1.3. Schéma des éprouvettes cylindriques et plates

On recense aussi des diverses géométries d’éprouvettes de fluage et traction,
imposées par le choix du systéme de fixation (par exemple vissage, épinglage,

collage, serrage...) comme présente a la figure 1.4 [5].
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Figure 1.4. Différentes éprouvettes de fluage et traction proposée par (a) Morell 1972, (b)
Kawai et al. 1984, (c) Langer et al. 1979, (d) Grathwohl 1988, (e) Mah et al. 1985, (f) Govila
1982, (2) Boussuge et al [5].

1.3.4. Courbe de fluage:

La figure .I.5 montre une courbe obtenue apres un essai de fluage. Cette courbe
est représentée par le taux de déformation en fonction du temps.

On distingue trois stades, primaire, secondaire et tertiaire définis par Andrade

depuis 1910 [2] (figure.L.5).
-Pendant le stade primaire ou transitoire, se caractérise par une vitesse de fluage
décroissante, c'est-a-dire que la pente de la courbe diminue en fonction du temps, la
résistance du matériau augmente ou qu'il fait objet d'un durcissement par €crouissage,
des sous structure stables de dislocations se forment.
-Pendant le stade secondaire ou stationnaire, lors duquel la vitesse de déformation
atteint sa valeur minimale et reste constante. Cette ¢tape de fluage dure généralement

plus longtemps que les deux autres. La vitesse de fluage constante s'explique par
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'équilibre qui s'instaure entre le processus de durcissement par écrouissage et la
restauration favorisée par la température et la contrainte.

-Pendant le stade tertiaire, la vitesse de fluage augmente jusqu'a la rupture celle-ci
résulte de modifications structurales ou métallurgiques, tel que la séparation de joints

de grains et la formation de fissures, de cavités, de vides internes.

£y

Flu
primaire

Flusge secondaira . Flu
! tartidnra

1
i
i
i
1
[
'
1
]
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L]
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"
¥
"
¥
B
i

L, ]
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Figure L. 5.Courbe classique de fluage

I. 4.Types de fluage :

Il existe deux grandes classes de mécanismes a l'origine de la déformation
plastique a haute température: le fluage dislocation et le fluage diffusion. La
déformation du matériau est gouvernée par I'un ou l'autre des mécanismes, en fonction
de la température ou de la contrainte appliquée. Nous exposerons ici les mécanismes
prédominants par ordre croissant de température, ce qui correspond a un ordre
décroissant de la contrainte [6,7]. La figure 1.6 présente schématiquement les
différents modes de déformation aux joints de grains.

- Fluage —dislocation contrdlée par le glissement thermique activé.

- Fluage-dislocation contrdlé par la restauration ou la montée.

- Fluage-diffusion aux joints de grains ou dans la matrice. Le fluage —diffusion est
associ¢ au mécanisme de glissement inter granulaire pour assurer la cohésion de la

déformation au joint de grains.
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Meécanismes physigque de 1a
dé formation plastque

I Fluage- dislocation Fluage- diffusion I

Festauration
contrélée par la
roontée

Augmentation de la température >
< Augmentation de la contrainte I

Figure L.6. Représentation schématique des modes de déformation en fonction de la
température [2].

1.4.1. Domaine des fortes contraintes (Fluage dislocation):
1.4.1.1. Controlé par le glissement thermique activé:

Ce mécanisme prédomine aux températures intermédiaires (T/Tf < 0.5) et aux
fortes contraintes, comme le montre la carte d'Ashby présentée dans la figure.l.8. 11
est controlé par le passage thermiquement activé des obstacles au glissement des
dislocations (figure 1.8).L’expression physique de la loi d’écoulement de ce domaine
a été développée par Kocks et Mecking [7,8].

La vitesse secondaire de déformation est définie a partir de I'expression d'Orowan.

E=pmv b (I-1)

¢ : La vitesse de déformation en cisaillement,

pm: La densité des dislocations,

b : Vecteur de Burgers,

v: La vitesse des dislocations, liée au franchissement des obstacles et dépendant
fortement de la contrainte et de la température. V peut s'écrire a partir du formalisme

de 'activation thermique.
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V=4dv exp (-AG/KT) (1-2)

K : La constante de Boltzmann
d : La distance a parcourir pour dépasser l'obstacle
V': La fréquence de saut des dislocations

AG: 1'énergie d'activation apparente, qui se décompose en deux termes:
AG =AGy-W (I1-3)

Avec : wW=V.z

AGy: L'énergie d'activation intrinseque, 1i.e. I'énergie totale nécessaire au
franchissement des obstacles.

W . L’énergie fournie par la contrainte, produite de t*, la contrainte effective, et de
V*, le volume d'activation.

V' le produit de 'aire balayée par une dislocation lors d'un événement d'activation et

de b vecteur de Burgers.
V'=nb’ (1-4)
n : Le nombre d'atomes impliqués dans le processus.
La contrainte effective 7* se déduit de la valeur expérimentale de la contrainte
appliquée 7 suivant :

*:_
=T,

7, :la contrainte athermique, due aux contributions des mécanismes de franchissement
qui ne sont pas thermiquement activés.

En reprenant l'expression d'Orowan, il vient:

AGO_(T_T”)V*j (L-5)

& = pmv bexp (— T

Etude du comportement des fils de cuivre lors des essais de fluage 9



Chapitre 1 Théorie de fluage

On retrouve une forme phénoménologique classique de la loi d'écoulement en

réécrivant 1'équation sous la forme suivante [8,9].

AGO—T#[—IJ yox
&=pmv bexp | Ty (I-6)
KT

En supposant que t* << g,

Un développement limité d'ordre 1 en (t/1,-1) de cette expression conduit a :

*
T,V

( AG, j r | X
&=pmvbexp| —
KT

-7
Ty
Enposant m = 7, V*/KT,
&0= pmv bexp (-4Gy/ k T) (I-8)
On obtient alors la formulation classique en loi de puissance:
T 1/m
E=¢é(t/ 1) (I-9)

1.4.1.2. Controlé par la montée, ou fluage restauration:

Ce domaine correspond a 7/7f > 0.5 , comme le montre la carte d'Ashby
présentée dans la figure (1.8) [10] , toutes ces lois aboutissent a des expressions de la
vitesse de déformation stationnaire en fonction de la contrainte en loi puissance, dite
¢galement loi de Norton.

- Modéele issus de la relation d'Orowan:

Pour des températures plus élevées ou la diffusion devient un mécanisme
important, les dislocations peuvent monter lorsque le glissement est bloqué par un
obstacle (les atomes de soluté, les précipités...).Le régime stationnaire résulte d'un
¢quilibre dynamique entre blocage et déblocage, ce qui revient a dire que le

glissement entre deux obstacles est controlé par la montée ou le glissement dévié au
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niveau des obstacles. Le modele de Barret et Nix de 1955 [2] est le plus célebre de
cette catégorie: le glissement des dislocations vis génere la déformation, mais leur
mouvement est géné par la présence de crans sessiles qui ne peuvent suivre que par
montée. Ces crans se déplacent par €émission ou absorption de lacunes sous 1'action de
la contrainte appliquée la force motrice du glissement est donc la contrainte
appliquée. Un régime d'équilibre est atteint quand la force de trainage des crans est
compensée par la force résultante de la contrainte appliquée .La vitesse de

déformation est de la forme:

¢ =Dyo0° sinh (6b’A/kT) (I-10)

Dyor - est le coefficient de diffusion en volume,
A : La distance entre les crans.
-Modgeles fondés sur 1'équilibre durcissement —restauration:

Ces modeles dérivent de 1'ildée de Bayley émise en 1926 [2]. Il propose que le
régime stationnaire est atteint lorsque 1'écrouissage est compensé par la restauration
des dislocations. 11 montre alors que la vitesse de déformation stationnaire correspond
au rapport de la vitesse de restauration r sur le taux de consolidation h. En posant que
la vitesse fluage est constante si la contrainte interne du matériau est constante au

cours du temps.

E=1/h (I-11)

Dans le modele de Nabarro (1967) [2], la diminution de la contrainte interne
(restauration) est causée par I’augmentation de la taille d’un réseau tridimensionnel
obtenue par un mécanisme de montée des arcs de dislocations. L’¢laboration du
modele reprend la démarche de fluage diffusion Nabarro-Herring pour lequel les
sources de lacunes sont des dislocations et non le joint de grains.

Un état d’équilibre est défini quand la vitesse de production de dislocations est égale a
leur vitesse d’annihilation par montée. La taille d’équilibre du réseau est alors atteinte

et la vitesse de déformation stationnaire s’exprime :

E = Dyobo’/nk Ty’ log (4w/no) (I-12)

Etude du comportement des fils de cuivre lors des essais de fluage 11



Chapitre 1 Théorie de fluage

D o1 : est le coefficient de diffusion en volume.

Et dans le cas ou le transport de matiere se fait par diffusion au cceur des dislocations:
¢ =4Dbo’ /m' KT’ (I-13)

D.: Le coefficient de diffusion au cceur des dislocations.

1.4.2. Domaine des faibles contraintes (Fluage diffusion):

A plus haute température comme le montre la carte d'Ashby présentée dans la
figurel.8, la vitesse de déformation est uniquement contrdlée par la vitesse de
diffusion des lacunes.

En 1948 , Nabarro propose que le gradient de concentration de lacunes entre
deux surfaces d'un cristal soumis a un champ de contrainte non hydrostatique conduit
a un flux de lacunes entre les surfaces, donc a un flux de matiere en sens opposé .Ceci
conduit a une déformation plastique du cristal.

La fraction atomique d'équilibre des lacunes formées proche des surfaces en tension

s'écrit:

n: =exp-(AGg ob3/kT) (I-14)

et proche des surfaces en compression.
n.=exp- (AG¢+ ob’/kT) (I-15)

AGg : est I'énergie libre de formation des lacunes.
7 : 2
Le nombre de lacunes transportées par seconde vers la face en tension de surface d

est défini d'apres la premiére loi de Fick par:

4y
=D& =" (1-16)
ad

Etude du comportement des fils de cuivre lors des essais de fluage 12



Chapitre 1 Théorie de fluage

D, . est le ceefficient de diffusion des lacunes et a un coefficient numérique. La sortie
d'une lacune de la face en tension correspond a un allongement de b’/d*. Pour @
atomes par seconde, la vitesse de déformation dans le cristal s'écrit donc:

£ = Z;D sinh( o B /KT ) (I-17)

2

En linéarisation pour des faibles contraintes:

. Do ’
g = Zb

d’ kT

Deux principaux modéles découlent de cette description: le modele de Coble est
consacré a la diffusion aux joints et le modele de Nabarro-Herring décrit la diffusion
de maticre en volume a plus forte température.
1.4.2.1. Diffusion transgranulaire:

Le modé¢le de Nabarro Herring (1950) [2] considére non-plus un monocristal,
mais le cas plus générale de polycristaux. La démarche de Herring differe de celle de
Nabarro, car il utilise les potentiels chimiques des atomes a la place des
concentrations de défauts. Le mouvement des lacunes dans un grain sous contrainte
est représente sur la figure 1.7-a. La vitesse de déformation stationnaire contrdlée par

la diffusion en volume s'écrit:

;:BSZMQG (1-18)
KT

Dyoi: Le coefficient de diffusion en volume,
Q: Le volume atomique,
d : La taille moyenne des grains,
B : Un coefficient dépendant de la forme des grains et des conditions aux limites
choisies aux joints.
1.4.2.2. Diffusion intergranulaire:
Le modéle de fluage de Coble (1963) [2] devient prédominant pour des
cristaux de petite taille de grain, présentant donc une grande proportion d'interfaces.

Comme Herring, la démarche de Coble est basée sur le calcul du flux de lacunes, non
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plus dans les grains, mais dans les joints de grains. Le mouvement des lacunes des

joints de grains d'un grain sous contrainte est représenté sur la figure 1.7-b.

Figure L.7. Fluage—diffusion a) Transgranulaire, b) Intergranulaire

La vitesse de déformation stationnaire controlée par la diffusion intergranulaire

s'écrit:

148 D Jdg 50'9 (1_19)
ﬂd kT

.
E =

Avec un paramétre supplémentaire par rapport a Herring, o la largeur du joint, et

l'intervention du coefficient de diffusion aux joints de grains, Djqg.

e K: constante Boltzmann
e T: température K

e d:lataille moyenne des grains

Nous pouvons remarquer que les équations de la vitesse de déformation
stationnaire, formulées d'apres les mécanismes de diffusion, aboutissent a des
relations linéaires avec la contrainte. Ceci concorde avec les relations établies
empiriquement a forte température. A la différence des relations obtenues pour décrire
le fluage —dislocation, la taille de grain intervient dans les équations de fluage du
domaine du fluage-diffusion. Plus la taille de grain des matériaux est grande, plus la

vitesse de fluage stationnaire diminue [2].
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L.5. Carte d’Ashby:

En 1982, Frost et Ashby regroupent sur leur carte (0,7) les principaux
mécanismes de déformation de fluage. Elles sont construites pour un matériau et une
taille de grain donnés. Les domaines de prédominance de chaque mécanisme sont
tracés en fonction des axes normalisés : [contrainte de cisaillement (gs) / module de
cisaillement (1 )] et [température /température de fusion (7m)]. Les courbes des
isovitesses sont également portées sur ce diagramme Frost 1982 [11]. intragranulaire
est repoussé vers les basses températures.

Les différents domaines de fluage exposés au paragraphe (1.4.1) sont portés
sur les cartes. On retrouve a forte contrainte et basse température le domaine de
fluage-dislocation appelé également loi-puissance ("power-law creep"). Dans ce
domaine, Ashby fait la distinction entre les basses températures (LT) ou glissement et
montée interviennent, et le fluage haute température (HT) ou la montée prévaut. A
forte température et basse contrainte le fluage-diffusion ("diffusionale flow")
prédomine: en volume pour les plus hautes températures (fluage de type Nabarro-
Herring) et aux joints de grains pour des températures plus faibles (fluage de type

Coble) figure.l.8.

Elasticité

Jomis de
Grains

Figure L.8. Carte des mécanismes de déformation dans le cas du cuivre pur de 100 um de
taille de grain Frost 1982 [11].
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I.6. Les grandeurs de fluage :
1.6.1. Influence de la contrainte et de la température:

En général une augmentation de température entraine une agitation thermique
plus ¢élevée des atomes et augmentation de la valeur des coefficients de diffusion de
ces atomes, phénomenes fondamentaux qui provoquent une augmentation de la
vitesse de déformation du matériau. C’est pourquoi, pour analyser I’influence de la
température, nous devons en outre faire intervenir le temps comme parametre
supplémentaire.

Nous pouvons résumer bricvement les effets de la contrainte et de Ia
température, dans le domaine plastique, sur un matériau cristallin ductile.

a) La contrainte met les dislocations en mouvement, grace aux cissions qui s’exercent
sur les plans de glissement. Lorsque les dislocations se multiplient et agissent les unes
sur les autres, leurs déplacements se trouvent de plus en plus limités, jusqu’a la
cessation de la déformation plastique : c¢’est le phénomeéne de consolidation.

b) La température, par contre, a pour effet d’augmenter la mobilité des dislocations, a
cause de I’agitation thermique, et réduire la contrainte de friction du réseau, puisque
les cissions nécessaires pour déplacer les dislocations sont plus faibles. Elle favorise
en outre les mécanismes de restauration, par I’annihilation de dislocations de signe
opposés. En d’autre terme la température entraine un adoucissement.

Les effets combinés de la contrainte et de la température ont pour conséquence
I’établissement d’un équilibre dynamique entre la consolidation et 1’adoucissement.
Selon les valeurs respectives de la contrainte et de la température, le matériau adopte
soit un comportement viscoélastique, soit un comportement viscoplastique, lequel
peut entrainer la rupture du matériau si la contrainte est maintenue suffisamment
longtemps [12].

En faisant varier soit la température d’essai, soit le niveau de contrainte. Les
résultats ainsi obtenus sont représentés graphiquement a la (figure 1.9), qui donne la
variation de la déformation en fonction du temps. Pour certaine combinaison
«température- contrainte », les courbes de fluage ¢ = f'(¢) présentent clairement trois

stades (I, II, IIT) [12].
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O croissante
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6 croissante

P

Détormation plastique «

Temps

Figure L.9. Courbes de fluage, pour des températures ou des contraintes croissantes [12].

Au cours de fluage primaire, la vitesse de consolidation est plus élevée que
la vitesse d’adoucissement, jusqu’au moment ou un équilibre dynamique s’établit
entre la consolidation et ’adoucissement : on a alors affaire au fluage secondaire,
caractéris¢ par une vitesse de fluage secondaire (de/dt) ;; constante. La valeur de
vitesse est fonction du niveau de contrainte et de température d’essai.

Puisque le mouvement des dislocations entraine des déplacements irréversibles, le
stade du fluage secondaire n’est pas de durée infinie. Apparait alors bient6t le fluage

tertiaire, caractérisé par une accélération de la déformation (de/dt croit avec le temps),

jusqu’au moment ou la rupture se produit.

1.6.2. Méthodes de détermination de I’énergie d’activation:

1.6.2.1. Généralité:

Une des caractéristiques les plus évidentes de la déformation plastique a haute
température est, (nous ’avons déja mentionné), le fait que la vitesse de déformation

est thermiquement activée, c'est-a-dire qu’elle suit une loi d’ Arrhenius :

L _9 1-20
E =& 0 exXp RT ( )
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1
1.6.2.2. Diagramme Log &, T Méthode isotherme:

C’est la méthode qui découle directement de 1I’équation (20). On mesure la pente

en régime quasi stationnaire de la courbe de fluage € =f(t)  de plusieurs éprouvettes

fluces a la méme contraintes et a différentes températures et on porte Logg en

fonction de % (figure 1.10).

-Donc a contrainte constante d &
=Cexp|—
RT
n

(1-21)
w )

ou C parametre dont la valeur dépend de T [6].

F = COnstante

JrR

log {de, /i)

T

Figure 1.10. Influence de la température sur la vitesse de fluage [12].
1.6.2.3. Saut de température :

Cette méthode, tres utilisée, a été proposée par Tietz et Dorn (1956) [6] pour
éviter la dispersion inhérente au fait d’utiliser des éprouvettes différentes pour chaque

expérience a une température donnée ; elle consiste a effectuer des sauts rapides de

température sur la méme éprouvette (figure 1.11). Si la vitesse du fluage était g]' , A
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la temperature T; elle devient ' a la température T, et d’aprés I'équation (21) on peut

écrire :

Aloge (1-22)
{r)
T

L’avantage de cette méthode est que 1’on peut admettre, si le saut de

0=~R

température est rapide, que la structure se 1’éprouvette n’a pas changé et donc que
I’on mesure 1’énergie d’activation a contrainte et structure constante. Toute fois il est
tres difficile expérimentalement, compte tenu de 1’inertie thermique de 1’appareillage,
d’effectuer des sauts de température trés rapide. On ne peut mesurer une valeur de &'
significatif que lorsque le systéme s’est remis en équilibre a la nouvelle température
et il n’est pas impossible que la structure de 1’éprouvette n’ait, elle aussi, le temps de

prendre un nouvel équilibre.

2T [T235006°k — 0=2450 psi
W T=34001°K, T=350,04°K

5 |- 0=27,700col/moLes

‘ -

3 i

2k

1 -

0 L1 1 & 1 1 1 1 1

0 10 20 30 40 S50 60 70 .80 90 100

t (min)

Figure 1.11. Méthode de détermination de [’énergie d activation de fluage de [’aluminium
par saut de température [6].
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1.6.3. Sensibilité a la contrainte n (relation entre la vitesse de déformation et la

contrainte):

Sous chaque contrainte appliquée constante @, on pourra mesurer a chaque

température T, la vitesse de déformation en régime quasi permanent.

On obtient : é: 1) a T =cste et les résultats peuvent avantageusement étre

reportés sous la forme d’un diagramme Loge,Logo . A chaque température

correspond une courbe.

D’apres larelation [ _ p ;+ , de chaque point de la courbe la pente est :

Que nous appelons sensibilité a la contrainte (figure 1.12)

oLog (; (I-23)

) oLogo

n

T = constante

g (de /i)y
- |

log o

Figure L12. Influence de la contrainte sur la vitesse de fluage [6].

Un classement des résultats de fluage est souvent établi en fonction de la
sensibilité de la vitesse de déformation par rapport a la contrainte appliquée en tragant
ces deux variables en représentation logarithmique. Sur un large éventail de
contraintes, 1l apparait trois domaines décrits par des lois de comportement distinctes :

- A basses contraintes, la majorité des matériaux répond de maniere lin€aire, ainsi

80(:0'
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- Aux contraintes intermédiaires, le comportement est décrit par une loi-puissance

(dite loi de Norton) 8 o« avec n généralement compris entre 3 et 5.

o
- A plus fortes contraintes, le matériau suit une loi exponentielle.

Le stade stationnaire de fluage constitue en général une grande partie des
courbes de fluage. Il a donc été beaucoup ¢tudi¢. Comme la vitesse de déformation est
en général proportionnelle au coefficient d’auto-diffusion D, il est possible de
regrouper sur un méme graphique les résultats d’essais réalisés a différentes
températures en normant la vitesse de fluage avec D et la contrainte avec le module de
cisaillement de chaque température (ou le module d’Young).

Une telle représentation, donnée sur la figure.l.13, permet de balayer un large spectre

de vitesse de déformation. La figure a ét€¢ obtenue d’apres divers résultats de fluage

menés sur ’aluminium pur rassemblés par Wu et Sherby [13].

103":'"- €4 Digrs f
- 7

1020 3/L

wel
- ,Ar"
- =" 1
- __,.,—:r"’:—-ﬂ'i-.

w2l 1
105 L 10—=
Stress fModulus

Figure.l. 13. Vitesse de déformation stationnaire de l'aluminium sur une large gamme de
contrainte, d'aprés Wu et Sherby, Nabarro 1995 [13]

1.6.4. Relations entre la vitesse de déformation et la microstructure:
1.6.4.1.Généralités:

Nous avons vu que la vitesse de déformation a haute température est tres loin
d'étre uniquement déterminée si on connait seulement la contrainte en régime

permanant et la température et nous avons jusqu'a présent rassemblé sous I'étiquette

(structure) tous les facteurs qui influent sur ¢ et qui sont liés a la nature méme et a

I'histoire de 1'éprouvette.
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a) A l'échelle de I'éprouvette :

L'éprouvette peut étre constituée d'une ou de plusieurs phases de constitutions
chimique ou cristallographique différentes. Ces phases peuvent étre réparties de
diverses fagons dans I'éprouvette :

- on peut avoir des régions juxtaposées formées chacune d'une seule phase
homogene. Ces régions peuvent comporter de nombreux grains ou bien étre
constituées d'un seul grain , la distribution des phases a travers I'éprouvette
peut étre aléatoire ou bien périodique (eutectiques orienté€s).

- Le volume des différentes phases peut étre comparable, ou bien une phase
peut étre prédominante (matrice) .Dans ce dernier cas, les phases minoritaires
peuvent étre distribuées de facons homogéne ou hétérogene, aléatoire ou
ordonnée.

b) A I'échelle de la phase :

La description de la microstructure est faite en termes de la taille des grains, de
leur forme (équiaxes ou allongés) et de leur orientation cristallographique
préférentielle éventuelle (texture).
¢) A I'échelle du grain :

On s'intéresse alors d'une part au joint de grain lui-méme (forte ou faible
désorientation —ségrégation d'impuretés- précipitations) et d'autre part a l'intérieur du
grain :

Les ¢éléments intragranulaires importants sont essentiellement :

- la nature, la densité et la distribution des dislocations (réseau de Frank, lignes

de glissement, parois de polygonisation).

- La nature, la densité et la distribution des obstacles au mouvement des
dislocations (précipités cohérents ou incohérents, inclusions, etc.).

Les expériences de fluage et de déformation a vitesse imposé ont fourni une
masse impressionnante d'observations et de données essentiellement qualitatives
qui sont de peu d'intérét a 1'état brut .Nous tenterons dans cette partie de dégager
les points essentiels qui peuvent aider a la compréhension des mécanismes
physiques. Nous verrons que la nature des liaisons du cristal
(métallique,covalente,ionique ou moléculaire ) a peu d'importance lorsqu'on
s'intéresse a la microstructure,c'est pourquoi les exemples de ce partie auront aussi
bien traité a des cristaux ioniques par exemple qu'a des métaux purs ou a des

solutions solides.
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Enfin, notons que la microstructure est fonction des parametres mécaniques & ,6
et de la température, tout autant que les paramétres mécaniques sont fonction de la

microstructure. Il vaut donc mieux parler de relations entre vitesse ou contrainte et

microstructure que d'effet de la microstructure sur & ou .
1.6.4.2. Relations entre les paramétres mécaniques et l'existence de grains :

Les grains sont des cristaux d'orientation différente, séparés par des défauts a
deux dimensions : les joins de grain .On peut en général définir pour des grains
raisonnablement équiaxes une dimension caractéristique moyenne du grain : la taille
de grain Dg .La déformation totale & d'un agrégat polycristallin se compose en

général de deux termes :

=€y t+ €¢ (1-22)

Le terme ¢ ; représente la déformation provoquée par le déplacement des grains
les uns par rapport au autres sans déformation de ceux-ci (déformation intergranulaire
ou glissement au joints).Le terme & g représente la déformation des grains eux-
mémes (déformation intergranulaire).

Il est claire que le terme ¢ sera d'autant plus important que surface totale de
joints par unité de volume sera plus importante c'est-a-dire que le grain sera plus fin
(Dg faible).La contribution de ¢ a la déformation totale est également plus
importante a tres haute température [14]. Pour des tailles de grain assez grandes (Dg >
100 um) la vitesse de déformation n'est pas sensible a la taille de grain. Ce point a été,
en particulier, clairement montré par les expériences de Barret [15] sur des

polycristaux de cuivre (figure.l.14).
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Figure.l. 14. Effet de la taille de grain sur la vitesse de fluage [6].

Les lois de fluage ¢ = f (T,0) des polycristaux a gros grains ne seront donc pas
sensiblement différents,en régime stationnaire,des lois de fluage des monocristaux.
Par contre, pour les polycristaux a grain fin (Dg < 100pum), la vitesse de déformation
augmente lorsque Dg diminue. Ceci peut étre attribué [16] a 1'importance relative plus
grande que prend le glissement aux joints lorsque Dg diminue .Toutefois la vitesse de
glissement des joint dans un polycristal est gouvernée par les processus de
déformation a l'intérieur des grains et il n'est pas possible d'obtenir une loi intrinséque
de glissement de joint a partir d'observations sur un polycristal [17].

Ce fait est particuliecrement important pour la déformation a haute température
des polycristaux a grain tres fin par fluage-diffusion et dans le cas de déformation
superplastique. Le glissement au joint de grain est obligatoire pour que les
déformations des grains voisins soient compatibles et que le polycristal garde sa
cohérence. On pourra alors décrire la déformation alternativement comme une
déformation par diffusion accommodée par le glissement aux joints accommodé par
diffusion. [18].
1.6.4.3. Relations entre les parametres mécaniques et l'existence de sous-grains:

Le fait que pour des tailles de grain assez grandes la vitesse de déformation en
fluage ne dépende plus de la taille de grain, vient de ce que lors du fluage a haute

température les grains se fragmentent en sous-grains, blocs faiblement désorientés les
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uns par rapport aux autres et séparés par des parois de dislocations ou sous-joints
.C'est alors le sous-grain qui devient 1'é1ément de base pour la déformation.

La fragmentation des grains en sous-grains lors de la déformation a haute température
est connue depuis longtemps (Jenkins et al [19] ) et est identique a la polygonisation
par recuit a haute température de cristaux déformés (Guinier et al [20] ).Les
dislocations se réarrangent par montée en parois de dislocation séparant des blocs ou
la densité de dislocation est relativement faible.

Ce phénomeéne est extrémement général et on peut dire que lorsque la déformation
est controlée par la montée des dislocations, elle est toujours accompagnée de la
déformation de sous-grains. La sous-structure de polygonisation peut étre mise en
évidence par les nombreuses techniques, citons simplement ici:

- la microscopie optique en lumicre polarisée
- les méthodes de topographie X (Berg-Barrett et Lang)
- la microscope électronique par transmission (TEM)

- la microscopie électronique par balayage (MEB).

Figure .I.15. Monocristal de NaCl flué en compression (o = 35 g/mm’, T=680°C,&
=12 %, Figure d’attaque x 85 (Photo de J.P.Poirier) [21].

1.6.4.3. Formation de la sous-structure :
a) Formation des sous-grains:
Les nombreuses observations expérimentales sont dans I'ensemble compatibles avec

le mécanisme de formation suivant :
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e Au début du stade primaire, la déformation s'opere souvent sur un seul
systeme de glissement qui possede 1'orientation la plus favorable. Les bandes
de glissement de ce systéme primaire bloquent les dislocations du systéme
secondaire.Celles-ci se réarrangent en parois et on obtient des bandes de sous-
grains allongés sur le site des bandes de glissement primaire.

e Lorsque la déformation augmente pendant le stade primaire, le deuxieme
systeme de glissement devient de plus en plus actif et donne lui aussi des
bandes de glissement discrétes. De plus le glissement du premier systéme est
canalis¢ dans les sous-grains primitifs. Ce processus conduit a la
fragmentation des régions plus larges entre les bandes de sous-grains et a
I'égalisation des dimensions. Si on a seulement deux systémes de glissement
actifs, on arrive ainsi a des sous-grains a peu pres parallélépipédiques limités
par quatre parois a été analysée par microscopie ¢lectronique (Clauer et all)
[22], ou par des techniques de rayons X [23].

Si la contrainte et la température sont fortes et que la montée est importante, les

plans de glissement sont mal définis et on obtient des sous-grains équiaxes. Il en

va de méme si plus de deux systémes de glissement sont actifs .Les parois des
sous-grains ne sont plus alors de flexion pure ou de torsion pure.

b. Evolution de la sous-structure pendant le régime permanent

La sous-structure se forme pendent le stade primaire ou transitoire de la
déformation et Dl’apparition d’un régime permanant a vitesse de déformation et
contrainte constante coincide toujours avec I’existence d’une sous-structure bien
formée et sous-grains dont la taille, comme nous 1’avons vu, est caractéristique de la
contrainte appliquée.( ceci, bien entendu, n’est vrai que si la déformation fait
intervenir la montée des dislocations. Le fluage-diffusion par transport de maticre
entre les joints de grains). On peut affirmer de fagon trés générale (Bird et al [24]) que
la taille des sous-grains n’évolue plus pendant toute la durée du régime permanant et
ne dépend donc pas de la déformation €. De méme la densité¢ de dislocations a
I’intérieur des sous-grains reste également constante pendant le régime permanant,
apres avoir décru pendant le stade primaire.

Ces constatations ne permettent cependant pas d’affirmer que sous-structure
n’évolue plus et reste figée pendant le régime stationnaire. Tout, au contraire, porte a

penser que 1’organisation des dislocations en parois de sous-grains et de cellules et un
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phénomene dynamique. La sous-structure est, pour ainsi dire, vivante et ne cesse de
ce former et de se détruire. Pendant le régime permanant, les processus d’annihilation
et de formation sont en équilibre dynamique.
Les expériences de déformation a chaud a vitesse imposée (torsion, filage, etc.)
prouvent clairement ce point.. En effet on trouve toujours que les sous-grains restent
équiaxes pour des déformations considérable alors méme que les grains s’allongent
beaucoup (Rossard et al [25]).
1.6.5. Recristallisation pendant la déformation (Recristallisation dynamique) :
Pour les fortes contraintes et vitesses de déformation, ou pour les trés grandes
déformations, il arrive qu’une recristallisation se produise. Ceci est souvent observé
en traction ou torsion a chaud, de méme qu’en fluage.
La recristallisation se manifeste sur les courbes ¢ = f(#) ou ¢ = f(t) par des
phénomenes transitoires qui correspondent en fait au régime primaire de déformation
qui s’instaure dans les grains nouvellement formés.

Sur les courbes de fluage, on observe une accélération brusque de la déformation puis

la vitesse décroit jusqu’a un nouveau régime permanant (figure.l.16).
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Figure.l 16. Recristallisation dynamique (Accélération du fluage de Nickel pur a 965 ° C
[26].

On voit donc que la restauration dynamique par formation de sous-grains et la
recristallisation sont des processus qui dans une large mesure sont mutuellement
exclusifs. Ceci se comprend facilement, puisque la force motrice de la recristallisation
primaire décrive de I’énergie emmagasinée sous forme de dislocation dans les grains.
Si cette énergie est fortement diminuée par le réarrangement des dislocations en

parois, la force motrice de la recristallisation s’épuise rapidement et celle-ci ne se
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produit pas. Hardwick et al [27], ont fait la revue des cas ou I’on observe une
recristallisation pendant le fluage, ils ont trouvé que ’on pouvait classer les métaux en
deux catégories :
e les métaux qui recristallisent pendant le fluage : Pb, Ni, Cu, Fe y.
e Les métaux qui ne recristallisent pas mais ou la formation des sous-grains est
facile et trés marquée : Al, Fea, Zn, Mg, Cd, Sn.
Ils ont également noté que la facilit¢ de polygonisation, donc la difficulté¢ de
recristallisation, sombre étre liée a une forte valeur de I’énergie de faute
d’empilement. En effet il est probable que la dislocation faiblement dissociée
(forte yr) peuvent monter plus facilement que les dislocations fortement dissociées
(faible yr) et donc que le réarrangement des dislocations en parois peuvent se faire
plus facilement et plus vite dans les métaux a forte énergie de faute.
Pour un matériau donné, on peut observer la recristallisation ou la restauration

dynamique pa polygonisation dans les domaines differents de . , o, T. Glovers et

al [18] ont effectué¢ des expériences de torsion a chaud sur le fer Fea. Ils sont
observés que pour des faibles valeurs du parametre de Zener-Hollomon (Z< 5 x
10" s7) la recristallisation a lieu, accompagnée d’oscillations de contrainte. Par
contre pour des valeurs de Z >5 x 10'* s™ on obtient une sous-structure formée de

sous-grains bien définis et la courbes ¢, o est plate.

I.7. L’endommagement par fluage
1.7.1. Définition de ’endommagement par fluage

L’endommagement de fluage (apparait a haute température, suffisante pour que
la vitesse de fluage sous effort constant (c’est-a-dire la vitesse de déformation) ne
diminue jamais au cours du temps. Cela distingue ce type de fluage de celui qui peut
exister a basse température, fluage logarithmique dont la vitesse ne cesse de décroitre
au cours du temps. Pour fixer les idées, cette température de fluage a haute
température est, en degrés Kelvin, supérieure a la moitié de la température absolue de
fusion.

A ces hautes températures, les phénoménes de diffusion sont actifs. Un matériau
contient toujours une certaine proportion de positions atomiques inoccupées, des
lacunes. La concentration de lacunes a I’équilibre est fonction exponentielle de la

température. Par ailleurs, les lacunes peuvent migrer, et ceci d’autant plus vite que la
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température est €levée. Ainsi la diffusion prend-elle place. Lorsque deux lacunes se
rencontrent, elles peuvent former une bilacune (figure.l.17) ; avec une troisi¢me, une
trilacune et finalement une cavité. La formation des cavités est facilitée par
I’existence d’une tension hydrostatique. (On comprend bien effectivement qu’au
contraire une pression hydrostatique tend a les faire disparaitre.) Sous contrainte de
traction, il existe une contrainte hydrostatique, €gale au tiers de celle-ci. Dans les
conditions de fluage, des cavités sont donc susceptibles de germer, dans la mesure ou
I’énergie de leur surface est inférieure au travail de la contrainte appliquée au
matériau. Elles peuvent le faire beaucoup plus facilement sur les joints de grains. En
effet, I’énergie de joint de grain qui disparait lors de I’apparition de la cavité contribue
a augmenter le gain d’énergie résultant de cette formation de cavité. Les cavités qui
ont germé sur les joints croissent par diffusion de lacunes le long de ces derniers.
Cette croissance intéresse essentiellement les joints qui sont perpendiculaires a la
contrainte principale maximale. Ces joints entierement recouverts de cavités
constituent autant de fissures, d’ou résulte un endommagement [28].

lacunes .
cavité

CC A C G A N C A I

trilacune bilacune

Figure. 1.17. Schéma de création d’une cavité par diffusion de lacunes [28].

I.7.2. Combinaisons d’endommagements

La combinaison de sollicitations cycliques et d’un milieu agressif provoque un
endommagement de fatigue corrosion. Dans certains cas, il y a simple superposition
des deux phénomenes de fatigue et de corrosion sous contrainte. Mais dans d’autres
cas, des effets de synergie interviennent et le taux d’endommagement est alors
supérieur a 1’addition des taux d’endommagement de fatigue pure et de celui de
corrosion sous tension pure.

Les sollicitations cycliques a haute température provoquent I’endommagement

de fatigue fluage. Les fissures de fatigue se propageant dans un matériau endommagé
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par le fluage acquierent une vitesse plus grande que celle de fatigue pure. La fatigue
fluage s’accompagne en général d’interaction avec ’environnement, ce qui complique

encore les phénomenes.

T contrainte de traction

hir o ]
= P ™ =

A

o |
«mj o F-."\_ I‘!

| AT | =
ol e Al i Wl :
SR

l I I | ; | \L‘ : :
i ~ bk b e T
|E| joints endommagés | el

Figure. 1.18. Joints de grains endommagés par fluage. Schéma et micrographie d’'un acier
inoxydable austénitique ayant subi un essai de fluage a 600 °C (avec [’autorisation d’Hermes
Science) [28].

1.7.3. Endommagement ductile par cavitation

Soit maintenant un polycristal d’un matériau qui n’est pas susceptible de se
cliver, du cuivre par exemple, mais aussi un acier austénitique, ou encore un alliage
d’aluminium, tous matériaux CFC. Certains grains ont une orientation telle qu’une
famille de leurs plans cristallographiques de glissement est soumise a une forte
contrainte de cisaillement. Ils vont se déformer par des glissements et soumettre donc
leurs voisins, qui eux restent ¢lastiques, a des contraintes importantes. Ainsi les
déformations par glissements vont-elles se propager de proche en proche et bientot
tout le polycristal se déformera plastiquement. A ce stade, aucune nouvelle surface
n’a été créée et il n’y a pas d’endommagement. Notons que cette déformation par
glissements se fait a volume constant. Cette constatation est de la plus haute
importance ; nous aurons souvent 1’occasion d’y revenir. De ce fait, une éprouvette
qui s’allonge par déformation plastique doit diminuer de section. Aussi la contrainte
appliquée, rapport de la force appliquée a la section portante, augmente-t-elle. 11 faut

\

que le matériau puisse résister a cette sollicitation croissante. Son écrouissage,
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résultant de la déformation plastique, lui permet de le faire jusqu’a un certain point

car il arrive un moment ou la diminution de section I’emporte.

Figure.l.19. Fractographie d’un acier au carbone rompu par clivage. On observe des
surfaces de rupture trés planes, correspondant a divers grains et des réseaux de rivieres qui
se développent pour rattraper les désorientations entre grains voisins (cliché Djafari
ECP)[28].

. /! e
Figure. 1.20. Schéma de la fissuration dans un essai de compression sur un matériau
cimentaire [28].

La déformation se localise alors dans une partie de 1I’éprouvette qui s’amincit : il est
apparu une striction (figure.l.21) et, si le chargement est a force contrdlée,
brutalement la striction devient totale et I’éprouvette se rompt par instabilité plastique.

Ce phénomeéne ne s’accompagne pas d’endommagement.
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Figure. 1.21. Striction d’une éprouvette de traction de Smm de diamétre [27].

Cependant, dans la plupart des cas, le développement de la striction est
interrompu par la rupture de 1’éprouvette, avant que la striction ne devienne totale.
Afin de comprendre ce qui s’est produit, nous effectuons une coupe de 1’éprouvette
par son axe, avant que cette rupture ne se soit produite (figure.1.22). En dessous de la
surface, nous pouvons observer des cavités, allongées dans le sens de la déformation.

Leur taille décroit au fur et a mesure que nous nous ¢loignons de la surface de rupture.

Figure. 1.22. Coupe de la partie strictionnée d’une éprouvette en acier faiblement
allié. On observe des cavités au sein de la partie strictionnée. Au centre elles se sont
rejointes pour former une fissure (avec [’autorisation d’Hermes Science)[28].

Un examen plus attentif permet d’observer des inclusions dans ces cavités. Une
observation complémentaire de la surface de rupture au microscope électronique a
balayage (figure.1.23), révele que cette surface est constituée de la juxtaposition de
trous, appelés cupules. Au fond de certaines d’entre elles, nous pouvons voir des
inclusions. Les cavités, en réduisant la section portante, constituent bien un

endommagement. Nous pouvons chercher a expliquer ce qui s’est passé (figure.1.24).
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Les inclusions dans les alliages sont par exemple des oxydes, des sulfures, des
nitrures, qui sont trés difficiles a déformer plastiquement par des glissements, du fait
de leur structure cristallographique défavorable. Au sein d’un alliage qui, lui, se
déforme plastiquement par glissements, elles constituent des zones ou se concentrent
les contraintes. La mécanique des inclusions permet de calculer cet accroissement
local.

Suivant la nature des inclusions, et leur concentration, I’endommagement par
formation de cavités peut étre plus ou moins précoce. Un facteur essentiel est le taux
de triaxialité des contraintes, c’est-a-dire le rapport de la contrainte moyenne a la
contrainte équivalente, responsable de la déformation plastique. C’est une question
que nous examinerons ultérieurement. Il suffit ici de signaler que ce taux de triaxialité
des contraintes augmente au voisinage de I’axe de 1’éprouvette lorsque la striction se

développe. Les conditions sont alors remplies pour que les cavités croissent.

J%MI@\ W wwm?’u’

Figure. 1.23. Fractographie montrant des cupules et les inclusions qui ont donné naissance
aux cavités de rupture ductile (acier faiblement allié) [28].
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Figure. 1.24. Schéma des trois stades de rupture ductile. (a) Naissance des cavités sur des
inclusions. En haut, l'inclusion a été clivée ; en bas, l'inclusion a été décollée. (b) Croissance
des cavités par déformation plastique de la matrice. (c) Coalescence des cavités. En haut
striction des ligaments internes ; en bas coalescence par cisaillement [28].

L.7.7. Différentes Microstructures des métaux lors d'essai de fluage :
Nous présentons ici des micrographes des échantillons flués des différents métaux:
La figure.l.25 représente une demi-coupe polie (jusqu’a 1’étape de polissage avec

la solution SPM) proche du faci¢s de rupture d’une éprouvette d’Udimet 720 CR
rompue apres 90 h de fluage a 650°C sous une contrainte de 800 MPa [2].

Figure. 1.25. Demi-coupe polie proche du faciés de rupture apreés le fluage de I'Udimet 720
CR, 650°C sous 800 MPa, tr=90 h - MEB : cliché de gauche pris en électrons secondaires
(SE) et cliché de droite pris en électrons rétrodiffusés (BSE) [2].
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La figure 1.26 présente une demi-coupe d’Udimet 720 HS rompue apres 4270 h
de fluage a 750°C sous 140 MPa, polie cette fois avec une solution SPM. La méme

zone est observée en SE et BSE.

Figure. 1.26. Détail d’une demi-coupe polie proche du faciés de rupture au fluage de
I’Udimet 720 CR, 750°C sous 140 MPa, tr = 5915 h— MEB/2].

Faciés de rupture en fluage de 1’Udimet 720 HS a 750°C, les lévres de
cisaillement sont beaucoup moins marquées qu’a 650°C, comme I’illustre la figure
1.27. 11 apparait nettement a plus fort grossissement des particules de poudre,
saillantes ou sous forme de cratéres sphériques. La finesse de la taille des grains
austénitiques ne permet pas de conclure sur le caractére intragranulaire ou

interparticulaire de la rupture [2].

Figure .127. Facies de rupture en fluage de I'Udimet 720 HS a 750°C sous 280 MPa, tr=333
h - MEB a faible grossissement [2]
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La densité et la taille des cavités augmentent avec le taux de déformation, figure
1.28 sur la partie (a). Pour de plus forts niveaux de déformation, la coalescence
provoque une décohésion totale du joint, i.e. une microfissure, figure 1.28. Sur la
partie (b). Enfin, les microfissures se propagent et coalescent a leur tour, conduisant a

la ruine du matériau par fissuration macroscopique, figure 1.34 sur la partie (c) [29]

Figure.l.28. Microstructures typiques observées au centre des pastilles déformées. a) Apres
fluage sous 25 MPa a 1 465°C, ¢=2,1%, b) Combustible apres fluage sous 50 MPa a 1
465°C, =8 % et c) Combustible apres fluage sous 60 MPa a 1 465°C, ¢=16,4% [29].

La figure.l.29 représente I’état microstructurale du fil machine en aluminium d= 9.5
mm au cours du stade tertiaire (rupture de I’éprouvette) de fluage a 250°C sous 47.78

MPa. La coupe transversale (figure.l.29¢) et coupe longitudinal [20]

Figure 1.29. Evolution de la microstructure du fil machine en aluminium au cours du 3"
stade du fluage a 250°C sous 47,78 MPa .a),b) coupe longitudinal; c),d) coupe transvarsale

[30].
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La figure 1.30 illustre une fractographie d’un fil d’aluminium tréfilé¢ a taux de
réduction 96.41 % et flué sous 144 MPa a 160 °C, la présence des cupules au centre
de la surface avec une présence des cavités de plus en plus rapproché de la limite de la
surface fracturée (figure 1.30 (a)). Nous remarquons également des fissures qui sont
formées par la coalescence de ces cavités a cause de I’effet de ’augmentation de la
contrainte de 126 MPa a 144 MPa, responsables de la rupture du fil au troisiéme stade
de fluage. La figure 1.30 (b) révéle une microstructure caractérisée par une zone
centrale de sa surface marquée par un arrachement matiére selon un aspect en forme
de cuvette. La morphologie de cette surface de rupture correspondant a un mode

d’endommagement ductile [31].

Figure 1.30. Fractographies des surfaces fracturées d'un fil d’aluminium tréfilé a taux de
réduction 96.41 % et flué sous 144 MPa a 160 °C (a) : fort agrandissement (x600) ; (b) :
faible agrandissement (X120) [31].

Les observations par le MEB de la morphologie aprés rupture des éprouvettes
soumis aux différents tests de fluage sont représentées dans les figures.I.37 et 38.
D'aprés ces observations, la rupture est de type (cup and cone morphology) et qui
correspond a un  matériau ductile. Beribeche [32] a constaté que la taille de la
section apres rupture est plus grande pour le fil tréfilé que les fils tréfilés et recuits
(figure.l.31).

L’endommagement apparait sous forme de cavités internes au début du fluage

tertiaire La croissance des cavités conduit a une diminution de la section efficace et
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donc a une augmentation de contrainte, la déformation étant une puissance n de la
contrainte elle augmente trés vite. La figure.l.31 présente les différentes observations
au MEB des sections de la zone de rupture des différents fils tréfilés (e = 94,94%) et

qui confirment ce qui a été mentionné précédemment [32].

e A
SO0wsr 0000

Figure.l.31. Observations au MEB de la section de rupture apres fluage des différents fils
(vue de profil X 50) [32].
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Figure.l.32. Observations au MEB de la section de rupture apres fluage des différents fils
(ceeur du facies X 300) [32].
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11. 1.Introduction :

L'é¢tude des comportements de cuivre lors des essais de fluage est d'un grand
intérét scientifique et industriel. On note que plusieurs travaux scientifiques ont été
effectués sur plusieurs matériaux mais peu de travaux ont été publiés sur le

comportement au fluage de cuivre.
I1.2. Carte d'Ashby de cuivre pur :

On doit noter que la carte d’Ashby représente une référence scientifique pour

¢tudier le comportement du matériau au fluage.

La figure II.1 représente les différentes mécanismes de fluage de cuivre pure de

diametre de grain d=100 pum.
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Figure Il 1. Carte des mécanismes de déformation dans le cas du cuivre pur de 100 um de
taille de grain Frost et Ashby [12].

I1.3. Travaux réalisés:
I1.3.1. L’influence de la température et de la contrainte :

Ayensu et al. [33] avaient fait des études de fluage sur des fils de cuivre tréfilés
et qui sont utilis€és comme des lignes de transport de I’électricité a haute tension
.L'étude a été réalisée a haute température, et aussi sous l'influence des rayonnements

solaires. Le diametre d'échantillon qui a été caractéris€ est d=2,10 mm et les tests
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de fluage sont effectués aux températures 300,400 et 500 ° C et sous les contraintes
7,08, 14,16 et 21,24 MPa. Cependant, I'objectif était de comprendre le comportement
durant le fluage de ces échantillons de cuivre sous des conditions de laboratoire afin
de prendre en considération les données lors des processus de fabrication et ceci
pour assurer un longue durée de vie.

Les auteurs ont trouvé que la valeur de ’exposant de contrainte » est entre 2.0 a
2.4 (figure.Il.2) et I’énergie d’activation Q allant de 61.3 a 63.2 KJ/mole (figure.II3).
IlIs ont observé que I’exposant de contrainte n diminue avec 1’augmentation de la
température et ’énergie d’activation diminue avec 1’augmentation de la contrainte. Le
mécanisme de déformation est attribué au glissement du joint de grain et a 1’auto
diffusion des atomes de cuivre dans le joint du grain calculé d’apres le modele de
Coble dans une rangée de 2.2 x 1 0 "' em?s™? 42.2x 107% em?/s™.
D’apres cette étude, ils ont montré que la loi de puissance du phénomene de fluage et
le mécanisme dominant a des températures intermédiaires (0.3 a 0.7 Ty ou T
représente la température absolue du point de fusion) dépendent de I’exposant de

contrainte n et I’énergie d’activation de fluage Q.
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Figure. I1.2. Courbe logarithmique de la vitesse de fluage fonction de la contrainte pour
températures 300, 400 et 500 ° C [33].
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Figure. I1.3. Vitesse de déformation en fonction de l'inverse de température
pour températures 300,400 et 500 ° C[33].

La sensibilité de la vitesse a la contrainte en fonction de la température est
représentée dans la figure.ll.4. La figure.Il.5 montre la variation de 1’énergie
d'activation avec la contrainte. La valeur moyenne de la sensibilité de la vitesse a la

contrainte est d'environ 2,2, ce qui caractérise de glissement aux joints de grains.
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Figure I1.4. La sensibilité de la vitesse a la contrainte (n) en fonction de température

(K) [33].
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Figure IL.5.Courbe d'énergie d'activation en fonction de contrainte [33].

Ayensu et al [21] consideérent que les valeurs de la sensibilité de la vitesse a la
contrainte obtenues dans leurs travaux de recherche, qui sont proches de 2, indiquent
que le mécanisme de fluage c'est le fluage de dislocation contrélé par le glissement
thermiquement activé. Les auteurs considerent que les valeurs d'énergie d'activation
sont en accord avec d'autres travaux, car, elles sont du méme ordre de grandeur que
ceux rapportées pour le plomb et, qui a la méme structure que le cuivre.

Zikry et Georgy[34] ont effectué¢ des études sur des échantillons de cuivre
d'une pureté de 99,99% et d'alliages de composition homogénéisée de zinc en 28% de
cuivre, sous la forme de fils tréfilés de section circulaire de diamétre de 1 mm. Ces
¢chantillons ont été préparés avec soin pour essais de fluage et étaient recuit sous vide
pendant 2 h a 450°C pour ¢éliminer 1'effet de pré-déformation a froid. Des essais de
fluage ont ensuite été effectués a des différentes températures 200, 300 et 400°C.
Figures II 6.a-b présentent des séries typiques de courbes de fluage obtenues par ces
auteurs. Ces ensembles de courbes sont obtenus pour:

a) un cuivre pur testé a 300 ° C et la contrainte varie de 87 a 175 MPa.
b) alliage de cuivre Cu -28% Zn testé¢ a 300 ° C et la contrainte appliquée
varie de 137 a 300 MPa.

La figure I1.7 présente les courbes obtenues a partir de la relation entre le

logarithme de la contrainte appliquée et le logarithme de la vitesse de fluage en
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régime permanent g , et ce qui permis aux auteurs de déterminer le paramétre de
N

sensibilité de la vitesse a la contrainte # :

(alneJ (11-1)
Olno ).

aux températures d'essai différentes de 200, 300 et 400 °C de a) cuivre pur et b) pour
I’alliage de cuivre Cu -28%Zn ils ont obtenues :

a) pour le cuivre pur et a n'importe quelle température la pente m' augmente avec
'augmentation de la contrainte mais le changement de la température de 200 a 400 °
C ne modifie pas le parametre n.

b) pour la solution solide Cu -28 % Zn de la pente n a une température constante est
indépendante de la contrainte, et le changement de température de 200 a 400 ° C a un
effet sur les valeurs de m 'considérée comme négligeable.

La figure IL.8 illustre le changement de »n avec la contrainte appliquée. Il
représente une relation importante concernant le parametre de sensibilité de la vitesse
a la contrainte de fluage. La figure II.8a pour le cuivre pur, montre que » augmente
réguliérement avec la contrainte a des niveaux inférieurs pour atteindre environ 5 a
100 MPa. Il commence alors a augmenter de facon accélérée a des niveaux plus
¢levés de contrainte pour atteindre plusieurs ordres de grandeur d'environ 30 a 170
MPa.

A partir de ce travail de recherche sur le cuivre pur et sur la solution solide de
cuivre-zinc (Cu-28% Zn) que la valeur du »n de paraméetre de sensibilité de la vitesse a
la contrainte de fluage est indépendante de la contrainte. La variation de la
température dans les essais de fluage jusqu'a 400 °© C n'a pas changé ce phénomene
et son effet sur les valeurs absolues de n est négligeable. Pendant le fluage. Le
parametre de sensibilité de la vitesse a la contrainte est toujours constant malgré le

changement de contraintes appliquées.
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Figure I1.6.vitesse de déformation en fonction du temps a) pour le cuivre pur b) alliage de
cuivre Cu -28% Zn [34].
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Figure Il. 7. Relations entre la vitesse de fluage en régime permanent et la contrainte
appliquée: a) pour le cuivre pur, b) pour solution solide Cu -28% Zn[34].
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Figure I1.8. Dépendance de la sensibilité de la vitesse a la contrainte (m ') de la contrainte
appliquée: a) pour le cuivre pur, b) pour solution solide Cu -28% Zn [34].

Boumerzoug et Beribeche [35] ont étudi¢ le fluage sur un fil de cuivre tréfilé de
composition 99.9 Cu, 0.001Bi, 0.002Sb, 0.002As, 0.005Fe, 0.002Fe,
0.002N1,0.005Pb, 0.002Sn, 0.004s, 0.004Zn et 0,073 autres éléments. Ce matériau est
réduit par déformation plastique au cours d'un tréfilage a froid. Le taux de réduction
choisi dans cette étude est €= 85,94%.

Les deux types de échantillons ont été testés: les fils tréfilés a froid qui ne sont pas
traités thermiquement et les fils traités pour 1 et 10 min a T = 500 ° C.

Les essais de fluage ont été réalisées dans deux conditions différentes: la
premiére conserne les fils de cuivre tréfilés a froid. Dans ce cas, les contraintes
appliquées sont: o; = 185 MPa, o, = 210 MPa, et o3 = 236 MPa, a température
constante T = 170 °C. La deuxiéme conserne des fils tréfilés a froid sous une
contrainte constante ¢ = 210MPa a différentes températures T; =93 °C, T, =170 ° C,
T3=230°CetT4=275°C.

La figure I1.9 présente les courbes de déformation de fluage en fonction du
temps de fil de cuivre tréfilé, obtenu a différents contraintes (6, = 185, o, =210 et 63
=236MPa) et a température constante T = 170 ° C. Selon ce résultat, il est clair que le

temps de la rupture diminue avec l'augmentation de la contrainte appliquée.
p p g ppliq
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La figure I1.10 représente 'effet de la température sur le comportement des fils
de cuivre tréfilés lors de l'essais de fluage aux différentes températures T,=93 °C,
T,=170 °C, T5=230 °C et T4=275 °C, et sous contrainte constante c = 210 MPa. Selon
ces résultats les auteurs ont trouvé que chaque fois que la température augmente, la
déformation augmente aussi.

La figure II.11 présente l'effet du temps de recuit sur le comportement des fils
de cuivre tréfilés lors de I’essai de fluage a une température constante T=240 °Cet
sous contrainte constante ¢ = 138 MPa. On remarque que lorsque le temps de recuit
augmente le temps de rupture diminue.

Boumerzoug et Beribeche ont observé au MEB (figure 11.12) la forme de la
région de rupture du fil tréfilé qui a été traité thermiquement a 500 °© C pendant 10
mn. La zone de rupture a un plus bas diamétre par rapport aux autres régions. Ils ont
observé aussi au MEB les microstructures longitudinales et transversales de fil
tréfilé de cuivre lors d'essai de fluage a température T=170°C et sous contrainte ¢ =
210 MPa et traité thermiquement a 500 ° C pendant 10 min (figure .I1.13). Ils ont
constaté une densité élevée de microfissures pres de la région de rupture. Cependant,
la section transversale montre une densité des micropores. En conséquence, ils ont
déduit que ces micropores et microfissures menent par la suite a la rupture complete

du fil.

=t 236 MPn
- iMPa

183 MPa

t[rim]
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Figure. I1.9. Les courbes de fluage a la température constante T=170°C du fils tréfilés de
cuivre (€=85.94%) sous les contraintes cl=185Mpa, 02=210Mpa, et 63=236MPa [35].
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Figure .II.10. Les courbes de fluage du fil de cuivre tréfilé au taux de tréfilage ¢ = 85.94 % a
la température (T1=93°C, T2= 170°C, T3=230°C et T4=275°C) sous contrainte constante
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Figure Il 11. Les courbes de fluage a la température T=170°C et sous la contrainte
o= 210 Mpa du fil de cuivre tréfilé au taux de tréfilage e= 85.94%, et traité thermiquement
a 500°C pendant 1min et 10min et sans traitement thermique [35].
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Figure IL12. L'observation par le MEB pour du fil tréfilé de cuivre apres ['essai de fluage
(6=210 MPa a T=170°C) qui a été recuit a 500°C pendant la minute 10
(échantillon apres la rupture) [35].

Figure I1.13. Microstructure de fil de cuivre tréfilé a froid apres l'essai de fluage
(6=210MPa a T=170°C). (@) coupe longitudinale et (b) coupe transversale [35].
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William et al. [36] ont travaillés sur les essais de fluage sur des échantillons de
forme d'une barre ronde d'un état recuit de cuivre a haut-conductivit¢ (OFHC)
contenant 99,99% de cuivre déterminé par une analyse chimique, et le diamétre de
grain moyen d=0,025 mm. Les essais de fluage sont effectué aux différentes
températures 43, 121 et 148 °C. Ils ont observé des micro-fissures durant les tests de
fluage qui conduisent a la fracture du matériau. La figure.Il.14 montre ces éprouvettes
de cuivre aprés fluage et comment la forme de la zone de rupture change avec la
température de l'essai. D’autre part, la figure.Il.15 montre les microstructures de
différentes éprouvettes aprés les essais de fluage. Ces figures montrent les

microfissures observées par William et al [24].

(CW W R Y-y
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Figure. II. 14.Echantillons apreés fracturation a différentes températures taux final [36].
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Figure. I1.15. la taille des grains de cuivre recuit et structures a la rupture des échantillons
testés a différentes températures [36].

I1.3.2. L’influence de pré-déformation :

Zbigniew et Kowalewski [37] ont faits les tests du fluage sur le cuivre pur aux
températures 250 ° C et 300 ° C. Ces essais ont été réalisés pour le cuivre a I'état de
prédéformation plastique a la température ambiante. Dans le cas du cuivre prédéformeé
des valeurs de 2,5 %, 5,0 %, 7,5 % et 10 % ont été sélectionnés dans les tests a 250 °
C, tandis que les tests a 300 © C ont été réalisés pour des éprouvettes ayant une
reduction allant jusqu’a 5 % et 10 %.

Les résultats expérimentaux pour le cuivre sont présentés dans les figures. 11.16
(a), (b) respectivement. Il a ét¢ montré que la vitesse minimale de déformation par
fluage et I’allongement diminuent lorsque la pré-déformation plastique augmente.

Tel type de réponse est proportionnelle a la pré-déformation plastique
uniquement jusqu'a € = 5% dans le cas du cuivre. Une augmentation de déformation

préalable a conduit a I'augmentation de la vitesse de fluage pour le cuivre.
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La pré-déformation modifie également la durée des stades de fluage typiques de
cuivre testé. La durée de fluage primaire diminue, en pratique, indépendamment au
taux de déformation plastique préalable. Dans le cas de cuivre pur la durée du stade

secondaire diminue, quand la pré-déformation plastique augmente.
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Figure I1.16.Courbe de fluage de cuivre pura : a) 70 et T=523K :b) 45 et T=523K
(1-matériau regue a l’état ; 2, 3, 4,5- matériau pré-déformé jusqu'a 2.5, 5.0, 7.5, 0.0%,
respectivement [37].

Les principaux resultats de Zbigniew et Kowalewski [37] sont:

1. La résistance au fluage en traction est généralement augmentée par une
prédéformation plastique, et qui a été exprimée par une diminution significative de la
vitesse de fluage. Cependant, I’effet de la déformation, sur les deux matériaux
examings, n'est pas proportionnelle a 'augmentation de la pré-déformation.

2. Les résultats démontrent que le processus de rupture par fluage peut étre modifié
par un travail a froid préalable. Dans le cas du cuivre testé, sa durée de vie lors du
fluage dépend de la température.

3. La valeur de la déformation par fluage pour les deux températures considérées a été
nettement réduite, a cause de faibles valeurs de la pré-déformation.

4. L’allongement des €prouvettes testées diminue proportionnellement avec

I’augmentation de la pré-déformation.
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Wilshire et Battenbough [38] ont étudi¢ les essais de fluage sur un cuivre a
haute conductivité¢ cuivre (99,95%, Cu) et qui a été¢ fourni sous la forme de barres
tréfilés a froid, de 10 mm de diamétre a partir desquelles des éprouvettes cylindriques
ont été usinées d'une longueur de 25,4 mm et un diametre de 4 mm. Ces échantillons
ont été recuits sous un vide de 10™ Pa pendant 1 heure & 700 ° C pour obtenir un
diametre moyen des grains de 40 pm.

Donc ils ont réalis¢ des essais du fluage a 413, 450 et 550 © C, c'est-a-dire au-dessous
de la température du recuit qui est de 660 ° C. Les essais de fluage ont été achevés
dans I’air utilisant :

(a) Une vraie contrainte constante de la machine avec un chargement de levier d’un
rapport 10:1 pour les contraintes de 10 MPa et plus.

(b) Une charge machine constante sans chargement des leviers, mais avec des cellules
de charge linéaires pour une contraintes de vérification des essais a 10 MPa et moins.
A partir d’une étude microstructurale, ils trouverent que, la rupture se produit
systématiquement par cavitation, avec les observations suivantes :

a- Les cavités sont isolées aux joints de grains, leur volume croit lentement au stade
primaire du fluage pour les deux valeurs de n=1, et n =4,5 (figure I1.17).

b- Les cavités se forment préférentiellement pres des surfaces d'échantillon (figure
I1.19 (a) et (b)), avec diminution du nombre de cavités et de fissures de la surface vers
le centre (figure 11.19(c)), ils suggerent que les cavités nucléés préférentiellement a
petites particules d'oxyde créées par la pénétration de l'oxygeéne le long des joints de
grains lors de fluage.

c- Le taux des cavités augmente avec l'augmentation de la déformation par fluage,
éventuellement formant une facette de grain unique fissurée a partir de laquelle se
produit des large fissures a plusieurs facettes du grain dans des endroits variés le long

de la longueur de jauge des éprouvettes fracturés (Figure I1.19(c)).
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Figurell. 17. La dépendance du vitesse minimum de fluage en fonction de la contraite, a
413-550 ° C pour le cuivre polycristallin, montrant également les vitesse enregistrés pour les
monocristaux de cuivre a 450 ° C [38].

5 888

STRESS (MPa)
o o

-
Qo

0 107 104 108 10% 107
TIME TO FRACTURE (s)

Figure I1.18. Dépendance de contrainte avec le temps de rupture de cuivre polycristallin.
a413-550° C [38].
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Figure IL19. Les cavités des joints de grains présentes dans le cuivre polycristallin en aire

pour des tests interrompus pendant les stades primaire (a) : a 2 MPa et 450 ° C quand n = 1

et (b) :a25 MPa et 550 ° C quand n =4.5, tandis que (c) : montre que la cavité et la fissure
se developpent dans [’échantillon testé a 50 MPa et 413 ° C pour n = 4.5 [38].

I1.3.3. L’influence de la taille de grain :

Al-Ganainy et al [39] ont étudié I’alliage de cuivre (Cu -2% Sn), cet alliage
présente une combinaison de conductivité thermique élevée et une excellente
résistance mécanique. Les courbes de fluage isothermes de Cu- 2 %Sn ont été
obtenues dans la région de solution solide a des températures de 300, 350, 400 et 450
° C, sous contraintes constants de 64 MPa jusqu’a 111 MPa. Avec ses traitements
thermiques les échantillons ont des tailles de grains 18, 42,79 et 118 pum
respectivement.

-Résultats et les observations expérimentales

Les courbes qui représentent la fonction (déformation-temps) sont effectuées
sous contraintes appliquées constantes de 64 a 111MPa, a la température 450 ° C pour
les échantillons du diamétre de grain 79 um qui est représenté sur la figure.I1.20a. La
dépendance sur le diameétre des grains et la température sont représentés sur les
figures.I1.20D et c.

- Stade de fluage transitoire

Le fluage transitoire est décrit par I'équation (II-1).

£,=B1" -1
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Ou ¢ 4 et ¢ sont la déformation du fluage transitoire, et le temps, S et m sont des
constantes en fonction des conditions expérimentaux. Les pentes de ces droites
donnent les valeurs des 1I’exposant du temps transitoire du fluage. La dépendance
lin¢aire de m et I'inverse de la contrainte appliquée (//0) aux différentes températures
constantes, cela est illustré sur la figure.I1.26. Il est clair d'aprés la figure.I.21, que m
= 3, alors les auteurs ont trouvé que m a diminue avec l'augmentation a la fois de la
température et de la contrainte appliquée. Le paramétre de fluage transitoire f du
alliage Cu -% 2 Sn augmente avec la contrainte o (figure. I1.21) et la température T
(figure.I.27a), ses valeurs comprises entre 6x 10 et 67x 10™. La dépendance de la

température et les valeurs £ pour toutes contraintes appliqué sera de la forme de type

Arrhenius :

BB (12

L'énergie d'activation de fluage transitoire Q, est calculée a partir des pentes de
la droite les lignes de la figure.ll.22a, ses valeurs comprises entre 23 et 37,7 kJ / mol.
Al-Ganainy et al ont tracé I’énergie d’activation en fonction de la contrainte appliquée
o (figure.Il.22b). Il est bien clair que O, augmente rapidement avec la contrainte

appliquée jusqu'a 88 MPa, pour les contraintes plus élevées O, devient constant.
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Figurell. 20. Courbes de fluage représentatifs pour le fil de Cu-2% Sn : (a) avec diamétre de
grain 79 um a 450 ° C sous différentes appliquée contraintes. (b) Au 450 ° C sous une
contrainte appliquée de 111 MPa pour différents diamétres de grain. (c) avec un diameétre de
grain 118 um sous une contrainte appliquée de 64 MPa a des températures de déformation
différents [39].
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- Stade état stationnaire :

La vitesse de fluage stationnaire g =0s/0t est obtenue dans la méme gamme

de température (300-450 ° C). La dépendance linéaire entre la vitesse de fluage
stationnaire et la taille de grain pour les échantillons a 350 ° C, sous différentes
contraintes appliquées est présentée dans la figure.ll.23. La vitesse de déformation ¢
augmente avec l'augmentation de la température 7 et la taille de grain d voir
(figure.11.23). La formule empirique de la dépendance de ¢ et la taille de grain d est

exprimée par Petch [17].

g=6y+bd (I-3)

Ou ¢’y et b sont des constantes en fonction de la condition expérimentale. La

dépendance de contrainte o et de e pour tous les échantillons de différent diameétres

des grains, a une température quelconque est vérifi¢ par I'équation suivante :

. . (I11-4)
e=Co

Ou C est une constante qui dépend des conditions de I’essai de fluage et m est

I’exposant de la contrainte (m =(91n g /Gln o)), c’est bien claire que la relation entre (/n

e*) et (In o) aux différents diametres de grain a température constante T= 300 ° C
comme indiqué dans l'exemple représentatif de la figure.Il.24a. Selon la figure.l1.24b,
les auteurs ont tracé la valeur moyenne de I’exposant m en fonction de la température,
ils ont trouvé que cette dépendance est une équation empirique de la forme:
(11-5)
m=0.655+45x10" T

L'énergie d'activation du fluage de I’alliage de cuivre (Cu-2% Sn) de certains
diametre des grains sous différentes contraintes appliquées est calculé a partir des
pentes des droites relative de (In ¢’ et (I / T) comme ils sont représente sur la
figure.ll.25a. Les valeurs moyennes de 1’énergie d’activation sont 100.2, 84.3, 74.2 et
67.1 KJ/mol pour les échantillons avec les diamétres de grains correspondants a 18,
42, 79 et 118 um, respectivement (figure.Il.25b). Il est clair qu’a partir de

figure.I1.25b que O, a diminué avec l'augmentation de diametre du grain.
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L'énergie d'activation Q de fluage qui est en relation linéaire avec l'inverse de la
taille de grain (1/d), est présentée sur la figure.Il.25¢ pour I’alliage de Cu-2% Sn. Les

auteurs ont trouvé une relation empirique de la forme suivante :

0=64.9+658.7 d' (11-6)

104 L 2
573K T g MPa

106 o

1124

Ine,

1164 ;
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Figurell. 21. Les exemples représentatifs de la relation entre ln ¢ ,
etint.aT=300°C sous des contraintes différentes [39].

(b = (MPa)

Figure.Il.22. (a) Les lignes droites obtenues a partir de la corrélation de la relation entre In
Bet(10° /1), (b) La dépendance de l'énergie d'activation de fluage transitoire Q,, sur la
contrainte appliquée o [39].

Etude du comportement des fils de cuivre lors des essais de fluage 58



Chapitre I1

Fluage de cuivre

40—

111 WMPa

26 MPa

86 NP2

80 MPa

64 MPa

Figurell. 23. Exemple représentatif pour la dépendance des taux de fluage stationnaire et
les diametres des grains a 350 ° C sous différentes contraintes [39].
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FigureIl.24. (a) un exemple représentatif de la relation entre In & et In o pour différents
diametres de grains a 300 ° C. (b) la variation exposant de la contrainte m avec la

temperature T [39].
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Figure.Il.25. (a) La dépendance linaire entre In¢ et (10°/T) pour les fils de diamétre de
grains 42 um (un exemple représentatif). (b) La dépendance de vitesse de déformation
Stationnaire et de l'énergie d'activation Q sur le diamétre des grains d. (c) la corrélation
linaire obtenue entre l’energie d’activation Q et la taille de grain d [39].
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Chapitre 111 Matériau étudié et techniques expérimentaux

II1.1.Matériau étudié:

Introduction:

Le tréfilage est de faire passer le fil machine préalablement décapé, traité et
lubrifié a travers une série d’orifices calibrés appelés filieres. La filiere est 1’¢élément
essentiel du tréfilage. Elle est constituée d’un ¢élément dur en carbure de tungsténe
contenu dans un support d’acier. La partie active de la filiere est constituée du cone de

travail ou cone de tréfilage (figure I11.1).

Figure IIl.1. Schéma de principe de tréfilage [40].

L’entreprise E.N.I.CA.Biskra utilise le procédé de tréfilage a froid sur plusieurs
types de fils machines de différents matériaux et nuances.
Dans notre étude, on a opté pour le fil machine en cuivre ETP (Electrolytic Tough
Pitch), de diamétre mitial ¢gal a 8,00 mm et de composition chimique décrite dans le

Tableau IIl.1et I11.2

Tableau I11.1. Composition massique en pourcentage en impuretés (%) de cuivre ETP.

Cuivre | Bismuth | Antimoine | Arsenic | Fer Nickel | Plomb | Etain | Soufre | Zinc

Cu Bi Sb As Fe Ni Pb Sn S Zn

99,9 0,001 0,002 0,002 | 0,005 0,002 | 0,005 | 0,002 |0,004 | 0,004
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Tableau I11.2. Caractéristiques du cuivre ETP (Fil machine)

Diamétre Résistance a la traction Allongement relatif Résistivité
électrique
@ (mm) | R, (MPa) A (%) p
8,0+0,5 200-250 30 58

I1L.2. Préparation des échantillons pour I’analyse micrographique:

L’analyse micrographique a pour principal but la mise en évidence de la
structure de I’échantillon. L’analyse micrographique se fait sur des surfaces polies et
attaquées chimiquement. L’obtention de ces surfaces pour nos échantillons étudiés en
cuivre a haute pureté, nécessite différentes étapes :

La collecte des fils de cuivre de différentes sections, et qui a été effectuée au niveau
de ’E.N.I.C.A.Biskra.

- Puis on a procédé¢ a la découpe des fils de différentes sections, en petits cylindres de
hauteur : lcm.

- Le découpage se fait a vitesse lente et sous une coulée d’eau froide afin d’éviter
I’échauffement des échantillons.

- Dans un premier temps, nous faisons une €bauche de fagon a polir bricvement et
grossierement les faces et a casser las angles des petits cylindres pour ne se blesser les
doigts ; puis les échantillons subissent un pré polissage, qui s’effectue en plusieurs
étapes avec du papier a grains abrasifs en carbure de silicium de marque Buehler, de
plus en plus fins (200, 400, 600, 800, 1200, 2400).

- Aprés chaque polissage les échantillons sont nettoyés de tout résidu a I’aide de I’eau
distillée puis séchés a ’air froid comprimé.

- Le polissage de finition se fait a ’aide de la pate diamantée repartie a ’aide d’un
diluvant, sur le second disque de la polisseuse recouvert d’un tissu feutre. La
granulométrie utilisée est de 21 p m.

- Pour les opérations de polissage, nous avons utilis¢ une polisseuse de type
PHOENIX ALPHA de marque ANALIS.

- Avant I’étude micrographique, il nous faut procéder a une attaque chimique, dans le
but de rendre les grains, les joints de grains, et autres composants de la microstructure

visibles a ’aide d’un microscope optique.
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A chaque matériau, correspond un réactif d’attaque bien défini, et dans les
conditions d’utilisation sont bien définies.

Pour le cuivre de pureté industrielle, on utilise généralement une solution
d’acide nitrique HNO; concentrée a 55%, pour une durée d’attaque de sec 1 a
quelques secondes selon la température ambiante dans le laboratoire. Certains auteurs
préferent d’autres réactifs selon leurs besoins (Tableau III.3).

Tableau 111.3 : réactifs d'attaque pour les observations métallographiques du cuivre et ses
alliages [41].

- Durée de , :
Composition Fattaque Alliages et observations
100 gr [N‘HJ )z Sy0h “Cudvres. ]
60 secondes -A.‘Huﬁf monaphasés ; Laitons ;
environ s .
ILiwe | Eau distillée e e
Sgr FeCly(cristanx)
HCl
250gr | (4 ~1,34a20°C) 0330
1 Litre Ethanol: 95 SW:IIR}H ~Culvre ef tons alfiages culvrenx.
Faire dissoudre les cristaux de
FeCly(cristaux) dans le HCI , puis
[ ajouter 'alcool.
50% Na(H(30%) S
509 Eau oxygénée (30V) secondes.
Solution concentrée de AANCY, 4 55% | ~ | seconde | -Pour tous les types de cuivres,

Les échantillons sont ensuite nettoyés a 1I’éthanol et séchés sous un flux d’air
froid. Cette dernicre opération est tres délicate, car elle ne doit pas laisser de trace sur

la surface.

On not que des observations microscopiques sont effectuées sur des échantillons
de cuivre découpés des €prouvettes qui ont subis des essais de fluage. Cette étude a

pour but de mettre en évidence les causes de la rupture durant les tests de fluage.

I11.3. Eprouvettes (forme et dimension):

L‘éprouvette est obtenue par un prélévement d’un fil machine de cuivre de
diametre 8 mm et des fils de cuivre tréfilés de diamétre respectivement 1.8 mm et de

longueur initiale Ly de 100 mm (figure I11.2).
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Figure I11.2. Eprouvettes des fils de cuivre tréfilé.

111.4.Essai de traction :

L'essai est pratiqué sur machine de traction. Une fois 1'éprouvette en place, on
applique une légere précharge afin d'étre siir que 1'on n'a pas de jeu. Puis, on effectue
un déplacement de la travée qui a pour effet d'étirer I'€prouvette, et on mesure I'effort
généré par ce déplacement ; le mouvement peut se faire par un systéme de vis sans fin
ou un piston hydraulique, 1'effort se mesure par la déformation élastique de la travée
ou, plus communément, par un capteur de force inséré dans la ligne de charge (figure
I11.6).

a) Matériau ductile :

Dans un premier temps, la déformation est élastique. La courbe de traction est
donc une droite, la pente de cette droite donne le module de Young E. A partir d'un
certain allongement, la courbe s'infléchit : c'est le début de la déformation plastique.
La transition peut étre franche (rupture de pente), ce qui permet de déterminer
facilement la limite d'¢élasticité R.. On a dans ce cas la en général un plateau avec une
contrainte inférieure a la contrainte maximale dans le domaine ¢lastique,

correspondant au fait que les dislocations se sont libérées des atomes étrangers qui les
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épinglaient. On définit alors une limite d'élasticité haute, Rey, qui est le maximum de

la partie élastique, et une limite d'élasticité basse, R , correspondant au plateau.
p q Y p

Lorsque la rupture n'est pas franche c'est notamment le cas des matériaux tres
ductiles, on définit la limite d'élasticité conventionnelle comme étant la contrainte
donnant 0,2 % de déformation résiduelle, Re o2 ; on peut aussi la définir pour d'autres

valeurs de déformation résiduelle (par exemple Ry 0,1 pour 0,1 % de déformation).

La courbe de traction présente ensuite un maximum qui détermine la résistance
a la traction conventionnelle R, L'allongement plastique a ce point est appelé
allongement sous charge maximale et est noté Ag; c'est la déformation résiduelle
maximale que I'on peut imposer. On définit également l'allongement total sous charge
maximale, Ay, qui inclue la déformation élastique. Le parametre A, renseigne sur la
déformation maximale que l'on peut atteindre pour de la mise en forme, et Ay permet
de régler l'appareil de mise en forme (puisque c'est une déformation totale que l'on
impose). A partir de ce point, la déformation est concentrée dans une zone, c'est la
striction (« étranglement »). La force enregistrée diminue, puisque la section diminue
dans la zone de striction. La rupture a ensuite lieu dans la zone de striction. La charge

unitaire R n'a pas de sens particulier a l'endroit de la rupture.

La courbe de traction rationnelle est, quant a elle, toujours croissante. La
striction marque un point d'inflexion, puisque la section diminue plus vite que la
force. On note que la contrainte vraie ¢ atteinte au moment de la rupture est tres

supérieure a la charge unitaire R [42].
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Figure IIL.3. Courbe de traction conventionnelle de matériau ductile [42].

Figure IIL4. Faciés de rupture typique pour un matériau ductile (alliage d'aluminium) [42].

b) Matériau fragile :

Dans le cas d'un matériau fragile, la rupture survient en fin de domaine élastique.
La surface de rupture est globalement perpendiculaire a I'axe de traction.
L'allongement a la rupture est nul ou tres faible. On ne peut déduire de la courbe que

le module de Young E, et la résistance a la traction Ry, (figure I11.5)
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Figure IIL.5. Eprouvette rompue d'un matériau fragile (fonte). [Eprouvette rompue d'un
matériau fragile (fonte)] [41].

Figure I11.6. Machine d’essai de traction ZWICK 100 kN méme extensométre.
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IIL.5. Essais de fluage :

IIL.5.1. Description de la machine de fluage:

En général, les essais de fluage sont réalisés sur des machines a charge
constante utilisant la force de pesanteur : une masse est fixée a I’éprouvette ou, bien
souvent, pour les essais de longue durée, un systéme d’amplification de la charge a
bras de levier est utilisé.

Notre dispositif de fluage est composé d’un poids et d’un bras de levier relié a
un mors sur lequel I’éprouvette est fixée (figure. 111.7).

L’allongement de 1’éprouvette est mesuré par un appareil de mesure optique

d’une précision de 0.01 mm, placé au niveau du mors mobile.

Figure I11.7. Schéma d’une machine de fluage

-Les constituants de la machine sont:
1-Bati

2-Four électrique

3-Bras de levier

4-Mors mobil
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5-Thermorégulateur
6-Systéme d'acquisition
7-Charge
8-Affichage des résultats
I11.5.2.Condition des essais de fluage:
Les conditions de nos essais du fluage sont :
e Les températures 290 et 340 ° C.
e Les contraintes 98, 108 et 118 MPa
e On note que les traitements thermiques a température 500, 600 et 700 ° C
pendant 10 min ont été appliqués sur des éprouvettes de cuivre avant ’essai de
fluage.

I1L.6. Traitements thermiques:

Afin d'étudier l'effet des recuits sur les fils de cuivre, des traitements thermiques

ont été réalisés dans un four programmable, (Figure I11.8), avec enceinte chauffante.

Figure I11.8. Four programmable pour traitements thermiques.
I11.7. Microscopie optique:

Les échantillons sont observés a I’aide d’un microscope optique (Figure II1.9),
muni de 4 objectifs (x4, x16, x40, x100) et équipé d’un appareil photo numérique de
marque Canon PowerShot G7, de longueur focale 29mm, et de définition 7.0 Giga-

pixels. Les photos sont obtenues avec un temps d’exposition de 1/1000 de seconde,
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cela nous permet d’avoir des différents grossissements, en jouant sur le zoom de
I’appareil photo, et les objectifs du microscope.

Nous avons réalisé cette analyse au sein du laboratoire de département de génie
mécanique a l'université de Biskra. Cette technique nous permet ainsi d’observer

I'évolution microstructurale de notre matériau.

Figure II1.9. Microscope optique HUND T100-WETZLAR.

I11.8. Analyse par diffraction des rayons X (DRX):

La diffraction des rayons X a été utilisée dans le but d’accéder a des
informations sur I'évolution de la texture, la structure cristalline ainsi que 1’évolution
des paramétres de mailles. Ces d’informations sont facilement accessibles par cette
méthode. On peut méme déterminer les fractions volumiques de phases existantes
dans la matrice et aussi la composition chimique du matériau.

L’ensemble des spectres de diffraction a ¢été réalisé sur un Diffractométre

Panalytical X ’Pert PRO (figure II1.10).
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Le rayonnement X monochromatique est produit par une anticathode en cuivre.
Le filtre est constitué de nickel et ne laisse passer que la raie K o (Ao = 1.5406 A).
L’alimentation du tube est assurée par un générateur délivrant une d.d.p de 45 KV et
un courant de 40 mA.

Les positions des pics dans I’espace angulaire étudié sont données par la fameuse

relation de Bragg :

na
2dhkl

Cette équation comporte deux paramétres expérimentaux qui sont 6 (I’angle

sin 6 =

d’incidence du faisceau X par rapport a la famille de plan (hkl)), et A (longueur
d’onde de la radiation utilisée). Pour réaliser les conditions de diffraction sur une
famille de plans {hkl} ; la longueur d’onde incidente a été fixée et la variable prise en

compte est donc I’angle 0 .

Figure II1.10. Diffractométre Panalytical X Pert (D8 ADVENCE) BRUKER.

I11.9. Microscope électronique a balayage (MEB):

La microscopie électronique a balayage (MEB ou SEM pour scaning electron
Microscopy) est une technique de microscopie basée sur le principe des interactions
¢lectrons —matiére. Un faisceau d’électron balaie la surface de 1’échantillon a analyser
qui en réponse, réémet certaines particules. Différents détecteurs permettent

d’analyser ces particules et de reconstruire une image de la surface. La microscopie
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¢lectronique a balayage est un outil particulie¢rement pertinent pour 1’observation de
I’état d’endommagement du faciés des éprouvettes rompues apres sollicitation

en fluage de part sa profondeur de champ et sa forte résolution. Dans la pratique, les
MEB actuels les plus conventionnels, c'est-a-dire équipés de détecteurs d’électrons
secondaires permettant d’atteindre une résolution de l’ordre de 20 nm et un
grossissement qui peut aller jusqu'a 300000 fois. L’appareil que nous avons utilisé est
de type Jeol JSM-LV6390 a filament en tungsténe qui se trouve a l'université de

Biskra (figure I11.11).

Figure IIL.11. Microscopie électronique a balayage (MEB).
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Chapitre IV Résultats expérimentaux et discussions

IV.1. Introduction:

Ce chapitre présente les résultats des essais de tractions et de fluages menés sur un fil de
diametre 1.8 mm de cuivre tréfilé a 77,5 % dans I’entreprise des industries du cable de Biskra
(EN.ILCA.B). Et aussi, on a fait les caractéristiques de la microstructure avec le microscope
optique et le MEB et aussi le diffractometre.

IV.2.Essais de traction :

Les essais de traction permettent d’évaluer les grandeurs caractéristiques : la limite
d’¢élasticité, contrainte maximale et ductilité.

A partir des valeurs de la limite d’élasticité de chaque fil testé en traction (figure IV.1),
nous avons déterminé les valeurs des contraintes a appliquer sur chaque éprouvette de I'essai
de fluage. Ces valeurs sont choisies généralement inférieures a la limite ¢élastique (Re), tout
en ¢évitant de dépasser cette valeur pour ne pas plastifier le matériau lors du chargement. Le
tableau IV.1 rassemble les valeurs de quelques grandeurs mécaniques obtenues apres des

essais de traction sur le fil de cuivre tréfilé.

500
| Non recuit
Recuit a 700°C pendant 10 min
400 - Recuit a 600°C pendant 10 min
Recuit a 500°C pendant 10 min
« _
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Figure IV.1 : Courbe de traction de fil de cuivre tréfilé de diametre d=1,8 mm a ['ambiante.
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Tableau .1V.1 : Caractéristiques mécaniques de fil de cuivre tréfile.

Diamétre du fil | Re (MPa) Rr (MPa) | A (%)
(mm)

1.8 300 450 2

1V.2.2. Effet de la contrainte :

Dans cette partie d’étude, le choix de la contrainte a appliquer sur chaque fil est
déterminé selon une proportionnalité de contrainte ou la contrainte maximale de rupture de
chaque fil est multipliée par un coefficient égale a 0.56 pour des faibles contraintes et
multipliée par 0.81 pour des fortes contraintes (d’apres Keisuke Ishikawa) [43].

Les valeurs obtenues sont représentées dans le tableau I'V.2.

Tableau 1V.2. Valeurs des contraintes appliquées.

Diamétre  du | Coefficient | Ry(MPa)< | & o  faible
fil (mm) (MPa)
1,8 0.56 450 252

IV.3. Essais de fluage :
Dans cette partie d'étude, nous présentons les résultats des différents essais de fluage

IV.3.1. Effet de la contrainte:
IV.3.1.1. Fluage a température constante T =290 ° C:

Les essais de fluage sont menés sous différentes contraintes : 98, 108 et 118 MPa, avec

une température constante de 290 °

C. Nous avons travaillé avec une température
intermédiaire tel que T/Tf < 0.5 et une forte contrainte.
La figure IV.2 représente les courbes de déformation en fonction du temps d’un fil de
cuivre tréfilé de diametre 1.8 mm, soumis aux contraintes (98, 108, 118 MPa) et T =290 °C.
D’apres les résultats enregistrés nous remarquons qu’a chaque fois la contrainte appliquée
augmente, la déformation (&) augmente, alors que le temps de rupture diminue.

L’augmentation de la contrainte favorise un glissement des dislocations.
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On constate aussi I’apparition de touts les stades de fluage (primaire, secondaire, tertiaire)

pour les trois courbes de fluage mais leurs temps diminuent avec la croissance de la contrainte

appliquée.

T=280"C —=— 118 MPa

| —e— 108 MPa
0.35 | 98 MPa

0,40

030
025

020

Défarmation

015
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o.oo
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1} 1000 2000 Jooo ooo =000 5000

Temps(s)

Figure IV.2. Courbes de déformation de fluage en fonction du temps du fil de cuivre tréfile d =1.8
mm, (6 ;=98 MPa, ¢ ;=108 MPa, o ;=118 MPa) et T=290°C

IV.3.1.2.Fluage a température constante T=340°C:

Les essais de fluage sont menés sous différentes contraintes : 98, 108, 118MPa, avec
une température constante de 340 ° C.

La figure 1V.3 représente les courbes de déformation de fluage des fils de cuivre tréfilés
en fonction du temps. Le fil de cuivre tréfilé de diamétre 1,8 mm est soumis aux contraintes
98,108 et 118 MPaa T =340°C.

Le méme phénomene observé dans la figure [V.2 est aussi observé dans ce deuxiéme
cas, c'est-a-dire que, chaque fois que la contrainte appliquée augmente, la déformation (g)

augmente ¢galement, alors que le temps de rupture diminue.
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Figure IV.3. Courbes de déformation de fluage en fonction du temps du fil de cuivre tréfile d =1.8

IV.3. 2.Effet de la température:
Dans cette partie, nous avons étudi¢ le fluage des fils de cuivre tréfilés a deux

mm, (6 ;=98 MPa, ¢ ;=108 MPa, o ;=118 MPa) et T=340°C

températures différentes : 290 ° C et 340 ° C, sous une contrainte constante de 98,108 et 118

MPa. Les figures IV. 4,5 et 6 présentent les résultats des essais de fluage pour les contraintes

98,108 et 118 MPa respectivement. Cependant, on remarque que plus la température

augmente plus la vitesse de déformation augmente et le temps de rupture diminue, cela peut

s’expliquer par le fait que le fluage est un processus thermiquement activé et se traduit par des

mécanismes qui font adoucir rapidement le matériau et diminuent sa résistance ce qui est en

accord avec les travaux de Beniwal et al [44].
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Figure .1V.4. Courbes de déformation de fluage en fonction du temps du fil de cuivre tréfile d =1.8
mm, (T;=290 °C, T,=340 °C) et 0 =98 MPa.

Etude du comportement des fils de cuivre lors des essais de fluage 76



Chapitre IV Résultats expérimentaux et discussions

- —=— T=340"C
! Cantrainte(108 MP
] ontrainte( a) 900

030
0,25
0,20

0,15 4

Défarmation

o0 4

0,05

L)
=777 T T T

200 400 GO0 200 00D 1ZO0 1400 1600 1800

Temps(s)

Figure IV.5 : Courbes de déformation de fluage en fonction du temps du fil de cuivre tréfilé d =1.8

mm, (T;=340 °C, T,=290 °C) et 0 =108 MPa.
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Figure IV.6. Courbes de déformation de fluage en fonction du temps du fil de cuivre tréfile d =1.8

mm, (T;=340 °C, T,=290 °C) et 0 =118 MPa.
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IV.3. 3. Effet de traitement thermique (recuit):
1V.3.3.1. Effet de recuit a 500 ° C pendant 10 min :

Les figure IV.7, 8 et 9 illustrent les courbes des fluage des fils de cuivre tréfilés sous les
conditions suivantes ( T =290 °C et 6 =98, 108 et 118 MPa), par contre, les figures IV.10,11
et 12 représentent les courbes des fluage des fils de cuivre tréfilés a T=340°C et o =98, 108 et
118 MPa. Ces essais ont €té appliqués sur des fils de cuivre tréfilés de diametre 1,8 mm avec
un état tréfilé et recuit a 500 ° C pendant 10 min. On remarque que les courbes des fils tréfilés
et recuit a 500 ° C pendant 10 min ont la plus grande durée de vie par rapport aux fils tréfilés
et non recuit (figures IV.7, 8 et 9,10, 11 et 12). Ce comportement est du a la microstructure
de chaque fil ou le fil tréfilé et non recuit a été durci par le procédé de tréfilage, c’est pourquoi
il a une durée de vie plus longue. Cependant, ce fil a une mauvaise conductivité électrique,

donc il doit étre traité thermiquement pour restaurer ces propretés ¢électriques.
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Figure IV.7. Courbes de déformation de fluage de fil de cuivre tréfilé sans — recuit et du fil a recuit
a 500 ° C pendant 10 min
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Figure IV.8. Courbes de déformation de fluage a T=290°C et o =108 MPa de fil de cuivre tréfilé non
recuit et du fil recuit a 500 ° C pendant 10 min.
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Figure IV.9. Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et 0 =118 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 500 ° C pendant 10 min.
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Figure IV.10. Courbes de déformation de fluage de fil de cuivre tréfilé a T=340 ° C et 0 =98 MPa

non recuit et du fil recuit a 500 ° C pendant 10 min
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Figure IV.11. Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et 0 =108 MPa de fil de cuivre tréfilé

non recuit et du fil recuit a 500 ° C pendant 10 min.
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Figure IV.12.Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et 0 =118 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 500 ° C pendantl( min

1V.3.3.2. Effet de recuit a 600 ° C pendant 10 min :

Les figures V.13, 14 et 15 illustrent les courbes de fluage des fils de cuivre tréfilés a T =

290 °Cet 6 =98, 108 et 118 MPa, et les figures IV.16 et 17 représentent les courbes de fluage

des fils de cuivre tréfilés a T = 340 °C et 6 = 98, 108 et 118 MPa. Ces essais sont appliqués

sur des fils de cuivre tréfilés de diametre 1,8 mm et recuit a 600 ° C pendant 10 min. On

remarque que les courbes des fils tréfilés et recuit a 600 ° C pendant 10 min ont le plus grand

temps de rupture par rapport aux fils tréfilés et non recuit dans toutes les figures (IV.13, 14,

15, 16 et 17). Ce fil tréfilé et recuit a 600 ° C pendant 10 minutes a une structure a grains fins,

c’est pourquoi il a une durée de vie plus longue par rapport a un fil non traité.
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Figure IV.13. Courbes de déformation de fluage a T = 290°C et 0 = 98 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 600 ° C pendant 10 min
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Figure 1IV.14. Courbes de déformation de fluage a T =290 °C et 0 =108 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 600 ° C pendant 10 min
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Figure IV.15.Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et 0 =118 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 600 ° C pendant 10 min
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Figure IV.16. Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et 0 =98 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 600 ° C pendant 10 min
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Figure IV.17. Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et 0 =108 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 600 ° C pendant 10 min.

1V.3.3.3. Effet de recuit a 700 ° C pendant 10 min:

Les figures IV.18 et 19 représentent les courbes de fluage des fils de cuivre tréfilés a
T=290°C et 6 =98 et 118 MPa, et les figures IV.20 et 21 représentent les courbes de fluage
des fils de cuivre tréfilés a T=340 °C et 6 =98 et 118 MPa. Ces essais sont appliqués sur des
fils de cuivre tréfilés de diametre 1,8 mm et recuit a 700 © C pendant 10 min. On note que les
courbes des fils tréfilés non traité ont toujours un temps de rupture trés court que les fils

tréfilés et recuit a 700 © C pendant 10 min.
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Figure IV.18. Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et 0 =98 MPa de fil de cuivre tréfilé de

non recuit et du fil recuit a 700 ° C pendant 10 min
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Figure IV.19. Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et 0 =118 MPa de fil de cuivre tréfilé

non recuit et du fil recuit a 700 ° C pendant 10 min.
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Figure IV.20. Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et 0 =98 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 700 ° C pendant 10 min
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Figure IV.21. Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et 0 =118 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit a 700 ° C pendant 10 min

1V.3.3. 4. Effet de différentes températures de recuit :

Les courbes de déformation en fonction du temps durant des essais de fluage a 290 et
340 °© C sous des contraintes 98, 108 et 118 MPa des fils de cuivre tréfilés et traité
thermiquement sont présentées dans les figures 1V.22, 23 24 25 26 et 27. Le matériau non
recuit est utilis¢é comme échantillon de référence. 11 est clair que ce dernier matériau a la plus
courte durée de vie (temps de rupture = 12 s) par exemple dans la figure IV.27 et dans la
figure IV.23 est 1500 s). De plus, la courbe d'essai de fluage de ce matériau présente les trois

¢tapes de fluage. Cependant, a partir de ces courbes, le traitement thermique des matériaux
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augmente le temps de rupture. On peut conclure que le temps de rupture dépend de la

température du traitement thermique préalable (température de recuit).

Avec l'augmentation de la température jusqu'a 700 ° C pendant 10 min de traitement

thermique de fil tréfilé de cuivre, le comportement au fluage change, c'est-a-dire, le temps de

rupture devient plus court et ceci en comparaison avec les autres matériaux traités

thermiquement.
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Figure IV.22. Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et 0 =98 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit 10 min a 500,600 et 700 ° C
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Figure IV.23.Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et o =108 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit 10 min a 500,600 et 700 ° C
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Figure 1V.24. Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et o =118 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit 10 min a 500,600 et 700 ° C
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Figure IV.25. Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et 0 =98 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit 10 min a 500,600 et 700 ° C.
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Figure 1V.26. Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et o =108 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit 10 min a 500,600 et 700 ° C
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Figure IV.27.Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et o =118 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit 10 min a 500,600 et 700 ° C
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IV.3.3.5. Effet de recuit a 500 ° C pendant 120 min :

Les figures.IV.28,29 et 30, illustrent des courbes de déformation en fonction du temps
d’un fil de cuivre tréfilé a diametre 1,8 mm et recuit pendant 120 min a 500 ° C et 0=98, 108
et 118 MPa. Nous constatons que le stade primaire et tertiaire de fluage a une durée tres
courte par rapport au stade secondaire. Le temps de rupture est beaucoup plus supérieure

compar¢ aux tests précédents, cela signifie que ce temps de recuit a permis d’avoir la taille de

grain optimale qui améliore la résistance au fluage [45].
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Figure IV.28.Courbes de déformation de fluage a T=250 ° C et sous différentes contraintes o =98,
108 et 118 MPa de fil de cuivre tréfilée non recuit et du fil recuit 120 min a 500 ° C.
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Figure IV.29.Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et sous différentes contraintes o =98,
108 et 118 MPa de fil de cuivre tréfile non recuit et du fil recuit 120 min a 500 ° C.
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Figure 1V.30.Courbes de déformation de fluage a T=340 ° C et sous différentes contraintes o =98,
108 et 118 MPa de fil de cuivre tréfilée non recuit et du fil recuit 120 min a 500 ° C.

1V.3.3.6. L’effet du temps de recuit sur le comportement en fluage de fil de cuivre

Les figures 1V.31,32,33 et 34, illustrent des courbes de fluage d’un fil de cuivre tréfilé a
diametre d= 1.8 mm et recuit de 10 min et 120 min a température de 290 et 340 ° C et sous
les contraintes o = 98,108 et 118 MPa. Nous avons remarqué que le fil de cuivre traité a 500 °
C pendant 120 min représente le temps de rupture le plus long comparé a un fil de cuivre
trait¢ a 500°C pendant 10 min ce qui améliore la résistance au fluage du matériau. Par
exemple a la figure.V.31 on remarque que le temps de rupture de test de fluage de fil traité a
500 ° C pendant 120 min est supérieur a celui trait¢ a 500 ° C pendant 10 min de 1,54 fois
sous les conditions de test du fluage (290 ° C et 98 MPa). On remarque que si on augmente la
température de fluage 290 ° C jusqu'a 340° C, le temps de rupture change et le facteur de
temps de rupture diminué (1,01) par rapport un fil de cuivre dans la figure.V.31 (T=340 ° C et
98 MPa). Ce résultat s’explique par le fait que le recuit provoque une croissance de la taille
du grain et comme la vitesse de déformation au fluage est inversement proportionnelle a la
taille du grain selon I’équation de Coble, Poirier [6], cela provoque la diminution de la vitesse

de fluage stationnaire et ’augmentation du temps de rupture.
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Figure IV.31. Courbes de fluage des fils de cuivre tréfilés a diamétre d= 1,8 mm et recuit a 500 °C de
10 min et 120 min (2 h), sous (T =290 °C et o = 98 MPa).
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Figure 1V.32. Courbes de fluage des fils de cuivre tréfilés a diamétre d= 1,8 mm et recuit a
500 °C de 10 min et 120 min (2 h), sous (T =290 °C et 0 = 108 MPa).
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FigurelV.33. Courbes de fluage des fils de cuivre tréfilés a diamétre d= 1,8 mm et recuit a 500 ° C
de 10 min et 120 min (2 h), sous (T =340 °C et 6 = 98 MPa).
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Figure 1V.34. Courbes de fluage des fils de cuivre tréfilés a diamétre d= 1,8 mm et recuit a
500 ° Cde 10 min et 120 min (2 h), sous (T =340 ° C et 0 = 108 MPay).
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I1V.3.4. Sensibilité de la vitesse a la contrainte:

Dans le but de mettre en évidence les vitesses de déformation par fluage, les figures
IV.35-37, illustrent I’évolution des vitesses de déformation en fluage stationnaire en fonction
des contraintes appliquées pour une température constante. Ces vitesses sont représentées
dans un repére logarithmique (log (: ) en fonction de (log (o). Cette représentation permet de

visualiser la sensibilit¢ de la vitesse a la contrainte. En supposant que la vitesse de

déformation s’écrive selon la relation 8 =Bo" (loi explicitée Norton). Il a été constaté que
la valeur de la sensibilité¢ a la contrainte n varie entre (n=6 jusqu'a n=12,13), a cause des
fortes contraintes appliquées a moyenne température, ce qui montre que la déformation du
matériau est gouvernée par un mécanisme de fluage dislocation. Ces valeurs sont en accord
avec les travaux de Zikry et Georgy [34], qu’ ils ont trouvé qu'aux températures d'essai (200,
300 et 400 ° C), et de contrainte (40 MPa jusqu'a 200 MPa), que les valeurs de la sensibilité
de la vitesse de contrainte varie entre (n = 5 jusqu'a n =28) de fil du cuivre pur 99.99 % et
tréfilé (diametre d=1 mm).

La figure V.35 regroupe les variations de la vitesse de déformation en fonction de la
contrainte a 290 ° C des fils tréfilés sans recuit et avec recuit pendant 10 min a 500, 600 et
700 ° C. Nous constatons que la vitesse de déformation en fluage de fil tréfilé sans recuit est
beaucoup plus rapide.

La figure IV.36 regroupe les variations de la vitesse de déformation en fonction de la
contrainte a 340 ° C des fils tréfilés sans recuit et avec recuit pendant 10 min a 500, 600, 700
¢ C. Nous constatons que la vitesse de déformation en fluage de fil tréfilé sans recuit est aussi
beaucoup plus rapide.

La figure.V.37 montre la dépendance de la vitesse de fluage stationnaire et la contrainte du fil
de cuivre traité a 500 ° C pendant 120 min avec les conditions de tests de fluage (T=250, 290
et 340 ° C). Il a été constaté que la valeur de la sensibilité a la contrainte n varie entre
(n=9,21 jusqu'a 10,14), ce qui montre aussi que la déformation du matériau est gouvernée par

un mécanisme de fluage dislocation.
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Figure 1V.35. Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de la contrainte a 340 °
C de fil non recuit et fil recuit 10 min a 500,600 et 700 ° C.
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Figure 1V.36. Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de la contrainte a 340
°C de fil sans recuit et fil recuit 10 min a 500,600 et 700 ° C.
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Figure 1V.37. Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de la contrainte aux
250, 290 et 340 °C de fil de cuivre sans recuit.

Alors les valeurs de constante de Norton n (la sensibilité de la vitesse a la contrainte)

varient de 6 jusqu'a 13,18. (Tableau IV.3):

Tableau 1V.3. Les valeurs de facteur de Norton des fils tréfilés non traités et traité 10 min a T= 500,
600 et 700 ° C

Constant de Norton (n)
Etat de fil Fil non | Fil traité¢ a 700 | Fil traité a 600 ° C | Fil traité¢ a 500 ° | Fil traité a
traité ° C pendant 10 | pendant 10 min C pendant 10 min 322 doar?t 120
min min (2 h)
T=290°C 6,75 6 8,5 10 9,21
T=340°C 9,11 8,83 11,27 12 10

IV.3.5.Calcule d'énergie d'activation Qc :

On constate que 1'énergie d'activation la plus €levée est celle du fil de cuivre non traité
.Par contre, le matériau traité a 700 ° C a la plus grande valeur de Q. par rapport aux autres
fils de cuivre tréfilés et traités 10 min a 500 et 600 ° C, et le fil de cuivre traité a 500 ° C
pendant 120 min. On note que de I'énergie d'activation apparente, implique un changement
dans le mécanisme de fluage. D'autres essais ont montré que les valeurs de I'énergie

d’activation apparente Q. sont égales a 106,1 et 90,3 kJ / mol.
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D'aprés Akbari et al [46], 1'énergie d'activation de cuivre pur a une valeur moyenne de
112,4 k J/mol. Ils ont indiqué que ces valeurs d'énergie d'activation sont proches de 138
kJ/mol et qui correspondent au mécanisme de fluage contrdlé par la montée des dislocations
dans le cuivre.

Les figures IV. 38, 39, 40 et 41, illustrent I’évolution logarithmique des vitesses de
déformation en fluage stationnaire en fonction de la température pour différentes contraintes
98,108 et 118 MPa. Ces figures montrent clairement que chaque fois qu’on diminue la
température de traitement thermique, la valeur de I'énergie d'activation augmente.

La figure.IV.41 représente aussi I’évolution logarithmique des vitesses de déformation
en fluage stationnaire en fonction de la température de fil de cuivre traité¢ a 500 © C pendant
120 min (2 h), mais menés sous 98,108 et 118 MPa. Les valeurs de I’énergie d’activation

sont 50,75, 31,75 et 22,25 kJ/mol respectivement aux contraintes 98, 108 et 118 MPa.
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Figure 1V.38. Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de 1/T pour deux
contraintes différentes de fil non recuit et recuit 10 min a 500, 600 et 700 ° C sous contrainte o = 98
MPa.
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Figure 1V.39. Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de 1/T pour deux
contraintes différentes de fil non recuit et recuit a 10 min a 500, 600 et 700 ° C sous contrainte ¢ =

108 MPa.
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Figure 1V.40. Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de 1/T pour deux
contraintes différentes de fil non recuit et recuit 10 min a 500, 600 et 700 ° C sous contrainte c = 118
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Figure IV.41. Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de (1/T) pour
contraintes différentes de fil de cuivre non recuit.

Les valeurs de 1'énergie d'activation (. obtenues a partir de nos résultats sont

rassemblées dans le tableau IV.4.Ces valeurs de Q. varient de 80,75 a 147,11 kJ / mol.
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Tableau IV.4. Les valeurs de l'énergie d'activation apparente Qc (KJ/mol) pour différents  essais de
fluage de fil de cuivre tréfilé.

Q. (kJ/mol)
Non traité | Trait¢ a 700 ° | Trait¢é a 600 ° | Traité a 500 °C | Traité a 500 °
C C pendant 10 min C
pendant 10 min | pendant 10 min pendant 120
min

o =118 MPa | 147,11 127 105,47 107 22,25
o =108 MPa | 121 106,16 103 99,82 31,75
o=98MPa | 110,2 94 86,55 80,75 50,75

IV.3. 6. Résultats des essais de fluage de fils de cuivre de diamétre d =2,4 mm :

IV.3.6.1.Les essais de fluage

Dans cette partie du travail, nous avons étudié¢ les expériences de fluage sur des fils de
cuivre tréfilé d'un diamétre de 2,4 mm. Nous avons donc choisi les fils suivants : un fil de
cuivre sans traitement thermique, un fil traité¢ a 600 ° C et un autre traité¢ a 700 ° C, pour voir
l'effet des traitements thermiques sur le comportement du fil de cuivre au cours de
I’expérience de fluage.

L’¢évolution de la déformation des fils de cuivre tréfilés non traité et traités
thermiquement a 600 et 700 ° C pendant 10 min a été présentée dans les figures.VI1.42 et 43.
Nous avons trouvé dans tous ces résultats, que le fil de cuivre traité¢ a la température 600 ° C
possede le plus grand temps de rupture et cela signifie aussi qu'il a la plus grande résistance
au fluage. Nous pouvons dire que nous avons trouvé les mémes résultats de fluage de fil de
cuivre tréfilé d'un diametre de 1,8 mm surtout par rapport a un fil de cuivre non traité et traité

a 600 et 700 ° C a température de fluage 340 ° C.
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Figure IV.42. Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et 0 =98 MPa de fil de cuivre tréfilé

non recuit et du fil recuit 10 min a 600 et 700 ° C.
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Figure 1V.43. Courbes de déformation de fluage a T=290°C et o =98 MPa de fil de cuivre tréfilé

non recuit et du fil recuit 10 min a 600 et 700°C
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Figure 1V.44. Courbes de déformation de fluage a T=290 ° C et 0 =98 MPa de fil de cuivre tréfilé
non recuit et du fil recuit 10 min a 600 et 700 ° C

1V.3.6.2. Sensibilité de la vitesse a la contrainte (n) :

La figure VI1.45 regroupe les variations de la vitesse de déformation en fonction de la

contrainte a 340 ° C de fil de cuivre tréfilé non traité et traité a 600 et 700 °© C. Les résultats

montrent un seul mécanisme de fluage. Pour un fil de cuivre non traité, le mécanisme de

déformation est fluage de dislocation puisque la valeur de n est 4. Cette valeur de » indique

que la vitesse de déformation est contrdlée avec des glissements ou monté des dislocations

[8]. Mais pour les fils de cuivre traitées a 600 et 700 ° C, les valeurs de n (n = 6,11 et 7,22

respectivement des fils de cuivre traité a 700 et 600 ° C) impliquent I’occurrence de loi de

puissance a la rupture [9].
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Figure 1V.45. Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de la contrainte a 340 °
C de fil sans recuit et fil recuit 10 min a 600 et 700 ° C.
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IV. 3.7. Effet du taux de déformation

IV.3.7.1. Fils de cuivre tréfilés sans traitement thermique

Les figures 1V.46, 47 et 48 illustrent les courbes de fluage des fils de cuivre tréfilés a
froid avec des taux de déformation 77,5 % (d=1,8 mm) - 70 % (d=2,4 mm) respectivement a
des contraintes 98,108 et 118 MPa et a température 340 °© C. On a remarqué que les fils de
cuivre tréfilés pour un taux de déformation faiblement réduit (70%) présentent une durée de
vie presque cinq fois supérieur par rapport a ceux fortement réduit (77,5%) a la contrainte 98
MPa (figure VI1.46), 7 fois a la contrainte 108 MPa (figure V1.47) et aussi 16 fois a la
contrainte 118 MPa. On peut dire que le matériau de taux de déformation réduit se caractérise
par une diminution de la densité des dislocations résiduelles en présentant une structure a gros

grains qui favorise la déformation de fluage.

T=340°C 28 MFa
Man traité
0,30 -
W d=18mm
025 =
I
u d=2 4 mm
c 020 - ! f
= n /.
ISERT u L
N=] ] F/-""’_'—/'H
o 1 ] »
[ ; /
o104 W /.
{ o -
0,08 T/.
0,00 . . . . . T T T T |
i 1000 2000 2000 4000 S000
Temps (=)

Figure 1V.46 .Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % a température 340 ° C et sous contrainte 98 MPa.
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Figure IV.47 .Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % a température 340 ° C et sous contrainte 98 MPa.
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Figure 1V.48 .Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % a température 340 ° C et sous contrainte 108 MPa.

IV.3.7.2. Fils de cuivre tréfilés et traités a 700 ° C pendant 10 min :

Les figurent 1V.49, 50 et 51 illustrent les courbes de fluage du fil de cuivre de 1,8 mm et
de 2,4 mm de diametre avec un état tréfilé et recuit a 700°C pendant 10 minutes
respectivement a des contraintes de 98, 108 et 118 MPa. Nous constatons que le fil de cuivre
tréfilé et recuit de diametre 2,4 mm prédéformé de 70 % présente un temps de rupture élevé
par rapport au fil de cuivre tréfilé et recuit de diametre 1,8 mm prédéformé de 75,5 %. Par
exemple dans la figure IV.49 ou le résultat de 1’essai de fluage obtenu sous la contrainte 98
MPa, le temps de rupture d’un fil prédéformé 70% presque huit fois une durée de vie par

rapport a un fil prédéformé 75,5 %.
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Figure IV.49 .Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % et traité thermiquement a 700 ° C pendant 10 min (a température 340 °

C et sous contrainte 98 MPa).
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Figure IV.50 .Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % et traité thermiquement a 700 ° C pendant 10 min (a température 340 °

C et sous contrainte 108 MPa).
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Figure IV.51 .Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % et traité thermiquement a 700°C pendant 10 min (a température 340°C
et sous contrainte 108 MPa).

IV.3.7. 3. Fils de cuivre tréfilés traité a 600 ° C pendant 10 min :

Les figures.IV.52, 53 et 54 représentent les courbes de fluage du fil de cuivre de 1,8
mm et de 2,4 mm de diamétre avec un état tréfilé et recuit a 600 °© C pendant 10 minute
respectivement a contraintes 98, 108 et 118 MPa. On a remarqué que les fils tréfilé de taux de
déformation faiblement réduit (70%) présente une ductilité presque cinq fois par rapport a
ceux fortement réduit (77,5 %) a contrainte 98 MPa (figure.IV.52) et une vitesse de
déformation de fluage élevée, ce qui veut dire que le matériau de taux de déformation réduit
se caractérise par une diminution de la densité des dislocations résiduelles en présentant une

structure a gros grains qui favorise la déformation de fluage.
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Figure IV.52 .Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % et traité thermiquement a 600 ° C pendant 10 min (a température 340 °
C et sous contrainte 98 MPa).
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Figure IV.53.Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % et traité thermiquement a 600°C pendant 10 min (a température 340°C
et sous contrainte 108 MPa).
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Figure 1IV.54.Courbes de déformation de fluage en fonction du temps des fils de cuivre tréfilés a taux
de déformation de 77,5, 70 % et traité thermiquement a 600°C pendant 10 min (a température 340°C
et sous contrainte 118 MPa).

IV.4. Caractérisation de la microstructure :
IV.4.1. Caractérisation de la microstructure avec la microscopie optique :

Dans cette partie d’étude nous avons utilis€ la microscopie optique afin de suivre
I’évolution microstructurale du comportement des fils de cuivre tréfilés avant et apres fluage

aux différentes températures et contraintes.
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IV.4.1.1. Microstructure du fil de cuivre tréfilé sans fluage:

On a trouvé lors des essais de fluage qu'en augmentant la température de traitement
thermique du fil tréfilé de cuivre a 700 ° C, la durée de vie du matériau est plus courte par
rapport aux autres matériaux traités. Ce résultat peut étre expliquée par microscopie optique
comme le montre l'observation microscopique des fils de cuivre non traités (figure IV.55) et
apres traitements thermiques a 500 ° C (Figure IV.56) et 700 ° C (figure IV.57). Dans ce cas,
le traitement thermique a 700 ° C augmente la taille des grains par rapport aux autres fils
traités. Toutefois, le traitement thermique de fils tréfilés a 500 ° C pendant 10 minutes induit
une recristallisation primaire qui se caractérise par des grains plus fins. Cette derniére
microstructure confére au matériau une durée de vie plus longue. Il est connu que le
renforcement augmente avec la taille la plus petite des grains et qui est associée a une
augmentation de la densité de dislocations a l'intérieur des grains en raison des sources de

dislocations d'activation [47].

Figure IV.55. Microstructure du fil de cuivre tréfilé sans recuit et non flué

Figure 1IV.56. Microstructure du fil de cuivre tréfilé recuit a 500 °C pendantl (0 min et non flué
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Figure IV.57. Microstructure du fil de cuivre tréfilé recuit a 700 ° C pendant 10 min et non flué
IV.4.1.2. Microstructure apreés fluage du fil de cuivre tréfilé:

Afin d'observer les caractéristiques microstructurales qui ont été générées au cours de
l'essai de fluage, les éprouvettes de fil de cuivre ont été examinées par microscopie optique
(figure 1V.58, 59 ,60 et 61). Nous suggérons que la principale cause de la fracture du cuivre
au cours de I'essai de fluage est la présence de haute densité des micro-pores dans ce matériau
industriel comme le montrent les figures (IV.58, 59 ,60 et 61). Dans notre cas, la croissance
de fissure est provoquée par la coalescence des micropores ce qui induit la rupture du
matériau dans la zone de striction.

Dans ce contexte, Williams et Thomas [36] ont ¢tudié le fluage du cuivre de haute pureté,
ou des micro-fissures ont ¢té observées durant le fluage. Il a été trouvé par Zinkle et Lee [48]
que l'origine de pores dans le cuivre était du a l'effet de 'oxygeéne généré au cours de I'essai
de fluage. Les fissures dans les métaux flués peuvent avoir comme origine, la préexistence de

défauts et des processus liés a la corrosion.

Micropore

Figure IV.58. Micrographie apres essai de fluage (118 MPa, 340 ° C et recuit a 500 ° C pendant
min) de fil de cuivre tréfile (faible densité de micropores loin de la zone de rupture).
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Micropores

Figure 1V.59. Micrographie apres essai de fluage (118 MPa, 340 ° C et recuit a 700 ° C pendant 10
min) de fil de cuivre tréfile (faible densité de micropores loin de la zone de rupture).

Figure IV.60. Micrographie apreés l'essai de fluage (118 MPa, 340 ° C) du fil de cuivre tréfile (faible
densité de micropores loin de la zone de rupture).
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Figure IV.61. Fractographie apreés essai de fluage (98 MPa, 340 °C et recuit 500 ° C pendant 10 min
) du fil de cuivre tréfilé (haute densité de micropores preés de la zone de rupture).

L'observation macrographique de la zone de rupture montre clairement la région de
striction qui est caractérisée par un diamétre inférieur par rapport aux autres parties de

I'éprouvette figure IV.62, 63,64 et 65.

Figure IV.62. Fractographie apres essai de fluage (118 MPa ,340 ° C) du fil de cuivre tréfilé non
recuit. (Striction zone aprés l'essai de fluage)
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Figure 1V.63.Fractographie aprés essai de fluage (118 MPa, 340 ° C) du fil de cuivre tréfilé et
recuit a 700 ° C pendant 10 min. (striction zone apreés l'essai de fluage)

Figure 1V.64. Fractographie apreés essai de fluage (118 MPa, 340 ° C) du fil de cuivre tréfilé et
recuit a 600 ° C pendant 10 min. (Striction zone apres ['essai de fluage)
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Figure IV.65. Fractographie apreés essai de fluage (118 MP a, 340 ° C) du fil de cuivre tréfilé
(striction zone apres l'essai de fluage).

Une coupe longitudinale de la zone proche de rupture du fil de cuivre qui a subi un
essai de fluage montre la formation de cavités (macro-pores) figure IV.59. Ces macropores

provoquent la rupture rapide du matériau.

Figure 1V.66. Fractographie apreés essai de fluage (108 MPa, 340 ° C et recuit 500 ° C pendant 10
min) du fil tréfilé de cuivre a haute densité de macropores pres de la zone de rupture.

IV.4.2. Caractérisation de la microstructure avec le MEB :

Dans cette partie d’é¢tude nous avons utilisé le microscope électronique a balayage
(MEB) afin de suivre I’évolution microstructurale du comportement des fils de cuivre tréfilés

apres les essais de fluage aux différentes températures et contraintes.
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1V.4.2.1. fil de cuivre tréfilé a diameétre d=1,8 mm :

La figure IV.67 montre le faciés de rupture de fil de cuivre tréfilé et non traité
thermiquement apres 1’essai de fluage a 290 ° C sous la contrainte de 118 MPa. Le centre du
facies est plat et des levres de cisaillement sont observées sur le pourtour. Il semble donc que
I’endommagement se développe d’abord a cceur. La différence majeure de géométrie de cette
éprouvette suivant la température concerne la réduction de cette section d’éprouvette, elle est
presque uniforme sur toute la longueur utile a 290 ° C, ce qui est en accord avec les travaux
de Beniwal et al [44].

La figure IV.68 représente le facies de rupture de fil de cuivre tréfilé et traité
thermiquement a 500 ° C pendant 10 min en essai de fluage a 290 ° C sous contrainte 118
MPa. Cependant on trouve dans la figure IV.68 que la réduction de la section de fil de cuivre
trait¢ a 500 ° C est localisée et conduisant a une striction importante (60 %).

La figure IV.69 représente le facies de rupture de fil de cuivre tréfilé et traité
thermiquement a 600 ° C pendant 10 min en I’essai de fluage a 290 ° C sous contrainte 118
MPa. On observe la méme chose que la figure IV.68 et la réduction de section de ce fil
presque 64 %. On peut dire aussi, d’apres les figures IV.67 et 68, que les traitements

thermiques augmentent la ductilité des fils de cuivre tréfilé.

Figure IV.67. Facies de rupture apres essai de fluage du fil de cuivre tréfile non traité
thermiquement sous contrainte 118 MPa et température de fluage 290 ° C(MEB a faible grossissement

).
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Larésine

15kV X50 500pm 0000 PC-SEM

Figure IV.68. Facies de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé traité thermiquement
(température 500 ° C pendant 10 min) sous contrainte 118 MPa et température de fluage 290 ° C
(MEB a faible grossissement).

15kV X50 500pm 0000 P‘_C;SEM

Figure IV.69. Facies de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé traité thermiquement
(température 600 ° C pendant 10 min) sous contrainte 118 MP a et température de fluage 290 ° C
(MEB a faible grossissement).

1V.4.2.2. Fil de cuivre tréfilé a diameétre d = 2,4 mm :

La figure IV.70 représente I’observation au MEB de facié¢s de rupture d’un fil de cuivre
tréfilé (sans traitement) a la température 290 ° C et sous une contrainte de 118 MPa. On peut
dire que la rupture de fil de cuivre a diamétre d = 2,4 mm est une rupture ductile puisque le
faciés de rupture n’est pas plat, et la réduction de la section du fil de cuivre est presque petite
(84 %).

Les figures V.71, 72 montrent successivement la rupture d’un fil de cuivre tréfilé de
diamétre d = 2,4 mm traité a 600 et 700 ° C sous les conditions de fluage suivantes(
température T=290°C et la contrainte 118 MPa). Généralement la rupture des fils de cuivre de
diamétre d =2,4 mm et traité thermiquement sont des ruptures ductiles puisqu’on remarque

une grande variation de la section de I’éprouvette jusqu'a la zone de rupture. Par exemple,
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dans la (figure 1V.72) la réduction de section d’échantillon est presque la moitié¢ 53 % pour le
fil de cuivre tréfilé et traité a 600 ° C et 57 % pour le fil de cuivre traité a 700 ° C. On note
toujours que I’endommagement se développe d’abord au coeur de 1’éprouvette, ce qui est en
accord avec les travaux de Diha et Boumerzoug [49].

La figure.IV.73 illustre le méme faciés de rupture a plus fort grossissement de fil de
cuivre sans traitement thermiquement et qui a un diameétre d =1,8 mm et flué a 290 ° C sous
une contrainte de 118 MPa (Figure.IV.67). Ainsi il est possible de localiser les cavités par
rapport aux joints de grains. Les observations réveélent que les cavités sont surtout présentes
aux joints de grains. Le caractére intergranulaire de I’endommagement a été confirmé par des
cavités et des fissures. La connexion entre les différentes cavités forme des microfissures, et
la propagation de ces derni¢éres conduit a la rupture [50]. Et on remarque aussi que les cavités

ne sont pas nombreuses et avec de différente taille comme le montre la figure IV.73.

500pym 0000 PC-SEM

Figure IV.70. Facies de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé (diamétre d =2,4 mm) non traité
thermiquement sous contrainte 118 MPa et température de fluage 340 ° C (MEB a faible
grossissement ).

X50 S00ym 0000 PC-SEM ™

Figure IV.71. Faciés de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé (d = 2,4 mm) traité
thermiquement (température 600 ° C pendant 10 min) sous contrainte 118 MPa et température de
fluage 290 ° C (MEB a faible grossissement).
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X50 500uym 0000 PC-SEM

Figure IV.72. Faciés de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé (diamétre d = 2,4 mm) traité
thermiquement (température 700 ° C pendant 10 min) sous contrainte 118 MPa et température de
fluage 340 ° C (MEB a faible grossissement).

Fissures Cavités

BioL_ . X200 100um 0000 PC-SEM

Figure 1V.73. Facies de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé sans traitement thermique et
flué a 290 ° C sous contrainte 118 MPa. (MEB a fort grandissement).

La figure IV.74 illustre le faci¢s de rupture de fil de cuivre traité thermiquement a 500 °©
C pendant 10 minutes et flué a la température 290 ° C sous une contrainte de 118 MPa ( fil de
cuivre de diametre d =1,80 mm). On observe au MEB de nombreuses cavités formées lors du
fluage sur tout dans la zone de rupture et qui sont de différentes tailles. Par exemple la taille
des petites cavités sont entre 3 um et 14 pm et les grandes tailles sont entre 25 pm et 52 pm.
On a observé aussi quelques fissures un peut grandes. On peut déduire que
I’endommagement est du a la formation des fissures et de cavités prés de la zone de rupture,
les résultats confirment que le type de cavitation est intergranulaire.

La figure.IV.75 montre le méme faci¢s de rupture que celui de la figure .IV.51, mais

avec un agrandissement X 1000, afin de montrer clairement les cavités.
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Figure 1V.74. Faciés de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé traité thermiquement a 500 ° C
pendant 10 min et flué a 290 ° C sous contrainte 118 MPa (MEB a fort grandissement ).

La figure IV.76 illustre le faciés de rupture du fil de cuivre traité¢ thermiquement a 600 °
C pendant 10 minutes et flué a la température 290 ° C sous une contrainte de 118 MPa ( fil de
cuivre de diametre d =1,80 mm). Dans cette figure, on observe qu’il y a une fissure bien
visible et peu de cavités.

La figure 1V.78 représente le faciés de rupture de fil de cuivre sans traitement
thermique et flué a la température 340 ° C sous une contrainte de 118 MPa (fil de cuivre de
diamétre d = 2,4 mm). On observe au MEB quelques grosses cavités formées lors de 1’essai
de fluage surtout dans la partie de rupture et plus particuliérement au cceur de la zone de
striction. Nous avons observé aussi  quelques  fissures. On peut déduire que
I’endommagement est du a la formation de fissures et de cavités dans la zone de rupture, ce
résultat est similaire aux travaux de Beribeche [32].

La figure IV.79 illustre le faciés de rupture de fil de cuivre traité¢ thermiquement a
température 600 ° C pendant 10 min et flué a la température 340 ° C sous une contrainte de
118 MPa (fil de cuivre de diamétre d = 2,4 mm). L’observation au MEB montre quelques

cavités surtout dans le coeur de la zone de striction.
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15KV X1,000

Figure . IV.75. Facies de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé traité thermiquement a 500 ° C
pendant 10 min et flué a 290 ° C sous contrainte 118 MPa ( grandissement X 1000 ).
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Figure . IV.76. Facies de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé traité thermiquement a 600 ° C
pendant 10 min et flué a 290 ° C sous contrainte 118 MPa (MEB a fort grandissement ).

" 4
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Figure . IV.77. Facies de rupture apreés fluage du fil de cuivre tréfilé traité thermiquement a 600°C
pendant 10 min et flué a 290°C sous contrainte 118 MPa (MEB a fort grandissement X 1000 ).
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Figure 1V.78. Facies de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé traité thermiquement a 500 ° C
pendant 10 min et flué a 340 ° C sous contrainte 118 MPa (MEB a fort grandissement ).

Figure IV.79. Faciés de rupture apres fluage du fil de cuivre tréfilé traité thermiquement a 500 ° C
pendant 10 min et flué a 340 ° C sous contrainte 118 MPa (MEB a fort grandissement ).

IV.4.2. Caractérisation par diffraction des rayons X :

De maniére a étudier plus précisément les changement structuraux a 1’issue des essais
de fluage. Nous avons réalisé des diffactrogrammes sur trois fils de cuivre tréfilés, un fil de
cuivre non recuit et non flué¢, un fil de cuivre flué et un fil de cuivre flué et traité
thermiquement a 500 ° C pendant 10 min. Ces diffactrogrammes révelent des raies de
diffraction relatives a phase de structure cubique a faces centrées. L’examen de spectre de
diffraction de DRX de 1’état initial (fil machine en cuivre non déformé) en figure.IV.81, a
bien montré que les intensités relatives de ces pics sont un peut identiques a ceux données par
les fiches ASTM (figure.IV.80).

La figure.IV.82 montre I’évolution de I’intensité des pics des spectres de DRX d’un fil
de cuivre tréfilé de d = 1, 8 mm (fil de cuivre non flué et non traité thermiquement, fil de

cuivre flué a 340 ° C sou 118 MPa et Fil de cuivre flué a 340 ° C sous 118 MPa et traité
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thermiquement a 500 ° C pendant 10 min). On observe une variation des intensités de pics par
rapport a I’état initial ou les intensités des pics (200) et (220) augmentent d’une maniere
considérable par rapport au fil de cuivre non flué et non recuit (figure.IV.82a). Mais selon le
spectre de fil de cuivre flué, on remarque que I’intensité des pics (200), (220) et (111) sont
diminue, et dans la figure.IV.82c on observe aussi que I’intensité des spectres (200), (220) et

(111) sont diminue.
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Figure 1V.81. Spectre de rayon X du fil machine en cuivre (non réduit) [51].
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FigurelV.82. Spectres de DRX d’un fil de cuivre tréfilé de diamétre d= 1,8 mm a)fil non flué et non
recuit b) fil flué a 340 ° C pendant 10 min ¢) fil de cuivre flué a 340 ° C sous 118 MPa et traité
thermiquement a 500 ° C pendant 10 min
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Chapitre V Modélisation du fluage de cuivre

V.1. Introduction

Le développement de phénomenes de fluage n’est pas encore suffisamment connu, en
particulier dans des conditions de contrainte uniaxiale. Cependant, d'autres investigations de
fluage microscopique complexes sont nécessaires pour parvenir a une meilleure
compréhension de la nature du processus. Dans le fluage tertiaire il y a une accélération de la
déformation avec l'augmentation de la vitesse de fluage. La forme de la partie finale de la
courbe de fluage et la durée de 1'é¢tape de fluage tertiaire dépendent de la composition du
matériau, la contrainte et la température [51].

La coalescence de cavités ou de propagation des micro-fissures conduit a la rupture
finale. La rupture du fluage est généralement inter-granulaire [52]. Dyson [53] distingue trois
grandes catégories des endommagement de fluage: la déformation d’endommagement,
I’endommagement  induit thermiquement et I’endommagement provoqués par
l'environnement. La déformation d’endommagement induits est class¢ en deux types ;
un effort excessif a la cavitation et aux joints des grains [54]. Les deux mécanismes se
produisent dans tous les matériaux polycristallins.

Afin de décrire les comportements de fluage des métaux et alliages, de nombreux
chercheurs ont essayé¢ d'établir un modele de comportement [56-66]. Par exemple
Horstemeyer et Bammann [56] ont effectu¢ un examen sur le développement et I'utilisation de
la théorie des variables interne et formulations thermodynamique pour les dislocations, fluage,
et des laisons mécanique des milieux continus. Besson et al. [57] ont proposé un modele qui
integre au fluage en loi de puissance, le fluage par diffusion et un simple terme de
I’endommagement pour simuler le comportement a la rupture en fluage. Stewart et al. [58] ont
développé un nouveau modele de comportement anisotrope d’endommagement de fluage
tertiaire basé sur la théorie de la plasticité de cristal pour les matériaux anisotropes. Les
résultats indiquent que la déformation de fluage a ét¢ modélisée avec haute précision.

Cependant, il y a de nombreux chercheurs ont vérifi¢ de I'équation d’Andrade par des
expériences [67-71]. Par exemple Cottrell et Aytekin [67] ont trouvé que la loi Andrade
parfaitement proche de I’expérimental du fluage a contrainte constante de zinc polycristallin
et monocristallin. Kennedy [68] a compilé les résultats d'expériences dans différentes
conditions expérimentales sur différents matériaux: acier, béton, nylon, graphite, etc.; dans

tous les cas, 1'accord est excellent avec I'équation d’ Andrade.
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Dans cette étude, nous avons modifi¢ 1'équation d’Andrade par la relation de Kachanov
et Rabotnov. La comparaison des courbes de déformation de fluage expérimentaux et
modélisé pour toutes les contraintes appliquées sur le fil de cuivre.

V.2. Modélisation du fluage de cuivre :
Le model d’Andrade [72] est basée sur la déformation plastique ¢ et la contrainte

constante o, il est montré par ’equation.V.1.

(V-1)

8;’1:/1(10) (V-2)
- W

Ou ¢y est la déformation plastique et €lastique instantanée, 4 , B et m sont des constantes

des matériaux. Le terme ¢” est le modéle de fluage primaire et .’ la vitesse de déformation

m
de fluage.

Des équations précédentes, on constate que Andrade a tracé seulement le premicr et le
deuxieme stade de fluage, mais le troisieme stade n’est pas achevé. Pour cette raison, nous
devons substituer 1’equation.V. 2 (relation de la Kachanove [73] et Rabotnov [74]) dans

equation.V. 1 pour avoir une nouvelle équation :

o "l (V-3)
1-w(t) )

&(1) =gO+Bt'”+A(

Ou w (0 <w <1) est une variable, qui a été introduite par Kim et al. [75] pour présenter

I'endommagement du matériel.

1

wit)=1-| 1—— | .
t

r
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\

Les constantes des matériaux a, n et [ peuvent €tre déterminer a partir du fluage

stationnaire. Soit 3.1 et ¢ 5 les vitesses de fluage stationnaire, o; et o, les contraintes
m m

constantes, respectivement. Ainsi, les constantes du matériau n et 4 peuvent étre estimées a

partir des équations suivantes:

IOg(g;nl/gr;Zj (V-5)
" log(o,/o,)
L Em_Emr (V-6)
o, o©-

Dans les gammes de température considérée dans notre travail, on constate que
I’augmentation de la température provoque une augmentation dans les parametres A et B, pour
cela on peut écrit 4 et B en fonction de la température. En supposant que la dépendance de
température de type Arrhenius, les relations suivantes peuvent étre utilisées pour calculé 4, B
(equation.V.7 et equation.V.8).

B = B,e (Q/RD (V-7)

A= Age @/RD, (vV-8)

- et sont des énergies d'activation de fluage transitoire (primaire) et de fluage,
g g p g

respectivement.
0 __ dlnB (V_Q)
"To(-1/RT)| "
r . V-10
0- Olneg, ( )
| o(-1/RT) |

En substituant I’equation.V.7 et ’equation.V.8 dans I’equation.V.3, on obtient le modele

de fluage suivant:

],, (V-11)

— / RT m - /' RT O-
e(t)=gn+[Boe(Q"‘ )}t + (Ane(Q ))(l—w(t)
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Le fluage transitoire dans la référence [54], est représenté¢ a la deuxieme partie de

I’equation.V. 3, on peut écrit cette équation (Eq.12).

V-12
e = B (V-12)

tr
V.3. Application du model de fluage
V.3.1. Fil de cuivre traité a 500 °© C pendant 120 min (2 h)

Nous pouvons calculer I’exposant du temps de fluage transitoire m avec I’equation.V.13
(Figure.V.1). Les valeurs de m sont changés avec la température et la contrainte, par exemple
a la figure.V.la, m = 0,415, 0,56 et 0,60 sous les contrainte 98,108 et 118 MPa,
respectivement a la température de 250 © C. Lin et al. [48], ils ont trouvé le paramétre m =

0,55 pour le cuivre cette valeur m est trés proche de la notre.

m:[élngtr} (V-13)

Int

5.

T T T T T T T T T T T T
3@ 35 40 45 S0 5§ &0 &5 7.0 TS B0 55 a0
Lnt=)

2.7
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Figure.V.1. Representation graphique pour calculer [’exposant du temps de fluage transitoire m a la
température de a) 250 ° C, b) 290 ° C et 340 ° C.
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L'énergie d'activation du

fluage transitoire Q

[68],

est calculé

\

a partir de

I’équation.V.9.les valeurs du @, sont comprises entre 18,5 et 20 kJ / mol, Il est clair qu’a

partir de la figure.V.2 que Q, diminue avec la diminution de la contrainte appliqué.

Ln @)

Q =125 klmal

=22 klimal

112 MPa
108 MPa
98 MPa

T
21

2.2

10%f Tk

Figure.V.2. Relation entre la déformation par fluage transitoire et la température de fil de cuivre
sous différentes contrainte 98,108 et 118 MPa.

V.3.1.2. Les résultats de modélisation

Les constantes de 1’équation.V.11 sont déterminées dans le tableau.V.1, pour le fil de

cuivre trait¢é a 500° C pendant 120 min. La figure.V.3 montre la comparaison entre les

résultats expérimentaux et la modélisation par I’equation.V.11. De toute évidence, un accord

entre les valeurs mesurées et calculées (simulation) est satisfaisant dans les températures de

fluage de 250, 290 et 340 ° C, Cela indique que le modele de comportement proposés peuvent

donner une bonne estimation des premieres, secondaires et tertiaires stage de fluage pour de

fil de cuivre tréfilé.

Tableau.V.1. Liste des constantes de matériau déterminé pour l’equation.V.11(fil de cuivre traité a
500 ° C pendant 120 min

T (OC) o €9 (%) A B n t rupture (S) 1 m Qtr Q
(MPa)
98 0,12 0.32 3479 0.415 18.5 50.75
250 65.10 14 16
108 0,23 0.27 8422 0.56 20 31.75
118 0,19 0.18 53083 0.60 22 22.25
290 98 0,55 0.33 18000 0.64 18.5 50.75
-28
108 0,76 24.10 0.66 921 7500 1.21 0.80 20 31.75
118 0,66 0.72 2750 0.52 22 22.25
98 1,25 0.39 9000 0.23 18.5 50.75
340 48.10°° 10 12
108 0,74 0.74 1900 0.19 20 31.75
118 2,5 0.88 1300 0.30 22 22.25
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Figure.V.3. Comparaison entre les courbes expérimentale et prédite de fluage de fil de cuivre a la
température de a) 250 ° C, b) 290 ° C et 340 ° C.

La figure.V.4 montre les valeurs de l'erreur relative (Error %), qui sont calculé a partir
de I’equation.V.14. Pour les essais de fluage du fil de cuivre, nous avons observé que les
valeurs de Error % sont comprises entre des valeurs petites et moyennes, par exemple dans
la figure.V.4a l'erreur moyenne est égal a 25 et 22% a température T = 250 ° C et o = 98 et
108 MPa. D'autre part, dans la figure.V.4b, nous constatons que les valeurs de I’erreur relative
sont petites par exemple 1 et 0,2% pour un fil de cuivre a 6 = 118 et 98 MPa, respectivement

avec T =290 ° C et.

.. (V-14)
Error(%) =|-£—"21100 (%)
&

E
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Ou ¢ g et ¢ , sont la déformation expérimental et la déformation par modélisation,
respectivement. On a calculé l'erreur relative moyenne (Error j) pour tous les essais de
fluage, comme ils sont présentés dans le tableau.V.2. Nous avons constaté que les valeurs de

l'erreur sont comprises entre 5, 18 et 10, 11%, sont inférieur a 10%.

N
z Error(%)

i=l

(V-15)
Error,, =

N

N: présente le nombre des points choisis sur chaque courbe de fluage (entre courbe

expérimentale et prédiction).

a b
28 22
26 . 118 MPa o 18 P
24 ] I 108 MPa 20]290°C =108 Mp:
I 98 MPa 18 [ 98 MPa

Erreur relative (Error(%))
Erreur relative (Error(%))

Erreur relative (Error(%))

Figure.V. 4. L'erreur relative entre la modélisation et les données expérimentales.

Tableau.V.2. la valeur de l'erreur relative moyenne pour fil de cuivre traité a 500 ° C pendant 120
min.

Relative error moy | T=250°C T=290°C T=340°C
(Errory )

c =98 MPa 5,18 6,76 7,28

c =108 MPa 9,21 8,84 8,42

c =118 MPa 8,87 10,11 7,22
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V.3.2. Fil de cuivre traité a 500 ° C pendant 10 min

Les constantes de 1’equation.V.11 sont déterminées et données dans le tableau.V.3, pour
du fil de cuivre trait¢ a 500 ° C pendant 10 min. Les figures.V.7, 8 et 9 montrent que, les
courbes de fluage expérimentales et la modélisation par 1’équation.V.3, sont trés proches,
c’est bien claire que ce modéle de fluage a proposer peut donner une bonne estimation de
fluage de fil de cuivre tréfilé et traité a 500 ° C pendant 10 min.

Tableau.V.3. Liste des constantes de matériau déterminé pour [’equation. V.11 (fil de cuivre traité a
500 ° C pendant 10 min)

T (OC) o €9 (%) A B n t rupture (S) 1 m Qtr Q
(MPa)
98 0,18 0.37 12000 0.33 41.5 80.75
290 7.107%° 10 12
108 0,27 0.29 4210 0.16 58 99.82
118 0,11 0.11 2451 0.48 42 107
340 98 0,44 0.29 3200 0.16 41.5 80.75
10 12 14
108 0,45 510 0.12 711 0.26 58 99.82
118 0,66 0.13 354 0.50 42 107
—m— Experimental 118 MPa ——Modélisation 118 MPa
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Figure.V.5. Comparaison entre les courbes expérimentale et prédite de fluage de fil de cuivre a la
température de 290 ° C.
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Figure.V.6. Comparaison entre les courbes expérimentale et prédite de fluage de fil de cuivre a la
température de 340 ° C.

Les figures.V.7 et 8 montrent les valeurs de l'erreur relative (Error %), qui sont calculé
par equation.V.14. pour les essais de fluage du fil de cuivre traité¢ a 500 ° C pendant 10 min.
Nous avons observé que les valeurs de Error % sont petites, par exemple dans la figure.V.7
l'erreur moyenne égal a 16 et 7 % dans des conditions de fluage T =290 ° C et 6 = 98 et 108
MPa.

On a calculé l'erreur relative moyenne (Error »7) pour tous les essais de fluage, comme
ils sont présenté dans le tableau.V.4, Nous avons observé que les valeurs de l'erreur sont

comprises entre 1.17 et 13.07 %.
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17-: I 118 MPa

16 I 108 MPa
15 [ 98 MPa
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Figure.V. 7. L'erreur relative entre la modélisation et les données expérimentales a T=250 ° C.
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Figure V. 8. L'erreur relative entre la modélisation et les données expérimentales a T= 290 ° C.
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Tableau.V.2.la valeur de l'erreur relative moyenne pou du fil de cuivre traité a 500 ° C pendant 10
min.

Relative error moy | T=290°C T=340°C
(Errory )

c =98 MPa 5,18 11,57

c =108 MPa 5,82 3,41

c =118 MPa 13,07 1,17

V.3.3. Fil de cuivre traité a 600 ° C pendant 10 min

Les figures.V.9 et 10 montrent que les comparaisons entre les résultats mesurées et la
modélisation par ’equation.V.11. De toute évidence, un accord entre les valeurs mesurées et
simulés est satisfaisant dans la température 290 et 340 ° C, cela indique que notre mode¢le de
comportement a propose peut donner une meilleure estimation de fluage pour de fil de cuivre

tréfilé et traité a 600 ° C pendant 10 min.

Tableau.V.5. Liste des constantes de matériau déterminé pour [’equation.V.11 (fil de cuivre traité a
600 ° C pendant 10 min)

TCC) |o eo(%) | A B n t upture (5) | 1 m Qu Q
(MPa)
98 0,16 0.37 8000 0.71 68.5 86.55
290 25.107" 8.5 10.5
108 0,12 0.30 3800 0.73 60 103
118 0,15 0.23 1500 0.70 48 86.55
340 98 0,57 0.71 1080 0.52 68.5 86.55
-18
108 0,42 20.10 0.52 1.2 650 13 0.50 60 103
118 0,71 0.39 320 0.38 48 86.55
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FigureV.9. Comparaison entre les courbes expérimentale et prédite de fluage de fil de cuivre a la
température de 290 ° C.
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Figure.V.10. Comparaison entre les courbes expérimentale et prédite de fluage de fil de cuivre a la
température de 340 ° C.

Les figures.V.11 et 12 illustrent les valeurs de l'erreur relative (Error %), pour les essais
de fluage du fil de cuivre traité a 600 ° C pendant 10 min. Nous avons constaté que les valeurs
de Error % sont comprise entre des petites valeurs et moyennes, par exemple dans la
figure.V.11 l'erreur moyenne égal a 16 et 14 % dans des conditions de fluage T =290 °C et o
= 108 et 118 MPa. D'autre part, dans la figure.V.12, nous constatons que les valeurs de
I’erreur relative petites sont égales a 2 et 4 % pour un fil de cuivre a T =340 ° C et 6 =98 et
108 MPa, respectivement.

On a calculé I'erreur relative moyenne (Error ys) pour tous les essais de fluage, comme ils
sont présentés dans le tableau.V.6. Nous avons observé que les valeurs de l'erreur moyenne

sont comprises entre 2.2 et 11, 11%.

16 N 118 MPa T=290°C
4 I 108 MPa
14 98 MPa

Erreur relative (Error (%))
T

Figure.V. 11. L'erreur relative entre la modélisation et les données expérimentales a T=290°C.
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I 118 MPa
I 108 MPa
98 MPa

Erreur relative (Error (%))

T =340 °C

Figure.V. 12. L'erreur relative entre la modélisation et les données expérimentales a T =340°C.

Tableau.V.6. la valeur de l'erreur relative moyenne pour du fil de cuivre traité a 600 ° C pendant 10

" Relative error moy | T=290°C T=340°C
(Errory )
c =98 MPa 10,67 9,91
c =108 MPa 10,81 11,11
c =118 MPa 2,2 3,11

V.3.4. Fil de cuivre traité a 700 ° C pendant 10 min

Les figures.V.13 et 14 montrent que les résultats expérimentaux et la modélisation par

I’équation.V.11. On trouve que notre model a proposé¢ est trés proche que les résultats

expérimentaux dans la température 290 et 340 ° C et sous les contraintes 98, 108 et 118 MPa.

Tableau.V.7. Liste des constantes de matériau déterminé pour l’equation. V.11 ( fil de cuivre traité a
700 ° C pendant 10 min)

TCC) |o eo(%) | A B n t upture (5) | 1 m Qu Q
(MPa)
98 0,18 0.72 4810 0.58 71 94
290 22.10 6 8
108 0,27 0.7 3780 0.44 64 106
118 0,85 0.58 1600 0.61 55 127
340 98 0,33 0.44 1100 0.38 71 94
-19
108 0,52 4.10 0.25 8.83 624 1 0.31 64 106
118 0,11 0.82 340 0.16 55 127
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Figure.V.13. Comparaison entre les courbes expérimentale et prédite de fluage de fil de cuivre a la
température de 290 ° C.
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Figure.V.14. Comparaison entre les courbes expérimentale et prédite de fluage de fil de cuivre a la
température de 340 ° C.
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Nous avons observé que les valeurs de Error % sont des petites valeurs, par exemple

dans la figure.V.16, nous constatons que les valeurs de I’erreur relative petites sont égales a 5

et 6 % pour un fil de cuivre a T = 340 ° C et 6 = 108 et 118 MPa, respectivement.

On a calculé l'erreur relative moyenne (Error j;) pour les essais de fluage, comme ils sont

présentés dans le tableau.V.8. Nous avons observé que les valeurs de l'erreur sont comprises

entre 5,03 et 11, 18 %.

15
14
13
12
11
10
g
8
7
6
5 ]
4
3 ]
2 ]
1d

Erreur relative (Error (%))

I 118 MPa
I 108 MPa
[ 98 MPa

1 I 118 MPa
] I 108 MPa
1 I 98 MPa

T=290 °C

Erreur relative (Error (%))

Figure.V. 16. L'erreur relative entre la modélisation et les données expérimentales a 340 ° C.

T =340°C
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Tableau.V.8.1la valeur de l'erreur relative moyenne pour du fil de cuivre traité a 700 ° C pendant 10

- Relative error moy T=290°C | T=340°C
(Errory )
c =98 MPa 9,85 10,3
c =108 MPa 7,5 11,18
c =118 MPa 5,03 7

V.4. Conclusion

Nous avons vérifi€¢ notre modele du fluage sur différent fils de cuivre tréfilé et traité

thermiquement, aux hautes températures et sous contraintes appliqué. On peut déduire que ce

model donne une estimation précise du fluage a haute température pour le fil de cuivre tréfilé.

Nous avons aussi vérifié notre model modifié¢ avec plusieurs matériaux tel que I’aluminium et

les alliages de cuivre.
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Conclusion générale

Dans ce travail de recherche, nous avons étudié le comportement du fil de

cuivre lors de plusieurs essais de fluage. On note que ce fil est fabriqué par '[ENICAB

de Biskra et qui a un grand interet industriel et économique. Des essais du fluage ont

¢té appliqués sur des fils de cuivre tréfilé a différents diametres (1,8 et 2,4 mm) et

aussi a différents traitements thermique (500, 600 et 700 ° C pendant 10 min et 500 °

C pendant 120 min). Nous voulions par cette étude, comprendre les phénomenes et

les méchanismes de fluage consernant le cuivre. Et puis avec les moyens de

caractirésations tel que le microscope optique et le MEB on peut savoir le type

d’endommagement lors des essais de fluage.

Nos principaux resultats sont les suivants:

1-

I’effet de la contrainte lors de I’essai du fluage sur les fils de cuivre tréfilé
avec différents diametre est considérable telle qu’une augmentation de la
contrainte se manifeste par une augmentation de la vitesse de déformation de
fluage et de la dimunition du temps de rupture.

L’effet de la température lors d’essai de fluage de fil de cuivre est bien
remarqué, puisque chaque fois que la température augmente, la vitesse de
déformation en fluage augmente mais le temps de la rupture dimunu.

Pour I'influence des traitements thermique, on a constaté que le fil de cuivre
qui a été traité¢ a la température 500 ° C pendant 120 min a plus grande
durée de vie, c'est-a-dire ce traitement améliore la résistance de ce matériau.
On a remarqué aussi que l'energie d'activation Q. et le paramétre de
sensibilit¢ »n dépendent des conditions de fluage (contraintes et
températures).

L'energie d'activation augmente avec l'augmentation de température de pré-
traitement thérmique.

Le parametre de sensibilité » augmente avec la dimunition de la température

de pré-traitement thermique.

Avec les valeurs des deux parametres (7, (), on a pu connaitre le mécanisme du

fluage. Dans notre cas le mécanisme de fluage du fil de cuivre tréfilé avec les

condidions de notre travail est de type fluage de dislocation.

Etude du comportement des fils de cuivre lors des essais de fluage

136



Conclusion générale

5-

Consenant I’analyse microstructurale sur les fils de cuivre tréfilés, nous
avons constaté¢ que la rupture des fils de cuivre tréfilé a un comportement

ductule.

6- Nous avons vérifié notre modele du fluage sur différent fils de cuivre tréfilé

et traité thermiquement, aux hautes températures et sous contraintes appliqué. On peut

déduire que ce model donne une estimation précise du fluage a haute température

pour le fil de cuivre tréfilé.

Perspectives :

Nos perspectives se resument dans les points suivants :

Etude des autres mécanismes de fluage par exemple le fluage diffusionel du
cuivre.

Comprendre le mécanisme de recristallisation dynamique lors de I’essai de
fluage.

Simulation numérique du fluage des métaux (résoudre les problemes de
viscoplasticité avec les volumes finis et les €léments finis).

Faire un modele du fluage de cuivre ou d’aluminium avec les paramétres
microstructuraux tel que la densité des dislocations, la taille de grain et aussi
les cavités lors du fluage tertiaire.

Etude du fluage et de traction a haute température sur des échantillons de

cuivre, et la corrélation entre le fluage et la traction des métaux.
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Abstract

The high-temperature creep behaviour of drawn coppe was studied by different constant

stresses 98,108 and 118 MPa and under the tempraifi250, 290 and 340°C. This study
deals with the creep based prediction modellincgamfindustrial copper wire. The proposed
unified creep damage constitutive equations weterdéned using experimental data achieved
for materials at applied stress. The comparisoexperimental and predicted effective creep
strain curves is carried out for all applied stessapplied on the drawn copper wire. The
evaluated stress exponent n = 9.21, 10 and 14henddtivation energy Q = 22.25, 31.75 and
50.75 indicated that the creep deformation of thawd copper wire is controlled by the

dislocation creep. The evaluated of the mean velatiror from 5.18 % to 10.11 confirmed the
creep strain predicted by the proposed model vggd@with experimental data.

Keywords: creep deformation, drawn copper wire, creep ctutste model

1 Introduction

Copper in particular has attracted attention dustgood properties such as low resistivity. Due
to its high ductility which is the ability to be @iy drawn into wires, copper dawning is very
attractive manufacturing process. The wire drawisga process that is used for the
manufacturing of metal wires. Copper wire has lbegn the preferred conductor material. The
demands of electrical technology require coppdraee higher mechanical properties and to be
capable of using at elevated operating temperatutgle still retaining the good conductivity
for which it is selected in the first place [1].

Creep is the process by which plastic flow occungmva constant stress is applied to a metal for
a prolonged period of time. After the initial strai0 which follows the application of the load,
creep usually exhibits a rapid transient periofla# before is settles down to the linear steady-
stage, which eventually gives way to tertiary craagd fracture [2].

However, creep phenomena development is still officgently recognized, especially under
uniaxial stress conditions. However, further complaicroscopic creep investigations are
required to achieve a better understanding of #tara of the process. In a uniaxial creep curve
tertiary creep is observed as the increase of teepcrate. The shape of the final part of the
creep curve and the duration of the tertiary cr#age depend on the material composition, the
stress and the temperature [3]. The origins ofatgricreep are progressive damage processes
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including the formation, growth and coalescencevaifis on grain boundaries, coarsening of
precipitates and environmental effects [4-10].

In order to describe the creep behaviours of metats alloys, many researchers have tried to
establish constitutive models, such as continuumadge equation and Andrade’s equation [11-
17]. For example Authors [11] performed a reviewtba development and the use of internal
state variable theory based on the Coleman andirGtliermodynamics formulations for
dislocations, creep, and continuum damage mechafAighors [12] proposed a model which
integrated the power-law creep, diffusional creed a simple damage term for simulating the
creep-failure behaviour of the inter-critical hedtected zone. Authors [13] developed a new
anisotropic tertiary creep damage constitutive rhdzbessed on crystal plasticity theory for
anisotropic materials. Results indicated that creformation was modelled accurately. Author
[14] compiled the results of experiments in diffreexperimental conditions on different
materials: steel, concrete, nylon, graphite, etcall cases the agreement is excellent with the
Andrade’s equation.

In this investigation, we have modified Andradetuation by the relationship of the state
damage. The comparison of experimental and pretietiective creep strain curves is carried
out for all applied stresses on the copper wire.

2 Material and experimental methods

The material used in this investigation is an iridak copper wire of composition 99.9 Cu,
0.001 Bi, 0.002 Sh, 0.002 As, 0.005 Fe, 0.002 FDNi, 005 Pb, 0.002 Sn, 0.004S, 0.004 Zn
and 0.073 (wt. %), others elements. Samples hayauge length of 100 mm and diameter of
1.8 mm obtained after cold wire-drawing processenatnealed at 500°C for 2 hours. The creep
specimens were tested at temperature 250, 290 4hd@ and under stress 98, 108, and 118
MPa.

2.1 Approach Modelling

A relationship for describing high-temperature ptasdeformation within the structural
phenomenological model of the Andrade [18] is basethe plastic deformation arising from
a constant stress is expressed in the Eq. 1:

£:£0+Btm+£.mt (1)

R :A( o j (2)
m 1-w

wherey is the instantaneous plastic deformatiBrandm are material constants. The term tm
models the primary creep and is the creep rate.

We know that the Andrade’s equation plot only faietl second stage of the creep curve, but not
plot third stage. For that reason we have to suitstEq. 2 (relationship of Kachanov [19] and
Rabotnov [20]) into Eqg. (1).

et)=g,+Bt"+A g ”t (3)
’ 1-w(t)
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A variable w (0#v<1) was introduced by [21] to present the statdamhage of material.

1

e (4.
wt)=1-| 1—
tr

The material constant, n, andl can be then determined from the stationary creep. Em

and & be minimum creep rates for constant stressefido,, respectively. Then the material
constants andA can be estimated from:

log[‘gml/‘gmz] (5)
B log (‘71/‘72)
noEmi_Eme X6
o, 0

within the temperature ranges considered in thigskwincreasing temperature caused an
increase in the parameteksandB, for that the material constamisandB should be replaced by
the functions of temperature. Assuming the Arrheniype temperature dependence the
following relations can be utilized (Eq. (7) and. E8)).

B = Bye (A/RT. (7))
A= Aje (Q/RT
(8)
whereQ,, andQ are the activation energies of creep and transie®p, respectively.
ainB (9.
@ = 3CuRT
. (10.)
_| dlng,
Q= {0(—1/ RT)}
Substituting Eq. (7) and Eq. (8) into Eq. (3) yiettie creep model Eq. (11):
(11))

E=g,* [ B, ef(Q-v/RT):itm + 1t

1-w

nerf 2]

3 Resultsand Discussion

Fig. 1 present the curves of creep strain versus timepper draw wire, obtained at different

applied stress (118, 108 and 98 MPa) at temper&i@e 290 and 340°C. Generally, the time
dependent elevated temperature creep deformatiomeaepresented by the creep strain time
curve which is usually distinguished by the primasgcondary and tertiary stages. Following
the initial strain on loading, the creep rate gadlyudecreases during the primary stage. The
creep rate continues to decrease and reach a mmiminsecondary value during the secondary
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stage. During the tertiary stage, due to the irsgras cavitations and cracks in the specimens,
the creep rate rapidly increases, which lead tditta¢ fracture.

a b
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0 108 MPa 304 - §
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Fig.1 Experimental creep curves for copper wire at tewmoee of (a): 250°C, (b): 290°C and

(c): 340 °C

The minimum creep rate of the copper wire has pied stress dependence as shown in Fig.
2a. The stress exponent, n is about 14, 9.21 armésp@ctively for copper wire at temperature
250, 290 and 340°C. These n values indicate theirdomoe of dislocations glide and climb as
the rate controlling deformation mechanisms [21].

The activation energy of transient cre®p[22], as calculated from the slopes of the straight
lines of Fig. 2b has values ranging between 18.5 and 20 kJ/moldétermine the activation
energy for creef, the minimum creep rates were measured in thedeatyre between 250,290
and 340°C and at the applied stress 98,108 andVPiB The values of the activation enef@y
are equal to 22.25, 31.75 and 50.75 kJ/mol for eopyre under stress 98,108 and 118 MPa

respectively [Fig. 2c).
The transient creep in Ref [22], is representedsteond part in Eq. (3); this means that it can

be written the following Eq. (12).

&, =Bt" (12.)
We can calculate the transient creep time expomenith the Eq. (13)Kig.3). The values of
them are changing with temperature and stress, for pl@mFig. 4a, m= 0.415, 0.56 and 0.60
under stress 98,108 and 118 MPa, respectivelyngigeature 250°C. In Ref [3], they calculated

the parametem = 0.55 for copper.

DOI 10.12776/ams.v20i4.411 p-ISSN 1335-1532
e-ISSN 1338-1156



Acta Metallurgica Slovaca, Vol. 20, 2014, No. 43p8-365 362

a b
12010% 0.1
02] T
m 340°C - o " 118 MPa
1i0*4| @ 200°C 2 ® 108 MPa
R=0,9643 044
= A 250°C A 93MPa
o 8000
®
& soxio® =
3 g’
S 5 -
£ 400"
E
E
£ 20x10"
=
004 i
T T T T 18 T T T T T
a5 100 105 110 15 120 19 20 21 22 23
Stress (MPa) 10/ T(k)
c
11401 @ 118 MPa o

1.0x107 ® 108 MPa
o] & 98MPa

Q=2225 kJ/ mol

Q=3175 kJ/

Minimum creep rate(s")

Q=50,75 kJ/ mol

1.90 1'!) 2‘00 Z‘DS 2'10 2'15 2'2\1 2‘25 2‘30
10 Tk
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mz[alnﬂ (13))

Int

These curves are predicted data by using the detednmaterial constants, listed Trable 1.

Fig. 4 show that the comparisons of the measured andcpeddcreep strains by Eq. (11).
Obviously, an agreement between measured and asdwalues is satisfactory under the creep
temperature of 250, 290 and 340°C, which indictttes the proposed constitutive models can
give a good estimate of the first, secondary amtlaty stages creep deformation for drawn
copper wire.

Table 1 List of determined material constants for Eq (11)

T o &o A B n trupture | | m Qr Q
(°C) | (MPa) | (%) (s)
08 0,12 ., 1032 3479 0.415 | 185 50.75
250 ["108 0,23 | 65107 [p27 | 14 8422| 16 0.56] 20 31.75
118 0,19 0.18 5308: 0.60 | 22 | 22.25
290 | 98 0,55 0.33 1800( 0.64 | 18.5] 50.75
108 0,76 | 24.10® [ 066 | 9.21| 7500/ 11.21| 0.80] =20 31.75
118 0,66 0.72 2750 052 22 22.25
08 1,25 0.39 9000 0.23 | 18.5] 50.75
340 | 108 074 | 48.10%° [ 0.74 | 10 1900| 12 0.19] 20 31.75
118 2,50 0.88 1300 0.30] 22 22.25
ajs : 118 MPa Measured = 118MPa  Predicted b
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Fig.4 Comparison of experimental and predicted effecsivain creep curves for copper wire at
temperature of a) 250°C, b) 290°C and 340°C
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Where and are the experimental strain and gtiedistrain, respectively. We have calculated
the mean relative erroE(rory) for all creep testes as irable 2, using Eq. (15). We observed
that the values of thérrory, are between 5.18 and 10.11 %, which is less tBeb.1

Ee —&p

Error (%) = 100 (%) (14

E

Error (%
; rror (%) (15.)

Error,, = N

N presents the number of data points on each cree ¢between curve experimental and
prediction), which we calculated the relative error

Table 2 The value of the mean relative errrrory,).

Relative error moy (ErrorM ) T=250°C T=290°C T=3a0
o =98 MPa 5.18 6.76 7.28
o =108 MPa 9.21 8.84 8.42
o =118 MPa 8.87 10.11 7.22

4 Conclusion

Constitutive model to describe the high temperatueep behaviour of drawn copper wire based
on the modification of the Andrade’s equation. Theep curves of drawn copper wire predicted
by proposed model well agree with experimentallteswhich confirm that the developed creep
constitutive model can give an accurate and preesganate of the high temperature creep
behaviour for drawn copper wire.
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ABSTRACT

The effect of prior-heat treatments at 500°C, 600°C and 700°C on the creep behavior of an industrial drawn copper has
been studied under constant stresses (98, 108 and 118 MPa) and temperatures (290°C and 340°C). The results revealed
that the creep behavior and the creep life of the material depend strongly on these prior-heat treatments. The apparent
activation energy Q. for different creep tests of a drawn copper wire was calculated. The fracture mechanism of the ma-

terial is characterized using optical microscopy.

Keywords: Copper; Creep; Drawn Wire; Heat Treatment

1. Introduction

In material science, creep is the tendency of a solid mate-
rial to slowly move or deform permanently under the
influence of stresses. In general, creep occurs in three
stages: Primary, secondary and tertiary stage. For pri-
mary stage which occurs at the beginning of the tests, the
creep is mostly transient. In secondary stage, the rate of
creep becomes roughly steady and is called steady state
creep. In tertiary stage, the creep rate increases at a high
rate leading to the fracture of the material.

The mechanism governing creep in pure metals re-
mains the subject of unresolved debate [1]. The creep
behavior of industrial metals is even more complicated.
The mechanism responsible for the creep is driven by
several parameters such as variation of grain shape [2],
grain size distribution [3], grain growth [4] and complex
twin/CSL boundary structure [5]. Additional complica-
tions such as inert precipitate and particle accumulation
at grain boundaries in alloys [6] make theoretical inter-
pretation of the creep data more difficult.

Copper in particular has attracted attention due to its
good properties such as low resistivity. Due to its high
ductility which is the ability to be easily drawn into wires,
copper dawning is very attractive manufacturing process.
The wire drawing is a process that is used for the manu-
facturing of metal wires. Copper wire has long been the
preferred conductor material. The demands of electrical
technology require copper to have higher mechanical
properties and to be capable of using at elevated operat-
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ing temperatures while still retaining the good conductiv-
ity for which it is selected in the first place [7].

On the other hand, its ductility can influence its creep
characteristics making the study of resistance to creep
one of the prime engineering importances. Consequently,
it is important to characterize its creep and creep behav-
iors because this material requires adequate creep resis-
tance to ensure reliable performance in service. We note
that there were creep tests carried out on high purity
copper wires [8-16]. However, some limited scientific
works have been concerned on creep behavior of drawn
copper [15,16]. Schwope, Smith and Jackson [15], have
been studied creep properties of several types of com-
mercial coppers. In their investigation, data were pre-
sented showing the effect of cold work on the short time
creep strengths of various types of commercial copper
under several conditions. Ayensu, Quainoo, and Adje-
pong [16], have been investigated creep mechanism of an
industrial hard-drawn copper wires which were tested at
temperatures of 300°C, 400°C and 500°C under uniaxial
stresses of 7.08, 14.16 and 21.24 MPa. From activation
energy values the creep mechanism is governed by grain
boundary sliding.

This investigation is an attempt to understand the
effect of prior heat treatment at 500°C, 600°C and 700°C
on creep behavior of an industrial drawn copper.

2. Experimental Techniques

The material used in this study is an industrial copper
electric wire of composition 99.9 Cu, 0.001 Bi, 0.002 Sb,
0.002 As, 0.005 Fe, 0.002 Fe, 0.002 Ni, 005 Pb, 0.002 Sn,
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0.004 S, 0.004 Zn and 0.073 others elements. Creep ex-
periments were conducted in a creep test machine using
samples having gauge length of 10 mm and cross sec-
tional area of 8 x 3.2 mm. The creep specimens were
tested at temperatures 290°C and 340°C and a stress of
98, 108 and 118 MPa. All of the tests were continued
until fracture occurred. The strain-time readings were
continuously recorded by PC-based data acquisition sys-
tem (Figure 1). Optical microscopy was used as comple-
menttary technique to illustrate the microstructural evo-
lution of the drawn copper during prior-heat treatments
(500°C, 600°C and 700°C) and after fracture.

3. Results and Discussion

Strain versus time plots after creep tests at 340°C and 98
MPa of heat treated drawn copper are presented in Fig-
ure 2. The non-heat treated material is used as a refer-
ence sample. It is clear that this last material has the
shortest life time, (time of rupture = 12 min). In addition,
the creep test curve of this material exhibits the three
stages of creep. However, from these curves, the heat

Figure 1. Creep machine test.
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Figure 2. Creep curves of drawn copper at 340°C and 98

MPa.
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treated materials have the longer creep life. Moreover,
time to fracture depends on temperature of the prior-heat
treatment. The drawn copper which has been heated 10
min at 500°C exhibits the longer creep life. In contrary to
our results, Schwope, Smith, and Jackson [15] have in-
vestigated several commercial copper and reported that
cold work increases its creep strength.

By increasing the temperature of prior-heat treatment
of drawn copper to 700°C, the creep behavior changes
because the life time of the material becomes shorter in
comparison to the other heat treated materials. This result
can be explained by optical microscopy of drawn copper
before (Figure 3(a)) and after heat treatments at 500°C
(Figure 3(b)) and 700°C (Figure 3(c)). In this case, heat
treatment at 700°C increases the grain size in comparison
to the rest of the heat treated materials. However, the
heat treatment of drawn wire at 500°C during 10 min
induces primary recrystallization which is characterized
by finer grains. This last microstructure gives the mate-
rial a longer time to fracture. It is known that the in-
creased strengthening with smaller grain size is associ-
ated with the increased dislocation density in the grain
interiors due to the activation dislocation sources [17].

By increasing the applied stress during a creep test, the
same phenomenon is observed. The results of creep tests
obtained at 108 and 118 MPa are shown respectively in
Figures 4 and 5. In this case, primary creep was ob-
served immediately after loading in all four samples. The
duration of the primary stage increases with increasing
the temperature of prior heat treatment.

The curves of strain versus stress (Figure 6) show that
the strain rate varies linearly with the applied stress.
Consequently, the apparent activation energy can be de-
duced. The activation energy for creep Q. is defined as

[18]:
0.- Ologé
o(-KT) |
Thus, the activation energy Q. can be derived from the

slope of log(g—fJ versus % plots. The values of the

apparent activation energy Q. for different creep tests are
shown in Table 1. These values of Q. vary from 80.75 to
147.11 kJ/mol. The non-heat treated drawn copper has
the higher activation energy. The heat treated material at
700°C has the highest value of Q. compared with the
other heat treated materials. The change in apparent ac-
tivation energy implies a change in the creep mechanism.
Other investigations have found that the values of the
apparent energy Q. are equal to 106.1 + 0.2 and 90.3 +
2.1 kJ/mol for the impressed and the pressed sample re-
spectively [19].

For pure copper an average of the activation energies
of 112.4 kJ/mol™" has been reported by Akbari, Mahmadi,
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(@)
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©

Figure 3. Microstructures of drawn copper: (a) Before heat
treatement, (b) after heat treatement for 10 min at (b)
500°C and (c) 700°C.
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Table 1. Values of the apparent activation energy Q. for different creep tests of a drawn copper wire.

Q0. (kJ/mol) Non treated Treated 10 min at 700°C Treated 10 min at 600°C Treated 10 min at 500°C
o=118 MPa 147.11 127 105.47 107

o =108 MPa 121 106.16 103 99.82

o=98 MPa 110.2 94 86.55 80.75

Micropores

©

Figure 7. Profil view after creep test (118 MPa, 340°C) of drawn copper. (a) Necking zone after creep test; (b) High density of
micropores near fracture zone; (c) Low density of micropores far in the fracture zone.

Karsaz and Geranmayeh [20]. They have indicated that
these values of activation energies are close to 138 kJ/
mol™ for dislocation climb in copper. In this present
study, the values of apparent activation energy are close
to this mechanism of climbing.

In order to observe the microstrucrural features that
have been generated during the creep test, the wires were
examined by optical microscopy. Profil views of drawn
copper after creep test are presented in Figure 7. We
suggest that the main cause of the fracture of the copper
during creep test is the presence of high density of mi-
cro-porisity in this industrial material as it is shown in
Figure 7(b). Cracks can occur in creeping metals from
pre-exciting flaws, fatigue, corrosion-related processes,
and porosity. In our case, crack growth is caused by the
coalescence of micro-pores with each other which in-
duces the fracture of the material at the necking zone. For
example, Williams and Thomas [21] studied the creep of
high-purity copper, where micro-cracking phenomenon
has been observed in these materials during creep tests
which leaded to complete fracture. It has been found by
Zinkle and Lee [22] that the origin of the formation of
voids in copper was the effect of oxygen.

4. Conclusions

The effect of prior-heat treatments on the creep behavior
of an industrial drawn copper has been studied under
constant stresses and temperatures. The main results can
be summarized as:

Copyright © 2012 SciRes.

The difference of the creep behavior is attributed to the
initial microstructure of drawn copper, i.e., the finer
grains obtained after isothermal annealing at 500°C gives
the material a longer time to fracture during creep test.
However, the non-heat treated drawn copper has the
higher activation energy and its creep mechanism is gov-
erned by climbing process. The origin of the fracture
during creep test was the formation of micro-pores at the
necking zone.
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Résumé

L’objectif principal de notre travail scientifique, c’était I’é¢tude du comportement des fils de
cuivre tréfilé apres des essais du fluage aux différentes contraintes et températures. Pour cela
nous avons étudié des fils de cuivre aux différents diameétres 1,8 et 2,4 mm et aux différents
traitements thermiques 500, 600 et 700 ° C pendant 10 min et 500 pendant 120 min. Les
résultats expérimentaux montrent que chaque fois que la contrainte et la température
augmentent la vitesse de déformation en fluage augmente aussi et la durée de vie des
échantillons diminue. Nous avons montré aussi que les traitements thermiques ont amélioré
la résistance de fil de cuivre, et le traitement a la température 500 © C pendant 120 min est le
meilleur traitement avec lequelle le fil de cuivre a une grande durée du vie. D’apres les
grandeurs de n et Q, le type de fluage est de type fluage-dislocation. Avec les analyses
microstructurales, on a constaté que la rupture obtenue est une rupture ductile. Enfin, nous
avons modifi¢ le model d’Andrade, et avec la comparaison entre ce model avec
I’expérimentale, on a constaté que ce model est trés proche aux courbes expérimentales de
fluage.

Mots clés : Fluage ; Fil de cuivre ; Tréfilage ; Grain

Abstract

The main objective of our scientific work was the study of the behavior of copper wire drawn
during the creep test at different stresses and temperatures. We have studied copper wire with
different diameters 1.8 and 2.4 mm and different heat treatments 500, 600 and 700 ° C for 10
minutes and 500 ° C for 120 min. Experimental results show that when the time the strain
and temperature increases, creep strain rate increases and the lifetime’s of the sample
decreases. We have also shown that the heat treatments have improved the resistance of
copper wire, and the treatment at temperature 500 ° C for 120 min is the best treatment with
which the copper wire has a large length of life. According to the values of the variables n and
Q, the type of the creep is dislocation. With the microstructure analysis, we found that the
rupture type obtained is ductile fracture. Finally, we have changed the Andrade model, and by
the comparison of this model with experimental, we deduced that this model is very close to
the experimental creep curves.

Keywords: Creep; Copper wire; drawing; grain



