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Introduction générale

L’aluminium est ’un des matériaux non ferreux le plus utilis¢ dans l'industrie, en particulier
dans le domaine de I’industrie électrique. Les alliages d’aluminiums de la série 6000
(Alliages Al-Mg-Si) sont des alliages a durcissement structural. Ces alliages sont généralement
livrés apres homogénéisation, trempe et vieillissement naturel. 1ls possedent des propriétés
métallurgiques et meécaniques intéressantes, tels que: une bonne aptitude a la déformation, une
bonne soudabilité et une résistance remarquable a la corrosion

(passivation a la corrosion sous tension).

Le tréfilage est une opération nécessaire pour la production de fils électriques a déférents
diameétres. Au cours de ce processus, la mise en forme du matériau est réalisée par un mécanisme de

déformation plastique.

La déformation plastique a froid est due essentiellement au mouvement des dislocations par
glissement. En effet, la déformation plastique a froid entraine une importante augmentation de la
densité de dislocations (i.e. énergie élastique stockée) dans le matériau .Ce mode de déformation
conduit & un changement des propriétés mécanique et microstructural, plus la déformation est
forte, plus le nombre de grains a orientation préférentielle est grand. Ces changements
d’orientation des grains engendrent des textures (Texture cristallographique de déformation) dans
le matériau. 1l est nécessaire de faire un traitement thermique de recuit qui redonne de la propriété
mécanique et électriqgue au fil métallique. Le recuit de recristallisation se traduit par la
transformation de la structure fibreuse en structure recristallisee, Ceci explique la diminution de

nombre totale de défauts cristallins dans le matériau.

Dans ce contexte, le travail présenté dans cette thése a pour objectif d’étudier 1I’évolution de la
texture de déformation et de recristallisation lors du tréfilage a froid de fil d’aluminiums AGS de
type MIDAL, le plus utilisé par I’entreprise ENICAB de Biskra-Algérie, destiné a la cablerie
¢lectrique. Il s’agit de corréler la microstructure et la texture de déformation et de recristallisation
aux propriétés mécaniques et électriques via une analyse multi-échelles par MEB/EBSD et
diffraction des rayons X, et étudier I’influence combinée du taux de déformation par tréfilage a

froid et de la température de recuit a 400°C sur la cinétique de recristallisation.
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L’étude des mécanismes de recristallisation aprés déformation a froid a déja fait 1’objet de
nombreuses études principalement apres de forts taux de déformation. Le présent travail a caractére
appliqué, se concentrera sur différents taux de déformation (de faible taux de déformation jusqu’a
forte déformation par tréfilage). Ce qui permet de suivre les processus mis en jeu au cours des
premiers stades de recristallisation. Ainsi, ’influence de la texture et de la microstructure de

déformation sur la texture de recristallisation sera examinée.

L’enjeu scientifique était alors de mieux comprendre la formation des microstructures de
recristallisation au cours du recuit des fils tréfilés et de déterminer les paramétres clefs qui
favorisent la formation des fibres <111> et<100>, textures recherchées au niveau industriel ;
I’objectif technologique étant de gérer au mieux cette matiere premiére (fil machine) réduit par le
procédé de tréfilage pour accéder a des fils de bonnes propriétés mécaniques et électriques. Afin
d’atteindre cet enjeu scientifique, nous avons caractérisé, a différentes échelles, la texture
cristallographique et la microstructure apres les différentes étapes de sélection des fils mis au point
par les industriels. Les technique de mesure et de caractérisation utilisées dans le cadre de cette
theése sont : la microscopie optique, la microscopie électronique a balayage, la diffraction des
électrons rétrodiffusés (EBSD), la diffraction des rayons X (FDP: figure des pdles directe et, la
diffraction des RX (pics), analyse chimique par (EDX), la microdureté Vickers, Essais de traction
et des mesures de la résistivité électrique dont certaines ont permis de corréler la microstructure a

la texture.
La présente thése est organisée comme suit :

Le premier chapitre présente une revue bibliographique des travaux consacrés au procédés de
mise en forme a froid du fil d’aluminium et comprenant trois parties. La premiére partie donne
une présentation générale sur les alliages d’aluminium AGS. La deuxieme partie, présente la
théorie de mise en forme des matériaux par deformation plastique et en particulier le principe de
tréfilage de fil d'aluminium AGS de type (MIDAL). La troisieme partie consiste a décrire un bilan
des connaissances acquises sur 1’évolution de la texture et la microstructure lors de la déformation

par tréfilage.
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Le deuxieme chapitre est divisé en deux parties. La premiére partie est consacrée a une
généralité sur les déférents traitements thermiques de recuit et plus particulierement le recuit de
recristallisation qui fait 1’objet de ce travail. La deuxieme partie présente la texture de

recristallisation des fils d’aluminium tréfilés et recuits.

Le troisieme chapitre présente le matériau étudié et les techniques expérimentales de

préparation, de mesure et de caractérisations utilisées.

Le quatrieme chapitre rassemble les résultats expérimentaux pour les deux états : fils tréfilés et
apres recuit de recristallisation. Ou nous nous sommes intéresseés a la microstructure, a la texture de
déformation et a 1’énergie stockée dans les grains lors du tréfilage a froid des fils d'aluminium.
Ainsi, I’évolution de la microstructure et les propriétés mécaniques et électriques lors de la
recristallisation des fils tréfilés, I’influence combinée du taux de déformation et la température de
recuit sur la cinétique de recristallisation sont discutées. Nous nous intéresserons par la suite a
I’évolution de la microstructure et la texture cristallographique locale caractérisée par EBSD au
cours de recuit de recristallisation des fils d’aluminium tréfilés. Enfin, pour conclure cette étude,

les principaux résultats ainsi que les perspectives sont présentés
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Partie 1: Généralité sur les alliages d’aluminium (AGYS)

1 Introduction

Les principaux alliages d'aluminium sont fabriqués depuis 1886 a partir des bauxites et de la
cryolithe, Les alliages a base d’aluminium ont été 1’objet de plusieurs travaux de recherches

scientifiques, ces alliages sont les plus utilisés justes apres les fontes et les aciers.

Dans ce chapitre le procédé de tréfilage sera détaillée aprés nous en apprenons plus sur les
alliages d'aluminium AGS, ainsi que les aspects généraux concernant les propriétés mécaniques et

électriques, microstructure.

2 Présentation générale d’aluminium

L’aluminium a connu un développement spectaculaire depuis sa naissance en 1854 symbolisée
par la présentation a I’Académie des sciences, par le chimiste frangais Sainte-Claire Deville, d’un
petit lingot réalisé par voie chimique. Mais le véritable début du développement industriel de
I’aluminium et ses alliages se produit en 1886 avec I’invention du procédé d’électrolyse de

I’aluminium par Paul Héroult en France et Charles Martin Hall aux Etats-Unis [1].

Avec une consommation annuelle de 1’ordre de 25 millions de tonnes, I’aluminium est le métal
non ferreux le plus utilisé, en particulier dans les secteurs du transport, du batiment, de

I’emballage, et de I’industrie électrique et aéronautique [2].

L’aluminium et ses alliages se caractérisent par une masse volumique relativement faible
(2,7g/cm® comparativement a 8,940 g/cm® pour le cuivre), la température de fusion 660°C et le
structure cristallin dans le systéme cubique a faces centrées c.f.c, une grande conductibilité
électrique et thermique et bonne résistance a la corrosion dans certain milieu courants, dans

I’atmospheére ambiante. Sa relative facilitée de mise en ceuvre, son aptitude a étre recyclé.
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3 Propriétés mécaniques

Un métal est plus ou moins ductile selon sa capacité a étre déformé plastiquement c’est-a-dire de
facon irréversible avant de rompre. L’aluminium est un métal trés ductile car il a une
structure cubique a face centrée (cfc) qui possede de nombreuses directions de glissement du fait de
sa symétrie. Cette structure cristallographique est une des plus favorables au passage des
dislocations contrairement a la structure hexagonale compacte du magnésium par exemple qui en
fait un métal fragile. La ductilité est une propriété utile pour la mise en forme du matériau,
cependant les autres propriétés mécaniques de I’aluminium pur sont médiocres comme la

dureté, la résistance, la rigidité et la ténacité [3].
4 Propriéteés électriques

L'aluminium offre une excellente conductivité électrique pour un poids inférieur a celui du
cuivre. C’est pour cela qu'on le retrouve de plus en plus pour les lignes a haute tension. Tous les

cables électriques de transport et de distribution extérieurs sont en aluminium.

5 Comportement en corrosion des alliages aluminium

L’aluminium est un métal de nature amphotére c’est-a-dire un matériau susceptible de se
corroder aussi bien en milieu acide qu’en milieu basique. L’aluminium est un métal passif pour des
pH compris entre 4 et 9 ; il est alors protégé par un film d’oxyde naturel Al ;O3 qui se forme
spontanément a I’air [4] et qui évolue ensuite en solution aqueuse.

Le film d’oxyde naturel, formé a la surface de I’aluminium et dont [’épaisseur est
comprise entre 4 et 10 nm, est composé de deux couches (Figure 1.1). La premiere couche au
contact du métal est compacte et amorphe. Du fait de ses propriétés diélectriques, elle est appelée
couche barriere. Elle se forme instantanément suite au contact entre 1’aluminium et I’air ou un autre
milieu oxydant. Les réactions avec I’environnement extérieur peuvent conduire a la formation de la
couche supérieure, poreuse et moins compacte. Son épaisseur finale sera atteinte apres
plusieurs semaines. Les différentes étapes de mise en forme d’un matériau couplées a I’utilisation
de celui-ci en service peuvent amener a une contamination superficielle de cette couche. De
plus, les différents composés intermétalliques présents dans la microstructure des alliages

d’aluminium peuvent modifier les propriétés de la couche protectrice d’alumine [2].
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Figure 1.1 : Couche naturelle d’oxyde d'aluminium [2].
6 Applications des alliages d’Aluminium

Le marché de I’automobile représente donc pour les fabricants d’aluminium un marché

important, dont les potentialités est plus grandes encore [5].

Il a été resurgi des recherches intéressantes sur les alliages d'aluminium dans les récentes années,
peut étre di aux grandes demandes de I’utilisation des matériaux légers dans I’industrie
d'automobile. Les alliages d'aluminium ont une importante spéciale pour les panneaux externes
d’automobile, ou la haute résistance et la résistance de bosselure sont exigees et pour les
amortisseurs, ou la bonne résistance et le choc d'absorption sont nécessaires. Dans les deux cas, la
bonne formabilité est une exigence importante. Les alliages Al-Mg-Si sont largement utilisés pour
la résistance moyenne des applications structurales et dans les sections architecturales. Et ils sont
la plupart du temps employés dans les produits expulsés d'aluminium en Europe de I’ouest,

aussi bien que pour la construction des moteurs des véhicules [6], [7].

Utilisée I’aluminium dans les lignes aériennes, cables électriques de distribution et de transport
d'énergie électrique, cables d'énergie pour usage industriel. L'aluminium est en particulier adapté a
cette utilisation en raison de sa conductivité électrique élevée, de sa base densité et sa bonne

résistance a la corrosion [8], [9] et [10].

L’alliage AA6101 (Al-Mg-Si) anciennement appelé Almelec . Cet alliage a été énormément
utilisé pour ces aptitudes de conducteur électrique. Il a notamment été utilisé pour la fabrication de

lignes moyenne et haute tension [11].
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7 Fabrication de I’aluminium et de ses alliages

L’importance prise aujourd’hui par I’aluminium n’est pas seulement celle de I’aluminium brut
mais celle de toute une filiére avec, en amont, le minerai et, en aval, I’industrie de transformation en

produits semi-finis et finis (figure 1.2).

Réserves de bauxite )

Extraction

3

Procede Bayer /

wrm
Electrolyse /

Aluminium 1 fusion
ou aluminium primaire

Coulée
semi-continue

'

Plagques-billettes {l

Laminage a chaud/ Filage f Forgeage /

l

Etirage, tréfilage /

|

Produits semi-finis |

}

Industries manufacturieres f

1

Produits finis l

.

Consommateur final /

Figure 1.2 : Principaux stades et flux dans la fabrication de produits en aluminium [1].
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7.1 Minerai

L’aluminium est, aprés 1’oxygéne et le silicium, le troisiéme élément de 1’écorce terrestre : il
constitue 8 % de la lithosphere sous forme de silicates plus ou moins complexes a faible teneur en
aluminium. Mais dans certaines régions, sous 1’action prolongée de 1’eau, I’élimination d’une partie
importante de la silice a donné des roches riches en alumine (45 a 60 %), ce sont les bauxites qui

constituent actuellement la source quasi exclusive d’aluminium [1].

7.2 Production d’alumine

Le procédé utilisé pour obtenir 1’alumine a partir de la bauxite est le procédé Bayer. Apré
broyage, la bauxite est attaquée a chaud, sous pression, par de la soude, ce qui permet d’obtenir une
liqueur d’aluminate de soude avec insolubles en suspension. Cette liqueur est ensuite décantée : les
oxydes de fer et de silicium forment une boue rouge, chimiquement inerte, qui est évacuée vers
un site de déversement approprié, la liqueur restante est envoyée dans des décomposeurs

pour précipitation de 1’alumine, qui est ensuite récupérée par filtration et calcinée.

7.3 Production de ’aluminium

L’aluminium est produit actuellement dans le monde entier par le procédé mis au point par
Héroult et Hall en 1886, qui consiste en 1’électrolyse de I’alumine dissoute dans la cryolithe fondue
a environ 1 000 °C, dans une cuve comportant un garnissage intérieur en carbone-cathode.
L’aluminium formé par électrolyse se dépose au fond de la cuve, et 'oxygeéne de 1’alumine réagit

avec le carbone de 1’anode pour former de ’oxyde de carbone et du gaz carbonique [1].

8 Classement des alliages d’aluminium

On distingue les deux grandes classes d’alliages d’aluminium suivantes :
* Les alliages corroyés, produits obtenus par des procédés de déformation plastique a
chaud ou a froid tels que le filage, tréfilage et laminage.

* Les alliages de moulage, obtenus directement par fonderie.

9 Les alliages d’aluminium corroyés

9.1 Composition des alliages corroyes

Les alliages d’aluminium sont classés en fonction de leur(s) élément(s) d’alliage majoritaire(s)
(Tableau 1.1). Les alliages appartenant a une méme famille présentent le méme type de propriétés

soit de mise en forme (aptitude au filage, au moulage,...), soit de propriétés mécaniques ou encore
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de résistance a la corrosion. C’est pourquoi pour une utilisation donnée, une famille d’alliages est
souvent plus indiquée que les autres. Les produits en aluminium a 1’état final existent sous forme de
produits moulés (désignation a 5 chiffres 1XXXX), ou sous forme de demi-produits corroyés ¢’est-

a-dire sous forme de toles ou de fils (désignation a 4 chiffres 1XXX).

Les alliages d’aluminiums corroyés conformément aux normes de 1’aluminium association.ces
normes affectent a chaque type d’alliage un nombre de quatre chiffres qui permet de les casser en

séries (tableau 1.1).

Les alliages d’aluminium peuvent étre classés en deux catégories :
e Les alliages a durcissement par écrouissage (1XXx, 3XxX, 5XxX et 8xxx).

e Lesalliages a durcissement structural (2xxx, 6xxx et 7xxx).

Tableau 1.1 : Désignation des alliages d'aluminium corroyés [12].

Alliage Série

Aluminium non alli¢, peu d’élément d’alliage Al=99 % Ixxx
Al-Cu et Al-Cu-Mg 2XXX

Al-Mn 3XXX

Al-Si 4XXX

Al-Mg 5XXX

Al-Mg-Si BXXX

Al-Zn-Mg et Al-Zn-Mg-Cu TXXX

Al et autres éléments 8XXX

10 Alliages a durcissement par écrouissage

Au cours d’un essai de traction, on constate qu’il y a consolidation, entre la limite d’¢lasticité Re
et la charge maximale Ry,. Cette consolidation implique que, pour que I’éprouvette contenue a
s’allonger, la contrainte doive augmenter. Ce phénomeéne est appelé écrouissage. Le durcissement
par écrouissage est réalisé par déformation plastique du matériau, les dislocations se déplacent sur
les plans de glissement actifs et que, plus la déformation augmente, plus il y a de plans qui
deviennent actifs et que, plus la densité des dislocations augmente [12].
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Par écrouissage présentant une teneur en aluminium d’au moins 99% massique. Les propriétés
de ces nuances dépendent de différents parametres tels que les teneurs en impuretés (ex : fer et

silicium), les niveaux d’écrouissage et 1’adoucissement engendré par les traitements de recuit
(Tableau 1.2).

Dans les opérations de laminage et tréfilage, 1’écrouissage est mesuré par la réduction de la

section.
Tableau 1.2 : Caractéristiques d’aluminium [12].
Aluminium limite d’élasticité Résistance mécanique Allogment a la
Re (MPa) Rm (MPa) rupture (A%)
Aluminium 99,99
%
Recuit 20 45 50
écroui 110 120 7

11 Alliages a durcissement structural (Série 6xxx)

Le durcissement structural des alliages d’aluminium da série 6xxx (Al-Mg-Si) est di a la
formation du composé Mg,Si .quand la totalité du magnésium et du silicium se combinent pour

former du précipité Mg,Si autour de joint grains (Figure 1.3).

Dans ce paragraphe, la séquence de précipitation des alliages de la série 6xxx a été
décrite. Cependant, cette étude est insuffisante pour définir avec exactitude la microstructure de
’alliage d’étude AA 6101. En effet, I’introduction d’éléments d’alliage dans I’aluminium, pour de
compositions correspondant a celles des nuances de la famille 6xxx, conduit a Ila

précipitation de diverses phases pouvant modifier les propriétés mécaniques du matériau.

Figure 1.3: Microstructure en MO du fil déformé
AA-6101 et précipitée Mg,Si [11].

10
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Les alliages a durcissement structural sont désignés par la lettre T suivie par des chiffres
(entre 1 et 5 chiffres). Le tableau 1.3 explicite la signification du premier chiffre qui renseigne sur
le traitement thermique subi par les alliages d’aluminium lors de leur élaboration. T3 signifie
que I’alliage a été mis en solution, écroui, puis durci par vieillissement, et T6 indique une mise en

solution suivie d’un vieillissement artificiel.

Tableau 1.3 : Traitements thermiques des alliages d'aluminium [2].

Désignation Descriptif du traitement
T1 Pas de mise en solution, maturation
T2, T6 Mise en solution, trempe, revenu
T3 Mise en solution, trempe, écrouissage
T4 Mise en solution, trempe
T5 Pas de mise en solution, revenu

12 Effet des éléments d’aditions

L’addition des trois éléments d’alliage que sont Mg, Si et Fe engendre la présence de précipités
au sein de la matrice d’aluminium. L’addition de fer dans 1’alliage se traduit par une diminution de
la teneur en précipites grossiers Mg,Si et conduit a la formation de précipités riches en Mg, Si et
Fe. En effet, différents intermétalliques appartenant au systéme quartenaire Al-Mg-Si-Fe ou
ternaire Al-Fe-Si peuvent se former au cours des traitements thermomécaniques subis par le
matériau au cours du procédé de mise en forme. Ceci s’explique par la faible solubilité du
fer dans P’aluminium qui favorise la précipitation de phases ternaires ou quartenaires. Ces
phases contenant du fer sont en équilibre avec les agents durcissant et les précipités grossiers
Mg.Si. N.A Belov et al. Ont répertorié¢ I’ensemble de ces composés riches en fer appartenant aux
systéemes Al-Fe, Al-Fe-Si et Al-Mg-Si-Fe.

- AlsFe

- a-AlgFe,Si (hexagonal de paramétres a = 12,3 A et ¢ = 26,3 A)

- B-AlsFeSi (monoclinique de paramétresa=b = 6,12 Aetc=41,5 A, p=91°)
- n-Alg FeMgSis (hexagonal de paramétres a= 6,63 A et c = 7,94 A)

Les ¢léments d’alliages existent sous deux formes dans 1I’aluminium :

e En précipités intermétalliques avec les autres éléments présents dans le métal.

e En solution solide, suivant leur solubilité dans le métal.

11
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Tableau 1.4: Classement des alliages d’aluminium en fonction de leur résistance a la
corrosion. Formes de corrosion généralement observées dans ces alliages [13].

A série | Eléments Particules Formes de corrosion
d'alliage Intermeétalliques genéralement observees
ou secondes phases
5000 (Mg Al:Mg,, AlsMgs Pigiires, généralisée, sous contrainte
(pour les forts taux en magnésium)
.é 1000 | Aucun Al:Fe, AlFe Pigtires, généralisée
£ AljaFesSia dépend de la quantité de secondes phases
E 6000 |Si, Mg FeSiAls, Fe:SiAly Pigtires, généralisée
:: ﬁlsSi.ﬁngFE., MEESI
E 3000 | Mn AlMn, AlsMnFe Pigtres, généralisée
Z| 4000 |Si Si
E 7000 |Zn, Mg MgZn; Pigiires, généralisée, sous contrainte,
Ajout de Cu feuilletante, intergranulaire (avec Cu)
2000 |Cu CuFeMnAlg, Al;Cu | Pigires, généralisée, sous contrainte
Al,CuMg (sans traitement thermique),
intergranulaire, feuilletante

La figure 1.4 représente le diagramme d’équilibre ternaire des alliages Al-Mg-Si déterminant le

domaine de la formation de la phase d’équilibre (Mg, Si).

XELEZD, ¢

//IA”/" VAR s AN
U ST D
ARSI TSI S

~ [ 20 20 <0 0 ) 0

masse% Si

A {0
w0

Figure 1.4: Diagramme d’équilibre ternaire des alliages AI-Mg-Si.

Comme nous l'avons vu dans les précédents travaux [14], cette série est principalement
composée d’Al-Mg-Si et utilisée dans des applications électriques (conducteurs électriques) ou une
combinaison appropriée de propriétés telles qu'une haute résistance, une conductivité élevée et une

ductilité optimale sont requises. La figure 1.5 montre I'effet des elements d'alliage sur la
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conductivité électrique de Il'aluminium. Pour atteindre ces exigences, des traitements

thermomécaniques sont utilisés.

Conductivité électrique

10.0 T T 1
0.0 0.5 1.0 1.5

Teneur en éléments d'alliage,
pourcentage massique

Figure 1.5: Conductivité électrique par rapport aux éléments d'alliage [15].

13 Procédé de fabrication du Fil Machine

Le matériau de départ utilisé pour le tréfilage est appelé fil machine, de diameétre 9,5 mm (peut
néanmoins varier entre 7,2 et 12 mm) pour I’aluminium et ses alliages. Le fil machine se présente,

généralement, sous forme de bobines ou bottes (figure 1.6).

La coulée continue est un procédé meétallurgique permettant de contréler en continu la
transformation d’un métal, de I’état liquide a I’état solide, afin d’obtenir directement des produits

semi-finis (fil machine).

13
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Fil maching

rouleau de traction g o‘— air

capteurs

2au

2

—

Graphit

Filizre de graphite bobineuses

Pression métalostatique

Figure 1.6 : Procédé de coulée continu (ENICAB Biskra).

14 Procédé de tréfilage d’aluminium

Le tréfilage est I'un des procédées de mise en forme a froid les plus utilisés dans le milieu

industriel en particulier dans le secteur électrique et pour la fabrication de fils métalliques.

La déformation a froid est obtenue par la mise en ceuvre d’efforts importants qui permettent de

dépasser la limite élastique du matériau.

En tant que procédés, le tréfilage et 1’étirage sont comparables. Ils consistent a déformer une
¢bauche au travers d’une filicre. Le tréfilage est plus spécifique aux fils, I’étirage aux tubes et aux

barres.

Le tréfilage comme 1’étirage peuvent avoir plusieurs objectifs :

- Réduire a des dimensions plus faibles une ébauche filée ou laminée ; en effet, le filage ou le
procédé CLC ne permettent pas d’obtenir directement de petits fils, de petites barres ou de
tubes a parois minces ;

- Calibrer des produits filés de maniere a réaliser des tolérances, dimensionnelles plus étroites
que celles possibles par filage (cf. normes dans le fascicule Documentation) ;

- Augmenter les caractéristiques mécaniques des ébauches obtenues a chaud.

14
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Les opérations de trefilage a froid sont connues depuis longtemps. Ces opérations constituent
une part importante dans le processus industriel de fabrication mécanique, automobile et

aéronautique [16].

Bien que ce principe s’utilise depuis des milliers d’années, les moyens de production et son
automatisation ont beaucoup évolué. Il est possible de produire des fils ayant des diameétres de
plusieurs millimetres jusqu’a une dizaine de micrométres seulement, avec des longueurs et des états
de surfaces a la commande. Les applications des fils créées sont extrémement vastes : cables,

chauffage par induction, électrode de soudage.

En effet, comme les fils peuvent encore étre usinés apres les opérations de tréfilage, on peut en
faire des produits tres diversifiés.

Le processus consiste a étirer un fil (Figure 1.7), en plusieurs passes, en réduisant
progressivement son diameétre a travers des filieres, sous I'action d'une force de traction contenue et
en présence d'un lubrifiant. Cette technique permet d'obtenir des fils de diametres inférieurs a 5
mm. Cette mise en fore du fil au cours de I’étirage a travers les filieres provoque une modification
générale des propriétés mécaniques. Les variations de ces propriétés en fonction de 1’écrouissage
sont exploitées de fagon a obtenir pour une géométrie donnée, des propriétés mécaniques

souhaitées, une qualité de fil requise.

Les vitesses de déformation du métal dépendent essentiellement de la vitesse d’entrée du fil dans
la filiere, du taux de réduction et I’angle de la filiere. Elle doit répondre a plusieurs critéres. Il faut
toujours que le fil reste tendu. Pour cela, il faut prendre en compte que la vitesse du fil a la sortie de
la filiere est plus grande qu’a son entrée. Cette variation dépend du pourcentage de réduction de la

filiere. A vitesse plus €levée, 1’état de surface ainsi que la précision se dégradent.

Figure 1.7 : Machine a accumulation.
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15 Techniques de tréfilage

Les techniques de tréfilage (machine, outillage, conditions de tréfilage, etc.) différent

plus ou moins d’une catégorie a une autre.

15.1 Machine de tréfilage

L’ensemble du matériel de tréfilage comporte trois éléments, schématisés (figure 1.8)
- Un dispositif de dévidage du fil,
- Une tréfileuse ou multi passes,

- Un dispositif de recupération du fil écroui,

Dans une machine de tréfilage multi passe, le fil est tracté, entre chaque filiére, par des cones

(cabestans) qui transmettent la force nécessaire au tréfilage par frottement.

DISPOSITIF DE TRACTION
ET DE RECUPERATION DU
FIL ECROUI

DISPOSITIF DE DEVIDAGE BOITIER DE
DU FIL TREFILAGE

=

Figure 1.8 : Schéma de principe d'une machine a tréfiler simple (ou mono passe)

savonnier _
— filicre

—

Le fil provision, a 1’entrée de la tréfileuse (Figure 1.9), passe par un outil (filiere). A la sorte
dune filiére le fil est enroulé autour du cabestan afin de le tracer. Quand I’effort de traction
nécessaire au passage dans 1’outil est atteint, le fil se tend et se déplace a la méme vitesse que celle

du cabestan, en absence de glissement.
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15.2 Qutil de mise en forme : la Filiére

Elle se compose de deux parties : un noyau, tres dur, qui assurer la réduction du diamétre du fil
et une monture en acier qui maintien le noyau et lui permet de résister aux fortes pressions

développées au cours du tréfilage. (Figure 1.10)

\

La surface intérieure est constituée d’ne succession de formes de révolution a génératrices

généralement rectilignes :

- Le cone d’entrée, permettant I’entrainement du lubrifiant ;
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- Le cone de travail, partie essentielle dans laquelle le métal subit sa déformation par
compression, et caractérisé par un angle au sommet 2 o ; (Figure 1.11)

- La portée cylindrique, dont la longueur est comprise entre 1/3 et 1/2 du diameétre a obtenir,
elle guide le fil apres avoir été déformé ;

- Le cbne de sortie ou chanfrein de dégagement.

Filiere
N Momture
Monture en acier | \\
Noyau en diamant \
Fil en aluminium \~
Moyau dur
= e
So S: 5 I
Cone d'entrée Ciéne de travail Céne de sortie
Portée cylindrigue
Figure 1.10 : Principe du tréfilage, Figure 1.11 : Géométrie de la filiere

Réduction de la section

La durée de vie d’une filiere dépend de plusieurs facteurs : de la matiere a tréfiler, de la

réduction voulue, de la vitesse de tréfilage, du lubrifiant et de la qualité du diamant.

15.3 Lubrifiant

Il joue un réle essentiel étant donné les pressions trés élevées que subit le fil lors de sa réduction.

Ses fonctions sont :

- De limiter les frottements entre le fil et la filiere et ainsi diminuer les contraintes lors du
tréfilage

- D’améliorer I’état de surface du fil.

- D’évacuer les éventuels déchets a I’entrée de la filiére.

- De refroidir la filiere pour éviter sa déformation thermique et réduire son usure pour
parvenir a satisfaire toutes ces conditions, il doit posséder une bonne résistance a la température et a

la pression ainsi qu’une stabilité chimique dans le temps.

Le fil, les filiéres, et les cabestans sont complétement immergé (ou arrosés) dans un bain d’huile

(Figure 1.12) ou d’émulsion d’huile qui joue le role de lubrifiant et échangeur thermique.
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,—..__.u—\-u._ﬁ__u-l-u_-ﬂ-l-

[ —
Fil
Lubrifiant

Filiere

Figure 1.12 : Schéma d'une méthode de lubrification

Dans le cas du tréfilage a sec, ce sont des « savons secs métalliques » qui sont utilisés. Issus
d’une réaction de saponification, les lubrifiants industriels sont en fait des mélanges complexes de
mati¢res grasses, de charges minérales, d’additifs variés et de produits réactionnels. Un bon
lubrifiant est un savon qui favorise la formation d’un film superficiel suffisamment épais et

homogeéne pour éviter toute interaction directe entre la filiere et le fil (Figure 1.13).

Figure 1.13 : boite a savon (ENICAB Biskra).
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15.4 Matériaux mis en forme

15.4.1 Classification des fils

Les fils métalliques peuvent, en général, étre classés en quatre catégories suivant leur
diameétre (tableau 1.5).

Tableau 1.5 : Classification des fils suivant leurs diametres [17].

Dénomination Diamétre en (mm)
Fil machine Cuivre 8- Aluminium 9.5
Gros fil 1.63a5
Fil intermédiaire 0.40a1.63
Fil fin 0.10a0.40
Fil ultrafin Inférieur 2 0.10

15.4.2 Sélection des alliages

La procédure de sélection est itérative : les choix faits en tenant compte d’un parametre sont

confrontés aux choix résultant de la prise en compte d’un autre paramétre.

Tout d’abord, les alliages d’aluminium pouvant étre fabriqués sous forme de fils

(24 nuances retenues au préalable) ont été classés selon leur résistance mécanique (Figure 1.14).

Sur cette figure, et sur les autres figures comparatives, les alliages représentés en gris sont les

nuances non retenues, parmi les 24 nuances, suite a 1’analyse des différents parametres.

Les résultats montrent que I’ensemble des alliages, a I’exception de 1’alliage 1050 O (non retenu)
répondent a la valeur critique fixée pour Rm. Ainsi, ce parameétre ne constitue pas un parameétre
critique de sélection pour I’application industrielle envisagée, qui ne nécessite pas d’utiliser

obligatoirement des alliages a haute résistance mécanique comme les séries 2xxx ou 7xxx [2].
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Figure 1.14 : Comparaison des résistances a rupture des alliages d’aluminium
pouvant étre tréfiles [2].

La Figure 1.15 tient du raffinement par rapport au critére « aptitude au tréfilage ». Elle présente,
pour des matériaux pouvant étre tréfilés, leur aptitude a la mise en forme et permet de cibler plus
encore les nuances potentiellement intéressantes.
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D
7075 Te |
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5005 H18
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2017 T4
2014 T3-T4

Figure 1.15 : Comparaison de la facilité de mise en forme des alliages d ‘aluminium
pouvant étre tréfilé [2].
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15.4.3 Ecrouissage et traitement thermique

La déformation du fil au cours de tréfilage provoque une modification générale de ses
propriétés. La variation des caractéristiques mécaniques (dureté, allongement et résistance
mécanique,...) ou physiques (résistivité, densité,...). La déformation plastique par tréfilage entraine

un écrouissage qui se traduit par :

- Une augmentation de la résistance a la rupture et de I’allongement.
- Une diminution de la ductilité des fils tréfilés.

- Une augmentation de la résistivité électrique.

Le traitement thermique des alliages métalliques par recuits utilisé pour éliminer les contraintes

résiduelles, diminuer la dureté et améliorer la ductilité et produire une microstructure particuliere.

22



CHAPITRE 1 Etude de Mise en Forme a Froid du fil d'aluminium AGS

Partie 2: Mise en forme a froid des alliages aluminium (AGS)

1 Introduction

Parmi les techniques de transformation de la matiere, la mise en forme des matériaux par

déformation plastique est une des plus anciennes.

Les techniques de mise en forme des matériaux (Figure 1.16) ont pour objectif de donner
une forme déterminée au matériau tout en lui imposant une certaine géométrie, afin d’obtenir un

objet ayant les propriétés souhaitées.

Dans cette partie, présente la théorie de mise en forme des matériaux par deformation plastique,

a savoir le tréfilage a froid.

Par enlévement de matiére ou
usinage

— Par déformation a froid ‘

— Par défarmation 8 chaud ‘

Mise en forme =

— Far moulage a chaud ‘

— Par ajout de matiére

Figure 1.16 : Techniques de mise en forme.

2 Mecanisme de la déformation plastique

La déformation plastique des métaux apparait donc comme resultant de glissements irréversibles

de certains plans cristallographiques les uns par rapport aux autres.

La contrainte appliquée (F/Sp) n’est plus une contrainte de traction pure. L’état de contrainte plus
complexe qui est présent consiste d’une part en une contrainte de traction (ou normale) ¢ qui agit
perpendiculairement au plan de glissement, d’autre part, en une contrainte de cission T qui agit

parallélement a ce plan.
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La figure 1.17 illustre la déformation d’une éprouvette de monocristal a laquelle est appliquée
une contrainte de traction : le glissement se produit dans plusieurs plans et directions équivalents et

les plus favorablement orientés, a divers endroits le long de 1’éprouvette.

normale au plan axe de traction
de glissement

- "F/S(l
o_- X
\ direction de glissement
\ '
! direction
de glissement
\ /
\
\
\1 plan de » 1= (F/S)cos B
/V,) glissement
X
plan de glissement

Figure 1.17: Schéma représentant les contraintes normale o et de cission .

Un raisonnement géométrique simple permet de trouver que cette cission est déterminée par la

relation:

T= [j—njcns f.cosy (1.2)

Cette équation est connue sous le non de loi de Schmid, et I’expression (cos & . cos y) est appelée

facteur de schmid.

Ou S, est la section droite de 1’éprouvette, x 1’angle formé par la normale au plan de glissement et

I’axe de traction, et 0 ’angle formé par la direction de glissement et I’axe de traction.

2.1 Déformation par glissement

Les dislocations ne se déplacent pas avec la méme facilité dans tous les plans cristallographiques
d’atomes ni dans toutes les directions cristallographiques. Il existe généralement un plan plus

propice que les autres. Ce plan est le plan de glissement.

Prenons comme exemple la structure cristalline cubique a face centrées (c.f.c), comme
1'aluminium, dont une maille élémentaire est représentée a la (Figure 1.18) En fait, les plans de

glissement se révélent presque toujours étre les plans de plus forte densité atomique, et les
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directions de glissement sont les directions cristallographiques les plus denses, comme
I’indique les fléeches a la figure 1.18. Ainsi, {111}110} représente 1’ensemble du plan de
glissement et de la direction de glissement, soit le systéeme de glissement pour la structure c.f.c. Le

tableau 1.6 donne les systemes de glissement possibles des différentes structures [18].

Les métaux a structure cristalline c.f.c ou c.c possédent un assez grande nombre de systéme de
glissement (soit au moins 12). Ces métaux sont trés ductiles, car une déformation plastique
prononcée est généralement possible dans les divers systémes.

(111)

(110y™ =

Figure 1.18: Systeme glissement {111}{110}
dans une maille élémentaire c.f.c.

Tableau 1.6: Systémes de glissement pour les différents métaux.

Structure Métaux Plan de Direction de Nombre de systemes
glissement Glissement de glissement
c.f.c. Cu,AlNi,Ag,Au {111} (110) 12
c.c Feq,,W,Mo f110} (111) 12

2.2 Déformation par maclage

Le maclage, peut également jouer un rdle important dans la déformation plastique de certains
matériaux (Figure 1.19) : une partie du cristal est ainsi cisaillée entre deux plans qui vont former les
interfaces avec la partie non déformée. Le taux de cisaillement induit est donné par la géométrie du

systéme de maclage (plan et direction cristallographiques de maclage).

Le glissement et le maclage sont les deux principaux mécanismes permettant d’accommoder
la déformation plastique, alors que le glissement produit des déplacements qui sont des
entiers multiples de la distance interatomique, lors du maclage les atomes se déplacent de moins

d'une distance interatomique.
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L’importance du maclage sur la déformation totale est particulierement marquée dans les
matériaux ou le nombre de systemes de glissement est réduit, comme ceux de structure

hexagonale compacte.

Plan de macle

Macle

Figure 1.19 : Représentation schématique d 'une macle mécanique.

3 Theéorie des dislocations

Lorsqu’on déforme un cristal, on peut voir apparaitre a sa surface des lignes appelées traces de
glissement. Ces lignes sont en fait de petites marches caractérisant le glissement des plans cristallins
les uns par rapport aux autres. Elles sont le résultat du glissement, sous la contrainte, des deéfauts
linéaires présents dans le cristal : les dislocations. Historiquement, c’est Volterra en 1907 qui le
premier introduisit 1’idée de lignes de dislocations pour expliquer et décrire ces observations. Il
existe deux types de dislocations, les dislocations coins ("edge" en anglais) et les dislocations vis
("screw" en anglais). En réalités les dislocations sont le plus souvent mixtes, elles peuvent étre

coins a certains points, vis a d’autres ou les deux en méme temps.
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3.1 Type de dislocations

3.1.1 Dislocation coin

Le premier modele présenté ci-dessous, que I'on appelle dislocation coin (edge dislocation), une
dislocation coin peut étre imaginée comme I’introduction d’un demi-plan supplémentaire a
I’intérieur d’un cristal parfait. Son emplacement est défini comme I’extrémité de ce demi-plan
(Figure 1.20). Dans a région entourant cette ligne, appelée ligne de dislocation, la structure du
réseau cristallin est déformée. La ligne de dislocation est perpendiculaire au plan de la page.

Vecteur de Burgers

Figure 1.20 : Schéma d’une dislocation coin (représentée par un L) et
de vecteur de Burgers b [18].

3.1.2 Dislocation vis

Le deuxiéme modele présenté (Figure 1.21) est la dislocation dite vis (screw dislocation) : une
dislocation vis est un défaut linéaire résultant d’un cisaillement du réseau, la partie supérieure des
faces intérieures du cristal a subit un déplacement vers la droite (d’une longueur équivalent a la

distance entre deux atomes) par rapport a la partie inférieure.

1. | A LA 4
> NN T ri
PR NN TN 1 L1 LA 'q
SN INNNINN 2T A AT
| 4 W), T 1
4»1\_;&‘}‘
Ligne de NN T T
dislocation X

Vecteur de Burgers b ™

Figure 1.21 : Dislocation vis [18].
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4 Déplacement des dislocations

Production d’une déformation plastique issue du déplacement d’une dislocation constitue un
glissement, et le plan cristallographique que traverse la ligne de dislocation porte le nom de plan de
glissement. Une déformation plastique macroscopique constitue simplement une déformation
permanente résultant du déplacement de dislocations, ou glissement, par suite de 1’application d’une
contrainte de cission. La figure 1.22 schematise le déplacement une dislocation-vis consécutif a
I’application d’une contrainte de cission, auquel cas les directions du déplacement et de la
contrainte sont perpendiculaires 1’une par rapport a I’autre, tandis quelles sont paralléles dans le cas

d’une dislocation-coin.

Figure 1.22 : (a) Dislocation coin (b) Dislocation vis [18].

5 Défauts de surface

En générale, les défauts de surface sont des frontiéres a deux dimensions séparant les régions des
matériaux qui déferent par leur structure cristalline ou leur orientation cristallographique. Ces
défauts comprennent les surfaces exterieures, les joints de grains, les plans de maclage, les fautes

empilement, les interfaces de phases.
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6 Défauts a trois dimensions

On a un défaut a trois dimensions quand une partie du cristal est remplacée par un volume d’un
composé différent ; la différence est de nature chimique et peut ou non étre accompagnée de
différences cristallographiques. La partie étrangére du cristal est un précipite.

Les précipités sont de petites particules de seconde phase qui se formées entre le métal de base et

un ¢lément d’alliage.

La distribution du intermétallique Mg,Si autour de joint grains ont été indiquées dans la Figure
1.3. Cette distribution gentille des phases intermétalliques liées diminue les propriétés mecaniques
du métal [18].

Les alliages daluminium déformés par compression biaxiale et traction uniaxiale ont été
attribués a la germination de la cavité a des surfaces d'intersection de joints de grains coulissant.

Cependant, il n’est pas clair comment un phénoméne général.

Une cavité située au joint de grain, que ce soit nucléée ou préexistante, peut se développer au
cours de la déformation par des processus de diffusion et /ou déformation plastique de la matrice
environnante. Les relations ont été développées, ainsi elles décrivent le changement du rayon de la
cavité et le changement de volume de la cavité avec la souche, pour une croissance de différent
mécanisme. Ces relations ont été testées expérimentalement par métallographie et des mesures de
densité ou, il a été démontré que la diffusion peut étre importante dans les premiers stades de la

croissance de la cavité [20].
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Partie 3: Texture de déformation par tréfilage

1 Introduction

La déformation plastique a froid conduit & un durcissement plastique du matériau désigné
communément par le terme « écrouissage », donc a son durcissement. Cet écrouissage dépend de la
composition chimique du matériau, du taux de déformation appliquée et des conditions de
déformation (température, vitesse et mode de déformation). En effet, la déformation plastique a
froid entraine une importante augmentation de la densité de dislocations (i.e. énergie élastique
stockée) dans le matériau. Il s’ensuit une hétérogénéité de la microstructure et de la texture

cristallographique a I’intérieur des grains.

Dans ce chapitre est consacré a 1’¢tude de textures cristallographiques. En premier lieu,
nous donnons les notions essentielles pour la compréhension qualitative (figures de podles) de
la texture cristallographique d’un matériau. Nous nous intéressons par la suite au développement de

texture de déformation par tréfilage (orientation préférentielle des grains) dans les matériaux cfc.

2 Texture cristallographique

La texture cristallographique est wune anisotropie, en fonction des orientations
d’observation, présentée dans les matériaux, la déformation plastique induit une anisotropie
morphologique de la structure des grains. Egalement, par suite des rotations des grains
consecutives aux glissements cristallographiques, la déformation plastique conduit a la formation
d’une orientation préférentielle des grains dans le matériau sollicité, qu’on appelle texture
cristallographique. Ces derniéres trouvent leur origine dans les étapes de déformation mécanique
(laminage, tréfilage,...) et/ou de traitement thermique (recristallisation,...). Cette anisotropie

cristalline influence les propriétés du matériau.
3 Orientation cristallographique

Les métallurgistes ont introduit la notion d’orientation cristallographique, afin de décrire
’orientation d’un grain dans une tole polycristalline. C’est pourquoi le repere échantillon (DL, DT,
DN) (Direction de Laminage, Direction Transverse, Direction Normale au plan de laminage (DL,

DT)) est couramment utilisé.
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Ainsi, en métallurgie, une orientation {hkl} <uvw> sera repérée dans la téle par :
- Le plan cristallographique {hkl} parallele au plan du laminage.

- Ladirection cristallographique <uvw> parallele a la direction de laminage.

La figure 1.23 illustre I’orientation de deux cristallites élémentaires de maille cubique dans

une tole laminée.

DT

DN

JL

DL
Figure 1.23 : Cristallites élémentaires cubiques d’orientation {100} <011> et {110} <001>.

En revanche, dans le cas de fils présentant une symétrie de révolution, DN est parallele
a I’axe du fil, DL et DT sont deux directions macroscopiques a priori quelconques contenues

dans la "section transverse" du fil (Figure 1.24).

DN
Direction de
tréfilage

oT

Figure 1.24: Définition des reperes cristallographiques liés a [’échantillon et a la cristallite [21].
3.1 Angles d’Euler

Un second mode de description des orientations cristallographiques utilise les angles D’Euler.
Différentes notations ont été proposées, dont le plus utilisée sont la notation de Bunge (@1, ¢ et @5).

Nous utiliserons la notation sachant qu’il existe des relations simples entre les différents angles
[22].
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DN
DN’
DL
oo
¢t DI
DL DI

Figure 1.25: Définition des trois angles d’Euler ¢1, ¢ et ¢,

Les angles d’Euler décrivent les 3 rotations qui permettent de relier le référentiel
échantillon au référentiel cristal. Une premiére rotation ¢, est effectuée autour de DN. La
seconde rotation ¢ autour du nouvel axe DL permet de définir un nouveau repére. C’est autour de
I’axe DN de ce nouveau repére que s’effectue la rotation @, On définit alors la matrice de

rotation suivante :

—CO5@, 5iN@, — 5iN@, co5P,c050  —s5ingsing,; + cos5@,c05@,c050  cos@,sind

( COS@ CO5Py — SNy 5ing,cos0 5ingyc05@, + cos@y sing,cos@ sfn@:s:'nﬁ)
E =
sing, singd —cosg, sind cosD

Comme dans le cas des indices de Miller, la premiére colonne définit la direction du cristal et
le troisiéme son plan. On peut donc écrire des relations qui permettent de calculer h, k, I, u, vetw

en fonction de @1, ¢ et ¢, et réciproquement.

Les orientations cristallographiques sont alors décrites dans 1’espace d’Euler, dont la taille est

fonction de la symétrie du cristal et de la symétrie de I’échantillon.
4 Représentation des Textures

La premiere représentation des textures est généralement graphique, la caractérisation de
la texture des matériaux est décrite qualitativement a partir des figures de poles expérimentales. Il

existe deux types de figures de poles, directes et inverses.
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4.1 Figures de poles directes et inverses

Les figures de podles directes sont trés utilisées pour décrire les orientations cristallographiques.
Considérons un cristal de structure cubique possédant une orientation donnée (figure 1.26). La
normale aux plans {001} de ce cristal ° perce’ la sphére des poles en des points caracténstiques,
dont la position est fonction de I’orientation du cristal dans le repére échantillon (DL, DT, DN). On
peut alors utiliser le pdle sud comme pdle de projection de ces points sur le plan équatorial. On
vient ainsi de réaliser une projection stéréographique pour obtenir la figure de pbles {100} du
cristal considéré. Une figure de podles directe est donc la projection stéréographique sur le plan de
I'échantillon, de la distribution des densités de pbles d'une famille de plans {hkl} dans toutes les
directions de I'échantillon. On peut bien sir procéder de la méme maniere pour les matériaux

possédant une autre symétrie que la symétrie cubique.

e ——

7 o1 p
/

/(130)
e

DT

3 010 /
\-\ }

Figure 1.26: Construction d'une figure de p6les {100}.

La figure 1.27 montre un exemple de construction d’une figure de poles {100} correspondant a
une orientation <001><100>, ¢’est-a-dire <001>//DN et <100>//DL.

4= e

o
DL

Figure 1.27 : Construction d’une figure de poles {100} correspondant
a une orientation cube <001><100>.
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La figure de poles inverse (figure 1.28). Une figure de poles inverse représente la position d’une
direction de I’échantillon dans le repere du cristal. Notons que c’est sur ce triangle standard que

I’on définit un code de couleurs pour tracer les cartographies d’orientations mesurées par EBSD.

i

i} i1
Figure 1.28 : Description de la fibre {111} <uvw) sur le triangle standard.

5 Texture de déformation par treéfilage

Au cours de la déformation plastique d’un matériau polycristallin, les grains subissent des
rotations qui modifient leur orientation cristallographique. Ces rotations dépendent du mode
de déformation imposé au matériau d’une part, et des systemes de glissement activés dans chaque
grain d’autre part. Ces changements d’orientation des grains générent dans le matériau la
formation d’une texture de déformation. Pour une déformation uniaxiale (comme le tréfilage des

fils), nous trouvons une texture dite de fibres.

Les metaux c.f.c ont une texture de fibre double; les grains ont préférentiellement soit une

direction < 111>, soit une direction < 100 > paralléle a I’axe du produit [21].

Concernant le cuivre, Hibbard [22] a mis en évidence un mélange de textures de fibres
<001> et <111> dans des fils de cuivre et ses alliages. Il a observé également que la
proportion relative de la fibre <001> diminue quand le taux de déformation augmente. 1l conclue

donc que la fibre <111> est la composante la plus stable dans les fils écrouis de structure c.f.c.

Par ailleurs, un autre paramétre a eté cité dans la littérature qui peut influencer les

textures des fils tréfilés. 1l s’agit de I’hétérogénéité de déformation dans la section du fil.

En effet, les textures des fils tréfilés dépendent de la distance considérée par rapport au centre du

fil. Le métal s’échauffe au cours du tréfilage et se restaure au moins partiellement.
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Ce type d’effet est confirmé par Inoue et al [Inoue et al. 1981]. Ces auteurs ont observé dans des
fils tréfilés d’aluminium, un mélange de texture <001> (minoritaire) et <111> (majoritaire)

au centre du fil, quelque soit le taux de réduction [23].

En revanche, en zone périphérique, pour des réductions d’aire de 50,5% et de 71,8%, la
texture varie entre les deux composantes <111> et <001> et pour les forts taux de réduction
(>93 %) il y a développement complet de la fibre <111> (Figure 1. 29).

i £ o rar .

" major <001 H“‘"’.i"/"'j'j L Ay
l'l"'jl'lﬂr{'l'l‘) — e 4 g _ A‘_‘_-_:;i:;‘:_‘-/:_'_r
) o T —— - LK —_— — s
"""""""" e DL Deard -"_ffﬁq":'}.--___*-_* Ay !
major <11y ————n Q11 + €01 —_— T Tamn A\
minar 001> [ - BT -
e m LT - near <111> (¢001Y) - 4
| major <001 — >
- e < {-#-"- P
}_’ minor €111 _r__?--z""f s _,.>| 5(}_511’ F".,.- y -'l‘,l/_:f'r ’ ’
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Figure 1.29: Changement de texture au cours du tréfilage des fils d’aluminium de diamétre 9,5
mm.15% de réduction a chaque passe a une vitesse de 20 m/min [23].
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Partie 1: Traitement thermique de recuit de recristallisation

1 Introduction

Traitements thermiques ont pour but de modifier la nature et la répartition des
constituants d’un matériau. Selon le domaine d’application du matériau les traitements peuvent
améliorer ou détériorer les propriétés mécaniques de ce dernier. En général, les traitements

thermiques en métallurgie sont : I’homogénéisation, le revenu, le recuit et le vieillissement [1].

Dans ce chapitre est consacrée le traitement thermique du recuit et plus particulierement du

recuit de recristallisation.

Plusieurs types d’applications sont concernés par 1’opération de recuit, suppression compléte ou
partielle de 1’écrouissage. L’écrouissage permet d’augmenter les caractéristiques de résistance
(limite d’élasticité, dureté) et de diminuer les caractéristiques de ductilité (allongement, striction).
Suivant les temps de maintien ou d’élévation de température, plusieurs actions peuvent étre
envisageées tel que le recuit de recristallisation ou recuit complet se pratique sur les produits écrouis
afin de retrouver la ductilité nécessaire pour suivre, par exemple, I’opération de tréfilage pour les

métaux (cuivre, aluminium, les alliages et I’acier).
2 Traitements thermiques

Les modifications microstructurales induites par la déformation a froid qu’est le tréfilage,
modifient les propriétés physiques et mécaniques des métaux. Mais, on peut généralement
restaurer les propriétés et la microstructure que possédait le métal avant la déformation, au
moyen d’un recuit : I’agitation thermique des atomes due a 1’énergie absorbée au cours de ce recuit,
d’activer les phénomenes de retour a I’état initial « restauration », et augmenter la vitesse de ceux-
ci, cela permet en effet un retour vers 1’état équilibre. Ce retour, plus ou moins complet, s’effectue
essentiellement selon trois processus : la restauration, la recristallisation, et le grossissement

(coalescence) des grains ou encore recristallisation secondaire.

C’est un traitement thermique qui a pour but de ramener I’alliage a une structure
d’équilibre. Il comprend trois étapes :
- Un chauffage a une certaine température dite de recuit.
- Le temps de maintien.

- Un refroidissement lent qui peut se faire a I’air.
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3 Les Mécanismes de restauration et de recristallisation aprés déformation a
froid

Du point de vue de la thermodynamique, 1’état déformé représente un non stabilité, due a
I’accumulation de dislocations au sein de la microstructure. Une activation thermique permet le

retour a 1’équilibre, pouvant étre continu (restauration) ou discontinue (recristallisation).
3.1 Restauration

Pendant la restauration, une partie de 1’énergie de déformation interne emmagasinée est libérée
avec le déplacement des dislocations (en I’absence d’une contrainte d’origine extérieure). Par suite
d’une augmentation de la diffusion atomique a haute température. Le nombre de dislocations

diminue et certaines des configurations de dislocations.

Au cours du traitement de restauration, la position des joints de grains ne varie pas. Ce processus
ne change pas encore le comportement mécanique car les propriétés mécaniques sont peu sensibles
aux défauts ponctuels. La figure 2.1 présente des étapes de ces modifications. Dans beaucoup de
cas, selon le type de matériau et la déformation appliquée, certaines de ces étapes se produisent

pendant la déformation par restauration dynamique.

4

(a) Enchevétrement (b) Formation des (c) Annihilation (d) Formation (e) Croissance
de dislocations cellules des dislocations des sous-grains des sous-grains
de dislocations

Figure. 2.1 : Schéma des différentes étapes de restauration. (a) Les dislocations se réarrangent
(b) en cellules dont les parois sont constituées de dislocation enchevétrées. (c) La densité des
dislocations a l’intérieur des cellules diminue par annihilation et les parois s’affinent (d)
pour former des sous joints. La derniere étape de la restauration consiste en (e) la croissance des
sous-grains nouvellement formés [2].
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3.2 Recristallisation

La recristallisation correspond & la formation de nouveaux grains dans un matériau déformé et a
la migration de joints de grains de forte désorientation dont la force motrice est principalement

I’énergie de déformation stockée [3, 4].

La recristallisation primaire est habituellement divisée en deux stades : la germination et la
croissance des germes dans la matrice écrouie.

La vitesse de recristallisation (volume recristallisé par unité de temps) s’écrit :

V=N.G 2.1)

ou N est le nombre de nouveaux germes par unité de temps et G leur vitesse de
croissance volumique. Comme ces deux quantités dépendent du temps, la cinétique de
recristallisation n’est pas une fonction simple du temps. Expérimentalement, le probléeme consiste

a mesurer separément N et G.

Un processus de recristallisation primaire présente un avantage thermodynamique, car il entraine
la diminution de 1’énergie libre volumique. Cette recristallisation supprime pratiquement
I’écrouissage et le métal retrouve presque toutes ses propriétés initiales. Comme le montre-la
(Figure 2.2), la recristallisation réduit brusquement la charge de rupture (Rm) et surtout la limite

¢lasticité, alors que la plasticité (A) s’amélioré.

Croissance
des grains

Recristallisation

Restauration

A % = allongement

R = résistance

A, = limite d'élasticite

N
N

p = résistivité

Température de recuit

Figure 2.2 : Evolution des produits des alliages métalliques lors de la restauration et de la
recristallisation [5].
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3.3 Facteurs affectant sur la cinétique de recristallisation

3.3.1 Le taux de déformation

Le taux, et dans une certaine mesure le mode de déformation, affectent la vitesse de

recristallisation, parce que la déformation change la quantité d’énergie emmagasinée et le
nombre de germes effectifs.

La recristallisation ne se produit qu’au-dessus d’un écrouissage minimum appelé écrouissage
critique (figure 2.3), pour une tempeérature donnée.

Cet écrouissage critique diminue si la taille du grain initial diminue. La taille des grains

recristallisés diminue si le taux d’écrouissage initial augmente. Cela est di a 1’augmentation du

nombre de germes [5].

<
= A
g
o
.
& €, pour grain o,
. 0, <,
£¢, Pour grain o,
e, |%q Taux d'écrouissage

Figure 2.3 : Ecrouissage critique [5].

Pour les taux de réduction inférieurs a la réduction critique (30%), la microstructure reste
inchangée durant traitement thermique isotherme a 350°C (Figure 2.4.a). Cependant, pour les

réductions élevees (¢ >30%) le phénomene de recristallisation est observé (Figure2.4.b).

Figure 2.4 : Microstructure de fil d’aluminium de réduction par tréfilage a froid et recuit a 350°C
pendant 1 h. Pour des sections longitudinale, a) e = 17% ; C) £ = 56% [6].
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3.3.2 Les éléments d’addition et impuretés

Depuis le début du XX°® siécle, de nombreuses études ont porté sur l'influence de la plupart des

éléments chimiques sur les propriétés de I'aluminium [7].

Les ¢éléments d’addition et impuretés en solution solide dans la matrice créent des forces de
freinage vis-a-vis de la recristallisation en diminuant la vitesse de migration des joints de grains.
Par ailleurs, ces atomes étrangers peuvent ségréger au voisinage du joint, créant ainsi "un
nuage" ; lors du déplacement du joint, ce nuage crée également une force de freinage et diminue la

vitesse de migration [8].

Les matériaux trés purs peuvent donner lieu & de gros grains. La présence de précipités, par
exemple nitrures ou sulfures dans les aciers, limitent ce phénoméne. Par conséquent, apres
recristallisation, le métal retrouve les propriétés d’origine, limite d’¢élasticité, ductilité, résistivité

¢électrique, a I’exception de 1’action éventuelle de la variation de taille des grains et de texture [5].
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Figure 2.5 : Effet de traces de fer en solution solide sur le recuit de I’aluminium
déformé a 80% [9].

3.3.3 Les précipités préexistants

Sous formes de précipités, les impuretés agissent par ancrage des joints de grains et ralentissent

leur migration.

les précipités peuvent étre des sites de germination lors de la recristallisation. C’est ce que

I’on appelle le mécanisme PSN (Particle Stimulated Nucleation) (Figure 2.6) Au cours de la
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déformation, des zones de forte densité de dislocations et de désorientations se développent
autour des particules de seconde phase pour accommoder la différence de comportement plastique.
Ce mécanisme ne se produit que pour des precipités de diamétre supérieur a 1 um et entraine une

distribution aléatoire des germes de recristallisation. [8]

Grainen
croissance

Particule de
seconde phase

Figure 2.6 : Recristallisation d’un sous-grain prés d’une particule de seconde phase dans un

alliage Al-Si [8].

- les particules avec un diametre < 25 nm et un espace entre particules <8 nm : dans ce
cas, la recristallisation est retardée, car les particules piégent les "joints" des sous-grains qui jouent

le r6le de germes pour la recristallisation [10, 11].

- les particules avec un diametre > 1um et un espace entre particules > 0,3um : au contraire, une
accélération de la recristallisation est observée du fait d'une germination stimulée par les
particules (PSN). La germination sur ces particules affine la taille de grains et atténue la texture

cristallographique.
3.3.4 Température du recuit

C’est le facteur le plus important affectant la cinétique. La figure 2.7 présente I’effet de la
température lors d’essais isothermes. On constate que leur influence est trés forte sur la période
d’incubation. Les températures élevées fournissent une énergie thermique plus importante qui est

nécessaire a I’activation des processus de germination.
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Figure. 2.7 : Effet de la température sur la cinétique de recristallisation ; recuit isotherme a
différentes températures d’'un alliage déformé a 60% [12].

3.3.5 Durée de maintien

Le temps de recuit nécessaire pour la recristallisation est d’autant plus court que la
température de traitement est élevée. Cela est d0 au fait que les mécanismes fondamentaux qui

contrélent la recristallisation sont actives thermiquement.

3.4 Lois de la recristallisation

Les lois de recristallisation peuvent étre résumées comme sulit :

a) La recristallisation ne se produit qu’aprés une certaine déformation minimale, dite
écrouissage critique.

b) Plus la déformation est faible, plus la température de recristallisation est élevée : la
température de recristallisation est la température minimale a laquelle le métal doit étre recuit pour
que la recristallisation se produise en un temps donné.

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

d) La taille des grains apres recristallisation décroit lorsque le taux de déformation augmente
ou lorsque la température de recuit décroit.

e) Plus la dimension des grains initiaux est grande, plus la déformation requise pour produire
la recristallisation, dans des conditions de température et de temps données, est élevée.

f) Les nouveaux grains ne croissent pas aux dépens de grains déformés d’orientation voisine.
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g) A une température donnée, la vitesse de recristallisation (volume recristallisé par unité de
temps) part d’une valeur nulle, croit et passe par un maximum : d’ou la forme caractéristique des
courbes de cinétique de recristallisation, qui commencent par une "période d’incubation".

h) La température de recristallisation est d’autant plus basse que la pureté¢ du métal est plus

élevée.
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Partie 2: Texture de recristallisation des fils d’aluminium déformés

1 Introduction

La texture de recristallisation dépend de nombreux paramétres : le matériau (composition
chimique, énergie de défauts d’empilement, ...), la texture initiale, la déformation (taux et
mode de déformation), les traitements thermiques (temps et température), parce que ces
parametres peuvent conduire a difféerent mécanismes de recristallisation.

Les métaux CFC élaborés par étirage (ou plus généralement par toutes déformations
axisymétriques) a froid présentent deux principales composantes de texture. Il s’agit des textures de

fibre <111> et <001> (les directions <hkI> sont parall¢les a 1’axe d’étirage).
2 Theories sur la formation des textures

Deux principales théories ont été avancées pour expliquer la formation des textures de
recristallisation en considérant que celles-ci sont déterminées par 1’orientation des « germes », et
par la vitesse de la germination puis de la croissance de ceux-ci. La théorie de germination
orientée (Oriented Nucleation) prévoit la germination préférentielle de grains possédant des
orientations particulieres. Celle-ci est appuyée par ’observation de la germination de grains
d’orientation cubique au niveau des bandes de transition dans les métaux C.F.C déformés par
laminage [14]. Dans la théorie de croissance orientée (Oriented Growth), la texture de
recristallisation s’explique par la croissance rapide de certains germes possédant une
désorientation particuliere (associée a une mobilité importante) par rapport aux autres germes
susceptibles de croitre . Les observations de [15] sur des monocristaux d’aluminium
déformés montrent clairement que les nouveaux grains recristallisés présentant une
désorientation de 40° autour d’un axe commun <I111> avec la matrice déformée, croissent
plus vite que les autres. Par conséquent, la texture de recristallisation est obtenue par la
croissance des grains possédant cette désorientation avec la (les) composante(s) majeure(s) de

texture de déformation [13].
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3 Texture de recristallisation des métaux CFC

Les métaux CFC élaborés par étirage (ou plus généralement par toutes déformations
axisymétriques) a froid présentent deux principales composantes de texture. Il s’agit des textures de
fibre <I111> et <001> (les directions <hkI> sont parall¢les a I’axe d’étirage). Le rapport entre ces
deux composantes varie selon les métaux, leur énergie de défaut d’empilement et la réduction de
section lors de I’étirage. Par exemple, les fils d’argent faiblement étiré (<90%) développent une
composante majeure <111> et mineure <001>. Mais pour une réduction de 99%, le rapport entre les
deux composantes s’inverse. Le cuivre présente toujours une composante <111> plus importante,
mais la fraction volumique des grains orientés <001> (ainsi que <111>) augmente avec le taux de
réduction [16 , 17]. L’origine de la composante <001> s’explique par des processus combinés de

restauration et recristallisation dynamiques [13].

La figure 2.8 montre la texture d’un cuivre étiré a 90% et la texture aprés recristallisation. On
voit que I’intensité maximale (densité d’orientation maximale sur la Fonction de Distribution
d’Orientation Cristalline : FDOC) est obtenue pour la fibre <111> aprés étirage (Fig. 2.8(a)),
puis pour la fibre <001> aprés recristallisation (Figure. 2.8(b)).

Max. 3.8

<+ <100> fiber

Max. 39 Max.= 3.9

e 1.0 1.5 2.0

==l 101520 |
1 25 30 35 2.5 3.0 3.5
(a)

N
¢, = 45 <111> fiber

Figure. 2.8 : Evolution de la texture (figure de péles et fonction de distribution d orientation
cristalline, FDOC, aij 2 = 45°) du cuivre étiré avant et apres recristallisation. (a) état étiré a
90%, (b) 3h a 300°C. Les valeurs des différentes lignes d’iso-densité et le maximum de densité

d’orientation sont indiqués [18], [13].
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Les textures de recristallisation des matériaux CFC déformés par étirage sont
normalement celles correspondant aux textures de déformation avec une modification du rapport
entre composantes au profit de la fibre <001

Baudin et al. (2007) ont également étudié la recristallisation du cuivre étiré pour des taux de
réduction de 56% a 94% (correspondant a une déformation vraie de 0.73 & 2.84). Apreés recuit de 10
minutes a 260°C, il est montré que la texture <001> se développe aux dépens des autres
composantes.

La différence d’énergie stockeée estimée par mesures EBSD (Electron Back-Scattered
Diffraction :diffraction des électrons rétrodiffusés) entre les grains <001> et les autres
composantes aprés deformation est importante et augmente avec le taux de réduction. Ceci est
explique par la restauration dynamique des grains <001> lors de la déformation. On peut voir sur la
figure 2.9 que la fraction volumique <001> apres recristallisation est plus importante pour les fortes
déformations. Les auteurs suggerent donc que la restauration des grains <001> permet une

germination préférentielle de grains <001> ainsi que leur croissance [13].
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Figure. 2.9 : Evolution de la fraction volumique de la composante de texture <001> du cuivre
apres recristallisation (10 minutes a 260°C) en fonction du taux de réduction [16].
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1 Introduction

L’objectif de ce chapitre est de présenter I’ensemble de techniques expérimentales utilisées au

et les techniques d’élaboration et les traitements thermiques appliqués.

Pour suivre 1’évolution de la microstructure et de la texture au cours de la déformation et
mesurer les propriétés mécaniques et électriques des fils tréfilés, nous avons utilisé les techniques
de caracterisation suivantes : la microscopie optique, la microscopie électronique a balayage, la
diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD), la diffraction des rayons X (FDP : figure des pdles
directe et, la diffraction des RX (pics), analyse chimique par (EDAX), la microdureté Vickers,

I’essais de traction et des mesures de la résistivité électrique.
2 Choix de matériau

Le matériau étudié est ’alliage A1-Mg-Si (série 6101), fourni sous forme de fils de différents
diamétres par la filiale ENICAB — Biskra de General Céable, Le fil machine est acheté par
I’entreprise chez MIDAL CABLES (BAHRAIN) sous forme de bottes de fil de 9.5 mm de

diameétre. Les autres fils sont issus du fil machine apres tréfilage.

Les taux de réduction() consignés dans le tableau 3.1 sont calculés par la relation suivante :

£ = (%j.lﬂn% Equation (3.1)

Spest la section initiale du fil (fil machine) et S est la section final du fil tréfilé.
Les différentes passes au niveau de la machine d’aluminium qui sont présentés dans la figure 3.1.

Tableau 3.1: Différents taux de déformation () des fils.

diametres Taux
des fils de déformation
g (mm) € (%)
Fl-- 1 g5 0
machine
1%® passe | 8,43 21,26
2°™ passe | 5,29 68,99
3*™passe | 3,45 86,81
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Beme

2eme

passe passe

Figure 3.1 : Déférentes passes au niveau de la machine d’aluminium AGS(ENICAB Biskra).

La composition chimique de cet alliage consignée dans la fiche technique du fil machine est
donnée dans le tableau 3.2.

Tableau 3.2: Composition chimique de fil machine (ENICAB Biskra) [1].

Alliage AGS Eléments d’impureté wt.%
Al (97,34 %) Mg Si Cu Fe Pb vV Zn
134 0,51 0,27 0,21 020 |g05 | 008

Une analyse de Vérification de la composition chimique du fil machine a été effectuée par
EDX. Nous remarquons les principaux éléments qui sont présentés dans le tableau 3.2
(voir Figure 3.2).

21 5 Al

1.7+
Element Wt%  At% |
Mg 01.27 01.41

"7 Al 96.97 96.90

Kt Si 01.75 01.68

[ X3

0.4

¢ Ar

o - T T T T
0.00 200 400 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

Figure 3.2 : Composition chimique du fil machine d’aluminium. (Par EDX-USTHB Alger).
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Nous devons signaler que cet alliage n’est pas stable du point du vue propriétés mécaniques lors
de son vieillissement naturel. Cette situation nous impose des contraintes supplémentaires dans
cette étude. Nous devons admettre que la composition chimique est la méme pour tous les lots,
mais nous devons s’assurer de la durée de stockage des fils machine, des temps de prélevement et

des périodes de caractérisations.

3 Traitements thermiques

Le traitement a été réalisé dans un four a résistance électrique (Figure.3.3) . Ce traitement
est effectué pour le fil machine et les différents taux déformations (g1 = 21,66%, ¢

=68,99%, et €3 =86,81%).

La température de recuit appliquée aux échantillons est de T =400°C, pour un temps

allant jusqu’a une heure, ensuite ils sont refroidissement a température ambiante, a 1’air libre.

e
==

Figure 3.3 : Four programmable pour traitement thermu (Laboratoire de
physique, univ -Biskra).

4 Préparation métallographique

4.1 Découpage

Les échantillons sont découpés sous forme de coupes longitudinales de 2 cm de longueur.
Le découpage se fait a vitesse lente et sous une coulée d’eau froide afin d’éviter I’échauffement des

échantillons.
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4.2 Enrobage

La manipulation des échantillons prélevés a nécessité leur enrobage a froid dans des résines
époxydes, durcissantes a froid (durcissement a 1’air dans des moules plastiques). Cet enrobage
permet de faciliter le polissage manuel de petits échantillons (Figure 3.4). La température
d’enrobage ne présente aucun risque de modification structurale de la surface des échantillons de

’alliage AGS.

Figure 3.4 : Echantillons coupés et enrobés.
4.3 Polissage

Pour les observations au microscope optique, les échantillons enrobés sont polis sur une
polisseuse mécanique de type PRESI MECATECH P260 (Figure 3.5). Avec papiers abrasifs de
différentes granulométries de plus en plus fins (240, 300, 600, 800, 1200, 2400 et 4000), en suite
sur tissus feutré avec addition du lubrifiant et des pattes diamantées de 3 et 6 microns. Apres

chaque polissage, les échantillons sont nettoyés a I’eau distillée et enfin séchés.

Figure 3.5: Polisseuse mécanique de type PRESI MECAPOL P260 (Laboratoire de
physique, univ -Biskra).
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4.4 Attaque chimique

Pour que la structure d’un échantillon puisse étre observée, les échantillons doivent étre
préalablement attaqués chimiquement. Dans le cas de cet alliage, la structure est révélée grace a la
formation d’une couche d’oxyde Al, O3 au joints de grains.

Plusieurs solutions chimiques ont été testées sur nos échantillons, mais les résultats les mieux
exploitables sont ceux obtenus avec le réactif dit Keller. Dans notre cas, la solution utilisée est
composée de 10 ml d’acide nitrique HNO3, de 10 ml d’acide fluorhydrique HF , 15 ml Acide
chlorhydrique HCL et elle est complétée d’eau distillée jusqu’a un volume total de 100ml. Le temps

d’attaque pour révéler les grains ne dépasse pas trois minutes.

5 Techniques de caractérisation

5.1 Microscope optique (MO)

L’observation microscopique est réalisée a 1’aide d’un microscope optique (Figure 3.6) a
différents grossissements (x10, x20, x40 et x50) et équipé d’un appareil photo numérique. Cette
technique nous a permet de mettre en évidence I’évolution les changements survenus dans la

microstructure lors de tréfilage et apres traitement thermique.

Figure 3.6: Microscope optique (Laboratoire de physique, univ -Biskra).
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5.2 Analyse de la microdureté

5.2.1 Principe de mesure

La dureté d’un matériau caractérise sa résistance a la déformation. La mesure de microdureté est
basée sur la détermination des dimensions d’empreintes produites dans le matériau par enfoncement
d’un pénétrateur, sous 1’action d’une charge appliquée (Figure 3.7). Le rapport de la force appliquée

F a la surface en cours S de I’empreinte donne la dureté H (H=F /S).

Nous avons utilisé un microduremétre Vickers (Hy) du type 402MVD (Figure 3.8). Une
moyenne de mesure et calculé & partir de quatre essais sur la coupe longitudinale de chaque

échantillons pour les deux états (tréfilé et recuit), ont alors été déterminées a I’aide de la formule :
Hy =1854,4 P /D2 Equation (3.2)

Ou P est la charge appliquée (gf) et D est la longueur moyenne des diagonales de 1’empreinte

(Hm).

Au terme de chaque étape découpage, des mesures de microdureté ont été réalisées sur des
échantillons "polis miroir". Les essais ont été réalisés en appliquant une charge de 100g avec un

temps d’application de 5 s.

I

D/

Figure 3.7 : Principe de la mesure de microdureté Vickers.
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[

Figure 3.8: Microduremetre Vickers (Laboratoire de physique, univ -Biskra).

5.2.2 Méthode de détermination de la fraction recristallisée

Pour évaluer la cinétique de recristallisation, un facteur d’avancement a été calculé a

partir de I’expression suivante :

Hyr ipirials —Hir (£) .
¥ = V initiale W + Equation (3.3
v (Hv lnltlala_H'n.-'ﬁnnla:] g (3.3)
OuU Hy finae €St la valeur moyenne de la microdureté du matériau complétement
recristallisé, Hy initiale €St la valeur moyenne de la microdureté du matériau déformé, et Hy (t)

correspond a la microdureté d’un état partiellement recristallisé a un temps de recuit (t) [2].

5.3 Microscope électronique a balayage

Les principes de fonctionnement et de formation de I’image de microscope électronique a
balayage (MEB) sont entiérement différents de ceux du MO.

Le principe du microscope électronique a balayage consiste a explorer la surface de I'échantillon
par lignes successives et a transmettre le signal du détecteur & un écran cathodique dont le
balayage est exactement synchronisé avec celui du faisceau incident [3].

Le fonctionnement d’un MEB repose sur I’interaction électron/matiére (Figure 3.9).

L’observation de la surface s’effectue par bombardement de la surface avec un faisceau
d’électrons formé dans un canon, un point sur une surface réémet plusieurs signaux

caractéristiques.
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Figure 3.9: Représentation schématique de l’interaction entre un faisceau
d’électrons et la surface d’un échantillon [4].

5.4 Analyse EDX

L’analyse EDX (Energy Dispersive X-Ray spectrometry) permet de connaitre la composition
élémentaire qualitative et/ou quantitative d'un échantillon a partir de la mesure par une diode Si(Li)

des énergies des photons X émis par la région de I'échantillon bombardée par le faisceau d’électrons

[5].

L’analyse EDX est une technique utilisée pour identifier la composition élémentaire d’un

échantillon. L’échantillon est exposé a un faisceau d’¢électrons a I’intérieur d’'un MEB.

5.5 Essais de traction

L’essai de traction est 1’essai mécanique le plus fréquemment utilis€. Il consiste a soumettre une
éprouvette du matériau a étudier a une traction et a mesurer ’allongement A/ et la résistance

mécanique Mpa.

Pour suivre I’évolution des propriétés mécaniques nous avons utilis¢ une machine de type
Zwick/Roell (Z 100). La machine est connectée a un microordinateur équipé d’un logiciel

d’acquisition des données. Les éprouvettes sont des fils de longueur utile 30 cm.

5.6 Mesure de résistivite électrique

Les mesures de résistivité électrique ont été faites sur un pont de marque Résistoma de type

2303. Ces techniques dépendent dans une certaine mesure de la géométrie de I’échantillon.
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Pour les fils, on utilise pour déterminer la résistance une source de courant stable fournissant
un courant régulier connu et deux sondes mesurant la chute de tension entre les deux points dont

I'espacement est exactement connu (110 cm) . Grace a cela, cette résistance peut étre convertie en
résistivité.
La résistivité électrique est calculée par I’équation suivante :

Omm®

— ) Equation (3.4)

P =R.S/L (

R : résistance électrique (Q)
S : section du fil électrique (mm?)
L : longueur du fil électrique (cm).

Si la température de 1’atmosphére (ambiante) est différente & la température de référence 20°C,

on multiplie par un facteur de correction de température K spécifie pour 1’alliage Al-Mg-Si.

5.7 Analyse par diffraction des rayons X (pics)

Les rayons X font partie des rayonnements électromagnétiques ayant une grande énergie et une
faible longueur d’onde, qui est de ’ordre des espacements atomiques dans un solide. Une grande
partie des connaissances en matiére d’arrangements atomiques et moléculaires des solides provient

d’études effectuées par diffraction des rayons X (DRX). (Figure 3.10).

Figure 3.10: Diffractomeétre de type PAN alytical X’ Pert PRO.
(Laboratoire de physique, univ -Biskra).
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La figure 3.11 contient deux plans atomiques paralléles A-A’ et B-B’ qui ont les mémes indices
de Miller, h, k et 1 et qui sont séparés par I’espacement dy . La distance dyx est mesurable par
diffraction de rayons X (DRX) gréce a la loi de Bragg.

n A = d,,,sinb + d,,,sinf = 2d,,,sinb (3.5)

n est I’ordre de réflexion, qui peut étre n’importe quel nombre entier (1,2,3...) a condition que

sinf ne dépasse pas 1’unité et A longueur d’onde du rayon X.
Dans notre étude, nous avons utilisé un diffractometre de type BRUKER D8 ADVANCE.
L’intervalle angulaire qu’il permet de mesurer s’étend de 20° a 90° sur 1’échelle 26.

Le rayonnement X monochromatique est produit par une anticathode en cuivre (Cu). Le filtre

est constitué de nickel (Ni) et ne laisse passer que la raie K, ( xcu(a):l,5406OA°).

La partie irradiée de 1’échantillon est rectangulaire, les rayons X tombent sur la section

longitudinale du fil.

AR 5 \ ! .
4 > Faisceau

|
Faisceau ™ T,
incident N
" N
2, y
& /
. )
\\\ /
/"

Figure 3.11: Diffraction de rayon X par des plans d’atomes (4-A et B-B’) [3].

5.7.1 Calcul du paramétre de maille

A chaque pic correspond un angle de diffraction, donc une distance inter-plans d dans I'espace
réciprogue. Ces plans paralleles sont indexés par trois coordonnées (h, k, 1) dans I'espace défini par
les axes cristallographiques. Pour les symétries cubiques, on peut ainsi calculer le paramétre de
maille par I’équation (3.6).

a=dv (h2k21?) Equation (3.6)
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5.8 Estimations de I'énergie stockee par la diffraction des neutrons

L’estimation de I'énergie stockée dans les grains déformés a été réalisée par la diffraction des
neutrons. Cette caractérisation et analyse a été effectuee au laboratoire Léon Brillouin (LLB), CEA,
Saclay.- France.

5.9 Analyse cristallographique avec ’EBSD

5.9.1 Préparation des échantillons de mesure

Les observations par microscope électronique a balayage (MEB) et plus particuliérement
les mesures d’orientations locales par technique d’EBSD demandent une préparation plus fine et

plus soigneuse de la surface des matériaux d’étude.

Une étape de polissage mécanique du papier de granulométries (1200, 2000 et 4000) suivie d’un
polissage a pate diamantée (3um et 1um) et puis d’un électropolissage (Figure.3.12), permettant
d’enlever la couche d’écrouissage issue par le polissage mécanique. Ce dernier consiste a placer
I’échantillon en tant qu’anode dans une cellule d’¢lectrolyse, la cathode est en acier

inoxydable.

Sécher inos
(cathode)

| sgltatesr magaitigee

Figure 3.12: Dispositif de polissage électrolytique [6].
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5.9.2 Principe de mesure

La technique E.B.S.D (Electron Back-Scattered Diffraction) permet d’obtenir les
orientations cristallographiques des grains dans un matériau, connaissant leur structure
cristallographique. Le principe de la mesure consiste a focaliser un faisceau d’¢lectrons
stationnaires sur un grain dont on désire déterminer 1’orientation [7].

Un schéma de principe de ’EBSD est présenté sur la (Figure 3.13). L’EBSD se caractérise par

un grand angle d’incidence (70°) par rapport & la normale & I’échantillon [8].

Les électrons rétrodiffuses sont collectés par ’intermédiaire d'un écran au phosphore dont la
normale fait un angle de 90" avec le faisceau électronique incident. Les figures EBSD ainsi formées
sont transmises a un moniteur télévision par une caméra ultrasensible placée derriére I'écran au
phosphore. Une figure EBSD consiste en un réseau de bandes représentant chacun une famille de
plans donnée. Le dispositif EBSD est monté dans un MEB  Zeiss 940 équipé du logiciel OIM™,
pour caractériser 1’orientation des grains. Elle présente 1’avantage de donner une corrélation entre la
microstructure et la texture. Cette technique nous permet de caractériser la microstructure de
déformation , les premiers germes de recristallisation (a 1’échelle de la technique) ainsi que

les états complétement recristallisés.

El] Fa[sceau
délectrons|

Faisceau

Céne de d'électrons
- diffraction Ecran
\ L) phosphorescent
yd Echantillon Caméra
tilté de 70" T~ J YA cco
Ligne d.e \ [e— “\?‘*ﬁi . IE arl
Kikuchi \ ! \—, \(‘\ i-\." A I| '}
\..‘II ", -1 A& .-—'—'_'-'_} x \\
Plansde 5
diffraction k v Axede
\\EU?'" \;tilt
Chambre
phosphorescent
du MEB

Figure 3.13: Principe de fonctionnement en EBSD [9].

Les mesures ont été réalisées sur une grille hexagonale permettant une meilleure reconstruction
de la microstructure. Un code de couleurs est defini sur le triangle standard ce qui permet
la représentation de cartographies en IPF (Inverse Pole Figure) visualisant directement le plan ou la
direction de chaque cristal dans la matrice. Les informations collectées pour chaque point de

mesure peuvent étre utilisées pour reconstruire la microstructure sous la forme d’une carte
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d’orientations ou de phases, et les valeurs enregistrées donnent les caractéristiques structurales
complétes d’échantillon: un exemple de cartographie EBSD est donnée (Figure 3.14).

Le logiciel permet ensuite de traiter les images et d’obtenir les valeurs exactes des coordonnées
d’un grain dans le référentiel d’Euler et donc son orientation et la nature de sa phase [10]. Les
caractérisations et les analyses des textures de déformation et de recristallisation ont été réalisées au
sein de laboratoire SP2M —ICMMO-Paris Sud.

Max=3.11

ND B
Lo
Figure 3.14: Cartographie d’orientation et Figure de pole inverse
d’une fil d’aluminium [11].
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CHAPITRE 4 Résultats et interprétations

Partie 1 : Etude et Caractérisation de I’état tréfilé

1 Introduction
Cette partie est consacrée uniquement a 1’état tréfilé ; on va examiner la microstructure et de la

texture et suivre 1’évolution des propriétés mécaniques et électrique des fils trefilés.

2 Analyse micrographique
2.1 Observation par microscope optique MO

L’examen en microscopie optique des fils déformés, montre que le tréfilage provoque une
déformation des grains qui se traduit par leur allongement paralléle a 1’axe du fil, c'est-a-dire par
rapport a la direction du tréfilage, comme il constaté sur les coupes longitudinales du fil (Figure
4.A, B, C, D).

D’aprés la littérature [1,2] lorsque le taux de déformation augmente, le fil tréfilé acquiére une
microstructure texturée (texture fibreuse). Au cours de cette opération, la déformation plastique a
induit une anisotropie morphologique de la structure des grains, ils s’allongent et s’orientent

parallélement a I’axe de tréfilage, donc les grains s’organisent selon une orientation privilégiée.

Figure 4.1: Microstructures optiques des fils
A) Fil machine ; B) ¢ = 21,26% ; C) ¢ = 68,99% ; D) ¢ = 86,81%.
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2.2 Observation par microscope électronique a balayage (MEB/EDX)

La microstructure du fil machine (I’état initial) est présentée sur la Figure 4.2.A. Cette
microstructure montre la forme texturée due au pré déformation lors de coulé continu
(pré tréfilage).
Sur tréfilage les deux micrographies on peut clairement constater 1’existence de cavités dans la
microstructure des fils. Ces cavités qui persistent, méme apres déformation a 86% met en évidence

la présence d’une forte porosité dans le fil machine.

Figure 4.2: micrographies: du fil machine et fil tréfilé
e =86,81%.
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3 Mesure de la microdureté

La figure 4.3 illustre 1’évolution de la microdureté Vickers en fonction de la déformation. On
voit clairement le durcissement induit au fur et @& mesure par le tréfilage dans les fils tréfilés. Ce

phénomene est appelé durcissement par écrouissage durant lequel des dislocations sont introduites
lors de la déformation plastique.

Tableau 4.1: Les mesures de la microdureté des fils.

Taux de déformation € (%)
Etat de fil ) _
Fil machine €1 (21,66%0) £, (68,99%0) €3 (86,81%0)
Microdureté (HV) 70.37 92,12 100,9 118,65
130
120—: ¢(86,81%)
110 -
%\ ] 68,999
o 100 5(68,99%) ,
35 ] .
O 90+ £(21,66%)
5 ]
s -
80
70 _:| Fil machine
L L L B L BB LN LU R B LR L BN L NN R

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Taux de déformation (%)

Figure 4.3:Evolution de la microdureté Vickers en fonction de la déformation.
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4 Essai de traction et mesure de la résistivité électrique

D’aprés les résultats de I’essai de traction (Figure 4.4) nous pouvons déduire que la résistance a
la rupture augmente en fonction du taux de déformation. Sa valeur atteint 362,61 MPa a 3= 86.81%
aprés qu’elle était de 235,35 MPa a € = 0%. En revanche, I’allongement chute en fonction de ce
dernier (Figure 4.4). Ce phénomeéne est di a I’augmentation de la densité des dislocations lors de la

déformation plastique.

Nous avons également déduit une augmentation de la résistivité électrique avec le taux de
déformation [4,5] (Tableau 4.2, Figure 4.5 ). Il est bien connu qu'a la tempeérature ambiante la
résistivité d'alliages polycristallins peut étre écrit sous la forme suivante : p =pt +p; + pr . L€S
trois termes de cette expression représentent les trois catégories de mécanismes de diffusion, qui
sont respectivement : Phonons (pt), impuretés chimiques (p;) et les défauts liés a la microstructure
(join du grain, surfaces et interfaces, pr ). Dans notre cas, L'alliage a subi une forte déformation a
froid, de sorte qu'il est affecté par I'effet de durcissement, ce qui perturbe profondément I'ordre du
réseau cristallin et influence de la résistivité electrique, ce qui explique 1’augmentation progressive
de la résistivité aprés chaque passage de tréfilage [4 ,5].

Tableau 4.2: Evolution des propriétés mécaniques et électriques en fonction du taux de
déformation.

o Taux de déformation g (%
Etat de I?rop_rletes (%)
. mecaniques et
fil électriques | Fil machine | 1 (21,66%) |£(68,99%) |  &3(86,81%)
Resistance 235 35 310,04 324 85 362,61
mécanique Mpa
Allongement 150 65 6.0 -
Non A% : , , ,
recuit résistivité
électrique 0,03362 0,03408 0,03494 0,03568
Omm?*m

Note : température de I’atmosphere, T, = 23,2°C
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Figure 4.4: Evolution des propriétés mécaniques en fonction du taux de déformation
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Figure 4.5: Evolution de la résistivité électrique en fonction du taux de déformation
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5 Analyse par diffraction des rayons X
L’analyse par diffraction des rayons X (DRX), nous renseigne sur 1’évolution de la structure de

la texture et la variation de certaines grandeurs cristallographiques.

D’apres la littérature, les alliages d’ Al série 6xxx sont généralement durci par la précipitation du
composé intermétallique MgsSig [6].

Le diagramme de diffraction des rayons X du fil machine est représenté sur la figure 4.6. Selon
la fiche ASTM [voir annexe], les pics présentés correspondant a la structure cubique a face centré
CFC de la matrice d’aluminium. Le pic le plus intense est celui du plan (111) de la matrice de
I’aluminium, ceci montre que les grains ont une orientation privilégiée dans ce matériau. d’autres

pics d’aluminium (200),( 220),(311) et (222) apparaissent avec différentes intensités.

Dans le cas de 1’échantillon déformé a 86,81% (Figure 4.7) on observe 1’apparition d’un
nouveau pic a la position environ 20= 29.66°, ce pic correspond au composé intermétallique
Mg,Sis. Ceci indique la présence d’éléments intermeétalliques dans la microstructure du matériau.
Ce composé appartient au systeme Monoclinique dont les paramétres de maille sont {a =15,1600
(A°), b=4,0500 (A°) et c=6,7400 (A)}.

La comparaison entre le spectre du fil machine, et celui du fil tréfilé a 86,81% montre que
I’intensité des pics {(111),(200),(220) et (311)}augmente, par contre I’intensité du pic (222)

diminue Ce résultat montre une redistribution des cristallites dans le fil déformé.

300 5
] Diamétre d =9.5 mm Fil machine
250—2
E Al(111)
200—2
) E
=} E
= 150
e ]
= E
c 3
g E
£ 10073 Al(311)
50 3 Al(200) Al(220)
] A Al(222)
O_E;.u.. Il Al nl Inboadod " n o b " " " ™ Y
e TrrrrrrrrrT TrrrrrrrreT TrrrrrrrrT TrrrrrrrrTT Trr T TrrrrrrrorrT
20 30 40 50 60 70 80 90

26 (°)

Figure 4.6: diagramme de diffraction des RX du fil machine.
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300:
1 Diametre d =3.45 mm Fil tréfilé
E Al(220)
250 4
E Al(111)
200—5
CHE
> 3
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= 100—2
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3 (310) Al(222)
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Figure 4.7: diagramme de diffraction des RX du fil tréfilé & 86,81%.

Le décalage des pics par rapport a 1’état initial peut créer des probléemes d’identification des
phases, mais cela peut, aussi, étre une source d’informations supplémentaire sur les caractéristiques
physiques de I'échantillon. Dans ce cas, ce déplacement est causé par les contraintes internes
provoquées par la déformation plastique, qui engendrent des distorsions dans le réseau cristallin du

matériau (Figure 4.8 et Figure 4.9).

300

Fil machine
E Le sens de déplacement Eil tréfilé
250 3 de pic (111)
200 _ Al(111)
< ]
= 150 4
Neb) E
= E Al(200)
o= 3
£ 100 4
= E
0.
o.% " 4 AreArbiomns A ANAAAAAN ot DMADNAY
[ S S S— Trftrtrrrrrrrrrrrroorrs Trifrttrrrrrrrrrrrrrrr
40 45

26 (°)

Figure 4.8: Décalage des pics (111) et (200).
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Figure 4.9: Décalage des pics (2 2 0), (311) et (2 22).

Le tableau 4.3 résume les déplacements des pics.

Tableau 4.3: Décalage des pics vers les petits angles au cours de tréfilage

Pic Al(111) Al(200) Al(220) Al(311) Al(222)

Décalage du pic

0,2597° | -0,2559° | -02526° | -0,2362° | -0,0149°
A0()

La détermination des variations des décalages, a mi-hauteur FWHM, des pics qui peuvent nous
servir d’outil de calcul de la variation des parameétres cristallins ; les résultats sont illustrés dans le
tableau 4.4.
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Tableau 4.4: Ensemble des résultats de la DRX.

Non recuit
Echanil | Plan & [%] 20(°) | Intensit¢ | FWHM | d[A] | composition
ons -
(hkl) (u.a) [°2Th.] chimique
00,00% 38,9902 207,99 0,1181 2,31009 Al
(111) 38,7428 224,43 0,2066 2,32427 Al
(310) 86,81% 29,6635 13,89 0,2362 3,01169 Mg4Si6
00,00% 45,2161 49,23 0,1181 2,00543 Al
(200) 86,81% 44,9763 112,02 0,1181 2,01556 Al
00,00% 65,5600 37,05 0,1181 1,42393 Al
(220) 86,81% 65,3286 231,52 0,1181 1,42841 Al
00,00% 78,6483 78,99 0,1181 1,21655 Al
(311) 86,81% 78,4689 95,20 0,2952 1,21888 Al
00,00% 82,8325 19,11 0,2880 1,16443 Al
(222) 86,81% 82,7699 12,82 0,5760 1,16515 Al

D’aprés les résultats du tableau précédent, le parametre cristallin moyen (a) de maille varie dans
I’intervalle [4.02- 4.6] A°.

La figure 4.10, illustre les variations du parameétre cristallin (a) en fonction de la déformation, on
remarque I’augmentation du parametre moyen de la maille (a) au cours de tréfilage. Ceci indique
que la maille du réseau cristallin est dilatée suivant une direction privilégiée. La variation des
parameétres cristallins se traduit en général par des changements de volumes au niveau des grains du
matériau. Ce résultat est en parfaite cohérence avec la diminution de la taille moyenne des grains

suivant la section du fil et leur allongement dans le sens du tréfilage.

6
[ Fil Non Recuit

1

Fil machine £(21,66%) £(68,99%) £(86,81%)

N w B o
1 1 1 1

Parametre de maille a (A°)

[
1

Taux de déformation (%)

Figure 4.10 : Evolution du parametre moyen de maille (a) au cours du tréfilage.
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D’aprés les résultats obtenus dans cette partie, on peut conclure les points suivants :

Le fil machine comporte une porosité importante dans sa microstructure

L’existence d’une texture initiale dans le fil signe que la microstructure du fil machine n’est

pas entierement isotrope,

Le tréfilage provoque I’allongement des grains suivant le sens du tréfilage, ceci est traduit

par la formation d’une texture fibreuse au niveau de la microstructure.

Le tréfilage modifie les propriétés du matériau initial ; augmente sa dureté et sa résistance a
la rupture et diminue son allongement dans le sens du tréfilage et altére la résistivité

électrique des fils.

La déformation a conduit a la modification méme des parameétres cristallins et a la variation

de la taille des grains.

Ces modifications sont expliquées par la création et la multiplication des défauts dans les

matériaux déformeés.
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Partie 2 : Etude et Caractérisation de I’état recuit des fils tréfilé

1 Introduction

Comme on I’a précisé dans la partie précédente, toute déformation est accompagne par la
formation de défauts cristallins dans le matériau lorsqu’un matériau a été déformé plastiquement, on

observe généralement un durcissement ; sa limite élastique augmente et sa ductilité diminue.

Lorsque les métaux sont soumis au processus de déformation plastique (tension, compression,
cisaillement par exemple), I'énergie stockée est largement perdue en chaleur et seulement 2 a 10%
de cette énergie est accumulée dans le métal sous forme de défauts cristallins. Cette énergie
conservée tend a se dissiper par la migration et I'annihilation des défauts cristallins, afin d'amener le
matériau a I'énergie la plus basse possible. Il s’avére que le traitement thermique est la méthode la

plus efficace et la plus simple pour atteindre cet état.

2 Caractérisation microstructural par MO et MEB/EDS des fils tréfilés et
recuits

Dans ce travail nous avons appliqué des traitements thermiques a la température 400°C pendant
10, 30 et 60 minutes. Le choix de la température de recuit a T=400°C, a pour objectif de suivre le

comportement du matériau a une haute température de recristallisation.
Les figures (4.12, 4.13 et 4.14) montrent les microstructures des échantillons recuits.

Les micrographies B et C de figure 4.12. Sont presque identique a celle du fil machine (figure
4.12. A); la microstructure ne semble pas avoir changé.

Dans les figures (4.12, 4.13 et 4.14), on remarque un changement sur la micrographie du fil

déformé ( 86,81%), au bout d’une heure le matériau est enti¢rement recristallisé.
Pour les fortes déformations (¢ = 86,81%), on remarque également un affinement des grains.

Le déclenchement de processus de recristallisation, pour les fils tréfilés, est aux alentours de 30

minutes a cette température de recuit (Figure 4.13, 4.14 B-D).
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Figure 4.12: Microstructures des fils recuit a 400°C pendant 10 minutes.
A) Fil machine ; B) ¢ =21,26% ,; C) ¢ =68,99% , D) ¢ = 86,81%.

Figure 4.13: Microstructures des fils recuit a 400°C pendant recuit a 400°C pendant 30 minutes.
A) Fil machine ; B) e =21,26% ,; C) ¢ = 68,99% ,; D) ¢ = 86,81%.
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Figure 4.14: Microstructures des fils recuit a 400°C pendant recuit a 400°C pendant 60 minutes.
A) Fil machine ; B) e =21,26% ,; C) ¢ =68,99% ,; D) ¢ = 86,81%.

3 Analyses par microscopie électronique a balayage des fils recuits

La figure 4. 15, montre le fil machine recuit a 400 °C pendant 30 minutes. On observe des
grains et des joints de grain apparents. Ce traitement thermique a provogqué une réaction de

recristallisation de la microstructure initiale, car il y a eu une formation de nouveaux petits grains
[20].

77



CHAPITRE 4 Résultats et interprétations

Figure 4.15: Images au M.E.B. des fils recuits a 400°C pendant 30 minutes
A) Fil machine ; B) e =21,26% , C) e =68,99% ,; D) ¢ = 86,81%.

4 Cinétique de recristallisation

4.1 Mesures de la microdureté

La figure 4.16 illustre les courbes de la variation de la dureté en fonction du taux de tréfilage et
selon le temps de maintien. On constate une chute de dureté des fils recuits en fonction de la
déformation et la poursuite de la chute de dureté avec le prolongement du temps de maintient. Cette
forte diminution de dureté est trés particuliére pour le fil fortement déformé, ou la dureté passe

d’environ 120 Hv a environ 38 Hv et moins.

La variation de la dureté s’explique par les changements microstructuraux intervenus lors des
traitements thermiques appliqués. En effet, les réactions de recristallisations observées (figures
4.13 et 4.14) indiquent la formation de nouvelles microstructures exemptes des traces de la

déformation.

L’affinement du grain précédemment observé apres traitement thermique pour le fil déformé a
86%, ne s’est traduit par une dureté élevée par apport aux autres déformations (21% et 68%). Ce
résultat semble en désaccord avec la littérature qui stipule que la microstructure a grain fin et plus

dure que celle a grain gros pour le méme matériau.

En conclusion, on peut dire que les traitements thermiques a 400 °C a conduisent a la fois a
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I’adoucissement des fils tréfilés et du fil machine.
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Figure 4.16: Variation de la microdureté Vickers en fonction de la déformation.

4.2 Calcul de la fraction Recristallisée

En utilisant la formule (3.3) (chapitre 3) on a pu déterminer les fractions recristallisées dans les
fils recuits ; ces valeurs sont portées sur les courbes de la figure 4.17.

Pour une méme déformation on constate que la fraction recristallisée augmente avec le temps.
Cette représentation permet de déduire le début du déclenchement du processus de recristallisation
qui est avant méme 10 minutes a 400 °C. Ce résultat est en décalage avec ce qu’on constaté
précédemment sur les micrographies optiques (figures 4.12, 4.13 et 4.14). En ce basant sur ce
résultat, on peut dire que la cinétique de recristallisation a 400 °C est rapide pour les faibles
déformations au début (avant 10 minutes) du déclenchement de la réaction de recristallisation puis

le phénomene s’inverse apres (20 ou 25 minutes) en faveur des fortes déformations.

79



CHAPITRE 4

Résultats et interprétations
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Figure 4.17: Evolution de la fraction recristallisée en fonction du temps de recuit & 400 °C.

5 Evolution des propriétés mécaniques et électriques

Les valeurs des mesures mécaniques et les électriques sont rassemblés dans le tableau suivant :

Tableau 4.5: Résultats des propriétés mécaniques et électriques des fils tréfiles et recuit a 400°c.

Parameétres du Diametres | Température La charge a Allongement | Résistivité | Conductivité
four e [%] o T.c e A% Qmm?*m m/Qmm?

00,00% 9,5 23,4 171,85 55 0,02961 33,77
21,26% 8,43 234 163,30 8,0 0,03059 32,69
Recuit (10 min) | 68,99% 5,29 234 156,03 13,0 0,03032 32,98
86,81% 3,45 23,4 123,51 75 0,02993 33,40
00,00% 9,5 23,1 112,99 17,5 0,02950 33,90
21,26% 8,43 231 114,23 16,0 0,03001 33,31
Recuit (30 min) | 68,99% 5,29 231 117,08 15,5 0,03009 33,23
86,81% 3,45 231 117,54 15,5 0,02997 33,37
00,00% 9,5 23 107,7 26 0,03015 33,16
21,26% 8,43 23 108,05 19,25 0,02961 33,77
Recuit (60 min) | 68,99% 5,29 23 113,45 18,5 0,02962 33,76
86,81% 3,45 23 113,81 22,75 0,02948 33,92

5.1 La résistance mécanique a la rupture

La figure 4.18 illustre la variation de la résistance mécanique a la rupture en fonction du taux de

déformation. Comme on peut le constater sur les courbes, la résistance mécanique des fils a 1’état

recuits a fortement chuté par apport a celle de I’état tréfilé et celle du fil machine.
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traitement de 10 minutes, la résistance diminue en fonction du taux de déformation, mais pour les

deux autres temps elle est presque identique pour toutes les déformations.
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Taux de déformation (%)

Figure 4.18: Evolution de la Résistance mécanique en fonction du taux de déformation.
5.2 Allongement
Comme attendu, 1’allongement des fils recuit a augmenté en comparaison avec les fils tréfilés.

Le méme constat pour le fil machine par apport a 1’état initial. Pour une méme déformation le

prolongement du temps de maintien conduit a un allongement de plus en plus grand.
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Figure 4.19: Evolution des propriétés mécaniques (Allongement) en fonction
du taux de deformation par tréfilage a froid.
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fils aprés traitements thermiques. Et pour une méme déformation cette diminution augmente avec

le temps de maintien.
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Figure 4.20: Evolution de la résistivite électrique en fonction du taux de déformation.

En conclusion de cette partie, on dire que la chute de la dureté, de la résistance mécanique et de
résistivité électrique et 1’augmentation de 1’allongement sont certainement due aux changements
microstructuraux induits par les traitements thermiques appliqués, comme la recristallisation,

néanmoins certains résultats obtenus demeurent encore inexpliqués.

6 Analyse par diffraction des rayons X

Les deux figures (4.21, 4.22) représentent le spectre de diffraction RX apres recuit a 400°C. En
déposant les diagrammes de 1’état initial et de 1’état déformé a coté des diagrammes de 1’état recuit,
la premiére chose qu’on remarque vite est 1’augmentation (variation) de I’intensité des pics
diffractés apres recuit. Une superposition des diagrammes des deux états montre un déplacement

des pics vers les petits angles.

Comme nous I’avons affirmé précédemment, les spectres montrent clairement que les pics
se déplacent dans le sens des petits angles (Figure 4.23). Ce déplacement est causé par la
disparition des contraintes internes provoquées ultérieurement par la déformation plastique de

tréfilage a froid, ainsi que la disparition progressive des distorsions dans le réseau du matériau

Ces changements sont dus principalement a la reorganisation et au relachement des grains lors de
la restauration redus possible par le réarrangement des dislocations et leur disparition progressive.

Et par la réaction de recristallisation donne une toute nouvelle microstructure.
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Figure 4.21: Diagramme de diffraction du rayon X des fils machines et recuit non recuit.
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Figure 4.22: Diagramme de diffraction du rayon X des fils tréfilés (e = 86,81%) et recuit et non

recuit.
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Figure 4.23: Décalage des pics Al(111) apres recuit du fil trefilé & = 86,81%).
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Partie 3 : Evolution de la texture de déformation

1 Introduction

En outre la déformation morphologique des grains, la déformation plastique induit la formation
de textures dans la microstructure déformée. Cette évolution est étroitement relative a 1’énergie de
défaut d'empilement (SFE) [8]. Dans le cas du tréfilage des métaux C.F.C, les textures
généralement observée sont formées de deux fibres (<111> et <100>) paralleles a la direction de

I’axe de tréfilage.

L’analyse de la texture est effectuée par la diffraction des rayons X, par la
diffraction des neutrons ou par la diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD) [9].

2 Analyse par EBSD

2.1 Evolution de la microstructure et texture de déformation

Dans I’analyse effectuée, les scans explorent une zone de 100100 pum2, avec un pas de 0,1 pm
permettant une bonne reconstruction de la microstructure. Les couleurs utilisées permettent de

distinguer les familles de différentes orientations présentes.

La figure de pole indique la présence d’une texture de fibre <111> dans le fil machine. Ce
résultat est confirmé par les cartographies EBSD réalisées sur la section transversale et sur la
section longitudinale du fil machine. En effet la couleur bleue (attribuée a la fibre <111>) est

dominante sur les deux cartographies.

¢

Section transversale Section longitudinale
Figure 4.25: a) Cartographie reconstruite par EBSD et b) Figure de p6le obtenue par RX du fil
machine.

Les cartographies associees a la déformation (e3 = 86,81%) reconstruites par EBSD, montrent

une diminution de la taille des grains suivant la section transversale (Figure 4.26.a) et leur
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allongement suivant la section longitudinale du fil. sur les figures de pdle, obtenues par la
diffraction des RX, on a observé une augmentation de [I’intensité de la fibre {111} avec
I’augmentation du taux de déformation. Ceci traduit que le tréfilage provoque un effet textural
dans la microstructure avec la présence de deux fibres principales déferentes la fibre <111>//DN et
la fibre <100>//DN Selon ces auteurs [10, 11], ce phénomeéne est d( a I’hétérogénéité de
déformation dans la section du fil au cours de tréfilage (Figure 4.26: a).

Section transversale Section longitudinale

Figure 4.26: a) Cartographie reconstruite par EBSD et b) Figure de pdle obtenue
par RX du fil tréfilée (e3 = 86,81%).
Dans notre cas, la fibre <111>//DN était majoritaire et la fibre <100>//DN était minoritaire dans

toute la zone périphérique du fil fortement déformé (fraction totale: 52,4% <111> et 18% de <100>
avec une dispersion de 15 °) (Figure. 4.27.b).

Hargue et ces collaborateurs [12] ont observé dans un fil d’aluminium tréfilé un mélange de
texture <001> (minoritaire) et <111> (majoritaire) au centre du fil, quelque soit le taux de
réduction. Par contre, en zone périphérique, pour des réductions de section de 50,5% et de 71,8%,
la texture varie entre les deux composantes <111> et <112> et pour les forts taux de réduction

(>93,0%) il y a développement complet de la fibre <111> [13].
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Cartographies EBSD

Fraction volumique et figure de
pole inverse

Fil machine (a)

O

A2

Gray Scale Map Type:=none=

Color Coded Map Type: Crystal Direction

Total Partition
Direction Win  Wax Fraction Fraction

I <001=001 0° 15" 0375 0.380
Bl <1004 00 15 0598 0.607

Iron (Gamma)

[001]

Boundaries: <none>

Fil tréfile (D)

7

A2

Gray Scale Map Type:=none=

Color Coded Map Type: Crystal Direction

Total Partition
Direction Min  Max Fraction Fraction

I <0o01=001 0° 15 0180 0.191
Bl <1 1=001 00 157 0524 0556

Iron (Gamma)

[001]
111
001 101

Boundaries: =none=

Figure 4.27 : Cartographies EBSD pour les deux fils non recuits, Fil machine (a) et Fil tréfilé (b)
mesurées dans zone périphérie.
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2.2 Fraction volumique

Le tableau 4.6 illustre 1’évolution des principales composantes de texture avec le taux de
déformation. Il existe une différence dans I'évolution de la fraction volumique de <111> et<100>.
On signale que Xiao-guang et all [8] a constaté, dans son étude sur le fil d’aluminium tréfilée a
froid que le composant de texture complexe (les textures de fibres) se transforme progressivement
en <111> et <100>, et sa fraction volumique diminue avec I’augmentation du taux de deformation.
Ceci est dd au fait que <100> et <111> paralleles a la direction de tréfilage sont des orientations

stables dans les métaux et les alliages (c.f.c) [14].

Le tableau 4.6 résume les valeurs des fractions des fibres. On constate la diminution des
fractions des deux fibres <111> et <100> et I’augmentation de la fraction des fibres alléatoires
lorsque le taux de déformation augmente.

Tableau 4.6 : Fraction volumique des principales composantes de texture (fibre: <111>//DN,
fibre: <100>//DN et partie aléatoire) du fil d’aluminium tréfile a froid.

Taux de Fibre Fibre Fibre
déformation <111>//DN <100>//DN Aleatoire
Fraction Fil machine 59.8 37.5 2,7
Volumique (%) &= 21,26% 46.5 32.2 21.3
¢ = 68,99% 44.8 18.4 36.8
¢ =86,81% 52.4 18 29.6
80 4
;2: —&— fibre <111>
65 ] —A— fibre <_100>
. Aléatoire
60 ]
S 50 "
T 45 '\./
E 0]
_g 35 ] A
c 30 A
S ~.
g 25 o
T 20 N
15
10
5]
04 T T T T T T T
Fil machine  &(21,66%) £(68,99%) £(86,81%)

Taux de déformation ¢ (%)

Figure 4.28: Variation de la fraction volumique de texture de déformation en fonction du taux de

déformation.
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3 Distribution du parameétre GOS
Les distributions de GOS (Grain Orientation Spread) calculées par OIM™ sont également
présentées sur la figure 4.29.

Les grains qui ont une valeur de GOS inférieure a 1° sont souvent considérés comme étant
recristallisés [15,16].

D’apres la figure 4.29 on constaté la valeur de GOS supérieure a 1° pour les déférents taux de

déformation ce qui explique qu’aucun est recristallisé.
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Figure 4.29: Distribution du paramétre GOS du fil d’aluminium a différents taux de
déformation.
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4 Etude de I’énergie stockée

4.1 Mesures de neutrons : énergie stockée en fonction de ’orientation

Le tableau 4.7 présente les valeurs moyennes de I’énergie stockée (E).

déformations jusqu’a 68 %, c’est la fibre <100> qui emmagasine le plus d’énergie, mais au-dela de

Pour les

86 %, c’est la fibre <111> qui reprend le dessus.

La réduction de la section du fil engendre une augmentation de 1’énergie stockée dans les grains
(figure 4.30).

Tableau 4.7 : Valeurs d’énergie stockée dans les grains appartenant aux deux fibres, mesurées par
diffraction de neutrons sur les fils tréfilés.

Valeurs d’Energie stockée (J/mol)
,Taux d.e Diametre
déformation (mm)
£ (%) E fibre <111> E fibre <100> E moyen
Fil machine 9,5 1,42132805 1,78076356 1,3763585
€1 (21,66%) 8,43 2,58254201 2,95225102 2,67052774
€2 (68,99%) 5,29 3,60692617 4,42705957 4,23000842
€3 (86,81%) 3,45 8,24718984 5,42985797 6,11772144
10
9. m  Efibre <111>
A Efibre <100> .
8
S 7
I
2 64
8 A
O 54
£ A
Q44
< ] | ]
8 34 A
L i n
21 A
L] [ ]
Fil machine  ¢(21,66%) €(68,99%) £(86,81%)

Taux de déformation ¢ (%)

Figure 4.30: Evolution d’énergie stockée dans les grains déformés.
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Partie 4 : Evolution de la texture de recuit de recristallisation

1 Introduction

De méme, I’analyse EBDS a été effectuée pour 1’état recuit et des cartographies ont été tracées
pour les zones périphériques et les zones centrales. les cartographies ont été mesurées dans le
plan (DL, DT) perpendiculaire a I’axe de tréfilage. Les scans des diagrammes de Kkikuchi
explorent une zone de 100 x 100 pm? avec un pas de 0,1 pum permettant une bonne

reconstruction de la microstructure.

2 Analyse des tailles de grains
2.1 Caractérisation par : EBSD

La Figure 4.31 illustre les microstructures des fils, apres un recuit de 10 min, caractérisées par

EBSD en périphérie et au centre de chaque fil.

Pour le fil fortement déformé, les cartographies du cceur et de la périphériec montrent deux

microstructures de grains recristallisés de tailles similaires entre 7,20 um et 10,8 pum.

Pour la déformation & = 68,99%, les cartographies illustrent deux microstructures distinctes ; la
recristallisation semble plus avancée en périphérie qu’en cceur. De méme, les mesures de la taille
des grains montrent une différence entre la périphérie et le centre. Les tailles moyennes des grains
sont respectivement de 6,30 — 11,30 um pour la zone «périphérie» et 14,8 - 19 um pour le

«centre».

D’aprés Jin et all [15], le durcissement peut réduire I'inhomogénéité de déformation le long de la
direction radiale des fils [15], ce qui conduit a la disparition de la différence de subdivision du grain

le long de la direction radiale des fils a la déformation ¢>0,58[14].

Les cartographies des fils aprés recuits a 400 °C pendant 30 minutes a 400°C sont présentées sur
la Figure 4.32, elles montrent des microstructures entierement recristallisées et distinctes entre le
centre et de la peériphérie des fils déformés a 68% et 86 % les mesures de la taille de grains

confirme cette observation.

Le résultat inattendu des ces mesures est la non recristallisation du fil déformé a 21%.
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Figure 4.31: Microstructures caractérisées par EBSD en périphérie et au centre des fils recuits a
400°C pendant 10 min, & =21,26 % (a), ¢ =68,99% (b), £ 86,81=% (c).
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Figure 4.32: Microstructures caractérisées par EBSD en périphérie et au centre des fils recuits a
400°C pendant 30 min, & =21,26 % (a), ¢ =68,99% (b), £ 86,81=% (c).

2.2 Evolution de texture de recristallisation avec déformation

Les fractions volumiques de chaque composante de texture dans les deux observations
(périphérie et centre) ont été déterminées apres recuits a 400°C pour les trois taux de déformation,

a I’aide du logiciel Multex [17] et les résultats sont illustrés dans les tableaux 4.8 et 4.9.

A partir les résultats de la microdureté (chap. 4, partie 2) on remarque, pour la méme durée de
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recuit, que la fraction recristallisée augmente avec le taux de déformation. En revanche, les
mesures données par 1’analyse EBSD, ne vont pas toujours dans ce sens et leurs valeurs illustres

des comportements variables allant dans le sens aléatoire.

Tableau 4.8 : Fractions volumiques des principales composantes de texture (fibre: <111>//DN,
fibre: <100>//DN et partie aléatoire) des fils recuits a 400°C a 10min

Taux de Fibre Fibre Fibre

déformation <111>//DN <100>//DN Aléatoire
e =21,26% 15 30.2 54.8
Fraction Au centre £ =68,99% 37.1 45.7 17.2
Volumique €=286,81% 41.5 19.8 38.7
e =21,26% 26.8 48.6 24.6

(%) Au ¢ = 68,99% 32.3 18.7 49

périphérie | ¢=286,81% 39 19.8 41.2

Tableau 4.9 : Fractions volumiques des principales composantes de texture (fibre: <111>//DN,
fibre: <100>//DN et partie aléatoire) des fils recuits a 400°C a 30min.

Taux de Fibre Fibre Fibre

déformation <111>//DN <100>//DN Aléatoire

Fraction e =21,26% 44.3 51.7 4

Aucentre | &=68,99% 36.3 16.3 47.4
Volumique ¢ =86,81% 35.8 0.95 63.25
Au e =21,26% 69.2 14.0 16.8
(%) périphérie | ¢ =68,99% 35.8 16.7 47.5
¢ =86,81% 40.6 16.1 43.3

2.3 Evolution des fractions volumiques

Les Figures.4.33 et 4.34 illustrent les courbes de la variation de la fraction volumique
recristallisée des fibres en fonction de la déformation. Comme on peut le voir, I’évolution de la

fraction volumique adopte des comportements variables et incohérents ; par exemple, sur la figure
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4.33, la fraction de la fibre <100> augmente entre la déformation 21% et 68% puis chute entre

68% et 86 au cceur du fil. En périphérie c’est I’inverse qui se produit.

Cette attitude, prise pour toutes les fibres (<111>, <100>

et fibres aléatoires), ne peut

permettre une interprétation cohérente et compléte des résultats obtenus.
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Figure 4.33: Evolution des fractions volumiques des fils recuits a 400°C pendant 10min.
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Figure 4.34: Evolution des fractions volumiques des fils recuits a 400°C pendant 30min.

95



CHAPITRE 4 Résultats et interprétations

2.4 Evolution de la taille des grains recristallisés

Les deux figures (4.35 et 4.36) montrent 1’évolution de la taille des grains recristallisés apres (10

min et 30 min) de recuit a 400°C en fonction du taux de déformation.

Pour la durée de 10 minutes de traitement, on peut dire que la taille moyenne des grains
recristallisés des fils déformés a 68,99% et des fils déformés a 86,81% est tres proche. Ce résultat
n’est pas en cohérence avec ce que prévoyait la littérature. En revanche, pour la durée de 30
minutes de traitement, la taille des grains recristallisés des fils déformés a 68 % est légérement

superieure a celle des fils déformés a 86,81. Donc, le résultat est en parfaite cohérence avec la

littérature.
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Figure 4.35 : Evolution de la taille des grains recristallisés aprés 10 min de recuit a 400°C en
fonction du taux de déformation.
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Figure 4.36: Evolution de la taille des grains recristallisés aprées 30 min de recuit a 400°C
en fonction du taux de déformation.
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Figure 4.37: Distributions de la taille de grains.

2.5 Cinétique de recristallisation a 400°C

Le « Grain Orientation Spread (GOS) » représente la moyenne des désorientations de chaque
pixel d’un méme grain par rapport a I’orientation moyenne de ce grain. Une faible valeur du GOS
signifie que I’on a affaire a un grain avec de faibles désorientations internes, ce qui correspond
exactement a la définition d’un grain recristallisé. Au contraire, un grain présentant une zone

restaurée aura un GOS plus éleveé [19].
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Sur la figure 4.38, on observe bien qu’un grain recristallisé présentant de faibles
désorientations internes correspond a une valeur faible du GOS. Ces grains sont localisés au niveau
des joints de grains de la structure déformee [19].
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Figure 4.38: Distribution du paramétre GOS du fil d’aluminium a différents taux de
déformation et recuit a 400°C (10min,30 min).

98



CHAPITRE 4 Résultats et interprétations

Références bibliographiques

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

[9]

[10]

[11]

M. Zidani, Z. Boumerzoug, T. Baudin, R. Penelle. Texture and evolution of
recrystallization in low carbon steel wire, Mater. Sci. Forum,Vol. 514-516 (2006), p.
554-558.

M. Zidani, Z. Boumerzoug, T. Baudin and D. Solas, Temperature and deformation
effects on the recrystallization microstructure and texture of wire draw steel, Mater.
Sci. Forum, Vol. 550 (2007), p. 447-452.

C. Bunte. , M. Glassel. , C. Medina, D. Zalcman, Proposed solution for random
characteristics of aluminium alloy wire rods due to the natural aging, Procedia
Materials Science 9 (2015) 97 — 104.

M. ZIDANI, L. BESSAIS, S. MESSAOUDI, M.D. HADID, H. FARH HICHEM,D.
MIROUD, M.K. LOUDJANI, A.L. HELBERT, T. BAUDIN, Study of texture,
mechanical and electrical properties of cold drawn AGS alloy wire, Steel and
Composite Structures, An International Journal,Vol.22, n. 4,p 745-752 (Techno-press
indexed by Thomson Reuters Impact factor : 1.796) (November 2016).

M.D. Hadid, Evolution of microstructure and mechanical properties during
drawing of an aluminum alloy, Magister Thesis; Department of Metallurgy,
National Polytechnic School, Algiers, Algeria (2012).

A. Benoit, T. Baudin, Homogeneous Welding of the 6061 Aluminum Alloy Using MIG
CMT, Proceedings of the 9th International Conference, Chicago,lllinois,USA,2012, pp
125-12

M. Zidani, These de doctorat, Texture et recristallisation lors de recuits du fil d’acier
doux (0,06% C) tréfilé a froid; Université Biskra (2006).

X. MA, J. CHEN, Z .CHEN, W. YAN, Temperature dependence of microstructure and
texture in cold drawn aluminum wire. Transactions of Nonferrous Metals Society of
China, 27(2017) 763—770.

J. Chen, W. Yan, C.X. Liu, R.G. Ding, X.H. Fan, Dependence of texture evolution on
initial orientation in drawn single crystal copper. Materials Characterization 62 (2011)
237 — 242.

S.0. Adeosun, O.l. Sekunowo, S.A. Balogun, and L.O. Osoba, “Effect of
deformation on the mechanical and electrical properties of aluminum-magnesium
alloy”, J. Minerals Mater. Character. Eng., 10(6), 553-560 (2011).

E.V. Bobruk, M.Y. Murashkin, V.U. Kazykhanov and R.Z. Valiev, “Aging

behavior and properties of ultrafine-grained aluminum alloys of Al-Mg-Si system”,
Rev. Adv. Mater. Sci., 31, 101-115 (2012).

99



CHAPITRE 4 Résultats et interprétations

[12] C.J. Hargue, L.K. Mc Jetter and J.C. Ogle, “Prefened orientation in extruded
aluminum rod”, Transactions of the Metallurgical Society of AIME, 215(5), 831-837
(1995).

[13] S. Jakani, Effet des impuretés sur les mécanismes de recristallisation du cuivre tréfile,
thése de Doctorat, Université Paris Sud — Orsay, p.31, (2004).

[14] X.MA,J. CHEN, Z. CHEN, W. YAN. Evolution of microstructure and texture of cold-
drawn polycrystalline Ag with low stacking fault energy.  Science China:
Technological Sciences, 2015, 58: 1146—1153.

[15] Y. Jin, M. Bernacki, G.S. Rohrer, A.D. Rollett, B. Lin, N. Bozzolo, Formation of
annealing twins during recrystallization and grain growth in 304L austenitic
stainless steel, Mater Sci Forum, 753 (2013) 113-116.

[16] W.WANG, Etude des mecanismes de recristallisation de nouveaux alliages a base de
Ni, these de doctorat, Université paris-sud.

[17] J H. Cho, A D. Rollett, J S. Cho, et al. Investigation of recrystallization and grain
growth of copper and gold bonding wires. Metall Mater Trans A, 2006, 37: 3085—
3097.

[18] K. Helming, Materials Science Forum, Vol. 157-162, p. 363 (1994).

[19] C. Kerisit, S. Jacomet, N. Bozzolo, M. Houillon, W. Geslin, V. Llorca, Roland E.
Logé, Mesures des hetérogénéités de déformation du tantale déformé a froid et
conséquences sur la recristallisation. MATERIAUX 2010 — 18-22— Nantes, France
(octobre 2010).

[20] M. ZIDANI, L. BESSAIS, H. FARH, S. MESSAOUDI, M. D. HADID,T.
DJIMAOUI, D. MIROUD, M. H. MATHON, A.L. HELBERT, M. K. LOUDJANI, T.
BAUDIN, Microstructural evolution as well as mechanical and electrical properties of
AA 6101 wire during recrystallization annealing treatment; Proceeding METAL 2017,
Brno, Czech Republic, EU, (indexed by: Thomson Reuters /Scopus -Elsevier) (2017
accepted).

100



Conclusion Générale

La présente these avait pour objectif la compréhension de la texture de déformation et de
recristallisation des fils d’alliage d’aluminium de type AGS-6101, tréfilés industriellement a
I’entreprise ENICAB de  Biskra-Algérie. Dans ce travail, nous avons également essayé
d’appréhender I’influence combinée du taux de déformation et de la température de recuit a 400°C.
Sur la cinétique de recristallisation. La démarche adoptée consistait a caractériser, tout d’abord,
1’état tréfilé, puis suivre 1’évolution des cinétiques de recristallisation au cours du recuit. Dans ce
qui suit, nous allons tenter de résumer les principaux résultats obtenus lors de cette étude et
suggérer des propositions pour élargir et approfondir ce sujet. Les résultats obtenus précédemment

nous permettent de conclure les points suivants :

— La microstructure de 1’état initial de 1’alliage 6101 (le fil machine) n’est pas isotrope, elle
contient déja une texture composée de deux fibre majoritaires <111> et <100>.

— Le tréfilage ne modifie pas la texture mere du fil machine, il modifie uniqguement la fraction
volumique des fibres présentes en abaissant la quantité des fibres majoritaires en fonction du taux
de déformation appliqué.

— Le tréfilage a froid modifie les propriétés des fils; augmente sa dureté, sa résistance
mécanique maximale et sa résistivité électrique et diminue son allongement lorsque la déformation
augmente.

— A la forte déformation 86 %, le tréfilage a provoqué la formation du composé
intermétallique Mg,Sie.

— En déformant les grains, le tréfilage modifie également le paramétre cristallin de la maille.

— La déformation induite dans les grains augmente la quantité d’énergie stockée dans les
grains avec le taux de déformation.

— Le traitement thermique a 400 °C, provoque une recristallisation hétérogéne suivant la
section du fil.

— La recristallisation, aussi, ne modifie pas la texture mére mais influe sur les fractions
volumiques des ses composantes et leur distribution dans la section radiale des fils.

— La recristallisation modifie le paramétre de maille des cristallites formées.

— Les traitements thermiques appliqués a 400 °C abaissent la durete, la résistance mécanique
maximale et la reésistivité électrique des fils au dessous des valeurs de 1’état initial, et augmente

I’allongement au dessus de la valeur initiale.
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Perspectives

Pour approfondir et élargir ce sujet, il sera intéressant de voir :
- La variation de I’énergie stockée en fonction du taux de déformation, en utilisant d’autres
techniques de mesure, telles que : la calorimétrie différentielle & balayage (DSC) qui donne une
estimation globale de I’énergie.

- La sous-structure de déformation par Microscopie €lectronique en transmission (MET).
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Annexe

Annexes

Fiche A.S.T.M de ’aluminium

Name and formula

Reference code:
Mineral name:
PDF index name:
Empirical formula:
Chemical formula:

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:
Space group number:

a (A°):

b (A°):

c (A°):
Alpha (°):
Beta (°):
Gamma (°):

Calculated density (g/cm”3):
Volume of cell (1076 pm"3):

Z:
RIR:

Subfiles and Quality

Subfiles:

Quality:
Comments
Color:

General comments:
Sample preparation:

Analysis:

Additional pattern:
Temperature:

References

Primary reference:

00-004-0787
Aluminum, syn
Aluminum

Al

Al

Cubic
Fm-3m
225

4,0494
4,0494
4,0494
90,0000
90,0000
90,0000

2,70
66,40
4,00
3,62

Inorganic

Mineral

Alloy, metal or intermetalic
Common Phase
Educational pattern
Explosive

Forensic

NBS pattern

Pigment/Dye

Star (S)

Light gray metallic

Mineral species of doubtful validity, Am. Mineral., 65 205 (1980).

The material used for the NBS sample was a melting point standard sample of

aluminum prepared at NBS, Gaithersburg, Maryland, USA.

The chemical analysis (%): Si 0.011, Cu 0.006, Fe 0.007, Ti 0.0001, Zr 0.003, Ga

0.004, Mo 0.00002, S 0.0001, Al 99.9+ (by difference).
See ICSD 64700 (PDF 01-085-1327).

Pattern taken at 25 C.

Swanson, Tatge., Natl. Bur. Stand. (U.S.), Circ. 539, I, 11, (1953)
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Annexe

Peak list

No. h k 1 d [A] 2Thetal[deg] I [%]
1 1 1 1 2,33800 38,473 100, 0
2 2 0 0 2,02400 44,740 47,0
3 2 2 0 1,43100 65,135 22,0
4 3 1 1 1,22100 78,230 24,0
5 2 2 2 1,16900 82,438 7,0
6 4 0 0 1,01240 99,081 2,0
7 3 3 1 0,92890 112,046 8,0
8 4 2 0 0,90550 116,574 8,0
9 4 2 2 0,82660 137,463 8,0

Stick Pattern

rhensity [%]

100

Hef Patiem: Alumimum, syn, 00-004-0787

30

.
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Résumé

L’entreprise EN.I.CAB de Biskra utilise le procédé de tréfilage a froid sur plusieurs types
de fils machines de différents matériaux et nuances. Notre étude a été menée sur un fil
machine d'alliage d’aluminium type AGS (AA6101) le plus utilisé par 1’entreprise ENICAB
dans la fabrication des cables de transport d’énergie électrique. Le but de ce travail est de
comprendre 1’évolution de la texture de déformation et de I’énergie stockée dans les grains
lors du tréfilage a froid du fil d’aluminium destiné a des applications industrielles, ainsi que,
I’influence combinée du taux de déformation et la température de recuit a 400°C pendant
déférent temps de maintien sur la cinétique de recristallisation et 1’évolution de la texture
cristallographique locale et globale au cours de recuit de recristallisation des fils
d’aluminiums tréfilés. Pour cette étude plusieurs techniques expérimentales de mesure et de
caractérisation nous ont permis de mener a bien ce travail. Il s’agit de: la microscopie optique
(MO), la microscopie électronique a balayage (MEB), la diffraction des eélectrons
rétrodiffuses (EBSD), la diffraction des rayons X (FDP: figure des pdles directe), la
diffraction des RX (pics), la diffraction des neutrons, la microdureté Vickers et I’analyse
chimique par (EDAX), Essais de traction et des mesures de la résistivité électrique dont

certaines ont permis de corréler la microstructure a la texture.

D’autre part, de nouvelles perspectives de recherche sont ouvertes dans ce sujet de
recherche, comme par exemple, 1’étude de la variation de I’énergie stockée aprés chaque taux
de déformation par tréfilage par des mesures globales par calorimétrie (DSC). Ainsi, il sera
utile de mener une caractérisation locale de la sous-structure de déformation et des premiers
stades de la recristallisation par Microscopie électronique en transmission (MET), afin de
comprendre le développement préférentiel des premiers germes présents dans la structure
déformée.

Mots Clés: Texture, Recuit de Recristallisation, Déformation par Tréfilage, Alliage AGS,

résistivité électrique.



Abstract

The company Biskra EN.I.CAB uses the process of cold wire drawing on several types of
machine wires of different materials and grades. Our study was carried out on an aluminum
alloy wire rod type AGS (AA6101) most used by the company ENICAB in the manufacture
of electric power transmission cables. the energy stored in the grains during the cold drawing
of the aluminum wire for industrial applications, as well as the combined influence of the
deformation rate and the annealing temperature at 400 ° C. during deferent holding time on
the kinetics of recrystallization and the evolution of the local and global crystallographic
texture during the recrystallization annealing of the drawn aluminum wires. For this study
several experimental techniques of measurement and characterization allowed us to carry out
this work. These are: optical microscopy (MO), scanning electron microscopy (SEM),
backscattered electron diffraction (EBSD), X-ray diffraction (FDP: direct poles), X-ray
diffraction (Peaks), Neutron diffraction, Vickers microhardness and chemical analysis by
(EDAX), Tensile tests and measurements of electrical resistivity, some of which have
correlated the microstructure to the texture.

On the other hand, new research perspectives are opened in this research topic, such as the
study of the variation of energy stored after each deformation rate by drawing by global
calorimetric measurements (DSC). Thus, it will be useful to conduct a local characterization
of the deformation substructure and the early stages of recrystallization by transmission
electron microscopy (TEM), in order to understand the preferential development of the first

nuclei present in the deformed structure.

Key Words: Texture, Recrystallization annealing, Wire drawing deformation, AGS alloy,

electrical resistivity.
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