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INTRODUCTION GENERALE

INTRODUCTION GENERALE

Les cables electriques en cuivre et aluminium destiné pour le transport de I'énergie
electrique neécessitent un compromis de caracteristiques mecaniques - resistivite
electrique. Les caractéristiques électriques, mécaniques et cristallographiques du cuivre et
de I'aluminium sont proches les unes des autres et le choix entre les deux, fait intervenir

des facteurs économiques, techniques et méme politiques.

Le cuivre et l'aluminium occupent une place importante dans le transport de
I'énergie electrique, a cause de leur bonne conductibilité électrique et thermique. Associées
a une conductibilité elevee donc la caractéristique principale du cuivre et de I'aluminium

est leur qualite de bons conducteurs de I'électricite associée a une conductibilite elevee.

La solidité du fil de cuivre et de I'aluminium et la fiabilité des contacts électriques
qu’il permet d'obtenir sont les raisons essentielles de leur emploi généralise dans toute
I'industrie de la construction electrique, dans la distribution de l'énergie électrique, ainsi
que dans la fabrication de matériels electriques et de composants électriques. A titre
d’exemple, 95% des fils conducteurs d'un airbus sont en cuivre. Malheureusement, cette
propriéte est altérée par la presence de certaines impuretés par la matiere premiere, et ce
meéeme a des concentrations tolérees par la norme (ASTM B49) pour qualitée du cuivre (par
exemple quelques ppm de S ou de Pb). Les impuretes retardent la recristallisation des fils
de cuivre (importante pour les propriétés mecaniques, en particulier la diminution de
['allongement a rupture). Pour affiner la sélection des fils de cuivre en fonction de leur
usage final, c'est-a-dire pour predire les caracteristiques du fil (propriétés meécaniques,
microstructure,...), il est necessaire de pouvoir appréhender les meécanismes de
deformation et de recristallisation du cuivre en présence d'impuretés, peu ou pas etudies

dans la littérature.

Ce probleme nécessitant donc en premier lieu une étude faire de la microstructure

et de son évaluation apres différentes étapes du cycle thermodynamique.

Le trefilage est accompagné par la formation de défauts cristallins, tels que lacunes
et dislocations, conduisant I'élevation de la dureté, donc a 'augmentation de la résistivité,
une caracteristique tres importante pour la conductibilité et le rendement du cable.
Aujourd’hui maitriser les microstructures en vue doptimiser telle ou telle propriété est

réalisable par des traitements thermiques ou thermomecaniques appropriées. Donc des
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traitements thermomecaniques appropriés peuvent ameliorer les caractéristiques

mecaniques, electriques et cristallographique du cable (I'affinement du grain est d'une

importance capitale pour ces caracteristiques).

Ce qui nous Permet de connaitre rapidement la qualité du cuivre et de I'aluminium
utilisé en évaluant son aptitude au recuit, pour selectionner les fils adaptés a subir de tres
fortes deformations, afin de les orienter vers des applications nécessitant des tréfilages en

tres fins diametres et a grande vitesse.

Outre cela une faible teneur en oxygene est generalement introduite avant
I'opération de continue, car il a été montré que l'ajout de 100 a 200 ppm en poids
d'oxygene abaisse nettement la tempeérature de recristallisation du cuivre [Ravichandra et

Prasad, 1992 et Pops, 1994]|, sans interferer sur sa conductivite électrique a l'etat final

|Hérenguel, 1960|.

La deformation des métaux a temperature ambiante implique un écrouissage, lequel
est consideré parfois le seul moyen d’élever la limite élastique et la dureté du materiau,
mais lorsqu’'on dépasse un certain taux de déformation (taux critique), il peut présenter
des inconvénients en causant la fragilité au metal. Le taux critique d'écrouissage dépend

essentiellement du matériau et des conditions d’emploi.

Une structure écrouie est caractérisée par des perturbations structurales ne se
trouvant pas geénéralement en eéquilibre thermodynamique. Pratiquement une telle
structure ne peut pas étre adaptee a un usage industriel quelconque, car les propriétes
d’'emploi des métaux et alliages sont determinés en tres grandes partie par la morphologie
et le degré de dispersion des phases qui les constitue. Un apport d'énergie est necessaire

pour restaurer les proprietes et la structure que le metal posséedait avant ecrouissage.

La taille des grains obtenus apres recuit de recristallisation, qui ne peut se produire
qu'a partir d'un certain taux critique de déformation, influe beaucoup sur les propriétes du
metal. Il faut éviter lors du formage a faible taux de déformation de procéder a un recuit de
recristallisation, car on cherche toujours a obtenir une structure a grains fins, qui est plus
résiliente est présente une rupture plus ductile qu'une structure a gros grains, qui n’est pas
favorable pour des sollicitations mecaniques. Le choix de la tempeérature de
recristallisation est fonction d'une part du taux d’écrouissage et d'autre part de la durée de

recuit. Pour que les grains restent fins il faut choisir des températures de recuit non éelevées
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et des durées de maintien courtes, car les températures elevees conduisent parfois au lieu
d'une croissance normale des grains, la soudaine d'un petit nombre de grains qui
envahissent tres rapidement toute la masse recristallisée. Le nombre de sites favorables a
la germination est influencé principalement par le taux d’'écrouissage. Cependant pour des
taux d’écrouissage faibles il a ete observé une germination avec distorsion des joints de
grains et pour des taux d'ecrouissage eleves, les limites a grands angles produites par les

bandes de cisaillement dans les grains initiaux, agissent comme lieu de germination.

Dans ce contexte, le travail présenté dans ce mémoire reste d'actualité a cause de son

importance industrielle et son but est d'une part, mettre en evidence les différents facteurs

ayants des effets sur les caractéristiques ci-dessus citées et d’autre part apporter une nouvelle

gamme de traitements thermomécaniques appropriée a I'amelioration des propriétés.

+ Le plan de ce travail est le suivant :
» Le premier chapitre est consacré a une présentation générale du procédé de la
processus technologique du tréfilage du cuivre et I'aluminium
» Le deuxieme chapitre consiste a décrire un bilan des connaissances acquises sur
la déformation et la recristallisation
» Dans le troisieme chapitre sont decrites les techniques expérimentales de
préparation et de caractérisation des échantillons. Ainsi que la présentation et

discussion des réesultats expérimentaux.

» Enfin la derniere partie de ce travail est consacrée a la conclusion.
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1. Processus technologique du tréfilage du cuivre et ’aluminium

1.1. Introduction

Le trefilage est une technique de mise en forme a froid des métaux qui permet de reduire la
section d’un fil, par déformation plastique, en le tirant a travers 1’orifice calibre d’une filiere sous
I’eftet combine d’application d’un effort de traction et d’un effort radial de compression et en
presence d’un lubrifiant|1] .cette deformation s’obtient par glissement suivant certains plans et
directions de glissement grace au déplacement de dislocations. Apres deformation, une partie de
ces dislocations reste piegee a 1'intérieur des grains .dans ce cas, la structure est dite écrouie et
les proprietes du metal sont modifices. Le trefilage a pour effet de (durcir) le metal et de
dimimuer ses possibilités de deformation ultérieure. Voila pourquoi on est amene a recuire le
metal soit pour poursuivre le trefilage a froid, soit pour redonner aux produits finis des propriétes
de plasticite suffisante.

La technique du tréfilage, en tant que proceédeé de mise en forme d’un materiau est
caracterisee par différents parametres, a savoir la vitesse et la temperature de trefilage, la
geometrie des filieres et les conditions de frottement, jouent un role important sur la structure et

les proprietés du matériau qui déterminent sa capacite a une deformation eleveée en tréfilage.

Les mateériaux le plus utilisés dans le cadre d’applications industrielles sont 1'acier, le
curvre, 'alummium et le tungstene. Les applications des produits mise en ouvre par cette
technique, qui1 peut étre utilise en soudage, cables, agrafes, vis et boulons, ressorts, aiguilles,

anneaux, boucles et crochets, armatures de pneumatiques [2].

En genéral, le cuivre et 'alummium peuvent €tre en transformes en fil par trefilage. La
modification du fil au moment de son passage dans la filiere a pour consequence une
modification generale de la plupart de ses proprietes ; ce qui constitue un fait capital pour

I’'industrie du trefilage. Au fur et a mesure que le fil s’écrouit cela veut dire :

» Sa limite d’élasticité croit plus rapidement que la résistance et finit par tendre vers
la méme valeur
» Sarésistance a la traction augmente et sensible tendre vers une valeur limite

» L’allongement baisse rapidement et ne décroit par la suite que lentement

Ces caracteristiques sont exploitees en trefilage pour obtenir des fils avec résistance a la
traction, de limite d’elasticite et I’allongement definis en fonction de 'utilisation .I’augmentation
du taux de déformation au cours de la déeformation a froid par tréfilage de fil du cuivre ou

d’aluminium provoque le durcissement du fil.
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Figure 1. Principe de Treéfilage [3]

Une opération industrielle de tréfilage se compose de quartes étapes élementaires :

Preparation de , [ raitement
» | 1réfilage »  Nettoyage >

Surface Thermique

Nous rappelons les définitions des grandeurs mecaniques utiliseées pour décrire le trefilage

-L’allongement du fil 2:

La conservation du volume, entre ’entrée et la sortie de filiere, au cours de la deformation
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Figure 2. Schéma d’une passe de tréfilage [3]
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1.2. Outils et equipements industriels du tréfilage

Comme nous 1’avons evoque, le principe de tréfilage est basé sur la plasticité du metal pour
redutre le diametre du fil, la machine de tréfilage est appelee trefileuse, ’ensemble du materiel
principal de trefilage comporte trois elements [2].

» un dispositif de dévidage du fil,
» une machine a trefiler,

» un dispositif de récupération du fil écroui

1.2.1. Machine simple

Elle ne comporte qu’une bobine est ajusté pour des réductions de section de I’ordre de 35%

c’est la configuration de base qui ne peut effectuer qu’une seule réduction|2]. Elle se compose

d’un systeme de dévidage du fil, d’un bloc a tréfiler et d’un dispositif de traction /réception

(figure 3).

DISPOSITIF DETRACTION
DISPOSITIF DE DEVIDAGE BOITIER DE ET DE RECUPERATIONDU
DU FIL TREFILAGE FIL ECROUI

Lubrifiant
Filiere

Figure 3. Schéma de principe d’'une machine a tréfiler simple (mono passe) [3]

Le boitier de trefilage comprend le réservoir de lubrifiant et le support de filiere dans

lequel est logé ’outil calibrant.

1.2.2. Le lubrifiant

La deformation brutale est continue du metal dans une filiere de trefilage nécessite
emplo1 d’un lubrifiant, 'utilisation d’un lubrifiant est capitale au cours du procede pour
limiter le frottement et 'usure et assurer un régime de lubrification stable .son role est diminuer
les forces d’etirage, d’eviter les echauffements excessifs aux grandes vitesse, et d’ameliorer ainsi1
la durée de vie des outils et du fil le r6le de lubrifiant (graisse, huile minéral) des différents type
est de former un film mince suffisamment épais sur le fil de maniere a eviter toute interaction
entre le métal et la filiere qui pourrait conduire a une dégradation de 1’état de surface.1l permet
aussi de reduction successive, mais donne un aspect terne au fil. Suivant les applications

ultérieures du fil. On peut dire que le lubrifiant fait le role de :
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» limiter I’effort a exercer pour obtenir la deformation du meétal ;
» assurer un régime de lubrification stable ;

» eviter ['apparition de défauts en surface du fil.
Un bon lubrifiant de tréfilage doit donc posseder comme proprietes :

» une viscosité suffisante :
une bonne resistance a la mise en pression ;
une bonne resistance a la temperature ;

une bonne résistance au cisaillement ;

YV V VYV V

une bonne stabilité chimique dans le temps.

En pratique, selon les trefileuses, le lubrifiant est soit une huile minerale, soit une graisse soluble

1.2.3 La filiere

La filiere constitue I'element fondamental de 'opéeration de trefilage elle se compose de
deux parties : un noyau, tres dur, géneralement en carbure de tungstene ou en diamant qui va
assurer la réduction du diametre du fil et une frette en acier qui maintient le noyau et lu1 permet
de resister aux fortes pressions developpees au cours du trefilage, elle se compose de plusieurs
parties (figure 4).

» Un cone d’entrée jouant le role d’un entonnoir d’engagement, de répartiteur et
d’entramneur de lubrifiant :
» Un cone de travail, de demi-angle a,dans lequel s’effectue la réduction de section

par déformation progressive du fil ;

Y

Une portee cylindrique qui calibre le diametre du fil ;

A\

Un cone de sortie qui décharge progressivement la filiere des efforts et permet

I’évacuation du lubrifiant.

Le plus souvent le tréfilage des gros fils se fait avec des filieres en carbure de tungstene
allie ou cobalt .Pour les fils plus fins, ce sont des filieres diamant (de géomeétrie differente) qui
sont plutot utilisées sauf dans le cas du cuivre qui se trefile avec ce type de filiere méme pour les
diametres importants. La durée de vie de ces filieres est plus importante que celle des filieres en
carbure, mais leur cout est nettement plus ¢leve. Le matériau de filiere se degrade au cours
'opération du trefilage et 'endommagement peut provenir d’une usure par fatigue ou d’une
usure abrasive liee a une mauvaise lubrification .la durée de vie d’une filiere est conditionnee par
de nombreux facteurs : la nuance du metal, la préparation de surface du fil, etat de surface du fil
machine (rugosite), nature et forme de la filiere, le refroidissement, le lubrifiant et la vitesse de

trefilage.
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Frette en acier

Entrée zone de portée  sortie
Travall

Figure 4. Schéma d’une filiere de trefilage [3]

1.2.4. Machines multiples

Elles permettent des réductions de section importantes sont obtenues par des réductions
successives grace a un enchamement de filieres. Dans ce cas, le fil passe d’une bobine a une
autre en traversant une filiere, et 1l subit a chaque fois une reduction de section et une

accroissement de vitesse. Il existe trois types de machines [2].

» -les machines continues ou a passage direct: ce sont les équipements les plus
modernes et les plus repondus. Ces bancs travaillent en geénéral a des vitesses elevees et
sans glissement du fil sur les bobimes grace a un equilibrage rigoureux des vitesses en
effet, chaque bobine voit sa vitesse controlée par un moteur seépare dans le but d’assurer
un debit massique de fil identique dans toutes les filieres.

» -les machines a accumulation : 1l n’y a pas d’équilibrage automatique des vitesses. Les
passes sont calculées pour que chaque filiere debite plus de fil que ce qui est nécessaire a
la suivante d’ou une accumulation du fil sur la bobine. Cette derniere favorise le
refroidissement du fil, problematique du point de vue metallurgique pour les aciers au
carbone, et permet de pas mterrompre la production de bobines aval en cas de probleme
sur les bobines amont

» -les machines a glissement : dans ces machines dédiées au tréfilage humide, 1l n’y a ni
equilibrage des vitesses, n1 accumulation de fil. Le glissement du fil sur les bobines
compense les differences de vitesses. Ces equipements permettent de tréfiler du fil(en
ebauche) c’est-a-dire qu’ils permettent de reduire le diametre du fil machine de 5,5mm a

1 ou2mm en plusieurs passes .le fil peut ensuite etre trefileé en (reprise) a sec des bancs de
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meéme type ou bien en milieu humide sur des bancs fonctionnant en immergé pour

’obtention de fil tres propres.

1.3. Etats de déeformation

En geénéral les ¢tudes appliquées sur les proprietés mecaniques des metaux sont
fondamentales celles de leurs proprietes plastique .ce sont celles-c1 qui ont un mtérét pratique.
Soit pour mettre directement au cours des operations industrielles de formage. Soit pour
elimmer ou reduire au maximum toute deformation ultérieure dans les pieces d’usinage
metalliques et dans les constructions meécaniques .LLa deformation plastique peut etre ¢tudiée au
moyen d’essais de laboratoire en particulier 1’essai de traction. Dont I'interprétation et
relativement simple et qui permet la caractérisation detaillee. Dans les etudes fondamentales.la
considerations du comportement d’eprouvettes monocristallins est parfois necessaire afin de

comprendre et deduire les lois de comportement des polycristaux

1.3.1. Déformation plastique dans les matériaux c.f.c

La deformation plastique a froid conduit a I’écrouissage du materiau, donc a son
durcissement. Cet ecrouissage dépend de la composition chimique du materiau, du taux de
deformation appliqué et des conditions de déformation (température, vitesse et mode de
deformation). En effet, la deformation a froid entraine une importante augmentation de la densite
de dislocations (énergie élastique stockée) dans le matériau.[4]. Il s’ensuit une hétérogénéité de
la microstructure et de la texture cristallographique a I’mtérieur des gramns. Peur conferer au
materiau les proprieteés mecaniques souhaiteées, celui-c1 est recuit apres deformation. Ce recuit
conduit a une reorganisation de la microstructure par diminution ou suppression des obstacles les
plus mmportants aux mouvements des dislocations. Lors du traitement thermique apres
deformation, deux phénomenes plus ou moins concurrents ont lieu : la restauration et la
recristallisation. Ces deux types d’évolution structurale ont la méme force motrice c’est- a — dire

I’énergie elastique emmagasimee au cours de la deformation a froid [3].

1.3.2. Mécanismes de déformation plastique

Dans le cas ou mateériau poly cristallin est soumis a 1’action d’une contrainte mecanique
extérieure, une deformation plastique se produit. Celle-c1 génerée principalement pour un
mecanisme de glissement des dislocations sur des plans cristallins précis et /ou par un maclage
mecanique. Le declenchement d’un meécanisme ou de l'autre depend de 1’énergie defaut
d’empilement du matériau [6].

Des remarques et des observations ont montre que I’évolution de la microstructure est
commune a plusieurs metaux et alliages de moyenne et forte energie de faute d’empilement

(Al, Cu, N1, N1-Co), deformes selon des modes differents (laminage, torsion).
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Dans une deéformation a froid, la microstructure évolue en fonction du taux de
déformation.

Au cours du premier stade de deformation, les grains se subdivisent, changent de forme et
s’allongent selon la direction de sollicitation. Une sous-structure de dislocations apparait a
I’intérieur des grains, dépendant de leur orientation cristallographique. (Figure 5).

La subdivision des grains donne lieu a une configuration cellulaire (blocs de cellules)
constituees de (parois) a forte densite de dislocations entourant des volumes a faible densite de

dislocations [7].

murs denses de
dislocations

(DDW) bloc de cellules

Cellules
Micro-bande

Figure 5. Blocs de cellules et murs denses de dislocations [8]

1.3.3. Plasticité des monocristaux

L’heterogeénerte de la deformation se manifeste par la présence de marques rectilignes et
reguliecrement espacees sur la surface. Ces lignes sont les traces de plans d’orientation
cristallographique de faibles indices. Dans le cas le plus simple, un seul type de plans est
observe : c’est le glissement simple (figure 6) les lignes de glissement sont observees sur la face
de I’éprouvette perpendiculaire a la direction de glissement : ce sont en fait des marches, dont la
hauteur mesure I’amplitude du glissement .Rappelons que le glissement est caractérisé par un
plan{hkl} et une direction dense{(uvw) appartenant a ce plan. Dans des cas moins simples,
plusieurs systemes de glissement peuvent étre observes (figure 7) .ces observations sont
expliques a partir : du glissement des dislocations sur des plans cristallographiques simples et
des directions egalement simples. Sur les eprouvettes de traction, les marches observees ont une

hauteur égale a la vecteurs Burgers fois le nombre de dislocations qui ont glissé et emerge. Ce
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nombre est tellement eleveé qu’il exige plusieurs centames de dislocations que le cristal ne peut
contenir au depart. Deux grandes questions se posent :

Quelle est I'origine de ces dislocations? leur glissement va-t-1 s’effectuer sur un petit
nombre de plans ou sur un tres grand nombre? Le premier cas conduirait a quelques rares lignes
de glissement tres fortes, tandis que le second se traduirait par une trés grande densit¢ de lignes
de glissement, des cas mntermediaires sont observes des bandes de glissement constituees de

paquets de fins lignes de glissement (figure 8) [9].

Figure 6. Glissement simple (dans un whisker ) de zinc [9]
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Figure 7. Glissement double observe sur une éprouvette d’aluminium [9]
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Figure 8. représentation schématique des bondes de glissement [9]

1.3.4. Systémes de glissement

IIs sont caracterises par un plan et une direction appartenant a ce plan.

» Une direction de glissement : c’est la direction du vecteur des burgers b. Elle
represente la direction cristallographique de densité atomique maximale, car c’est
dans ce cas que le deplacement nécessaire a une deformation permanente est le
plus faible (c’est —a —dire que I’énergie nécessaire pour avoir un déeplacement de
dislocations est la plus faible).

» Un plan de glissement : a prior1 ce sont les plans ou le frottement de réseau est le
plus faible, c’est —a- dire les plans les plus compacts.

Le tableau 1. Regroupe les systemes de glissement des structures cubiques. Dans les meétaux
(cc), le glissement se produit dans les directions les plus denses < 111 > mais dans differentes
familles de plans contenant ces directions telles que:{110},{112} et{123}. Le choix du plan de

glissement est influence par la temperature de déformation [10].

Systemes de glissement
structures Plans Directions
CFC {111} {110}
{110} {111}
CC {112} {111}
{123} (111}

Tableau 1. Systemes de glissement des structures cubiques [10].
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D’apres le tableau 1, la cristallographique de glissement des métaux CFC est simple. En geénéral,
le glissement se produit dans les plans les plus denses suivant les directions les plus denses .ces
deux facteurs définissent le systeme de glissement{111} < {110} . Cependant, d’autres systémes
|11, 12] peuvent operer a haute temperature et particulierement pour les meétaux d’eénergie de
faute d’empilement élevée, par exemple sur les plans {100} {110} ,{112}, et {122}.
1.3.5. Maclage

Le maclage est un mode de deformation beaucoup plus complique que le glissement. En
effet, contrarrement au glissement qui ne concerne qu’un plan, le maclage met en jeu toute une
tranche de cristal qui bascule dans une nouvelle orientation. Les macles apparaissent sous forme
de lamelles bordées par deux joints de macle suivant lesquels les réseaux sont cohérents. Le
parametre caracteristique du mode de deformation glissement ou maclage, est 1’énergie defauts
d’empilement ( y¢.), le tableau2. Donne des valeurs de ( y¢.) pour quelques métaux, elles varient

considérablement suivant la méthode de mesure

Meétal | Al Cu Ag Au N1 Co /n Mg 7 Aciers
(340)
Ve 166 78 22 45 128 b 140 125 240 21

Tableau 2. Energie défauts d’empilement pour quelques métaux [10]

L’ énergie defauts d’empilement normalisée ou reduite (Y. ) peut etre utilisee sous forme :

__ Yfe
Yfe Gb

G : module de cisaillement
B : vecteur de burgers.

Generalement, les métaux cubiques centrés se déforment par glissement, de méme que les

metaux cubiques a faces centrees avec des valeurs moyennes et elevees de vy, tels que Cu et AL

1.3.6. Ecrouissage d’un matériau

L’écrouissage se traduit par le durcissement d’un meétal ou d’un alliage provenant de la
deformation plastique, 1l correspond a une modification structurale. La déformation plastique
d’un materiau cristallin modifie ses proprieteés de par son influence sur sa structure interne, ces
evaluations de proprietés et de microstructure, appeleées écrouissage, jouent un role tres
important pour les caracteristiques mecanique. Dans le premier cas, 1’écrouissage a lieu facon
tres local au fond de la fissure dans un matériau endommage par exemple, et permet d’absorber

I’énergie de sollicitation mécanique. Dans le deuxieme cas, ¢’est I’ensemble du matériau
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subissant 'opération de mise en forme par gardes deformations plastiques qui sont susceptible de
s’écrouir [13].

L’écrouissage dépend du materiau, de la quantite de deformation appliquée et des
conditions de deformation (temperature, vitesse et mode de déformation). En particulier, on
distingue la déformation a froid (temperature inférieur a environ 1/3 de la température absolue
de fusion) et la deformation a chaud (Tgsr > Tr /3). Geéneéralement on peut dire que 1’écrouissage
engendre une augmentation des caracteristiques de ductilite (allongement, striction.....)
I'écrouissage est produit par une deformation effectuee au-dessous de la temperature de
recristallisation. Le plus souvent obtenu a froid, un durcissement par deformation est possible a
chaud mais largement réduit par la restauration et la recristallisation.

L’écrouissage apporte au metal, surtout dans le cas des fils certaine proprietes mecaniques
que ne peuvent conferer les traitements thermiques. On peut supprimer les effets de I’écrouissage

par un recuit ou une recristallisation. Le taux d’eécrouissage est aussi defin1 comme la pente © de
d . , g
la courbe t(y) : © =£ ou T est la cession resolue et y est le taux de glissement le tableau 3. Et la

figure 9. Presentent une synthese de 1’écrouissage pour des cristaux de différentes structures

[14].
CFC Faible Fort apres un court stade de glissement simple
CC Forte Faible, pour de durcissement par ecrouissage
HC Faible Faible, mais grande déformation en glissement

Tableau 3. Cession critique et ecrouissage pour les differentes structures [14].

Figure 9. Comparaison des courbes d’ecrouissage d’'un monocristal pour les
Différentes structures pour deux températures [14]
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(a) (b)
a- avant déformation b- apres deformation

Figure 10. Texture de deformation [15]

Bourrage

Ame

Element

_ _ Gaine
(amne coloration

4 superficielle

Figure 11. Cable fini [15]

1.3.7. Traitement thermique des matériaux écrouis

Plusieurs types d’applications sont concernes par l'operation de recuit, suppression
complete ou partielle de I’écrouissage. L’ecrouissage permet d’augmenter les caracteristiques de
resistance (limite d’¢lasticite, dureté) et de dimiuer les caractéristiques de ductilite
(allongement, striction).Suivant les temps de maintien ou d’¢lévation de temperature, plusieurs

actions peuvent e€tre envisagees :

v Le recuit de détente, réalisé a des températures relativement faibles, fait disparaitre ou

attenue les contraintes résiduelles, tout en maintenant les proprietes mecaniques du

materiau ;
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v Le recuit ménagé ou recuit partial, réalisé a une température inférieure a la température
de debut de recristallisation, permet d’obtenir des caractéristiques meécaniques precises,
en particulier sur des demi —produits mtentionnellement eécrouis.

v Le recuit de recristallisation ou recuit complet se pratique sur les produits écrouis afin
de retrouver la ductilité necessaire pour suivre, par exemple, I'operation de trefilage

pour les metaux (cuivre, aluminium, les alliages et 1’acier).

Lors du trefilage, le comportement d’un fil est on fonction de la nature de 1’alliage et de
son etat metallurgique. Certamns alliages peuvent etre trefiles au diametre final sans recuit
intermediaire, d’autres noms. Un recuit mtermediaire permet d’adoucir le metal en lu1 redonnant

une ductilité perdue par ecrouissage lors de sa déformation au trefilage.

Les recuits pratiques en mtermediaire dans une gamme de trefilage sont realises dans des
conditions bien definies selon 1’alliage le tableaud4. En donne quelques exemples et precise dans

les conditions industrielles de I’ecrouissage maximal admis [16].

; Température de détente ( | Température de recuit complet

Metal 0 0

(€7) (C”)
Cuivre 150 a 300 400 a 700
Aluminium 100 a 350 350 a 450
Laiton 90/10 300 a 400 600 a 700
Acier 500 a 600 750 a 950
Nickel 200 a 700 700 a 900

Tableau 4. Températures de recuit pour quelques metaux et alliages [16].

Géneralement pour suivre la mise en forme a froid, 1l est nécessawre d’elimier tous les
effets du corroyage a froid et, en particulier, de régénerer une capacite de deformation elevee,
pour obtenir ce résultat, 1l suffit de porter le produit a une temperature suffisante pendant un
temps determine. C’est le recuit de recristallisation dénomme, a ce stade de la fabrication, recuit

intermeédiaire.

Le recuit de recristallisation a pour but la formation et la croissance de nouveaux cristaux
qui modifiant profondément ; la structure d’écrouissage. Il faut préciser que, pour retrouver les
caracteristiques physiques et mecaniques et, en particulier, la plasticite qu’avait le métal avant la
deformation a froid, 11 faut en geénéral rechercher, lors du recuit intermediaire, par une
association correcte des facteurs temperature et temps de maintien, le recuit complet lequel

correspond a un grossissement homogene des grains recristallisés.

1.3.8. Conductivités et résistances du cuivre et I’aluminium

Dans tous les solides, 'argent est le meilleur conducteur d’electricité mais, en raison de

son cout prohibitif. Son usage est restreint aux contacts destines a 'ouverture et a la fermeture
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des circuits ¢electriques. Paradoxalement, 1l sert aussi comme ¢lément résistif dans certains
fusibles.

Dans les applications générales, le materiau le plus employe est le cuivre. Actuellement, on
a tendance a utiliser des conducteurs d’alumimium (seuls ou avec des fils d’acier) pour les lignes
de transport d’énergie, car, pour une méme longueur et un méme poids, la resistance electrique
de 'alummium est sensiblement la moitie de celle du cuivre. Cependant, pour une resistance
donnee, son volume est 1,7 fois plus grand que celu1 du cuivre, ce qui le rend moins mteressant
comme conducteur dans les machines electriques. Suivant leurs applications, les conducteurs
prennent une grande variete de formes : on les rencontre sous forme de fils de section ronde,
carree ou plate, sous forme de barres (barres omnibus). Les conducteurs se présentent
generalement sous forme de fils de section ronde, obtenus directement par trefilage .les fils bons
conducteurs de sections carres et rectangulaires sont employes pour les enroulements a grande
section des transformateurs dans les moteurs et géneratrices permet une meilleure utilisation des

encoches [17].

1.3.8.1. Propriéetés mécaniques des conducteurs

Les proprietés mecaniques, comme la résistance des conducteurs a la traction jouent un
role important lors de la pose des lignes aériennes et du bobinage des enroulements. D’abord, 1l
ne faut pas que la tension subie par le conducteur depasse la tension de rupture. On ne doit pas
non plus provoquer un allongement tel que le conducteur ne puisse plus rependre sa longueur et
sa forme originales. Ces deux considérations demandent une connaissance des forces qui peuvent

changer sa longueur de facon permanente.

S1 ’on augmente la force de traction F exercée sur un fil metallique, tout en observant son

allongement(d) figure 10. On obtient une série de valeurs que 1’on peut porter sur un graphique
(figure 11) [18].

Figurel2. Allongement d’un conducteur [18]
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Tension

de rupture
Newtons A

Force

0 d,d, d; mm

Allongement

>

Figure 13. Allongement d’un fil en traction de la force de traction [18]

Suite a I’essa1 experimental les valeurs fournies pour le cuivre recuit. On constate que la
limite elastique est de 35 Mpa, que la contrainte de rupture est de 220 Mpa et que le fil s’allonge
de 60% avant que ce point de rupture soit attemt, le tableau 5. Illustre aussi la grande difference
entre le cuivre recutt et le couvre durci. Le premier est utilise pour les bobines, tandis que le

second trouve son application dans les lignes aerienne.

Metal Limite ¢lastique(MPa) Ig.l Opﬁaeﬁzﬁg Z) Aliﬁ;f;?iiﬁg ”
Aluminium 21 62 50
Aluminium durci 140 160 2
Cuivre recuit 35 220 60
Cuivre durci 410 470 14
Acier 1170 1300 15

Tableau 5. Résistance a I’étirement [18]
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1.3.8.2. Procedes de fabrication des conducteurs en cuivre et aluminium

Le cuivre a ete de tout temps le matériau le plus couramment employe pour les
conducteurs des cables en raison de sa remarquable conductivite electrique .11 est nécessaire pour
cela de I'affiner pour lui conférer un niveau ¢leve de purete .I’atfinage du cuivre a partir de

mineral de cuivre ou de metal de recupération est un processus en deux etapes :

1-L’affinage par fusion dans de grands fours pour eliminer les impuretes indesirables et

couler une anode de cuivre.

2-L’affinage electrolytique dans un bain contenant de 1’acide sulfurique pour fixer sur le

cathode au depot de cuivre tres pur.

Dans les usines modernes, le cuivre est fondu dans un four a cuve a coulée continue, puis
lamine en barres.ces barres chauffeées au rouge sont trefilées a la section voulue par passage dans
un serie de filieres de précision, le trefilage s’effet tait autre fois dans un site central unique

regroupant de nombreuses machines produisant differents calibres de fils.

Les usines ressentes, moins immportantes et autonomes, ont leurs propres installations de
trefilage de plus petite capacite .pour certames applications speciales, le conducteur de cuivre

recoit un placage métallique, par exemple a I’étain a I’argent ou au zinc [18].

On utilise aujourd’hui des conducteurs d’aluminium pour les lignes aériennes, car le gain
de poids ainsi obtenu compense largement la perte de conductivité par rapport au cuivre .1ls sont

fabriques par extrusion a la presse, a travers une filiere d’une biellette d’aluminium chauftee.

Les caracteristiques mecaniques, electriques et cristallographiques de cuivre et
I’alummium, allies ou nom, ne sont pas s1 eloignees les unes des autres qu’il puisse apparaitre a
prior1 un large domaine d’exclusion pour I’'un deux. Le choix entre ces deux métaux est donc un
cas d’espece, qui fait intervenir des facteurs techniques, économiques et méme politiques .car les
deux metaux possedent la méme structure cristalline (cubique a faces centrees). Des bonnes
conductibilités électrique et thermique ; les deux métaux sont ductiles, leur mise en forme a froid
et leur comportement a chaud, sont tres appreciables. Leurs résistances a la corrosion font qu’ils
solent employes dans des domaines ou le contact avec les milieux hostiles n’est pas recommande
1ls peuvent amsi1 concurrences d’autres materiaux tels que les aciers. Dans 1'industrie e€lectrique
et dans les telecommunications, les metaux occupent la premiere place dans le transport de
I’énergie ¢lectrique, a cause de leur bonne conductibilite électrique et thermique, mais
I’alumimium est nettement plus léeger que le cuivre et sa resistivite electrique etant environ 1,6

fo1s plus grande que celle du cuivre[19].
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Proprictes Cuivre Aluminium
-Nume¢ro atomique 29 13
-Diametre atomique 0,106 nm 0,282 nm
-Distance interatomique moyenne 0.255 0,285 nm

-Forme cristalline

Cubique a face centrées

Cubique a face centrées

-Potentiel d’1on1isation 7794 v 5.984 v
-Masse atomique 63,54 ¢ 26,98 ¢
-Masse volumique (a 20°C) 8,89 g/cm3 2,703 g/cm3
-Température de fusion 1083 °C 600 °C
-Conductivite thermique (a20°C ) 3.93 w/em.k 2.22 w/ecm.k
-Coeftficient de dilatation Iin€ique (a20°C) 17.10 k1 23 102k

-Résistivite ¢lectrique (a20°C)

1,7241.107°Q. m

2.826.10780. m

-Coetticient de température (a20°C) 3.93.107°k 1 4.03. 10k
Résistance a la température a la traction (a 20°C )

-Recuit 220 MPa 80 MPa

-Ecrou1 dur 450 MPa 170 MPa
limite d’¢lasticite (a 20 °C) :

-Recuit 55 MPa 40 MPa

-Ecrou1 dur 90 MPa 150 MPa
Limite de striction ( a 20°C)) :

-Recuit 110 000 MPa 68 000 MPa

-Ecroui dur 130 000 MPa 80 000 MPA

-Coetficient de poisson 0 34 0 34

2

2

Tableau 6. Les caractéristiques electriques, mécaniques et physiques du Cu et L’Al [19]

1.3.8.3. La resistivite electrique

Les conductivites thermique et electrique sont deux proprietés qui dependent de la nature

des laisons, elles sont dues principalement a la possibilite de déplacement des electrons sous

’eftet d’un champ ¢lectrique ou d’un gradient de temperature. Plus ces electrons sont libres de

se mouvoir, plus les conductibilités electrique et thermique sont elevees.
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C’est pourquo1 les métaux dont les électrons de valence sont deélocalisés sont bien meilleurs
conducteurs d’electricite et de chaleur que les matériaux covalents ou 1oniques ,dans lesquels la
localisation des electrons de valence est tres marquéee .On peut dire que la résistivite electrique
des métaux diminue dont la température decroissante que le taux impuretes est plus faible .et
Lorsque tend aux plus basses température on arrive vers une limite dite résistivité résiduelle (les

impuretes presque nul)

La résistivité d’un conducteur d’un certain nombre de facteur, dont la résistivité de la
plupart des metaux augmente en fonction de la temperature et, dans une marge de temperature

donné, cette fonction est linéaire et donnée par I’expression :
p=(1+ a|T =Tol)

p : étant la résistivité a la température T quelconque (enC®), p, : la résistivité a une
température de référence, T, (habituellement fixée a 20 C° ) et « : le coefficient thermique de

resistance du meétal.

Experimentalement la resistivite d’un fil meétallique homogene est  directement
proportionnelle a sa longueur (L) est nversement proportionnelle a son cuve de section (A)
L
R = P E
Ou la constante de proportionnalitep, appelee resistivite, de matériau utiliseée .ce rapport est
logique, car on s’attend que la resistance d’un fil équins soit moindre que celle resistance d’un fil
mince etant donne qu’il offre une aire de passage plus large aux électrons .en autre, la résistance

augmente avec la longueur du fil ; plus celui-c1 s’allonge, plus 1l ya d’obstacles au déplacement

des electrons.

Les valeurs de (p ) qui apparaissent dans la premiere colonne du tableau (7) dependent
jusqu'a un certain poimnt de la purete des materiaux, de leur reaction a la chaleur, de la
temperature et d’autres facteurs. Comme nous mdiquons que 1’argent, présentant la résistivite la
plus faible, constitue le meilleur conducteur. Le cuivre possede a peu pres les memes
caracteristique 1l sert d’ailleurs a la fabrication de la plupart des fils electriques [20]. Malgré une
resistivite nettement plus elevee, ’'aluminium a une masse volumique inferieur a celle du cuivre ;

on prefera 1'utiliser dans le cas, par exemple, des lignes de transmission. En effet, a poids egal, 1l

‘ - ' , R RPN |
oppose moins de resistance au courant que le cuivre ; 'inverse de la résistivite, o = - porte le

nom de conductivite .1l s’agit d’une propriete mimportante en electricite et elle s’exprime en
(Q.m)~1.
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Matériau conducteurs Resistivite p (1.m) Coefficif(:litgk_li‘:gmique "
Argent 1,59.107°° 0,0061
cuivre 1,68.107° 0,0068
Aluminium 2.65.107° 0,00429
Tungstene 5,6.107° 0,0045
Fer 871,187 0,00651
Platine 10,6.107° 0,003927
Mercure 08.107° 0,0004

Tableau 7. Coefficient de résistivité et coefficient thermique (a 20 °C) [20]

Remarque : ces valeurs varient fortement en présence de quantites msignifiantes d’impuretes.

1.3.8.4. Effet des impuretes sur les conductiviteés et la resistivite electrique

L’influence des impuretes sur la resistivite electrique des est moindre. En general, dans un
metal, les impuretes tendent a augmenter la reésistivite. L’effet se traduit principalement par un
accroissement de la resistivite résiduelle a tres basse température qui est precisement due a la
presence des defauts. D’autre part, 1l clair que les electrons vont étre diffuses par les deéfauts
cristallins tel que les impuretés. Les résultats expeérimentaux montrent bien que la resistivite
croit en fonction de la concentration d’impuretés et dépend de leur nature. Un electron qui
s’approche d’une impurete voit sa trajectoire deviee par interaction avec le potentiel coulombien
de I'impurete. Contrairement au cas de la diffusion par des phonons, I’énergie de I’¢lectron est
conservee le long de la trajectoire. A grande distance l’¢lectron retrouve la méme énergie
cmetique. Une telle collision est dite elastique, et ne modifie que la direction de la vitesse de
I’¢lectron. La trajectoire et les probabilites de diffusion de I’¢lectron sont independantes de la
temperature, ce qui explique le fait que la résistivite associee a ce mecanisme soit mndependante
de temperature. Remarquons qu’il existe bien d’autres defauts que les impuretés dans un cristal
qui peuvent jouer le role de centres diffuseurs. une absence d’10on sur un site cristallin determing
que ’on appelle lacune, un 10n en position mterstitielle dans le réseau cristallin constituent des
defauts structuraux efficaces pour diffuser les ¢€lectrons .A trés basse temperature la resistivite
d’un metal est donc determinée principalement par sa purete . Toute fois méme pour les metaux
les plus purs que peut obtenir la résistivité n’est au mieux que 10°fois plus faible que la
resistivite a temperature ambiante. Le libre parcours moyen électrique peut alors attemdre des

dimensions millimetriques pour le cuivre, voire centimetriques pour I’aluminium.
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Les impuretes, 1ssues des matieres premieres et /ou ajoutées (oxygene) au cours du procede
d’elaboration, sont consideres comme un facteur determimant de la qualite du cuivre imdustriel.
La plupart des antérieures ont conclu que la présence des impuretés ralentit la cimeétique de

recristallisation [21].

Les principales impuretes mentionnees dans la litterature sont Te , Se ,B1,Sb ,As ,Pb ,Fe
N1, S et Ag , representant une teneur totale d’e¢lements etrangers hors oxygene d’environ 65
ppm dans le cuivre industriel .Certames d’entre elles (P, Fe et S1 ) sont dramatiques pour les
propriétés électriques|Hérenguel ,1960], ce qui impose de conserver une teneur trés faible.
D’autres, par contre, influent peu sur les proprietés electriques mais sont déeterminantes pour les
proprietes mecaniques du fil : c’est le cas du soufre et du plomb, qui dégradent I’allongement a

rupture a partir de Sppm et de 1ppm respectivement [22].
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Figurel4. La variation de |a résistivité électrique en fonction du taux d’impureteées [23]
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CHAPITRE 2 RECRISTALLISATION ET PROPRIETES CHIMIQUES

2. RCRISTALLISATION

2.1 Ecrouissage et defauts cristallins

Les proprietes mecaniques des matériaux metalliques sont etroitement lices a la
microstructure. Par consequent, le controle de la microstructure pendant 1'utilisation joue un role
important dans 'optimisation des proprietes mecaniques des materiaux traites. On peut dire que
le traitement thermique est des outils les plus importants pour ameliore ’aptitude a la mise en
forme et controler la microstructure. Le traitement thermique des materiaux déformes regroupe
des processus de relaxation de la microstructure, la restauration et plus particulierement la
recristallisation. Autrement dit qu’un meétal est ecrous, lorsqu’il a subit une déformation plastique
a froid ;sa microstructure a ete modifiee, ses proprietes physiques et mecaniques ont €te alterees ,
une certaine quantite¢ de I’énergie a eté emmagasinee , car la plus grande partie du travail absorbé
par la deformation du metal se transforme en chaleur; alors la partie restante s’accumule sous
forme d’énergie potentielle est conduit a l'augmentation des defauts dans les structures
cristallines ,on distinguee generalement les deéfauts selon leur géometrie et leur nombre de

dimension|[24].

» Défauts ponctuels : Lacunes et iterstitielles.
» Deéfauts linéaires : Dislocations.

» Défauts de surface : Défauts d’empilement, macles et sous grains

a I’état écroui, les matériaux se trouvent dans un état thermodynamiquement instable[25], les
proprietés physiques et mecaniques ont ete altérees et la microstructure est modifiee de la facon

suivante :

» Changement de la forme des grains.
» Durcissement par écrouissage.

» Augmentation de la densité des dislocations (défauts).

[La majeure partie du travail de deformation est perdue sous forme de chaleur, I’énergie
emmagasinee par le materiau ne represente qu’une faible proportion (~ 2 — 10%)[26, 27].Cette
energie qui est fortement lice a tous les changements des proprietes du metal deforme, est
derivee des defauts ponctuels n’ont pas une contribution significative dans 1’énergie de
deformation emmagasmée. Dans le cas de la déformation a froid, l'origine de 1‘énergie

emmagasinee est l’accumulation des dislocations.la différence essentielle entre I'etat de

24



CHAPITRE 2 RECRISTALLISATION ET PROPRIETES CHIMIQUES

deformation et I’etat de recuit se trouve dans le contenu et I’arrangement de dislocations. De ce
fait, la discussion sur 'influence des microstructures de deéformation, sur les processus de
restauration et de recristallisation, doit etre baseée sur la densite, la distribution et I’arrangement

des dislocations. L’augmentation de la densite de dislocations est due au piegeage continu des
nouvelles dislocations mobiles, par les dislocations immobiles, et leur incorporation dans

différentes caracteristiques microstructurales de 1’etat déeforme, comme 1’augmentation de 1'aire
des joints des grams, ou encore l'apparition d’une structure interne de différentes formes a
I’mmtérieur des grains, ce qui implique la création de quelques joimnts de grains par I’'intermediaire
de nouvelles dislocations. Une autre source de creation de dislocations, et donc d’augmentation
de I’énergie emmagasinée, est la présence de particules d’une seconde phase.

Mais pour restaurer les proprictes et la structure que le metal possedait avant la
deformation, un apport d’énergie est necessaire, ¢’est —a —dire 1l faut le réchauftter, sauf, bien sir
s1 la deformation a ete appliquee a temperature assez elevee, par exemple le cas du fluage. Le
rechauffage d’un tel metal provoque differents processus tels que la restauration et la
recristallisation, qui ont pour but de détruire totalement 1’écrouissage et de recréer une structure
adaptee a un usage idustriel quelconque. Pour une structure ecrouie est caractérisee par une
forte deformation orientée des gramns et méme disparition des jomts de graimns, d’apres la figure
(10) les grains (b) ont un volume équivalent a celur des grains (a). Les espaces clairs
schematisent la fragmentation du reseau iitial et les formes en trapeze symbolisent les
deformations elastiques accompagnees de tensions. D’autre part au point de vue macroscopique,
I’eécrouissage d’un metal conduit a une augmentation de la durete (HV), de la resistance a la
rupture (R,) et de la limite ¢lastique (R.), mais en contrepartie conduit a la dimmution de

I’allongement a la rupture (A%) et de ’aptitude a la deformation [28].

Figure 15. Deéformation orientée du grain (a), Gramn avant ecrouissage (b) Grain apres

écrouissage et (c¢) Grain recristallisé |24 ]
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L’écrouissage peut constituer un moyen et parfois le seul, d’¢lever la limite ¢lastique et la
durete d’un metal, mais quand 1l dépasse un certain taux d’ecrouissage, 1l peut présenter des
inconvenients et peut etre dangereux lorsqu’il devient une cause de fragilite. Le recuit provoque
un retour plus ou moins important aux proprieteés mecaniques et structurales et comprend deux

orandes €tapes : la restauration et la recristallisation

2.2. Minimisation de ’énergie libre

La densité de défauts acquise pendant la déformation plastique constitue un état instable, le
simple fait d’elever la température du materiau conduit a I'apparition de certains processus
thermiques qui dimmuent son energie libre. En effet, I’activation thermique des atomes leurs
permet de remonter facilement la barriere de potentiel qui les sépare de 1’etat d’equilibre perdu

apres deformation. Les processus fondamentaux de relaxation peuvent se reépartir en :

Annithilation de defauts ponctuels ;
Annihilation de dislocations et retrecissement des boucles
Reéarrangement des dislocations en configuration plus stables ;

Absorption des dislocations et defauts ponctuels par les joints en mouvement ;

YV V V VYV VY

Réduction de la surface totale des jomts de grains

Les trois premiers processus correspondent a la restauration et les deux derniers a la
recristallisation. S1 le troisieme processus contribue a la formation de joints a grands angles, 1l
peut etre considéré comme le premier stade de la recristallisation, ¢’est — a —dire, la germmation.
Le rearrangement des dislocations conduisant a la formation des jomnts a faibles angles
(formation de sous-grains) est appele parfois (polygonisation). S1 la déformation s’opere a haute

temperature, on parle de restauration et/ou a la recristallisation dynamique [29].

2.3. Concentration des contraintes et écrouissage local

Dans le cas ou la piece comporte une variation de section ou un defaut ou une cavite,
inclusion (précipite) plus dur ou moimns dur que le reste du matériau i1l peut se produire
localement une concentration de contraintes. Alors que I’on pense etre dans le domaine ¢lastique,
on entre localement dans le domaine plastique. Il peut donc se produire un écrouissage local. Ce
phénomene est une des principales causes de la naissance de fissures dans les phénomenes de

fatigue.
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2.4. Multiplication des dislocations

Pour la déformation plastique d’une piece metallique se fait par le mouvement des
dislocations. Ces dislocations se multiplient selon le meécanisme de Franck et Reed. Elles sont
epinglées (par des défauts ponctuels, des précipites ou d’autres dislocations normales au plan de
mouvement) ; les parties epinglées restent fixes, les parties mobiles s’étendent autour de
I’épinglage. Lorsque les parties mobiles se rejoignent, cela forme une boucle de dislocation qui

bouge (s’etend) librement tandis que la partie epingleée recommence le cycle [30].

Or, la les dislocations se génent mutuellement, s1 elles sont dans le méme plan de
olissement, elles s’attirent ou se repoussent et, s1 elles sont dans des plans orthogonaux, elles
s’épmglent mutuellement (phénomene des< arbres de laforet >>) Donc plus 11 y a de
dislocations, plus 1l y a de deformations possibles, mais moins les dislocations sont mobiles car

elles se génent.

La perte de mobilite des dislocations entraine une eleévation de la limite d’¢lasticite, donc
de la durete, ce qui constitue I’écrouissage. Apres ecrouissage une certain quantité d’eénergie a
ete emmagasine dans le métal. Le métal peut étre utilise dans cet état en fonction des proprietes
desirees : par exemple une tres grande durete. L’¢lévation de la temperature permet d’activer des
divers processus, qui conduisent a une restauration de la microstructure. C’est-a-dire vers un etat

de moindre énergie interne requiert une réduction du nombre de ces défauts.

Pour des deformations plastiques importantes cette réduction se fait par la formation de

nouveaux grains.

La deformation plastique de 1’alliage altére ses proprietés physiques et mecaniques. Apres
deformation (par exemple : lamimage, trefilage, emboutissage ou tout autre procede de mise en
forme), 'alliage est dans un etat dit (ecrou1). Cet é€tat ce caracterise par densite des defauts
superieure aux densités d’equilibre. Le réarrangement et I’élimination des défauts d’écrouissage
lors de recuits a des temperatures superieures a la température de deformation, conduisent a la
formation de nouveaux cristaux d’orientation difféerente de celle de la matrice dont 1ls sont 1ssus :

c’est la recristallisation.
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2.5. Recristallisation

La recristallisation se caractérise par le developpement de nouveaux grains aux depens des grains
ecrouis. Elle a pour but de remplacer la structure écroui par une nouvelle structure a grains
reformes d’orientation tout a fait differentes c’est —a-dire que certaines orientations sont
renforcees [31]. La recristallisation d’un meétal comprend géneéralement deux stades : la
germination et la croissance de ces germes 1’énergie motrice de cette transformation structurale

est I’énergie d’écrouissage. La recristallisation peut se subdiviser en :

» Recristallisation primaire (germination et croissance de germes)

» Croissance de grains : c’est la continuation du processus de croissance lorsque tout
metal ecrou1l a disparu, conduisant a un accroissement continu de la dimension
moyenne des grains.

» Croissance exagérée (encore appelée recristallisation secondaire) : seul un petit

nombre de grams croissent aux depens des autres (déja recristallises).

La vitesse de recristallisation (volume recristallisé par unite de temps) s’ecrit :
V=N.G

Ou N est le nombre de nouveaux germes par unit¢ de temps et G leur vitesse de croissance
volumique. Comme ces deux quantites dépendent du temps, la cinetique de recristallisation n’est
pas une fonction simple du temps. Expérimentalement, le probleme consiste a mesurer

séparément N et G.[32].

2.6. Restauration

La restauration se produit dans le matériau écroui, et rassemble tous les phénomenes qui
ne mettent pas en jeu le mouvement de joint de grains de forte deésorientation. La restauration
permet de recuperer totalement ou partiellement les proprietés mecaniques mitiales du metal, elle

est discutée essentiellement en termes de changement de structures de dislocations.[33].

Le recuit d’'un meétal ecrour donne lieu a un premier stade appele : Restauration des
proprietés mecaniques et physiques, diminution de la dureté, modification de la résistivite
electrique par exemple. A ce stade 1l n’y a n1 apparition de nouveaux grains, ni1 migration des

joints de grains existants. Le réseau cristallin conserve son orientation.
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La diminution de I’énergie libre est alors due a :

» La réduction de la densité des défauts ponctuels: lacunes et interstitiels qui
s’annthilent reciproquement.

» A I’annihilation des dislocations de signes opposeés.

» A la resorption des boucles de dislocation.

Cependant au stade de la restauration, la densiteé globale des dislocations varie peu. Celles
qui restent se rearrangent en reseau plus stable. Elles se regroupent en parois ou sous-joints de

grains par le mécanisme de (montée) |34 ].

Ces parois delimitent des cellules dites de polygonisation. Le recuit apporte suffisamment
d’energie pour mettre en mouvement les dislocations et leur permettre de s’annihiler soit par

glissement soit par montee (figure.14)

a) Dislocations enchevetrées

b) Formation de cellules

a) Annihilation des dislocations a
[’intérieur des cellules

d) Formation de sous grains

e) Croissance des sous grains

Figure 16. Récapitulation des différentes étapes de la restauration|33]
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La cmnétique de la restauration est tres caracteristique et bien différentes de celle de la
recristallisation, la vitesse de restauration est d’autant plus importante que la temperature est

elevee, mais elle varie dans le sens inverse avec le temps de recuit.

2.7. Polygonisation

Le phénomene de chauffer un meétal apres la deformation, les défauts ponctuels (lacunes et

atomes interstitiels), engendres par 1’écrouissage disparaissent rapidement ;

La seule conséquence importante de cette diminution des défauts ponctuels est une baisse

de la resistivite, car ¢’est une propriete tres sensible a la présence de tels defauts.

Ensuite, 1l se produit une nouvelle répartition des dislocations en réseaux dont I’énergie et
plus faible, ce rangement des dislocations est du a une diminution de I’énergie totale du systeme,

s’alignent selon des configurations plus stables dont 1’énergie totale est moindre.

Ces nouveaux reseaux de dislocation forment des parais de cellules polygonales ; de la
vient le nom de ce processus: polygonisation figure 15 1llustre schematiquement Ia
polygonisation d’un cristal deformeé par flexion. A La cour de la restauration, les dislocations
s’alignent pour former des joimnts de flexion ce qui fait que les zones du cristal bordées par ces

joints sont libres de dislocation.|35].

D’autre part en peut dire que dans un second temps ou durant la deuxieme ¢tape de
restauration, appelée aussi polygonisation, est une fragmentation des grains en blocs plus petits
legerement desorienteés les uns par rapport aux autres c’est —a-dire les cellules constituent alors

des cristallites faiblement désorientés entre eux, aux formes polygonales caractéristiques.

La deformation d’un cristal, sous 'effet de flexion, produit des dislocations a distribution
chaotique dans les plans de glissement. Le chauffage qui rend possible 1’autodiffusion formee a
partir des dislocations en exces de méme signe une paroi, ce qui aboutit a la constitution dans un
monocristal ou dans les grains d’un ploycristal de blocs (polygones) sans dislocations et seépares

entre eux par des joins legerement desorientés souvent de forme mcurvee.

Ce type de polygonisation sa manifeste generalement apres faible deformation

accompagnee de chauffage a la température T= (0,25 =+ 0,3T;).
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Figure 17. Evaluation de la microstructure au cours de la restauration. Polygonisation apres
flexion d’un monocristal. (a) Orientation de I'éprouvette, (b) glissement au cours de

la flexion, (c) polygonisation|[28]

2.8. Recristallisation primaire

La recristallisation primaire est caracterisée par le developpement de nouveaux grains qui
se forment par germination et croissance au deépend de la matrice se trouvant dans un etat
structural moins parfait. Au cours du recuit de recristallisation des germes apparaissent par la
formation de région de petits volumes exempts de defauts susceptibles de croitre dans la matrice
separes par des joints a grands angles. Des sites de germination sont preédetermines par la
deformation dans les regions les plus ecrouies de la matrice telles que les joints de grains et les

encheveétrements de dislocations, amsi qu’au voisinage d une particule de seconde phase.

La recristallisation est precedée par la formation de nouveaux grains a partir de ces sites de

germination a €te observee dans divers metaux C.F.C tels que I'alummium|36].

Les germes d’orientation différente de la matrice mere qui auront atteint une taille critique,
croissent en se nourrissants de celle-c1 (sous l'effet de 1’énergie elastique libérée par
I’annihilation des dislocations de la matrice voisine) avec des formes plus ou moins régulieres
dues a une anisotropie de leur vitesse de croissance. La cinétique de développement des germes
controlée par la migration des jomts de gramns de forte desorientation. Quand ces nouveaux

orains arrivent au contact les uns des autres la recristallisation primaire est achevee.
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2.9. Lois de la recristallisation primaire

On peut dire que les lois de la recristallisation primaire peuvent étre résumees comme suit :

» la recristallisation ne se produit qu’aprés une certaine déformation minimale, dite
ecrouissage critique.

» plus la deformation et faible, plus la température de recristallisation est elevee :

» La temperature de recristallisation est la température minimale a laquelle le métal doit étre
recuit pour que la recristallisation se produise en un temps donne.

» La température de recristallisation est d’autant plus basse que le temps de recuit est plus
long (pour une meéme déformation)

» plus la dimension des grains initiaux est grande, plus la déeformation requise pour produire
la recristallisation, dans des conditions de temperature et de temps donnees, est elevee.

» les nouveaux grains croissant pas aux depens de graimns deformes d’orientation voisine.

» A une température donnée (au cours d’un recuit 1sotherme), la vitesse de recristallisation
(volume recristallise par unite de temps) part d’une valeur nulle, croit et passe par une
valeur maximale ; d’ou la forme caracteristique des courbe de cinetique de recristallisation
primaire qui commence par une < période d'incubation >> avant que la recristallisation
ne soit detectée, ce stade est suivi par une vitesse croissante de la recristallisation
represente schématiquement dans la Figure(16)[37].

» La température de recristallisation est d’autant plus basse que la pureté du metal est plus

elevée.
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Figurel8. Cinétiques de recristallisation de I'aluminium a350°C apres uneDéformation de traction

de 5%]37]
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I admet depuis longtemps que la recristallisation primamre se produit par 1’apparition
(germination) et la croissance de petits domaines presque parfaits et delimités par des joints a
forte désorientation. Au cours de leur migration, les jomts a forte désorientation vont balayer les
defauts de structure de la matrice ecrouie, défauts qui pour la plus grosse part sont les

dislocations. La disparition de ces dislocations constitue le moteur de la recristallisation primaire

138].
2.10. Germination

La germination coincide avec la formation de regions de faible taille exemptes de defauts,
susceptibles de croitre rapidement dans la matrice ecrouie. La croissance des germes est d’autant
plus rapide que la désorientation avec la matrice environnante est importante. De plus, un germe
potentiel ne peut croitre que si sa taille est supérieure a celle des cellules voisines. Dans une zone
cellulaire, par exemple, un germe potentiel peut atteindre la taille critique necessaire a son
developpement au déterminant des autres voisins soit par croissance des cellules, soit par
coalescence. L’ orientation des germes est un ¢lément important, puisqu’elle déetermine en partie
la texture de recristallisation. Chaque germe conserve le plus souvent 1’orientation de la cellule
dont 1l est 1ssu. La distribution des orientations des germes est donc comprise dans la distribution

des orientations dans I’etat deforme.

De multiples observations experimentales ont montré que la germination ne prend place
que dans des sites preferentiels predeterminés par la deformation. Le plus souvent, elle est
observee dans les zones d’heterogeéneité et de localisation de la déformation plastique (les bandes
de transition et bandes de cisaillement qui sont associees a de fortes desorientations et / ou a de
fortes densités de dislocations) amnsi qu’au voisinage d’une particule de seconde phase. La
recristallisation de germination a partir de ces sites de germination a €té observee dans divers

métaux c.f.c. tels que le cuivre|39].

Les zones proches des jomts de grains sont egalement des sites privilegies de sites
privilégies de germination [40]. La germination peut dans ce cas étre definie par le mecanisme
de SIBM (Stram Induced Migration) schematise sur la figure 19, souvent observe pour les faibles
taux de deformation dans divers metaux tels que I’aluminium ou le cuivre. La force motrice pour
ce mecanisme est la différence d’énergie stockeée de part et d’autre d’un jomnt de gramns, qui
conduit a la courbure d’une partie du jomt préexistant dans la matrice déformée, laissant derriere

lut une région hibre de dislocations. Ceci entramne une condition sur la taille (L) du segment
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migrant. Bailey et Hirsch[41]. Ont établi cette condition figure (19-a), qui est donnee par la

relation suivante :
L =2vAE

Ou v est I’énergie interraciale du jomnt, et AE la difference d’energie stockee (E;-E-).

Cette eéquation montre qu’il faut que la différence d’énergie stockée, c’est —a-dire la

difference de densité de dislocations, soit suffisante pour que la migration du jomnt se produise

Figurel9. a) Modele de migration induite par la déformation ( E; > E>)

b) Schéma de la SIBM impliquant le développement coopératif de plusieurs sous-grains [41].

D’autre part la germination consiste en une accumulation d’atomes dans certaines regions
de la phase mere pour prendre une forme de germe. Les germes apparaissent avec une
orientation différente de celle de la matrice ou 1ls sont nés ; 1ls croissent progressivement aux
dépend des anciens grains deformes jusqu'a ce qu’ils arrivent en contact les uns avec les autres
vorr la figure 20.

Aucune technique experimentale n’a permis jusqu’a present ’observation directe de la formation
d’un germe. Il est donc nécessaire d’avoir recours a des moyens d’etudes indirects. Le procede
general est d’imaginer un modele de germe, de calculer la vitesse a laquelle un tel germe se
formerait en fonction de la température, composition et autres variables appropriees, puis de
tester la validite du modele par comparaison avec des mesures experimentales de la vitesse de la

germination [42].
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[LLa croissance de nouveaux grams est conditionnée par I’énergie de distorsion
emmagasinee, c’est —a-dire pour diminuer 1’énergie inter faciale total i1l peut y avoir un
orossissement du grain de recristallisation primaire par migration des joints de grains, les gros
orains absorbent en géneral les petits. La force motrice de recristallisation primaire n’existe plus,
cependant le métal recristallise possede donc un exces d’énergie sous forme de joints de grains,

La force motrice est alors un énergie iter faciale des joints.

La croissance des grains se fait dans la direction ou la désorientation est plus faible. Pour
qu'un germe consume la structure qui I’entoure, 1l doit avoir une dimension suffisante et une
certamne difference d’orientation par rapport au voisinage Nous envisagerons les types de

germination. 43|

formation de " germes " croissance

(© |, -'i
Y
A

recristallisation primaire recristallisation secondaire

Figure20. Schéma de la recristallisation|[43]

2.11. Germination homogeéne

D’apres la théorie classique de la germination, les embryons formes par des fluctuations
thermiquement activées ont la méme structure, La méme composition et les mémes proprietes
que la phase finale produite a I’échelle macroscopique. Lors de I'apparition d’une nouvelle
phase, deux eénergies tendent a s’opposer a sa formation : I'énergie d’interface et 1’eénergie
elastique provenant de la déformation accompagnant le changement de structure. Ces deux
contributions forment une barriere a la germination. En supposant que les precipites sont
sphériques et que l’énergie d’mterface precipité/matrice est indépendante de 1’orientation
cristallographique, [44] c’est- a —dire 1sotrope, ’énergie de Gibbs de formation d’un embryon de

rayon R s’ecrtt :
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AG = TR?(AG, +AG,) +4TR?0

Ou AG, est la variation (négative dans un cas favorable) d’énergie de Gibbs chimique par
unite de volume de precipite (ce qui constitue la force la force motrice de la germination), AG,
est la variation d’energie ¢lastique par unite de volume de precipite, et 0 ’eénergie de I'mnterface

precipite/matrice. Nous avons :

AG
AG. =—=
Vin

Ou AG,, est la force motrice molaire d’origine chimique et V,, le volume molaire du précipite

La figure(20) montre 1’évolution de AG avec la taille de 'embryon. Il existe un rayon
critique R*qui correspond au maximum de AG, noteAG". Ce terme représente la barriere
energetique a franchir pour la formation d’'un germe. On obtient son expression par

différentiation de 1’équation (3) par rapport au rayon R :

a 16ms3

 3(AGy+AGe)2

Le rayon critique s’ecrit alors :
" —28

 (AGy+AGe

La théorie de germination et croissance tient compte du fait qu’une barriere d’énergie doit
etre franchie afin que les embryons puissent se stabiliser. Cette barriere d’énergie résulte du
compromis existant entre une energie de volume qui stimule la germination et 1’énergie de

creation de I'mterface qui retarde celle-cu.

2.12. Germination hétérogene

Dans le cas de la germination hétérogene, les germes se forment sur les défauts de la
matrice : joints des grains, dislocations, etc. I’énergie liberée par le défaut sur lequel la

germination est alors modifiee par rapport a celle de la germination homogeneAG™ et devient :

AGper = EAGT
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Ou ¢ est facteur de correction : ¢&=1 pour la germiation homogene et 0 < ¢ < 1 pour la

germination hétérogene.

[La germiation de nouveaux grains par croissance de sous- gramns (modele de cahn-
cottrell), ce modele a été suggéré indépendamment par cahn[45] et part beck[46]. Il a été étudie
par la suite par cotterell [47]. Pendant la croissance des cellules de polygonisation, les
dislocations de ces derniers, les sous-joints se transformant alors en joints fortement désorientes

et mobiles. Ains1 apparaissent des zones de faibles densités de dislocations limitées par des joints

thermodynamiquement aptes a migres.

Terme d'energe de surface

Rayon du germe

Energie total

Terme d'eénerge de volume

Figure 21. Evolution de AG en fonction de |la taille de 'embryon [48]

2.13. Germination par coalescence des sous grains

En 1961 Fujita [49] a observer que la coalescence de deux ou plusieurs sous -grains. Les
mécanismes de cette coalescence ont été étudiés par Hu |50] et par Li|51, 52]. Ils ont établie
qu’il peut y avoir coalescence de deux sous-grams voisins par rotation de I'un des deux. Cette
rotation place leurs reseaux parallelement I'un a I'autre. Il y a alors transfert des dislocations du

sous-joint qui disparait au joint delimitant la nouvelle cellule formee.

La nouvelle cellule est plus grande que les anciennes et certamns de ses joints peuvent
présenter un forte désorientation et devenir mobiles. Les recherches de Hu et Li ont éte
completes par ceux de ryum [53].Ce dernier a montre que les sous-joints ont tendance a se

dissoudre lorsqu’ils sont adjacents a des joints de forte désorientation.
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2.14. Croissance

La recristallisation primaire s’acheve si1 I’etat €écrou1 disparait completement. Il en reésulte
generalement une structure instable, conduisant a une croissance homogene des grains
recristallisés. On parle de croissance normale ou continue. La force motrice de cette croissance
est I’énergie emmagasmee dans le matériau sous forme de joints de grains. La vitesse de la
croissance normale est inférieure a celle de la recristallisation primaire. La vitesse des joints de
orains est plus faible relativement a la recristallisation primaire et est plus affectee par les effets

d’epinglage (pmning) des grains par les impuretes et les particules d’une seconde phase [52 ,54].

Il existe des circonstances ou quelques gramms peuvent croitre excessivement en
consommant d’autres grains recristalliseés, cette croissance est qualifice mdifféremment
d’anormale, d’exagérée ou de discontinue. Elle ne peut déemarrer que s1 la croissance normale est

bloquée.

L’interét technologique de 1'¢tude de la croissance se trouve dans les proprietes
mecaniques qui peuvent etre obtenues en particulier la taille de gramns. Une bonne
comprehension de la croissance permet un meilleur controle de la microstructure et une bonne

prediction du comportement mecanique ultérieur, au cours d’un nouveau cycle de deformation.

2.15. Recristallisation secondaire

A la fin de la recristallisation primaire le metal est constitueé de graimns de taille et forme tres
divers, toute la matrice ecrouie a ete remplacee par de nouveaux grains. L’e¢limination de la
dislocation d’ecrouissage a conduit a une diminution sensible de 1’énergie libre du metal. Si
toutefo1s, 1l cubiste une forte eénergie libre due a I'énergie de surface des jomnts de grains, le
materiau continuera a evoluer de facon a reduire de ces interfaces. La croissance de certains
orains au depend des autres dont le rapport energie de volume sur énergie de surface est plus
defavorable, caracterise le phénomene de recristallisation secondaimre. Cette croissance
generalement tres forte, d’une partie seulement des grains est dite (anormale), (exageree) ou
(discontinue)|55]. Elle différe de la croissance normale ou continue, ayant lieu pendant la
recristallisation primaire, par une distribution plus irréguliere de la taille des grains. Au cours de
la recristallisation secondaire, la structure est momentanément constituée de deux familles de
orains de grosseurs differentes, jusqu’a ce que les nouveaux cristaux aient envahi toute la masse,

alors les joints de grains en croissance migrent dans la direction de leur centre de courbure

(figure22).
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Figure 22. Croissance des grains|56]

Ceux-c1 atteignent alors une taille moyenne d’équilibre, qui est fonction de plusieurs
parametres, tels que les mclusions finement disseminées, conduisent a la modification de Ia
cmétique de grossissement du grain [56]. S1 leur répartition n’est pas uniforme, la taille finale du
orain peut-etre hétérogene. La temperature du recuit est le facteur le plus important pour un
métal, dans des conditions d’écrouissage déterminés, les grains grossit d’autant plus vite que la
température est €levée. Le taux d’écrouissage intervient indirectement, en affinant d’abord le
gramn de recristallisation de maniere qu’apres grossissement dans des conditions determinees
(temperature et temps de recuit determine), le grain est encore d’autant plus fin que I’écrouissage
est plus fort. La majeure partie du grossissement du grain s’effectue assez rapidement (durant les
premieres minutes), et le phénomene n’eévolue ensuite que tres lentement. Les longues durees de
maintien donnent néanmoins des grains sensiblement plus gros. Le choix de la temperature de

recristallisation est du taux d’ecrouissage et de la durée de recuit.

Pour que les grams restent fins 1l faut choisir des tempéeratures de recuit non elevees et des
durées de maintien courtes, car les temperatures elevées conduisent parfois au lieu d’une
croissance normale des grains a une croissance anormale [57]. Le nombre de sites favorables a la
germination est mfluence principalement par le taux d’ecrouissage. Cependant pour des taux
d’ecrouissage faibles 1l a eté observe une germination avec distorsion des joints de grains et pour
des taux d’ecrouissage ¢leves, les imites a grands angles produites par les bandes de cisaillement

dans les grains mitiaux, agissent comme lieu de germination [58].
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2.16. Facteurs influant sur la cinétique de recristallisation

La cinetique de recristallisation dépend de plusieurs parametres mentionnés ci-dessous.

2.16.1. Le taux de déformation

La vitesse de recristallisation depend le taux de deformation, parce que la déformation
change la quantit¢ d’energie emmagasinee et le nombre des germes effectif. Ont montre que les
sites de germination pouvaient etre fonction du taux de deformation. Au dessous d’une
deformation minimale, 1a recristallisation n’aura pas lieu. Au-dessus de cette valeur, la vitesse de
recristallisation augmente jusqu’a une valeur maximale. L’effet du taux de déformation par

traction sur la cmétique de recristallisation d’aluminium est représenté par la figure 23[59].
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Figure23. Effet de la déformation de traction sur la cinétique de recristallisation de

L’aluminium recuit a 300°|59]

2.16.2. Impuretés

[’effet habituel des solutés est de retarder[ la recristallisation[60]. L’effet quantitatif d’un
solute sur la recristallisation dépend de la nature du couple solvant solute. Les impuretes
augmentent la valeur de la température de recristallisation|61]. Le fer dans I’aluminium
constitue un bon exemple de soluté tres actif sur la recristallisation, de faibles additions de fer en
solution solide dans I’alumimium de haute purete peuvent augmenter la temperature de

recristallisation de plus de 100°C|[62]. La majorité des travaux expérimentaux suggere que
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I’influence principale des solutés s’exerce sur la mobilité des joints de grains et donc sur la

vitesse de croissance des grains en cours de recristallisation.

2.16.3. Orientation des grains par rapport a la matrice

Dans le cas des matériaux C.F.C[63] il a été observé une croissance préférentielle de

germes ressentant une desorientation de 38° autour d’un axe < 111> et 28° autour de < 001>

2.16.4. Parametres du recuit

a)-la temperature du recuit :

Elle influe sur la cietique de recristallisation. L’augmentation de la temperature provoque

la diminution de la période d’incubation représentée schématiquement dans la figure 24 |64].

b)- vitesse de chauffage :

La vitesse de chauffage pour amener 1’échantillon a la température de recuit peut
egalement €tre importante parce qu'une vitesse de chauffage elevee peut reduire le taux de
restauration. De nombreux travaux ont eté publies sur 'effet de la vitesse de chauffage sur
recristallisation des alhiages. Ils ont montré qu’une vitesse de chauffage ¢levee accelere la
recristallisation et donc aboutit a une taille de grams plus petite dans les alliages aluminium-
lithium|[65]. Ces effets ont été attribués au role des solutés et des particules de phase secondaire

dans le retard a la restauration.
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Figure24. Effet de la température sur la cinétique de recuit de Fe-3,5%Si déeformé

a 60%|64|.
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2.17. Migration des joints de grains

Le déplacement du joint de gramns dans le réseau est un probleme tres complexe du fait des
interactions du jomnt avec, d’une part les defauts cristallins, et d’autre part les impuretés et les
precipites.

La vitesse de migration des joints de grains par I’équation :

Ou M est mobilite du jomnt de gramns migrant et Af la force resultant de la difféerence entre
la force motrice fournie par I’énergie emmagasinee sous forme de dislocations et les forces de

fremage exercees par les précipites ou les impuretes [66].

2.18. Texture de recristallisation du matériau tréfilé

Dans les composantes de la texture de recristallisation dans les fils de structure C.F.C.
(Cu, Ag, Al etc.). Sont identiques a celles de la texture de déformation (fibres< 001> et < 111> ).
Les grains d’orientations < 111 > s’observent apres recuit a temperature elevee et selon
ces auteurs se developpent par croissance orientée a partir des régions fortement deformees du
matériau [67]. Les grains d’orientation < 001 > s’observent essentiellement apres recuit a basse
temperature. Les grains <001> restaurant plus vite que les autres a basse tempeérature et se
developpent au détriment de leurs voisins des autres chercheurs, ont montre par exemple dans
des fils trefilées d’alummium (71,8% de réduction d’aire), qu’apres recuit les grains
d’orientations <001 > possedent un avantage de taille par rapport aux autres gramns d’orientations

differentes (soit par coalescence des cellules ou / et soit par croissance des sous-grains.

2.19. Corrosion de aluminium et du cuivre

2.19.1. Corrosion de ' Aluminium
2.19.1. 1. Couches d'Oxydes

Au contact de l'air et de nombreux milieux oxydants, les surfaces d’aluminium se
recouvrent naturellement d’un film d’oxyde chimiquement inerte. Celui- c1, dont la croissance
realise la condition de Pilling et Bedworth [68], 1sole le métal de I’ambiance, lu1 conférant ainsi
un exilent tenue a la corrosion, en apparente contradiction avec ses proprietes chimiques

generales. Le comportement de l'alummium a la corrosion dépend considérablement des
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proprietés de sa surface et/ou des couches a proximite de celle-ci. La bonne résistance de
I’alummium a la corrosion est due a la capacite de sa surface a devenir passive. Ceci est lie a une
reaction rapide de l'aluminmuum avec l'oxygene de l'environnement qui permet de créer une
couche d’oxyde fine et amorphe formee par 1’air (egalement appelée couche d'alumine, d’une
epaisseur de 1-10 nm) et qui protege le metal contre une corrosion plus importante. Pour les
surfaces tres lisses, I'alumimnium sera protége dans 1’idéal par une couche d'oxyde continue. La
composition chimique de la couche d’oxyde Malheureusement, dans la realite les surfaces
d'aluminium ne sont pas parfaites. L aptitude a proteger de la couche d'alumine formee par 1’air
est deteriorée par les defauts de surface. Ceux-c1 peuvent étre classes en deux groupes :
Defauts crées lors d’un processus de fabrication ou de la manipulation d’un produit, tels que :

» Rayures

» Macro-rugosité (c.-a-d. traces de laminage)

» Calamine ou lubrifiants de proces

» Defauts lies a la microstructure du produait, tels que :

» Joints des cellules ou des dendrites

» Joimts de grain

» Intermétalliques

2.19.2. Corrosion du cuivre
Le cuivre et ses alliages sont plus nobles que la plupart des autres metaux vis- a- vis des eaux.

De ce fait le cuivre est par nature peu réactif. Il ne peut réduire ’hydrogene de I’eau, et ne se
corrode donc en principe que dans les eaux aérees, la réaction cathodique étant alors la reduction
en 10ns oH™ de 'oxygene dissous.

Mais cette corrosion en presence d’oxygene dissous, loin d’€tre nuisible, est au contraire
essentielle, dans la mesure ou elle permet la formation sur le meétal d’une couche 1solante de
produits de corrosion (oxydes, carbonates, etc.) qui protege le cuivre de toute attaque ultérieur.
En pratique, le bon comportement du cuivre et ses alliages deépend, pour une part tres importante,
de la formation et de la bonne tenue de ce film continu et protecteur de produits insolubles de
corrosion [69].

2.19.2.1. Oxydation du cuivre

Il existe deux oxydes de cuivre, le Cu,O et le CuO [70]. Malheureusement 1l y a une
impossibilite de coexistence de cuivre avec ces deux oxydes simultanement. En effet, 'oxyde

CuO se forme toujours par l'oxydation de 'oxyde Cu,O a une température donneée, pour
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s’oxyder en Cu,O, le cuivre doit passer par plusieurs etapes, la premiere etape est celle de la
nucléation, la seconde etape est la formation d’un film mince d’oxyde pouvant atteindre
quelques centaines de nanometres [71].

En effet, pour des températures assez elevees, superieures a 200°C, I’épaisseur de la couche

atteint rapidement quelques centamnes de nanometres en suivant une lo1 cubique de la formes

x>=k. t, ou x est I’épaisseur de la couche, t le temps d’exposition a la I’atmosphére oxydante et k
une constante de vitesse d’oxydation fonction de la température et de la pression en oxygene. La

troisieme etape consiste en croissance d’un film epais d’oxyde. La lo1 de croissance de

I’épaisseur x de Cu, est alors donnée par une loi parabolique x“=x, +k.t, (X, est I’épaisseur x de
centames de nanometres a 'instant t=0 et k la constante de vitesse de la lo1 parabolique. Cette
derniere est une fonction croissante de la temperature et de la pression de 'oxygene, reste 1’etape

la plus lente de I'oxydation qui est la diffusion conditionne la vitesse de 1’oxydation, traduite par

dX_ k . b kg b _ _
~-~ 3 » C€ qui par mtegration justifie la lo1 parabolique.

Les métaux et alliages se distinguent des autres matériaux par un ensemble de proprietes
avantageuses, mais 1ls possedent des mconvénients dus a leur instabilité au contact de certains
milieux, qui conduisent a la diminution de leur resistance a la corrosion, dont les cotts
imputables a ses consequences sont enormes, surtout dans les pays mdustrialises et en particulier
en Amerique du nord. Ces couts pouvaient €tre superieurs s’1l n’y avait pas la protection contre
la corrosion.

Les causes de la corrosion sont multiples et complexes et elles résultent d’mteractions
chimiques et / ou physiques entre le matériau et son environnement.

D’une maniere generale, la corrosion est definie comme une interaction physico-chimique
entre un metal et son environnement conduisant a une modification des proprietes du metal, une
degradation significative de la fonction du meétal et de son environnement. La majorite des
metaux et des alliages places dans les environnements varies sont affectes par differentes formes
de corrosion, a savoir la corrosion uniforme ou localisee. Ces attaques sont particulierement
dangereuses lorsqu’elles sont localisees. L’adoption de mesures préventives contre la corrosion
est donc nécessaire et 1'utilisation des mhibiteurs est une methode adaptée et pratique pour

proteger les metaux.
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2.20. Aspects electrochimiques de la corrosion

2.20.1. Potentiel de corrosion

Le potentiel standard d’électrode d’un couple redox M"T/M est un parameétre
thermodynamique, li¢ a ’enthalpie de la réaction et correspondant au transfert des n electrons.
Ce potentiel représente un equilibre entre le meétal et la solution et n’est pas représentatif de la
corrosion reelle du matériau. En réalite, dans un milieu aqueux, une ¢électrode peut étre le siege
de plusieurs réactions electrochimiques. Dans le cas, le potentiel meétal / solution prend une
valeur comprise entre les potentiels d’equilibre des diverses reactions : C’est le potentiel, on fait
appel a la meéthode dite potentiométrique, elle consiste a suivre 1I’évolution du potentiel en
fonction du temps E=1(t). En effet, ce potentiel exprime la tension d’une ¢lectrode mesuréee par
rapport a une electrode de référence [72].

Lorsqu’aucun courant ne circule a travers l'electrode de travail, la determination du
potentiel est indispensable avant chaque mesure electrochimique.

Son ¢volution dans le temps, fournit une indication sur les changements qui se produisent a
la surface de I’electrode.

Le suivi du potentiel en fonction du temps, permet aussi de determiner le temps de
stabilisations et / ou €équilibre et de montrer les aptitudes de I’échantillon a la reactivité ou a la
passivite.

Ce potentiel est caracteristique du metal et depend des conditions experimentales, en

particulier de la nature du milieu, de la concentration et de la température du milieu.
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Elément Réaction Potontiel standard d’équilibre E(V)
Or Au AuTTT+ 3é +1 ,49
Platine Pt Pt +2é +1 ,20
Argent Ag AgT +é +0,80
Mercure 2Hg Hg,™™ +2é +0.79
Cuivre Cu Cu™™ +2é +0,34
Hydrogene H, 2HT +2é 0,000
Plomb Pb Pb™™ +2é -0 ,126
Etain Sn SnTT+2é -0,13
Nickl NI Ni™" +2é -0,25
Cobalt Co Co™"+2é -0,27
Cadmium Cd Cd ™ +2é -0,40
Fer Fe Fe™ +2é -0,44
Chrome Cr Cr'™"+3é -0,74
Zinc Zn ZnTT+2é -0,76
Manganese Mn Mn*"+2é -1 ,05
Titane Ti Ti""+2é -1,63
Aliminium Al Al77T+3é -1 ,67
Mangnésium Mg Mg™"+2é -2,36
Soduim Na Na™+é -2,71
Potassium K k™ +é -2,92

Tableau 9. potentale standard d’oxydoreduction [73]

2.20.2. Courants anodique et cathodique

En electrochimie, on appelle par definition courant anodique un courant circulant dans le
sens metal vers solution et courant cathodique un courant circulant en sens mnverse.

Les réactions sont dites anodiques ou cathodiques selon qu’elles correspondent a un
courant respectivement anodique ou cathodique. Les reactions anodiques correspondent en
termes de chimie a des oxydations, et les réactions cathodiques a des reductions [74].

2.21. Proprietes chimiques du cuivre et ’aluminium
2.21.1. Proprietés chimiques du cuivre

Le cuivre ne reagit pas avec 1’eau, mais reagit lentement avec 'oxygene de 1’air en formant
une couche d’oxyde de cuivre brun-noir. Contrairement a ’oxydation du fer par une atmosphere
humide, cette couche d’oxyde empéche toute corrosion en masse. Une couche verte de carbonate
de cuivre, appelée vert-de-gris, se remarque souvent sur les constructions anciennes en cuivre,

telles que la statue de la Liberte. La toxicité alimentaire des oxydes formés a justifié I'étamage
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traditionnel des instruments et récipients en cuivre Lorsque le cuivre est en contact avec des
metaux presentant un potentiel electrochimique différent (par exemple le fer), en particulier en
presence d’humidite, la fermeture d’un circuit électrique fera que la jonction se comportera
comme une pile electrochimique. Dans le cas par exemple d'une canalisation en cuivre raccordee
a une canalisation en fer, la réaction electrochimique entraine la transformation du fer en d’autres
composes et peut éventuellement endommager le raccord linaire en cuivre. Les proprietés du
curvre (haute conductibiliteé electrique, resistance a la corrosion, recyclabiliteé) font de ce metal
une ressource naturelle tres utilisee[75]. Dans I'électricite, I'electronique, les telecommunications
(réseaux cables, microprocesseurs, batteries), dans la construction (tuyauterie d'eau, couverture),
dans l'architecture, les transports (composants ¢lectromecaniques, refroidisseurs d'huile,
reservoirs, heélices), les machines-outils, des produits d'équipement (plateformes petrolieres) et de
consommation (ustensiles de cuisine) mais aussi des pieces de monnaie.
2.21.2. Proprietés chimiques de I’aluminium

L’aluminium se recouvre rapidement d’une couche d’alumine de faible epaisseur (= 1um )
qui le rend stable chimiquement. Il résiste a ’action des graisses, huiles, hydrocarbures, alcools,
acide nitrique, ... Il est attaqué par les acides chlorhydrique et fluorhydrique, 1a soude, la potasse,
le mercure. Au contact du cuivre, du fer, du plomb et en milieu humide corrosif, I’aluminium est
altere par corrosion électrolytique, cela veut dire 1l faut garder I’alumimium en milieu sec. 75%
du poids a vide d’un avion moderne est du a des alliages d’alummimum. Le TGV a deux niveaux
est fabrique en alliage d’aluminium, ainsi que de nombreux objets de la vie courante[76].

Malheureusement, 1l serait impensable de fabriquer ces objets en alummium Pur. Pourtant,
I’avantage serait certain car I’alumimium pur résiste tres bien a la Corrosion, alors que, soumis a
un environnement agressif, ses alliages se detériorent. Les problemes de corrosion sont dus aux
particules des métaux ajoutes a 1I’alummium pour former 1’alliage. Ces problemes peuvent etre
de plusieurs Natures :
La corrosion par piqure : L’aluminium pur lutte naturellement contre la Corrosion en se
recouvrant d’une couche protectrice. Mais dans les alliages, les métaux Ajoutes creent des
micros - zones ou la couche est moims protectrice. Ainsi des piqures peuvent se former et
atteindre dangereusement L’ mtérieur de 1’alliage.
Les piles électriques : Dans I'alliage, les composés metalliques et 'aluminium sont reliés
electriquement. Dans un milieu humide, 1ls peuvent former une pile, dans laquelle L’alummium
ou le composé métallique se détériore. Cette détérioration peut Egalement favoriser 1’initiation

d’une piquire.
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3. 1. ALLIAGES ETUDIES ET METHODES EXPERIMENTALES
3.1.1. Alliages étudies

Notre choix s’est porté sur deux métaux utiliseés pour le transport de I’énergie et produit
par 'ENICAB de Biskra, a savoir le cuivre et I’alumimium dont les caracteristiques sont donnees
sur le tableaulO. Le cuivre et I'aluminium occupent une place mimportante dans le transport de

I'energie electrique a cause de leur bonne conductibilite electrique et thermique.

Proprieties Curvre Aluminum
Numero atomique 29 13
Diarnetre atomique 0 106rtm 0,282nm
Distance inter atomique moyenne 0,25511m 0,285nrn
Structure crystalline Cubique a face Centrée | Cubique a  face
Centrée
Potentiel d'tonisation 1. 724 5,984V
Masse atomique 63,54¢ 26,98¢g
Masse volumique (a 20°C) 8,89 g/cm3 2,703 g/cm’
Temperature de fusion 1083°C 660°C
Conductivite thermique (a 20°C) 3,93W/ (cm.k) 2,22W/ (cm.K)
Coefficient de dilatation lineique (a 20°C) | 17.10° K& 23.10-6K-
Resistivite electrique (a 20°C) 1,7241.10-8E2.m 2,826.10 -8 S2.1n
Coefficient de temperature (a 20°C) 393.10'K™ 4 0310-"K"
Resistance (a 20°C) a la traction 220Mpa 80 Mpa
Recuit et eécrout dur 450Mpa 170Mpa
Limite d'¢lasticite (a 20°C) Recuit 55Mpa 40Mpa
Ecrou1 dur 90Mpa 150Mpa
Lignite de striction 60 A 90Mpa 60A 200Mpa
Module d'elasticite (a 20°C) Recuit 110 000Mpa 68 000Mpa
Ecrou1 dur 130 000Mpa 80 000Mpa
Coefficient de poisson 0,34 0,34

Tableau 10. Caracteristiques du cuivre et de I’alummium produit par 'ENICAB Biskra
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Les fils machine utilisés dans notre etude sont des fils produits par le procedée de
coulee continue. Ils présentent une surface lisse et brillante de section circulaire de
diametre 10 mm. Le prélevement des échantillons est effectue sur le tréfilé (cuivre et
aluminium) lors des différentes etapes de tréfilage. Le prélevement des échantillons est une
operation d'une grande importante, car on doit tenir compte des heteérogeneites qui peuvent
se presenter dans les echantillons, et en particulier entre les zones mtérieures (coeur) et
superficielles (peau). La direction du prelevement a aussi une importance, car la structure
n'est pas la méme dans la direction longitudinale et transversale. Le schéma de la figure 25,

donne un apercue global des importantes etapes de fabrication du cable ¢lectrique.

On note que la réeduction de la section du fil a ete effectuée par des tréfileuses a
glissement horizontal, de type UDZ WG 1250/10 gi-F. Les filieres sont en métal dur (carbure de
tungstene), ou en diamant : ces dernieres sont surtout utilisées a la fin du tréfilage pour rectifier
les defauts qui peuvent apparaitre, elles ont tine bonne résistance a l'usure. La lubrification au

cours de tréfilage est faite avec de l'huile ou, un mélange d'eau et d'huile.
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T
e
e

Cable fini

Figure 25. Etapes de fabrication du cable électrique
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3.1.2. Traitements thermomécaniques

Afim que les echantillons ne subissent pas d’oxydation lors des traitements thermiques
(recuit de recristallisation) un ensemble de recuit sous vide a €te concgu a cet egard figure 26. Les
temperatures de recuit de recristallisation choisis pour le cuivre et l'aluminium sont

respectivement de 250°C et 200°C.
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Figure 26. Four +Pompe a vide

Dans le but de mettre en eévidence I'influence du taux de déformation sur les mecanismes
de la recristallisation et des proprietes mecaniques, la déformation des e€chantillons est obtenue
par lamimage a froid en une seule passe, dont les taux d’ecrouissage sont indiqués sur les

tableaux 11 et 12.

Les echantillons du cuivre et de I'aluminium avant deformation possedent respectivement

des duretés HV de 94 et de 43
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Echantillons Taux de déformation &€ (%) HV 3
1 10 99,4
2 20 101
3 30 105,4
4 40 109
5 50 110,9
6 60 111.5

Tableau 11. Etat des echantillons du cuivre utilises lors de l'expérimentation

Echantillons Taux de déformation &€ (%) HV 3
1 10 42.8
- 0 45.8
3 30 52.5
4 40 54.1
s 50 56.4
6 60 59.3

Tableaul2. Etat des échantillons de I’aluminium utilisés lors de 1’expérimentation
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3.1.3. Préparation des échantillons

Pour les observations aux microscopes optique, les echantillons sont polis sur une
polisseuse mecanique figure 27. avec papiers abrasifs de differentes granulometries du 180
au 1000, ensuite sur tissus feutré avec addition du lubrifiant et de la patte diamantee de
granulomeétrie 4, 1 et %2 . Apres chaque polissage, les echantillons sont nettoyes a I’eau

distillee, seches, puis attaques chimiquement par un reactif approprie voir tableau 13.

Métal Réactifs utilisés Durée d’attaque

Cuivre Solutions concentréee de HNO; a 55% 1 a 3 secondes

Keller (10mI HF + 17mI| HCL + 48 ml

Aluminium 2 a3 4 minutes
HNOs;+174 H,0)

Tableau 13. Principaux réactifs utilisés

Figure 27.Polisseuse (Phoenix alpha)
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3.2. Méthodes expérimentales

Les techniques d’analyse utilisées dans ce travail sont :
» La microscopie optique.
» La dureté Vickers (HV).
» Essais de corrosion
3.2.1. Microscope optique (MO)
L’utilisation du microscope optique nous a permis de suivre l'évolution de la
microstructure des échantillons (évolution des grains) durant les traitements thermomecaniques,
et aussi de prendre des micrographies de la structure des echantillons en question avec différents

grossissements (figure 28).

Figure 28. Microscope Optique

3.2.2. Dureté Vickers (HV)

La durete Vickers (HV) est I'une des caracteristiques mecaniques des alliages suivie
durant les traitements thermomecaniques. En genéral la durete d’un matériau caracterise sa
resistance a la deformation, sa mesure est basee sur la détermination des dimensions
d’empreintes produites dans le matériau par enfoncement d’un pénetrateur, sous 1’action
d’une charge appliquée. Le rapport de la force appliquee F a la surface en cours S de

’empreinte donne la durete¢  H=F/S
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Nous avons utilise un durometre Vickers du type Wolpert, equipe d’un écran pour
permettre de positionner I’empreinte sur la phase désirée et par la suite mesurer le diametre
moyen des diagonales de 'empreinte, qui est necessaire pour determiner HV a partir des
tableaux appropries au durometre (figure29) en question.

Les variations de durete avec les traitements thermiques peuvent-étre déterminees a

I’aide de la formule:

HV=1854.4 P/d>

Ou :
P : charge appliquée (gf).

d : longueur moyenne des diagonales de I’empreinte (** m).

Figure 29. Appareil de mesure de |la durete HV

3.2.3. Essais de corrosion

3.2.3.1. Mesures electrochimiques

La réactivité des materiaux etudies est déterminée par le tracé des courbes de polarisation
courant-potentiel qui donnent en outre acces aux parametres cinetiques des réactions
d’oxydoréduction du processus de corrosion.

L’application de la polarisation non stationnaire (non agitation) et la mesure de la réponse
en courant necessitent un appareillage comprenant trois €lectrodes reliées a un potentiostat : une
electrode de travail (materiau etudie), une electrode de reférence (au calomel sature) et une

contre-¢lectrode merte chimiquement (en platine). Un potentiel est imposé entre 1’¢lectrode de
5%
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travail et I’¢lectrode de référence et la réponse en courant est mesurée entre I’electrode de travail
et la contre-¢lectrode, le potentiostat equipé par un microordinateur pour tracer les courbes de
polarisation a I’aide d’un logiciel.

Pour obtenir des courbes 1 = {{(E) dans des conditions identiques pour tous les materiaux,

une cellule specialement congue pour les mesures electrochimiques est utilisee (Fig30), Le

milieu utilise est une solution se composant de HC1 85ml (1M) + H,O 915ml a T=27°C.

@ - électrode de référence, @ - électrode inerte,

@ - électrode de travaille, @— cellule électrochimique,

@- potentiostat

Figure 30. Montage de la cellule des tests de polarisation

3.3. Résultats et interprétation

3.3.1. Le cas du cuivre

Apres une deformation plastique a froid, le materiau emmagasine a I'mtérieur des grams
ecrouis, principalement sous forme de dislocations, une certamne fraction d’énergie, le reste etant
dissipe sous forme de chaleur. Il est bien connu que cette énergie (stockeée) joue un rdle
primordial dans les meécanismes de la recristallisation; en particuber ; elle mflue
considerablement la mobiliteé des jonts de grams lors du recuit

Les resultats de cette etude mettent en evidence, [|'mfluence notable du taux de
deformation sur la taille des grams lors du recuit Cuivre ecroui et recuit a 250°C, c’est le stade
mitial qui est le plus sensible a la difference du taux de déformation. La recristallisation s'est

produite mstantanément et dans tous les echantillons quelque soit leur taux de deformation.
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La croissance du gram n’a pas evoluée de la méme cimetique pour tous les échantillons et
elle est accompagnée d’une dimmution de la dureté HV (¢lévation de la ductilité). Les valeurs
maximales du degre d’affinement du grain sont obtenues dans le cas des €chantillons a taux de
déformation superieur a 30% et enfin une competition entre la germmation et la croissance du
oram a ete observee a cette temperature.

Les figures 31 a 36 montrent I’etat structural des echantillons a) a I'état brut, b) eécrou,
c) et d) recurt a 250°C pendant 30 minutes et pendant 120 minutes. Aux premiers stades du
recutt, la germmation et ’affinement du gram sont plus prononce pour les taux de deformation
eleves et elles sont accompagnees d’une chute de la durete¢ HV figures 34,35 et 36. Apres 30
minutes de recuit, les grams obtenus sont de taille héterogenes et relativement plus fins pour le
cas des echantillons a taux de deéformation ¢leve. Cependant le prolongement de la durée de

recutt jusqu’a 120 mmutes a conduit a une croissance du grain pour tous les echantillons.
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Figure31. Evolution structurale du cuivre a- état brut, b- écroui (€=10%), c- recuit a 250°C pendant

30 minutes et d- recuit a 250°C pendant 120 minutes.
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Figure 32. Evolution structurale du cuivre a- état brut, b- écroui (e=20%), c- recuit a 250°C pendant

30 minutes et d- recuit a 250°C pendant 120 minutes.
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Figure 33. Evolution structurale du cuivre a- état brut, b- écroui (€=30 %), c- recuit a 250°C pendant

30 minutes et d- recuit a 250°C pendant 120 minutes.
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Figure 34. Evolution structurale du cuivre a- état brut, b- écroui (=40 %), c- recuit a 250°C pendant

30 minutes et d- recuit a 250°C pendant 120 minutes.
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Figure 35. Evolution structurale du cuivre a- état brut, b- écroui (= 50 %), c- recuit a 250°C pendant

30 minutes et d- recuit a 250°C pendant 120 minutes.
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Figure 36. Evolution structurale du cuivre a- état brut, b- écroui (e= 60 %), c- recuit a 250°C pendant

30 minutes et d- recuit a 250°C pendant 120 minutes.
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la HV pour Yy
chaque T.th
Avant les
I’echantillon T.th 10min 20min 30min 60min 90min 120min

ch.= (31

99,4 96,8 | 104,1 | 107,8 | 54,8 50,1 55,5
e =10%
e = 1 101 86,4 | 106,4 | 109,8 | 521 | 587 | 51,7
e = 20%
ch = D3 105,4 78,3 1119 100,3 64,5 o3 M | 61,6
e = 30%
cn = 04 109 742 | 1117 | 94,1 68,7 51,4 54,4
e = 40%
ch =05 110,9 70,8 | 65,9 53 53,7 54,1 67,2
e =50%
i = NE 1345 | @47 | €27 | 585 | 556 | =81 | 584
e = 60%

Tableau 14. Evolution de la dureté HV du cuivre en fonction du temps de recristallisation
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