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ABSTRACT

The main aim of this work is to study the evolution of the texture in the ferrite phase during plastic
deformation by drawing pearlitic steel wires of grade (C82D) intended for manufacture of strand wires,
and more generally to undertake a correlation between the microstructure and the behavior of these steel
wires under mechanical stress. Wire drawing induces the development of the density of dislocations, the
reduction of the interlamellar spacing and the refinement of grains sizes which leads to a strong hardening
of the wires. This explains the increase in tensile strength from 1242 MPa to 2618 MPa with higher strain.
In addition, the cementite lamellae are turned towards the wire drawing axis and the thickness of the
lamellae decreases further when the level of deformation increases, this phenomenon leads to a somewhat
fibrous structure. The quantitative analysis of the texture obtained by EBSD data shows the development
and reinforcement of a <110> fiber texture over the entire section of the drawn wire (center and surface).
A variety of experimental measurement and characterization techniques have made it possible to carry
out this work. These are scanning electron microscopy (SEM/EDX), X-ray diffraction, backscattered
electron diffraction (EBSD), tensile and torsion tests and microhardness measurements, some of which
have made it possible to correlate the microstructure to the mechanical properties.

Keywords: High-carbon steel, Wire drawing, Strand, Microstructure, Texture, Mechanical properties.

RESUME

Ce travail de these a pour objectif principal d’étudier 1'évolution de la texture dans la phase de ferrite lors
de la déformation plastique par tréfilage des fils en acier perlitique de nuance (C82D) destiné a la
fabrication des fils torons, et plus globalement d’entreprendre une corrélation entre la microstructure et
le comportement de ces fils d’acier sous sollicitation mécanique. Le tréfilage induit le développement de
la densité de dislocations, la réduction de l'espacement interlamellaire et I'affinement de la taille des grains
ce qui conduit a un durcissement important des fils. Cela explique I'augmentation de la résistance a la
traction de 1242 MPa a 2618 MPa avec une déformation plus élevée. De plus, les lamelles de cémentite
sont tournées vers l'axe de tréfilage et I'épaisseur des lamelles diminue encore lorsque le niveau de
déformation augmente, ce phénomeéne conduit a une structure peu fibreuse. L'analyse quantitative de la
texture obtenue par les données EBSD montre le développement et le renforcement d'une texture de fibre
<110> sur toute la section du fil tréfilé (centre et bord). Une variété des techniques expérimentales de
mesure et de caractérisation a permis de mener a bien ce travail. Il s'agit de la microscopie électronique a
balayage (MEB/EDX), la diffraction des rayons X, la diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD), essais
de traction et de torsion et des mesures de la microdureté, dont certaines ont permis de corréler la
microstructure aux propriétés mécaniques.

Mots-clés: Acier dur, Tréfilage, Toron, Microstructure, Texture, Propriétés mécaniques.
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Introduction Générale
& Contexte de L’étude

Les fils d'acier perlitique tréfilés a froid de compositions eutectoides ou hyper-eutectoide
ont été largement étudiés en tant que sujet d'un nombre considérable de recherches
scientifiques au cours des dernieres décennies en raison de leur combinaison unique de
résistance trés élevée a la torsion et a la flexion, de ductilité raisonnable et de niveau
acceptable de ténacité [11-I5], A cause de leur excellent rapport performances-fiabilité-prix,
Aujourd’hui ils sont largement utilisés pour de nombreuses applications critiques
notamment les torons, les cables de pont suspendu, les cables de pneus automobiles, les

ressorts d'ingénierie, les rails de chemin de fer et de nombreuses autres industries [61-[9],

Les cables torons métalliques pour les constructions en béton précontraint aussi bien en
prétension sont mis en forme par le procédé de tréfilage de fils d’acier a haute teneur en
carbone. Ces fils unitaires, sont réalisés par des opérations successives de réduction de
diametre a partir d’un fil initial de 11 mm issu de laminage a chaud. L’opération de
tréfilage est I'une des techniques les plus fréquemment appliquées dans 1'industrie de
fabrication de fils [10], Cette opération a pour but, d’'une part, d’amener le fil a son diameétre
final, d’autre part, de I’écrouir et lui conférer une tres haute limite d’élasticité et résistance
mécanique pouvant atteindre plus de 7 GPa. Ces fils fins, a tres haute résistance
meécanique, sont ensuite assemblés hélicoidalement par retordage autour de I'ame sous
forme de torons plus ou moins complexes en fonction du nombre de fils unitaires qui les
constituent. Cette structure assez spéciale permet au toron de reprendre les charges

malgré la rupture d'un ou plusieurs fils [8}[111.[12],

En effet, au cours de leur mise en forme par tréfilage, la microstructure et les propriétés
mécanique du fil d’acier sont fortement modifiées. La résistance mécanique augmente et
la ductilité diminue en conséquence d’évolutions complexes de la microstructure jusqu’a
I’échelle atomique. De nombreux auteurs ont tenté de comprendre le lien entre les
évolutions microstructurales et les propriétés mécaniques des fils. Embry et Fisher [13] ont

été les premiers qui ont proposé que la résistance des fils a suivi la relation de Hall-Petch
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qui suggere que cette derniére peut étre augmentée en réduisant l'espacement
interlamellaire et en augmentant la déformation, cet étude a été mise en évidence
ultérieurement par d’autre chercheurs comme Zelin et al. [14] et Yang et al. [13] . L’ensemble
de ces études s’accorde sur I'apparition, au cours du tréfilage, de plusieurs mécanismes
de renforcement d’origine microstructurale. Les plus cités sont I'orientation des lamelles
de perlite vers I'axe de tréfilage, la réduction des distances interlamellaire, 'augmentation
de la densité de dislocations au sein des lamelles de ferrite ou aux interfaces comme il a
été indiqué par Nam [1¢] et Toribio [17], Aussi, de nombreuses auteurs a I'image de Kumar
et al. 18], Zhang et al. [191, Guo et al. [20], Fang et al. [21], Kisrane-Bouzidi et al. [22], Nebbar
et al. [23], qui ont été observé que le tréfilage a froid provoque le développement et le
renforcement d’une texture fibreuse, en particulier la texture <110>, cette fibre s'est

développée et s’est intensifiée a plus forte déformation.

Dans ce cadre, l'objectif général de ce travail de thése, effectué en collaboration
scientifique avec 'entreprise nationale de tréfilage et fabrication des produits de soudage
Tréfisoud-SPA, est d’entreprendre une étude caractéristique des fils en acier dur
perlitique a haute résistance de nuance C82D destiné a la fabrication des fils torons afin
d’obtenir des produits de qualité, répondant aux exigence en vigueur et de contribuer a
une définition plus fine des évolutions microstructurales et texturale a l'origine des
modifications de propriétés mécaniques des fils, apparaissant a la fois au cours de la

déformation plastique par tréfilage.

L’enjeu scientifique était alors de mettre en évidence la corrélation entre la
microstructure et les propriétés mécaniques des fils d'acier perlitique pendant le tréfilage
et de déterminer les parameétres clés qui favorisent la formation de fibres <110> de la
phase ferritique a, textures recherchées au niveau industriel pour accéder a des fils de
bonnes propriétés mécaniques. Pour cela il a été nécessaire de mettre en place une
approche originale reposant sur la multiplication de techniques de caractérisation telles
que la microscopie électronique a balayage (MEB), la diffraction des rayons X, I'analyse
par la technique de diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD), les mesures de la

microdureté Vickers et les essais de traction.
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Ce manuscrit est développé sur trois chapitres. Le chapitre I, expose une étude
bibliographique sur les aciers perlitique en générale. Le tréfilage mécanique de I'acier au
carbone, I'étude des parametres globaux de ce procédé de mise en forme et également
’état de I'art sur la déformation plastique et le développement de la texture au cours de

tréfilage.

Le deuxieéme chapitre est consacré a une description plus détaillée du matériau de I'étude.
Les différentes techniques expérimentales mises en ceuvre au cours de ces travaux de
recherches sont exposées, le principe de chaque technique expérimentale utilisée ainsi

que la méthodologie de mesure correspondante.

Le chapitre III est consacré a la présentation de I'ensemble des résultats obtenus et leurs
interprétations. Dans cette partie nous avons décrit I’évolution microstructurale et
texturale d’un fil d’acier a haute résistance destiné a la fabrication des torons. Ainsi que
I'influence de la déformation a froid par tréfilage sur le comportement mécanique de ces

fils.



CHAPITRE |
REVUE BIBLIOGRAPHIQUE

Ce premier chapitre de thése a pour objet de présenter une
revue bibliographique concernant les fils d’acier perlitique
fortement tréfilé destinés a la fabrication des torons des cables
métalliques. Apres les présentations successives de la
microstructure des aciers perlitiques initiale et ses
caractéristiques dans la premiére partie, les parametres globaux
du procédé industriel de mise en forme par déformation
plastique a froid et particulierement le procédé de tréfilage
seront décrits dans la deuxieme partie, Enfin, la derniere partie
de ce chapitre abordera I'état de l'art sur la déformation
plastique et l'évolution de la texture cristallographique de

déformation au cours du tréfilage.




Chapitre I. Revue bibliographiques

1. ACIER PERLITIQUE

1.1 Le fer pur

Le fer est un métal dont la structure, a I'’état pur présente deux structures
cristallographiques différentes (Figure [.1). La premiere, cubique centrée (CC),
caractérise le fer alpha () qui est stable du zéro absolu jusqu'a 912°C et le fer delta (§)
qui est stable entre 1394°C et le point de fusion du fer pur, 1538°C. L'autre structure
cristallographique, cubique faces centrées (CFC), caractérise le fer gamma (y) qui est
stable entre le fer alpha et delta, c'est a dire de 912°C jusqu'a 1394°C. structure
cristallographique a un atome a chacun des huit sommets et un atome au centre de chacun
des six faces. En revanche, La structure cubique centrées (CC) a un atome au centre du
cube au lieu de dans les faces (Figure [.1). Les différentes structures cristallines du fer
sont relatives au réarrangement des atomes dans le cristal afin de minimiser I'énergie

totale [24]-[26],

Figure I.1- Structure des mailles cristallines du fer pur. a) Cubique a faces centrées, b) Cubique
centrée [26][27],

Dans la structure c.f.c, le nombre d’atome par maille est plus important : 4 atomes par
maille contre 2 pour la structure cubique centrée. Les parametres de mailles de la ferrite
et de l'austénite sont différents. Il vaut 0,286 nm a 20°C pour Fea et 0,358 nm a 912 °C

pour Fey. Les volumes spécifiques des deux mailles restent relativement proches, mais
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une légere contraction volumique de 1,03% accompagne le passage de la phase ferritique
a la phase austénitique [271128], De plus, chacune de ces phases possede des sites
interstitiels que seuls les atomes de faibles rayons peuvent occuper. Compte tenu du
rayon des atomes métalliques, seul les atomes H, O, N, C et B peuvent se placer en position
interstitielle. Les valeurs des rayons des sites octaédriques de chacune des phases, ainsi

que les rayons atomiques de ces cinq éléments, sont présentés sur le Tableau [.1 [29],

Tableau I.1- Rayon des sites interstitiels octaédriques des deux phases du fer et des éléments
pouvant occuper ces mémes sites 291,

élément [ rayon atomique (nm)
H 0,03 structure| rayon du site octaédrique (nm)
e Il o —r
:@) 0077 Fea 0,019
B 0,087

1.2 Fer au Carbonne

L’acier est un alliage de fer et de carbone dont la teneur en carbone est inférieure a 2.1%.
Cette teneur limite vient de la limite de solubilité du carbone, a haute température, dans
le fery.

Quand on ajoute du carbone dans le fer, les atomes de carbone se mettent en position
d'insertion dans le fer a ou y. On observe alors une grande différence de solubilité du
carbone dans chacune de ces phases : elle est extrémement faible dans le fer a (environ
0,02% a 727°C) alors qu'elle est notable dans le fer y (environ 2,1% a 1145°C) 31, Une
augmentation du taux de carbone permettra d’améliorer entre autres la dureté, la
résistance a la rupture ainsi qu’a l'usure. En contrepartie, il diminue la ductilité et la

résilience de l'acier. La Figure 1.2 montre le diagramme binaire Fe-C.
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Figure [.2- Diagramme binaire Fe-C

Alalecture du diagramme de la Figure 1.2, il apparait que pour une concentration précise

de carbone dans I'acier, a savoir 0,77 % massique, le passage de la phase (a + FesC) a la

phase austénitique y se produit de maniere isotherme. Il s’agit alors d'une transformation

eutectoide. Les domaines de transformations traversés pour des teneurs inférieure et

supérieure a 0,77% sont alors différents [29]. La convention suivante a été adoptée :

e Les aciers eutectoides: ont une teneur en carbone voisine de 0,77 % de structure
entierement perlitique (Figure 1.3) ;

e Les aciers hypoeutectoides : ont une teneur en carbone inférieur a 0,77 % de structure
ferrito-perlitique (Figure [.4) ;

e Les aciers hypereutectoides : ont une teneur en carbone supérieur a 0,77 % et une
structure de perlite et de cémentite primaire (Figure 1.5).

Les alliages auxquels nous nous sommes intéressés lors de cette étude ont une teneur en

carbone avoisinant les 0,89%. Il s’agit donc d’aciers de type hypereutectoide.
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[31],
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Perlite(Ferrite+Cimentite) Ferrite Proeutectoide

Figure [.4- Microstructure de I'acier hypoeutectoide (0,6% C) [321.

Perlite(Ferrite+Cimentite) Cémentite Proeutectoide

Figure 1.5- Microstructure de I'acier hypereutectoide (0,91%C) [41.
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A 1'état solide, les transformations de phases dans les aciers se font de deux manieéres
différentes, diffusionnelle et displacive. Car, au cours du refroidissement, I'austénite n’est

plus stable.

Ainsi, la nature de transformations des phases est déterminée par la modification des

vitesses de refroidissement (Figure 1.6) :

e Si la vitesse de refroidissement est faible (inférieure a 1°C/s), on se trouve dans un état
proche de I'équilibre. La diffusion du carbone est alors possible. Le refroidissement de
la phase austénitique va conduire a la formation d’'un mélange de fer o et de cémentite
FesC (Structure ferrito-perlitique).

e Sila vitesse de refroidissement est rapide (supérieure a 80°C/s), le carbone ne peut pas
diffuser et se retrouve alors piégé dans la maille. La transformation se produit hors
équilibre et conduit a la formation d’'une phase métastable obtenue par trempe : la
martensite.

e Pour des vitesses de refroidissement intermédiaires (entre 1°C/s et 80°C/s), des
structures bainitiques sont observées. Il s’agit d’agrégats formés de plaquettes de

ferrite saturées en carbone et de cémentite [331,

La structure ferrito-perlitique va nous intéresser plus particulierement au cours de

cette étude.

? g
3 g 1800+
g Fea g
Z g 816001 B
5 mmmmzmn 5o Liquide + Austénite

A < 14004/} Liquide + FagC ~ 1° o

A€ Liquida Austénite
1200 [
Austénite 5 E 1148
10007 Austénite + FesC A03
+
I N——— 812 et
200 Aey
727
H H & F
600
Farrite
400+ Ferrite + FaaC Bainite
200+ V3 it
: Mg
i —
K oX ’ Martensite
T T T T T T T
Fe  Grossissement 0 1 2 3 4 5 6 7 LOg (lcmps) >
(faibles tenaurs en carbone) Fe Teneur an carbone (%} $ =Y

Figure 1.6- Diagramme Fe-C et Diagramme TRC [341.[35],
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1.3 Acier perlitique

La décomposition de 'austénite au point eutectoide, a 0,77% en masse de carbone Lors
d’un refroidissement lent entraine la formation d’'une alternance de lamelles de ferrite
(Fea) et de cémentite (Fes3C) (Figure 1.7). Cette structure perlitique contient 89% en

masse de ferrite et 11% en masse de cémentite [36],

T LA

0
=/

ol

Ex-grain
Austénitique

(b)

Figure [.7- a) Image MEB en électrons secondaires de colonies perlitiques (ferrite en noir et
cémentite en clair). b) illustration de la colonie perlitique et définition des dimensions
caractéristiques de la perlite (A : distance interlamellaire ; T : largeur d’'une lamelle de

cémentite) [261.137],

Par ajout d’éléments d’alliage favorisant 'une ou l'autre des phases, il est possible
d’obtenir des aciers majoritairement perlitiques pour des teneurs en carbone s’écartant

légérement de la composition eutectoide d’équilibrel38l.

La structure lamellaire se développe sous forme de colonies selon la théorie de la
germination-croissance a partir des joints de grains austénitiques. Des germes de
cémentite se forment le long du joint déclenchant ainsi la germination de ferrite dans les
zones appauvries en carbone. La croissance simultanée des deux phases nécessite alors
la redistribution du carbone en avant du front de croissance de la perlite. L'orientation
des lamelles est la méme au sein d'une colonie mais varie d’'une colonie a I'autre comme

illustré sur la Micrographie 1.7a 391,

10
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1.5 Microstructure de la perlite

La microstructure perlitique est complexe, les colonies perlitiques sont issues des anciens
grains d'austénite et la taille de ces colonies dépend des conditions de refroidissement de
L’austénite, la taille des nodules perlitiques [0], 'espacement interlamellairel[#0l-[42], et la

fraction volumique de cémentite et sa morphologie [431.[44],

On distingue en général la perlite fine et la perlite grossiere que I'on différencie par
I'espace interlamellaire allant d'environ 100nm pour la fine a plus de 500 nm pour la

grossiére (361,

1.6 Espacement Interlamellaire
L'espacement interlamellar de perlite est un parametre important de microstructure des

propriétés mécaniques des acier perlitiques.

Cette espacement (e.i.) Ap est définie comme une distance qui sépare deux lamelles d'une
méme phase constitutive de la perlite (Figure 1.8). A une échelle intermédiaire (de l‘ordre
du micrometre), la structure perlitique est périodique, de période Ap. L’e.i. est en fonction
de la vitesse de refroidissement (Vc) et de la composition de l'acier, lors de la

transformation perlitique [451.

e.i. apparent
Plan d’observation

e.i. vrai

Figure [.8- Représentation schématique des espacements interlamellaire vrai et apparent de la

microstructure perlitiquel“

On différencie I'e.i. vrai Ap (distance minimale moyenne entre les plans des lamelles), de
['e.i. apparent Aa (Figure [.8), qui est le résultat de l'intersection des lamelles avec le plan

d'observation de 1'échantillon. Localement, les deux mesures sont liées selon la relation

(1):

11
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A
ﬂ’a_sin(e)

(1)

En moyenne, I'espacement interlamellaire apparent Aa est lié a I'espacement inter-

lamellaire vrai Ap (moyen) par la relation (2)471 :

A=y ha @

Les fluctuations locales de température et de composition peuvent générer une large
distribution d'espacement interlamellaire dans un méme échantillon de perlite (ou dans
une méme colonie) [*31. Lors d'un tréfilage intense, I'e.i. peut étre réduite d'une centaine
de nanomeétres a moins de 10 nm, faisant de la perlite tréfilée un nanomatériau. On
comprend qu'a cette échelle I'e.i. est déterminant dans les mécanismes de déformation

susceptibles d'avoir lieu [46],

On caractérise en général 'e.i. d'une perlite par son e.i. apparent Aa (valeur moyenne). La
détermination de l'e.i. apparent Aa est réalisée a I'aide de diverses techniques d'analyse
d'images, a savoir: la microscopie électronique a balayage en électrons secondaires

(SE)l461

12
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2. TREFILAGE MECANIQUE

2.1 Procédé de tréfilage des aciers
Le tréfilage a froid est essentiellement une opération de mise en forme par déformation

plastique irréversible qui permet la réduction de la section d’un fil [48],

Son principe est de réduire le diametre d’un fil par passages successifs dans des filieres
coniques de diametre décroissant sous I'action d'une force de traction en présence de
lubrifiant (Figure 1.9). Ceci entraine une diminution de section du fil accompagnée d’un
renforcement par écrouissage. D’habitude, le matériel initial est du fil-machine, d'un
diametre qui oscille entre 5,5 et 16 mm, qui provient des centres de laminage a chaud sous
forme de bobines. Le produit obtenu par le processus de tréfilage est le fil de fer. Les
différentes qualités d’acier pour ce fil de fer dans ce genre d’applications sont: acier
pauvre en carbone < 0,25%C, acier riche en carbone > 0,25 %C, acier inoxydable et

d’autres aciers allié [391,[491.[50],

Filiére

Direction

| =~
) de traction
6 Ulg—
" . )

Figure 1.9- a) Principe de tréfilage en 3D. b) Chaine de production de tréfilage en 3D [21.
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En général, tous les aciers peuvent étre transformés en fil par tréfilage. Cette opération de
mise en forme s'accompagne d'une augmentation de la limite élastique du matériau. A ce
stade de 1'élaboration, le fil acquiert ces propriétés mécaniques (résistance mécanique,
ductilité, capacité en torsion et endurance) et adhésives primordiales pour les opératoires
ultérieures et la qualité du produit final [1].

Le fil est astreint a passer a travers deux procédés déférents : le tréfilage et I’extrusion.
Dans le cas du tréfilage, le déplacement est imposé par une traction sur la face avant F
(Front). S’il s’agit d’extrusion, on impose le déplacement en poussant sur la face arriere B
(Back). En fait, le procédé de tréfilage est réservé aux faibles angles de filiere alors que
I'opération d’extrusion est plus adaptée aux forts angles et aux taux de réduction plus

importants [52],

Afin de comprendre en mieux le procédé de tréfilage, on définit certaines grandeurs

mécaniques, comme suit (Figure 1.10) :
e L’allongement du fil (A)

La conservation du volume, entre l'entrée et la sortie de filiére, au cours de la déformation

plastique permet d'écrire que Si.Li=StLr. Nous avons alors :

2
L R.
A=—L_—| 2L 3
sm] W
Avec L;, Lr: les longueurs initiales et finales de fil.

e Laréduction du fil (r)

(R
S

e La déformation (&)

14
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On définit aussi le taux de déformation par tréfilage comme suit [531 :

5,-S,
s%=| = |<100  (6)

i

FILIERE

R;
Rf Force

Section initiale|(.S;) Section finale|(Sy) De traction

Figure .10- Schéma d’une passe de tréfilage

Une opération industrielle de tréfilage se compose de quatre étapes élémentaires :

Préparation de Traitement

Tréfil Nett
) réfilage —) ettoyage —) thermique

surface

Le processus de tréfilage peut se faire de deux facons : de maniere humide ou seche.

2.1.1 Tréfilage a sec

Le tréfilage sec (Figure 1.11) s’utilise pour obtenir un fil de fer d'un diametre d’entre 1 et
2 mm ou méme inférieur. Le matériel de départ est le fil-machine de plus de 5,5 mm de
diametre. Ce dernier se déplace a travers une série de filieres au diametre décroissant, ce

qui permet une réduction progressive de son épaisseur initiale.

Au cours de ce processus, le fil-machine est imprégné, avant le tréfilage, dans un lubrifiant
sec. Ce lubrifiant est généralement a base de savon, bien qu’on utilise parfois des pates ou

des huiles qui ont la méme fonction.

Le processus produit un réchauffement du fil de fer et de la filiere a cause de la friction, ce

qui fait qu'il faut utiliser de I'’eau de réfrigération pour les refroidir [41.

15
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ENERGIE (électrique)

EAU DE REFRIGERATION |

l LUBRIFIANT SEC (savon alcalin préformulé + additifs)

Fil-machine  HE) TREFILAGE A FROID W) Fil de fer

(MANIERE SECHE)

Figure .11- Schéma Explicatif du tréfilage sec.

2.1.2 Tréfilage humide

Dans le tréfilage humide (Figure 1.12), le matériel de base présente un diametre de 1 a 2
mm, on obtient ainsi un produit fini de section inférieure. Dans ce processus, on fait aussi
passer le fil de fer par une série de filieres, mais dans ce cas, le fil de fer, les filieres et les
cabestans sont directement submergés dans le liquide lubrifiant afin d’apporter une

meilleure lubrification et un plus grand refroidissement.

Pour le tréfilage humide, on utilise d’habitude des émulsions aqueuses de savon ou
d’huile, qui sont polluées au cours du processus lorsqu’ils emportent les produits présents
lors des démarches précédentes, ce qui fait qu’il est nécessaire de changer le lubrifiant
assez souvent. Etant donné que le lubrifiant absorbe la chaleur produite au cours de

'opération, il faut le refroidir avec de I'eau.

ENERGIE (électrique) ]

EAU Eau de refroidissement
Eau de dilution pour le lubrifiant

EMULSION AQUEUSE (de savon concentré préformulé ou d’huile)

v v
Fil.machine ‘ TREFILAGE A FROID - Fil de fer

(MANIERE HUMIDE)

Figure 1.12- Schéma Explicatif du tréfilage humide.
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2.2 Machine a tréfiler

L'ensemble du matériel de tréfilage comporte trois éléments :
e Un dispositif de dévidage du fil (dévidoir),
e Une machine a tréfiler (la filiere),

e Un dispositif de récupération du fil tréfilé (cabestan).

Dans le processus de tréflage de fils fins d'acier, suivant la réduction de diametre
souhaitée, le nombre de passes (c'est-a-dire de passages en filiere) est ajusté. Pour des
réductions de section de I'ordre de 35%, ce sont des dispositifs simples (ou mono passe)
qui sont utilisés. Les dispositifs mono passes sont généralement utilisés pour des phases
de calibrage, de finition ou pour l'obtention d'un état de surface particulier. Pour des
réductions de section plus importantes, il faut envisager des réductions successives et
donc utiliser des machines multiples (appelées également multi passes). Dans ce cas Le
diametre peut étre réduit de 1.50 mm jusqu'a 0.20 mm en 18 ou 20 passes et la vitesse du

fil a la sortie du dernier outil peut atteindre 16 m/s [491.155]-[58],

2.2.1 Machine simple (mono-passe)
C'est la configuration de base qui ne peut effectuer qu'une seule réduction. Elle se
compose d'un systéeme de dévidage du fil, d'un bloc a tréfiler et d'un dispositif de

traction/réception (Figure 1.13).

Lubrifiant ‘ ;

=g

\'-.._._‘_-—__-_._,_,-’
Dévidoir Galets-dresseurs

savonnier T Cabestan

filiére
Figure [.13- Représentation schématique de principe d'une tréfileuse mono-passe.
Le botitier de tréfilage comprend le réservoir de lubrifiant (appelé également savonnier)
et le support de filiere dans lequel est logé 1'outil calibrant. Le galets-dresseurs est utilisé

dans le cas ou il y’a une vitesse de tréfilage moyenne élevée afin de maintenir le fil entre

la bobine et la filiére et limiter les vibrations [53].
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2.2.2 Machine multiples (Multi-passes)

Sur ces machines, des réductions de section importantes supérieurs a 35% sont obtenues
par des réductions successives effectuées sur le méme appareil (Figure [.14). Dans ce cas,
le fil passe d'une bobine a une autre en traversant une filiere, et il subit a chaque fois une
réduction de section et un accroissement de vitesse (loi de conservation du débit de
matiére) 561571, La Figure .15 montre deux images d'une chaine de production réelle

d’une tréfileuse multi-passes.

Lubrifiant Lubrifiant

Dispositif de récupération
du fil tréfilé

Dispositif de Dispositif de

dévidage du fil revidage du fil

Filiére
CFZ 2

Filiere
‘F1°

Dévidoir Cabestan Cabestan Final

Figure 1.14- Représentation schématique de principe d’une tréfileuse multi-passes.

Figure [.15- deux images d’une chaine de production réelle d'une tréfileuse multi-passes [71.

Il existe trois types de machines multiples :

¢ Les machines continues ou a passage direct.
C’est la machine la plus moderne et la plus répandue. Elle travaille en général a des
vitesses élevées et sans glissement du fil sur les bobines grace a un équilibrage rigoureux

des vitesses. En effet, chaque bobine voit sa vitesse controlée par un moteur séparé dans

18



Chapitre I. Revue Bibliographique 2. Tréfilage Mécanique

le but d'assurer un débit massique de fil identique dans toutes les filieres. Les bobines
n'accumulent que 5 ou 6 spires de fil. Ce type de machine est particulierement destiné
pour le tréfilage des aciers inoxydables, car ceux-ci ne nécessitent pas un refroidissement
entre passes aussi poussé que d'autres types d'aciers.

e Machine a accumulation.

Dans ce type, il n'y a pas d'équilibrage automatique des vitesses. Les passes sont calculées
pour que chaque filiere débite plus de fil que ce qui est nécessaire a la suivante d'ou une
accumulation du fil sur la bobine. Cette derniere favorise le refroidissement du fil,
problématique du point de vue métallurgique pour les aciers au carbone, et permet de ne
pas interrompre la production de bobines aval en cas de probléme sur les bobines amont.
e Machine a glissement.

Dans cette machine dédiée au tréfilage humide, il n'y a ni équilibrage des vitesses, ni
accumulation de fil. Le glissement du fil sur les bobines compense les différences de
vitesses. Ces équipements permettent de tréfiler du fil "en ébauche", c'est-a-dire qu'ils
permettent de réduire le diametre du fil machine de 55mm a 1 ou 2mm en plusieurs
passes. Le fil peut ensuite étre tréfilé en "reprise” a sec sur des bancs de méme type ou
bien en milieu humide sur des bancs fonctionnant en immergé pour l'obtention de fils tres

propres [531,

2.3 Contact fil/cabestan

Les cabestans sont un assemblage de cylindres de diametres croissants sur un méme axe.
lls transmettent |'effort nécessaire a la réduction du diametre du fil.

Le fil a la sortie d'une filiere est enroulé autour du cabestan et tracté grace au frottement
entre ces deux solides en mouvement. La vitesse linéaire du fil augmentant au fur et a
mesure que le fil s'allonge, chaque cabestan doit avoir une vitesse linéaire plus importante
que le précédent. C'est pourquoi les cabestans disposés sur un méme arbre ont un

diamétre croissant (Figure 1.16) 511,
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Figure 1.16- Schéma du passage du fil sur un cabestan entre deux filiéres. Soient Te la tension du
fil avant le cabestan et T la tension en sortie du cabestan (Te>Ts) [511.

2.4 Contact fil /filiere

Les filieres de tréfilage les plus courantes sont constituées d’'un noyau dur de grains de

carbure de tungsténe (WC) liés dans une matrice cobalt. Ce composite a une dureté de

I'ordre de 2000 Hv. Celle-ci est controlée par la taille des grains et la teneur en WC. La

taille des grains de carbure de tungsténe peut varier entre 0.7 et 1 um et le pourcentage

massique de Co entre 3 et 5 %. Dans certains cas, des filiéres en diamant avec une plus

grande dureté peuvent étre utilisées. Ce noyau dur est maintenu par une monture en acier

qui sert a supporter l'effort de traction au cours du tréfilage (Figure 1.17) [391[49][51}[53],

Monture en acier

entrée zone de portée sortie

travail

Figure 1.17- Coupe d’une filiere de tréfilage [531.
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Les parametres de la filiere qui déterminent les conditions tribologiques dans le contact
sont:
D et d : Diametres du fil d'entrée et de sortie respectivement.

0 : Demi-angle de la filiere.

d

L : Longueur de la partie cylindrique de la filiére, généralement : L = 7

Cébne de travail

Céne d’entrée permettant
I'entrainement du lubrifiant
dans le contact

Cobne de sortie —p-- F’_. sy b D
0

Zo ique
.. ; Conhvergent
- Caractérisation de l'usure
- Durée de vie des outils - Zone de déformation élastique

- Alimentation du contact

- Zone de déformation plastique
- Conditions tribologiques séveres

Figure [.18- Vue en coupe d'une filiére permettant de définir les différentes zones

de I'outil d'apres (59,

Déférentes parties peuvent étre distinguées au sein de la filiere (Figure [.18) :

e Le cone d'entrée qui forme un convergent

C’est la zone d'alimentation du contact en lubrifiant. Quand le fil pénétre dans I'outil, il entraine
le lubrifiant dans I'interface fil/outil et la pression hydrostatique générée atteint la contrainte
d'écoulement du matériau constituant le fil au moment de son passage dans le céne de travail.

Dans cette zone, fil et outil sont élastiquement déformés.

¢ Le cone de travail

Une zone D’angle au sommet 26 ou s'effectue la réduction du diamétre du fil. Dans cette zone,
le fil se déforme plastiquement et son diametre est réduit progressivement, au fur et a mesure
de son passage dans l'outil. La conservation du volume du fil lors de cette transformation

conduit a une accelération du fil de fagon continue, entre le moment ou le fil commence a se

2
déformer plastiqguement et le moment ou il sort de I'outil. Le taux de réduction r (r = 1 -(%) )
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de la section du fil est déterminé en fonction du rayon initial du fil, du type de fil et surtout de
la position de l'outil. La réduction est inférieure dans les derniers outils ou I'écrouissage de

I'acier impose des déformations moins importantes afin de limiter les ruptures du fil.

e Lazone cylindrique

Cette zone est appelée aussi portée cylindrique, elle sert a préserver la géométrie de l'outil et a
minimiser le recouvrement élastique du fil. Cette zone est trés sensible aux phénomenes d'usure.
C'est a cet endroit que les probléemes d'usure e I'outil sont les plus importants. L'usure de cette

zone contréle la durée de vie de la filiére.

e Le cone de sortie
Cette zone ayant un angle d'ouverture important permet de réduire I'endommagement du fil a
la sortie de la filiere. Cette zone marque le début du recouvrement élastique du fil mais elle ne

semble pas avoir d'influence notoire sur le procedé [491.1511.[55],

2.5 Le lubrifiant

L'utilisation de vitesses de plus en plus élevées dans le but d'augmenter la productivité
engendre une élévation importante de la température due a la déformation plastique et
aux frottements dans la filiere qui affecte les conditions de lubrification, la durée de vie
des filieres et les propriétés finales d'adhérence et de résistances mécaniques du fil. Le
pouvoir caloporteur du lubrifiant est donc important ce qui explique la large utilisation

des lubrifiants aqueux si largement utilisés en tréfilage [601,

L’objectif principal de la lubrification lors d’'une opération de tréfilage est de réduire le
frottement au niveau des contacts fil/filiere afin de minimiser l'usure des filieres et les
pertes d'énergie, Refroidir le fil et les outils qui subissent un fort échauffement lors de la
plastification du métal (le lubrifiant doit évacuer 1'énergie thermique afin de prévenir le
fil d'un endommagement et de permettre le tréfilage a fortes vitesses) et augmenter la
durée de vie des filieres en réduisant leur usure par la formation d'un film épais
permettant de supporter la pression et le cisaillement a I'interface. Celle-ci se caractérise
par une augmentation du diametre du fil et/ou l'apparition de défauts a sa surface. La
présence d’'un lubrifiant permet également de Conférer un état de surface au fil
permettant les opérations ultérieures. Il devra entre autre garantir une bonne adhésion
entre le fil et le caoutchouc et empécher la corrosion du fil lors du stockage grace a I'ajout

d'additifs antibactériens [511.
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2.5.1 Composition d'un lubrifiant

Un lubrifiant est un mélange complexe de différents constituants chimiques :

Une base lubrifiante dispersée dans I'eau servant a minimiser le frottement.

Un tensioactif indispensable pour la réalisation et la stabilisation de la phase disper-
sée dans I'eau.

Des additifs extréme-pression comme les esters phosphate, éléments réactifs permet-
tant de maintenir les performances du lubrifiant sous des conditions extrémes de
température et pression.

Un régulateur de pH.

Des antioxydants pour la conservation du bain.

Des inhibiteurs de corrosion.

2.5.2 Régime de Lubrification : Courbe de Stribeck

Pour quantifier la réponse du systeme au frottement, on définit le coefficient de

frottement u comme le rapport entre la force tangentielle Ft a fournir pour faire glisser

une surface par rapport a l'autre et la force normale (ou charge) w appliquée sur les

surfaces [61] :

H=27 (7)

Le coefficient de frottement u est un nombre sans dimension.

Stribeck a mesuré I’évolution du coefficient de frottement u en fonction des parametres

controlant la lubrification et les épaisseurs de film lubrifiant : la charge appliquée (qui

définit la pression de contact), la vitesse de glissement et la viscosité du lubrifiant (cf.

Figure 1.19). Dans une représentation logarithmique, cette courbe se divise en trois zones

distinctes qui révelent trois principaux régimes de lubrification, caractérisés par

|'épaisseur relative du film de lubrifiant h par rapport a la rugosité des surfaces Rq : le

régime hydrodynamique, le régime limite et le régime mixte.
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Régime limite
h~0
Solide | Régime mixte
= h<3R,

Régime
Soiidez  hydrodynamique ou

élastohydrodynamique
Ry<<h

Solide 2

Solide 2

coefficient de frottement p

Viscositéx Vitesse / Charge

Figure [.19- Représentation schématique des différents régimes de lubrification
sur une courbe de Stribecklé2l.

Le passage d’'un régime a un autre dépend des conditions de vitesse et de pression ainsi
que de la viscosité du lubrifiant qui déterminent I’épaisseur de film entre les deux surfaces

antagonistes.

2.5.2.1 Lerégime limite

Aux fortes pressions et faibles vitesses. L'épaisseur de film est proche de zéro (film mince)

et la charge est principalement supportée par les aspérités présentes a la surface des deux
solides en contact. Le lubrifiant permet quand méme de refroidir le contact et d’apporter
de nouvelles molécules qui peuvent s’adsorber sur les surfaces. Les valeurs du coefficient
de frottement u sont élevées et déterminées par les propriétés des surfaces ainsi que par
les propriétés physico-chimiques des molécules adsorbées. Les lubrifiants concernés sont

les émulsions et huiles légeres.

2.5.2.2 Lerégime hydrodynamique

Aux faibles pressions et fortes vitesses, Le film lubrifiant séparant les surfaces est

suffisamment épais pour empécher tout contact entre les aspérités des deux surfaces
solides et c’est lui qui va supporter la pression a l'interface. La viscosité du lubrifiant
intervient également dans la représentation de Stribeck car plus il est visqueux, plus le
film lubrifiant a tendance a étre épais. Par définition, le régime est dit hydrodynamique si

le critere h est respecté tel que :
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h23,5(R *+R, (8)

Ou Rq1 et Rq2 sont les rugosités quadratiques moyennes des deux surfaces.

Les épaisseurs sont donc relativement importantes (de I'ordre de 1 a 10 um). Ce régime

concerne essentiellement les savons et huiles épaisses.

2.5.2.3 Lerégime mixte

Ou discontinu, qui se définit comme intermédiaire entre le régime hydrodynamique et le

régime limite. Il apparait lorsque les contacts entre les aspérités des surfaces ne peuvent
pas étre négligés (typiquement h/Rq < 3). Il présente donc des caracteres de chacun des
deux : la dénomination de régime "poches-plateaux" désigne la présence de cavités
contenant du lubrifiant et de zones ou le contact piece-outil est plus intime. Ce régime est
le siege d'interactions directes entre les deux corps et engendre donc un frottement et une
usure plus importants [631-[65],

Le régime hydrodynamique est celui qui est souhaité par les tréfileur puisqu'il limite le
frottement et réduit les risques de casses et d'usure. Dans certains cas toutefois, un régime
mixte peut étre souhaité en fonction de I'état de surface requis pour l'application finale

du produit tréfilé [66],
2.5.3 Déférentes catégories de lubrifiant

En qui concerne les différentes catégories de lubrifiants couramment utilisés dans la mise
en forme, nous distinguons :

o Les lubrifiants a base d'eau,

De l'eau pure, eau graphitée, ou émulsion, essentiellement utilisés dans les procédés de
mise en forme a chaud ou a fortes vitesses de déformation ou un refroidissement efficace
de 'outillage s'avere nécessaire (laminage a froid, tréfilage de fils fins). Leur faible colt
l'ait préféré aux autres lubrifiants quand le probléme de frottement est peu crucial.

o Les huiles légeres,

De faible viscosité, imposent un frottement mixte modéré et sont utilisées a froid, Leur

colit est plus élevé que celui des émulsions.

o Les lubrifiants de forte consistance

Graisses, savons, verre, graphite, talc, bisulfure de molybdene, ... Ces différents lubri-fiants

se distinguent par leur viscosité, consistance, et leur granulométrie. Assurent la formation
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d'un film épais entre I'outillage et le métal qui réduit le frottement et I'usure de I'outillage,
mais ils conférent de ce fait un aspect mat au produit et peuvent étre difficiles a éliminer
ultérieurement (verres...). Généralement, en mode tréfilage a sec, les lubrifiants sont des
mélanges complexes de savons de calcium ou savons de sodium avec des composés
minéraux, permettant de réguler 1'épaisseur et la consistance du film, et des additifs. En
effet, le lubrifiant sec doit offrir un film épais pour pouvoir couvrir la rugosité du fil et

obtenir une bonne séparation entre le fil et la filiere.

2.5.4 Lessavons

Il faut considérer globalement les lubrifiants secs pour le tréfilage comme des mélanges
complexes de savons de calcium ou de sodium avec des composes minéraux permettant
de réguler I'épaisseur et la consistance du film, et des additifs. En effet, le lubrifiant sec
doit offrir un film épais pour pouvoir couvrir la rugosité du fil et obtenir une bonne
séparation entre le fil et la filiere.

Il existe différentes familles de savons suivant la longueur de la chaine carbonée. La plus
fréquemment utilisée en tréfilage est celle des stéarates (Cis) avec les stéarates de sodium
(ou le cation métallique est Na*) et les stéarates de calcium (ou le cation métallique est
Ca2+) 167],

A titre d'illustration les deux réactions chimiques suivantes permettant d'obtenir le

stéarate de sodium et le stéarate de calcium respectivement :

Stéarate de sodium :

C,,H,.COOH+NaOH — C,,H,.COONa+H,0

Acide + Soude == Stéarate de

P . + Eau
Stéarique Sodium

Stéarate de calcium :

2C,,H,,COOH+Ca0 —>(C,,H,,C00), Ca+H,0

Acide , Oxyde de Stéarate de

Lo . . + Eau
Stéarique Calcium Calcium

Les matieres grasses utilisées pour la fabrication des savons de tréfilage peuvent étre
d'origine animale (suif neutre ou dérivés tels qu’acide gras de suif, acide stéarique ou suif

hydrogéné) ou végétale (huile de palme). La composition en acides gras est un critere
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déterminant influant directement sur la dureté, le jaunissement, ainsi que les
températures de ramollissement et de fusion du savon.

Le point de ramollissement est la température a laquelle le lubrifiant passe de I'état solide
a I’état visqueux. Ce comportement est influencé par la présence de glycérol, les types de
savons formes et surtout par le procédé de production.

Généralement, les proportions en matiere grasse sont de 25 a 80% (30-40% en moye-
nne) pour les savons de calcium et 30 a 95% (75% en moyenne) pour les savons de
sodium. Un savon de sodium a teneur en matiere grasse identique donne un film lubrifiant
plus mince qu’'un savon de calcium qui, lui, est moins résistant a la tempé-rature et au
cisaillement. A titre d’exemple, on Utilisera plutét des savons de calcium a faible teneur
en matiere grasse pour le tréfilage d’acier doux décalaminé nécessitant une charge
importante du fil, alors que des savons de sodium a haute teneur en matiére grasse seront
préférés pour le tréfilage d’acier dur avec fini brillant. Les stéarates de sodium du fait de
leur structure chimique sont plus performants mais exigent une bonne préparation de
surface [68],

Les charges minérales utilisées peuvent étre la chaux et I'oxyde de titane pour les savons

de calcium et chaux et borax, pour les savons sodiques.

2.6 Contraints et efforts de tréfilage

Le fil est tiré au travers de la filiere par une force de traction. L'écoulement plastique du
métal est rendu possible par I'action combinée de la traction axiale et de la compression
radiale imposée par la filiere. A l'interface fil-filiere, s'exerce en plus de la pression
latérale imposée par la filiere et un cisaillement fonction des conditions de frottement.
La force nécessaire pour tréfiler le fil est donc la somme de la force nécessaire pour
déformer plastiquement le fil et de la force nécessaire pour vaincre le frottement. La

contrainte de tréfilage peut donc s’écrire sous la forme d’équation (9) :

F

— Z —
Gf - IR - GDéformation plastique + O-frottement (9)

2
f

La contrainte de tréfilage o5 est donc dépend de plusieurs parametres tels que: la
géométrie de la filiere : la valeur de I'angle du cone de travail de la filiére et l1a longueur de

sa portée calibrante vont conditionner la surface de contact entre le fil et augmenter la
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part du frottement, Des propriétés mécaniques du fil et plus particulierement de sa
contrainte d'écoulement et enfin Des conditions de frottement a l'interface fil-filiere via

'utilisation d'un lubrifiant.

Des méthodes de calcul de la contrainte de tréfilage sont proposées, afin d'aboutir a une
expression simple. On distingue deux types d'approche, la premiere est analytique et la

seconde est une approche numérique.

Vue les difficultés de manipuler des équations trop compliquées de la plasticité, des
méthodes analytiques de résolution approchées ont été développées afin de calculer la
contrainte de tréfilage. On se propose dans cette partie d’expliciter les différents modeles

analytiques ou phénoménologiques qui prennent en compte les différents parameétres.

Filiere | | L
% «
4— r'y ,1
’
<+ Sl‘yl T ; A ’,\ b
Gy<—| | R 1 Saf Byl = Os
\ \ Vs

«—
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Figure [.20- Analyse mécanique du contact fil/filiere selon Avitzur.
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Les variables de l'analyse de 1'écoulement représenté dans la Figure 1.20 sont les suiv-
antes : I'angle du coéne de travail a de I'outil, le rayon initial R; et final Rrdu fil, la vitesse
d'entrée Viet de sortie Vr du fil, la limite d'élasticité du matériau du fil oo, la contrainte
dans le fil a la sortie de I'outil os, 1a contrainte dans le fil a I'entrée de 1'outil ou contrainte
de contre traction op , le coefficient de frottement u ou m et la longueur de la zone

cylindrique L de I'outil [69],

Sachs et al. [7%], Baque et al. [71], avaient proposé la méthode des tranches (une approche
de calcul infinitésimal), cette méthode est basée sur la division du fil de forme cylindrique
d'axe principal x, en tranches d'épaisseurs dx infiniment petites tendant vers zéro. Pour
chaque tranche, on définit une combinaison de trois actions mécaniques, une traction

axiale, une pression latérale, et une scission de frottement. Dans le but d'aboutir a des

28



Chapitre I. Revue Bibliographique 2. Tréfilage Mécanique

équations d'équilibre, il est impératif de prendre en considération les conditions de
frottement choisies et les criteres de plasticité. Pour une contre-traction o» hypothétique
exercée (contrainte résiduelle de la passe précédente), alors la contrainte de tréfilage o

en sortie de filiere, avait été formulée comme suit :

o Avecun frottement de Coulomb x :

1
O,=0 A'HCOtan(O(] +ol1+— 1_l-ucotan(cx) 10
P ’ pcotan(a) ( ) (10)
o Avecun frottement de Tresca m:
o, =0,+0, lnl(1+%cotan(a)j (11)

Siebel [72] considere que les déformations subies par le fil lors du tréfilage résultent
essentiellement de trois composantes : Une déformation homogene (dépendant
essentiellement de la réduction de section dans la partie calibrante), une déformation
hétérogene (dépendante de la géométrie) et d’'une contribution des effets de frottement.
A partir de cette décomposition, 'auteur propose une formulation analytique pour décrire
I’évolution de la contrainte de tréfilage oren fonction des parametres géométriques a, R;,
R, du coefficient de frottement i et de la moyenne des contraintes d’écoulement plastique
avant et apres la filiere oo, pour prendre en compte I'écrouissage du matériau, qui est

donnée par I'équation suivante :

o R. R. 2
i R—’ + ucotan(a)ln R—’ + 22 (12)

o, f ; 3

Ces méthodes élémentaires sont en fait insuffisante car la comparaison avec les résultats
expérimentaux de Wistreich [73174] indique que la contrainte de tréfilage ainsi calculée est
sous-estimée et ne rend pas compte de I'existence d'un minimum de force lorsque l'angle

varie (Figure [.21).
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Figure [.21- Optimisation des conditions de tréfilage. L’évolution de (o5/0y) en fonction de I'angle
de filiere pour différents taux de réduction avec un coefficient de frottement m de 0,03 [521.

A partir de résultats expérimentaux dans le cas du tréfilage, Wistreich [73174] a modifié le
modele de Siebel. L’auteur propose une simplification de ce modele en négligeant la
composante liée a une déformation hétérogene et en introduisant une fonction @ pour
prendre en compte les pertes supplémentaires par frottement interne et par cisaillement
du métal, due a l'inclinaison provisoire des fibres du métal lors de son passage dans la

filiere (@>1). Ces hypotheses conduisent a I’équation suivante :

o, R,
—L =®(1 + pucotana)In (13)
o, R,

Pour sa part, Avitzur [61L[75]-[78] 3 entrepris une approche expérimentale (méthode de la
borne supérieure) pour déterminer 'effort de tréfilage en fonction du taux de réduction,
de la valeur du cone de travail et du frottement. L’auteur a proposé un terme
complémentaire pour tenir compte du travail redondant (effet de contre traction). Avitzur
[611[75]-[78] compléte le modele de Siebel [72, en analysant les différentes énergies
contribuant a la déformation. Ainsi, les puissances mises en jeu dans le processus de
tréfilage sont les suivantes :

» La puissance appliquée due a 'effort d’étirage : Wr

» La puissance due a la tension dans le fil a I'entrée de I'outil (back drawing force) : Wp

» La puissance due a la déformation plastique interne : Wi

» La puissance due aux pertes par frottement : Ws
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En écrivant I'équilibre des puissances de la facon suivante : Ws + Wy + Wi - Wr=0; 'auteur
propose une relation de dépendance entre 'effort d'étirage oret les différentes variables

du processus suivante :

-1

o) , , :

= 1+2y£ ﬁ+2f(0(]1n L] +£(%—cotanaj+2y cotanat| 1- 22 ~In L] In L1 +£

o, R\ | o, R; Blsin‘a o R, R. | R;
(14)

La valeur de cet effort de tréfilage résulte d'une contribution incompressible (contrainte
en entrée, déformation plastique interne, frottements internes a l'entrée et la sortie de la
filiere) et d'une contribution de frottement a l'interface qui varie en fonction de la loi de
frottement (ici, loi de Coulomb). En appliquant cette technique a un matériau écrouissable
(coefficient d’écrouissage linéaire), I'auteur (Avitzur [61.[75-[78]) analyse la formation de

décohésions internes (cup and cone) dans les barres et le fil extrudés.

Dans son approche critique (Méthode des tranches modifies), Felder [7°! compare ces
différents modeles (méthode des tranches, méthode Johnson et Rowe et méthode de la
borne supérieure) et aboutit a la conclusion que 1'expression de la contrainte la plus

adaptée et la plus représentative des résultats expérimentaux est la suivante :
m
c,=0,+t0,Ind 1//+Ecotan(oc) (15)

74 =max|:1;0.88+O.19[%Jtan(o@} (16)

D'une maniere globale, toutes les expressions présentées de la forme générale de la

contrainte de tréfilage adoptent la forme suivante (pour a petit, cas pratique) :
T
o,=f ToEi Y (17)

o,& : Contribution de la déformation plastique (déformation homogéne)

T
— : Contribution du frottement
o

w : Contribution du travail redondant (déformation non homogene)
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2.7 Angle du cone de travail a

Plusieurs études bibliographiques [751[8%], ont notés que I'angle du céne de travail de la
filiere est dans la plupart du temps un parameétre non fixé qui permet de conclure sur sa
valeur optimale ou sur la dépendance de la température ou des contraintes résiduelles

comme fonction de I'angle de travail a.

L’étude d’Avitzur [7¢] distingue plusieurs types d’écoulement en fonction de la valeur de

I'angle (Figure 1.22).

::
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e
=
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Figure 1.22- Effort de tréfilage et type d’écoulement en fonction de I'angle de travail [76].

o Lapremiere zone 01 : (points 1 et 2) ou I’écoulement est sain pour des angles de cone
de travail faibles. L’effort de tréfilage dans cette zone diminue et passe par un minimum
(a optimum). Ce phénomeéne s’expliquant en grande partie par le fait de la diminution
de la surface de contact entre le fil et la filiere, les efforts liés aux frottements sont de

moins en moins importants.

« La seconde zone : (points 3 et 4) I'angle est trop important et il se forme a I’entrée de
la filiere une « zone morte » d’accumulation du métal. Dans cette zone morte peut
apparaitre dans certaines conditions (passes précédentes, état métallurgique du fil a
I'entrée...) un phénomene de décohésion interne (crack et casses en « cup and cone » :

(point 6).
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o Laderniere zone : (point 5) quand I'angle du céne est trop ouvert la filiere agit comme

un rabot. Le rasage du fil provoque la formation de copeaux de métal

On note que l'influence de cone de travail sur I'’écoulement du métal dans la filiere est
importante et que celui-ci agit sur la répartition du champ de contrainte et conditionne

fortement la forme de I’écoulement [4°],

L’analyse d’Avitzur [76], présentée précédemment, permet d’exprimer la valeur d’angle
optimale, en terme d’effort nécessaire pour la mise en forme, en fonction des différents

parametres du procédé et du type de modélisation du contact (Tresca/Coulomb) :

o Avec un coefficient de frottement de Coulomb p :

o, = Pul 12| Bo | lin| B | (1
P 2 o, R, R,

o Avec un coefficient de frottement de Tresca m :

o, = [Pmin| fo (19)
opt — 4l A o
" N27 R,

Dans la pratique de I'industrie de cablerie, les valeurs généralement adoptées pour I'angle
2a varient entre 8° et 20° en fonction de tous les parametres discutés précédemment.

Dans le cas de I'acier la valeur de I'angle 2a est 8°<2a<24° selon Avitzur [76],

2.8 Traitements de surface préalables au tréfilage

Le matériau de départ utilisé pour le tréfilage est appelé fil-machine. De diameétre de
I'ordre de 11mm pour les aciers durs, il provient du laminage a chaud de billettes
produites par coulée continue et se présente sous forme de couronnes, refroidies a 'air.
La surface du fil est recouverte d'une couche d'oxydes métalliques, appelée aussi

calamine, dont I'épaisseur est en fonction de la température de sortie du fil [531.

La calamine formée lors du chauffage a haute température d'un acier dur est constituée
d’une superposition, de la surface vers le substrat de trois couches d’oxydes (Figure .23) :
o D’hématite [Fe203],

o Magnétite [Fe304],

o Protoxyde de fer ou wuestite [FeO].
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Ces corps ont a chaud un comportement viscoplastique. La dureté du wuestite (FeO)
diminue quand la température ou la durée d’application de la charge augmentent. La
viscoplasticité du wuestite (FeO) s’accroit également avec la température. Cette forte
viscoplasticité favorisant I'adhérence des calamines fines constituées essentiellement de
FeO aux outils. L’hématite (Fez203) est considérée comme un oxyde abrasif et, a hautes

températures, peut considérablement augmenter le frottement et I'usure 811,

Fes04

—3 |
Fe:02 Gouhode.  Fes0, /I | Couce de
Calamine

FO—>

Calamine

Fe20s

Fil obtenue a température modérée Fil obtenue a haute température

Figure 1.23- Composition chimique de la calamine de l'acier.

Le comportement de chaque oxyde de fer liée fortement au niveau de dureté des oxydes,
les mesures de Baque et Fernier [82]1 permettent de donné les résultats de dureté des

oxydes en (Hv) (Tableau 1.2).

Tableau I.2- Duretés des oxydes mesurées a 'ambiante [82],

Oxvdes FeO Fe304 Fe203
y Wuestite Magnétite Hématite
Dureté (Hv) 270-300 420-500 1030

A cause de son caractere abrasif, de sa dureté et de son absence de ductilité, cette couche
doit étre éliminée avant le tréfilage. Différents procédés de nettoyage de surface peuvent

étre employés [831[84] ;

2.8.1 Décalaminage mécanique
Le décalaminage primaire se fait par flexion alternée directement sur la tréfileuse.

L’enlevement des écailles résiduelles est complété par :

1. Des vibrations,
2. Le passage dans des boites garnies de paille de fer,
3. Un brossage,

4. Un poncage Avec ce procédé.
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Pour obtenir un décalaminage total, il est nécessaire de disposer d’'un fil machine
parfaitement sec. Cette technique est améliorée en remplacant les systemes de brossage
par un sablage a I'aide de la calamine décollée au cours des flexions et récupérée puis
projetée violemment sur le fil a 'aide d'un jet d’air ou d’un jet d’eau. Dans ce cas, I'ébauche

n’a pas besoin d’étre seche et peut se présenter fortement humide.

2.8.2 Décapage chimique

Pour les aciers au carbone, on emploie généralement des solutions d’acides sulfurique ou
chlorhydrique (généralement HCl ou I'acide sulfurique H2S04). Apres I'immersion dans le
bain, les couronnes sont soigneusement rincées pour éliminer toute trace d’acide, de sels
de fer, d’'oxyde puis subissent un traitement de neutralisation qui, généralement, permet
de déposer sur le fil une couche support du lubrifiant de tréfilage. Un séchage final permet
d’avoir des fils secs et d’éliminer les traces éventuelles d’hydrogene occlus, qui fragilise

I'acier lors de déformation.

2.8.3 Revétements de surface

Les revétements les plus couramment utilisés pour les aciers au carbone sont la chaux, le
borax, solutions phosphatantes. Celles-ci provoquent la formation de dépots cristallins a
la surface du fil présentant un pouvoir élevé d’absorption des lubrifiants.

Généralement, Les réactifs sont essentiellement utilisés avant le tréfilage pour les aciers
au carbone. Par réaction a l'interface métal/dépot, produisent une modification de la
couche superficielle du fil. Il s'agit de traitements tels que la phosphatation ou
|'oxalatation. Ces traitements de conversion possedent |'avantage d'étre particulierement
adhérents, mais leur inconvénient est qu'ils sont polluants. Ils sont généralement mis en

ceuvre avant le tréfilage des aciers au carbone [84],

2.9 Traitement Thermique Apreés Tréfilage

Apres le tréfilage, le fil comporte un film superficiel de lubrifiant et de revétement dont il
faut se débarrasser avant de procéder a un traitement thermique (pour éviter la diffusion
d'éléments polluants). Deux sortes de nettoyage peuvent étre envisagés, par action
meécanique ou chimique (lessives, alcalines, solutions acides), au trempé ou au défilé

(suivant les sections des fils tréfilés) En derniere étape.

Les modifications microstructurales induites par le tréfilage, modifient les propriétés

physiques et mécaniques des métaux. Mais, on peut généralement restaurer les propriétés
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et la microstructure que possédait le métal avant la déformation, au moyen d'un recuit :
l'agitation thermique des atomes due a I'énergie absorbée au cours de ce recuit, d'activer
les phénomeénes de retour a 1'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 [>71.
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3. DEFORMATION PLASTIQUE &

TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE

3.1 Mécanismes de la déformation plastique

Lorsqu'un matériau polycristallin est soumis a l'action d’'une contrainte mécanique
extérieure, une déformation plastique se produit a I'échelle microscopique. Celle-ci est
générée principalement par un mécanisme de glissement des dislocations sur des plans
cristallins précis et/ou par un maclage mécanique. Le glissement et le maclage sont les
deux principaux mécanismes physiques permettant d’accommoder la déformation
plastique. Le déclenchement d’'un mécanisme ou de I'autre dépend de I'énergie de faute

d’empilement du matériau [271.[851.[86],

La déformation par glissement s’effectue donc de maniéere classique par glissement des
plans cristallographiques denses les uns par rapport aux autres selon les directions
denses du réseau cristallin (Figure 1[.24). Ce glissement est rendu possible par
I'intermédiaire du mouvement des dislocations qui autorise 'apparition du glissement
plastique pour des cessions bien inférieures aux valeurs théoriques dans des réseaux
cristallins parfaits [871. Plus le nombre de plans et directions de glissement d'un métal est
grand, plus son aptitude a la déformation plastique est élevée. Les métaux a réseau
cubique sont tres plastiques, le glissement dans ces métaux pouvant s’effectuer suivant
plusieurs directions. La plasticité des métaux a réseau hexagonal a empilement compacte
est plus faible, ils se prétent donc plus mal au laminage et a d’autres modes de déformation

que les métaux a réseau cubique [86],

plan de base
—{0001}

{110}

(1120)

(111)
(c)

Figure 1.24- Systémes de glissement de différentes structures. a) cubique faces centrées (CFC), b)
Hexagonal compacte (HC), c) cubique centré (CC).
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Parfois, les matériaux métalliques réagissent au cisaillement auquel ils sont soumis par
un mécanisme particulier, différent du glissement des dislocations qui est le maclage. Lors
de la déformation par maclage les atomes subissent donc une translation par cisaillement
du réseau parallelement au plan de macle et selon une direction dite de maclage (Tableau
[.3) telle que le réseau maclé soit symétrique du réseau primitif par rapport au plan de
macle. Le taux de cisaillement induit est donné par la géométrie du systéme de maclage

(plan et direction cristallographiques de maclage) dans la maille cristalline [871.[88],

Tableau 1.3- Les systémes de maclage pour différentes structures.

Structure Métaux Plan de macle Direction de macle
CFC Al, Ag, Cu, Fey, Ni, Au {111} <112>
cC Fea, Mo, Nb {112} <111>
HC Ti, Zn, Mg, Cd, Be {1012} <101>

La différence entre la déformation par maclage et par glissement, c’est que pour le
glissement, les dislocations se propagent dans un méme plan, par contre, le maclage exige
la propagation d’une dislocation sur chaque plan successif. [l semble qu’il contribue plutot
au relachement des contraintes engendrées par les hétérogénéités des déformations
plastiques. Le maclage peut aussi contribuer a une rotation du cristal qui permet au

glissement facile de se poursuivre 891,

3.2 Evolution microstructurale lors de la déformation

Lors d’'une déformation a froid, la microstructure évolue en fonction du taux de
déformation. Au cours du premier stade de déformation, les grains se subdivisent,
changent de forme et s’allongent selon la direction de sollicitation. Une sous-structure de
dislocations apparait a lintérieur des grains, dépendant de leur orientation
cristallographique. La subdivision des grains donne lieu a une configuration cellulaire
(blocs de cellules) constituée de "parois” a forte densité de dislocations entourant des
volumes a faible densité de dislocations. Quand le taux de déformation augmente, les
parois des cellules s’affinent pour former des sous-joints. Cette transformation est
accompagnée par une diminution de la taille des cellules ainsi que par une augmentation
progressive de leur désorientation (1° a environ 5°). Les joints de blocs des cellules sont

identifiés comme étant des murs denses de dislocations [85190],
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La Figure 1.25 montre un exemple schématique de la microstructure de déformation

reconstruites par MET.

Micro-bande

Murs denses de
dislocation (DDW )

a)

Bloc de cellules

Cellules

Joints lamellaires

b) Cellules

Figure [.25- Représentation schématique de la microstructure de déformation : (a) pour des
déformations faibles a moyennes, (b) pour des déformations importantes [911.

3.3 Texture cristallographique

Les matériaux d’intérét technologique sont, la plupart du temps, polycristallins c’est a dire
constitués d’'un assemblage de grains ou cristallites qui sont considérés comme des petits
monocristaux. Les propriétés des matériaux dépendent a la fois de la structure de
'agrégat constitué par les grains mais également des propriétés des cristallites. La forme,
la taille, leur arrangement au sein de I'agrégat ainsi que leur orientation
cristallographique constituent des parametres déterminant pour les propriétés
macroscopiques des matériaux. Lorsque la distribution des orientations de ces cristallites
n'est pas aléatoire, on dit que le matériau présente une ou plusieurs orientations

préférentielles ou plus généralement une texture cristallographique [851192],

La texture cristallographique est un parametre microstructural déterminant pour les
propriétés (mécaniques, électriques, magnétiques, ...) des alliages métalliques via
I'anisotropie cristalline. La texture apparait durant la solidification puis évolue au cours
des étapes de déformation (laminage, tréfilage,...) et de recristallisation sous traitement
thermique. La compréhension et la maitrise de I'évolution de ce parametre au cours de
traitements thermomécaniques ou de recuits sont nécessaires pour optimiser le
comportement d'un matériaul®2l. La texture cristallographique est représentée par des
figures de poles directes (projection d'une famille de plan {hkl} sur le repere

macroscopique de I’échantillon), ou des figures de poéles inverses (projection d'une
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direction macroscopique sur le repere du cristal défini par un triangle standard), ou
encore par la fonction de distribution d’orientations FDOC (une fonction de densité dans

'espace des orientations).

3.4 Macro- et microtexture

Depuis une quarantaine d’années, la diffraction des rayons X et la diffraction des neutrons
constituent les techniques "reines" pour la caractérisation des textures globales
(macrotexture) des matériaux. Dans la description de la macrotexture les grains du
polycristal sont analysés de maniére globale sans tenir compte de la position ni de

'orientation particuliére de chaque grain.

La derniere décennie a été marquée par I'émergence d'une nouvelle technique de
diffraction : la diffraction des électrons rétrodiffusés ou EBSD (Electron Back Scattered
Diffraction) dans un microscope a balayage qui permet de caractériser I'orientation de
cristallites possédant une taille moyenne de 0.5 pm, voire 0.1-0.2 um pour des
microscopes dotés d’'un canon a émission de champ. Grace a I'EBSD on a acces donc a la
microtexture ou texture locale. Cette technique présente l'avantage de donner une
corrélation entre la microstructure et la texture des matériaux [931-[96],

Les deux situations sont dépeintes dans la Figure .26

Texture Locale
(Microtexture)

Orientation Image
Map
(o1M)

DT Texture Globale
(Macrotexture)

Figure 1.26- Relation entre la texture globale(macrotexture)et la texture locale
(microtexture), associée a une cartographie d’orientation OIM obtenue par EBSD [931.

3.5 Description de la texture dans des matériaux polycristallins

La caractérisation de la texture consiste a définir une relation matricielle qui lie le repere
du cristal a celui de I’échantillon par une matrice de rotation [g]. Ce dernier est déterminé

en fonction de la géométrie et de 'historique mécanique de I'échantillon.
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Par convention dans le cas d'une téle laminée, il est défini par les trois directions
orthogonales suivantes (Figure .27a) : DL est la direction de laminage paralléle a OX (sens
de la longueur), DT est la direction transverse paralléle a OY (sens de la largeur), DN est
la direction normale au plan de laminage (DL, DT) paralléle a OZ. En revanche, dans le cas
de fils présentant une symétrie de révolution, DN est paralléle a I'axe du fil, DL et DT sont
deux directions macroscopiques a priori quelconques contenues dans la "section

transverse" du fil (Figure 1.27b) [851097],

Le référentiel lié au cristallite (Oxyz) est déterminé en fonction de la symétrie
cristallographique. Pour une symétrie cubique, on associera a chaque cristallite le triedre
Oxyztelque Ox //[100],0y //[010] et Oz // [001]. L’orientation de la cristallite est définie
alors par la rotation g qui permet d’amener en coincidence, a une translation pres, le

référentiel Oxyz avec celui lié a I’échantillon [851.(89],

Plan de Direction de laminage e

laminage /y

( a) D‘L

cristallite

‘ Repere lié a
\ I’échantillon

r‘s;)’ Direction DT
o

/‘\ DT DL
. ' (b) DT
)

Figure .27- Représentation schématique de deux repéres liés a I’échantillon et au cristallite
dans le cas d'une structure cubique. a) Téle laminée 9211981 b) Fil tréfilé.
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3.6 Représentations des orientations cristallographiques

L’orientation de la cristallite est définie par la matrice de passage [g] entre les 2
référentiels liés au cristallite (Oxyz) et al'échantillon (DL, DT, DN). Cette matrice peut étre
représentée a l'aide de différentes méthodes: matrice de transformation des
coordonnées, vecteur de Rodriguez, angles d’Euler (espace d’Euler), représentation par
les indices de Miller (indices de Miller-Bravais). Ces deux derniéeres représentations des

orientations sont les plus couramment utilisées en métallurgie [851199],

3.6.1 Angle d’Euler

L’orientation cristalline d’'un grain peut étre repérée dans le systeme d’axes lié a
I’échantillon par 3 angles d’Euler qui décrivent les trois rotations successives qui ameénent
en coincidence les 2 reperes. Il y a différentes notations qui ont été proposées pour
assurer trois rotations autour des axes qui sont liés au cristallite (Tableau 1.4), dont les
plus utilisées sont les notations de Bunge (¢1, ¢, ¢2). Les angles d’Euler ¢1, ¢, @2 (selon le
formalisme de Bunge [100]) définis ci-dessous, décrivent I'ensemble des trois rotations
permettant d’'amener le repére associé a I’échantillon {E} = (0, DL, DT, DN) en coincidence

avec celui associé au cristallite {C} = (Oxyz) (C.f Figure 1.28) [85],

e @1 (2m> @1 20) rotation autour de DN (O, DL, DT, DN =2 Ox1y1zi)
e ¢ (m2 ¢ 20) rotation autour de Ox1 (Ox1y1z1 2 Oxzy2z2)
e @2 (2m= @2 20) rotation autour de 0zz (Oxzyzzz 2 Oxyz)

Si g est la transformation qui résulte de ces trois rotations, les reperes {C} et {E} sont liés

par la relation :

{Ct=g(p.0.0,)*E}  (20)

Tableau 1.4- Correspondances entre les différents angles d’Euler usuels.

Matthies Roe Bunge Canova Kocks
a ) Qp1=a+ g w = g -a Y
B 6 P e e
3 3 _
Y ¢ p2=y+ = $p=">-y P=m-y
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Dans le cas de la symétrie cubique, g est donnée par la matrice de rotation suivante :

COS@, COS@, —sing, sing,cos¢g  sing, cose, +cos, sing,cos¢g  sing,sing
g=| —cos@, sing, —sing, cos@,cosg —sing, sing, +cosy, cos@,cosg cose,sing
sing, —sing —CoSs @, sing cos¢

(21)

Figure 1.28- Représentation de I'orientation cristallographique par les angles d’Euler
formalisme de Bunge (@1, ¢, ¢2) [100[101],

3.6.2 Indice de Miller

Dans un réseau cristallin de maille cubique de parametre a, (hkl) représente I'’ensemble
des plans réticulaires paralleles et équidistants, qui coupent les axes de réseau cristallin
respectivement a des distances a/h, a/k, a/l. Une direction cristallographique est notée
[uvw] ou u, v, w sont les coordonnées du vecteur directeur de cette direction dans le
repere du cristal. La direction normale a un plan (hkl) est alors notée [hkl]. Rappelons
qu'un plan (hkl) particulier appartient a la famille de plans {hkl} ; de méme une direction

particuliere [uvw] appartient a la famille de direction <uvw> [102],

En métallurgie, on représente souvent une composante de texture présente dans le
matériau par son plan et sa direction cristallographique respectivement paralléles a un

plan et a une direction caractéristique de I'éprouvette [85] :
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e Latexture des tOles est souvent décrite par des orientations idéales {hkl}<uvw> (h, k, I,
u, v et w sont les indices de Miller), ou {hkl} est le plan paralléle au plan de laminage,
de normale DN et ou <uvw> est parallele a la direction de laminage DL.

o La texture des fils est donnée par les familles d’orientations <hkl>//DN (texture de
fibre), car une direction cristallographique <hkl> a dans chaque grain tendance a
s’aligner avec 'axe du fil. Nous rappelons que pour un cristal de structure cubique de
parametre de maille "a", les directions <hkl> représentent I'ensemble des directions

perpendiculaires aux plans réticulaires {hkl} paralleles et équidistants.

Les orientations sont notées g = {hkl} <uvw>. Cette description des textures est
qualitativement intéressante car elle indique de facon tres claire les orientations
principales du matériau mais elle reste insuffisante d’'un point de vue statistique et
quantitatif. En effet, elle ne fournit aucune information sur I'ensemble de la distribution

statistique des composantes : fraction volumique, dispersion etc. [92]
3.7 Représentation de la texture cristallographique

3.7.1 Figure de poles directe (PF)

Pour mettre en évidence l'anisotropie de répartition des orientations cristallographiques
dans un matériau, on mesure le plus souvent des figures de pdles directes. Une figure de
poles directe (PF) est la projection stéréographique sur le plan de 1'échantillon, de la
distribution des densités de pdles d'une famille de plans {hkl} dans toutes les directions
de I'échantillon : celles-ci sont données par I'ensemble des couples (x,¢) (x et ¢ sont les
angles repérant le plan cristallographique {hkl} par rapport aux axes du référentiel

échantillon : y € [0,90°], ¢ € [0,360°] [86],

Considérons un cristal de structure cubique possédant une orientation donnée (Figure
[.29a). Les normales aux plans {100} de ce cristal « percent » la sphere des poles (sphere
imaginaire centrée sur le grain considéré) en des points caractéristiques de ’hémisphere
nord, dont la position est fonction de I'orientation du cristal dans le repere échantillon
(DL, DT, DN). On peut alors utiliser le péle sud comme péle de projection de ces points sur
le plan équatorial. On vient ainsi de réaliser une projection stéréographique pour obtenir

la figure de pdles {100} du cristal considéré (Figure 1.29hb).
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La Figure 1.29b montre un exemple de construction d'une figure de poles {100}
correspondant a une orientation dite « Cube », {001} <100>. Dans ce cas, le plan (001) de
la famille de plans {100} est parallele au plan de la tole (DL, DT) et, comme les indices du
plan sont les mémes que ceux de la normale au plan pour un cristal de structure cubique,
la figure de pdles présente donc une direction <001> parallele a la direction normale au
plan de la tdle, DN. Par ailleurs, il existe également une direction de la famille <100>

parallele a DL et une autre parallele a DT.

A chaque plan cristallin {hkl} d’un grain est associée une figure de pdles, et la figure de
poles {hkl} globale d’'un échantillon polycristallin est la superposition des figures de poles
{hkl} des différents grains pondérés par leurs fractions volumiques. Pour caractériser la
texture d’un échantillon, on est donc amené a mesurer plusieurs figures de pdles {hkl} par
diffraction des rayons X ou des neutrons. Dans le cas de I'EBSD, on mesure 'orientation
des grains et on trace des figures de pdles pour analyser la texture globale du

polycristall103],

Péle sud
DN Figure de poles PF

\
- (b)

DT DT

Poéle sud DL

Figure 1.29- Construction d’'une figure de p6les {100}, a) pour une orientation quelconque et b)
pour une orientation Cube {001} <100>. A gauche : méthode de construction ; a droite : figures
de poles obtenues [103][104],
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La Figure .30 donne un exemple de figures de pdles Figures de pdles {100} et {110}
expérimentales obtenues pour un matériau de symétrie cubique :(exemple d’'un fil

machine d’un acier perlitique utilisé dans notre étude).

max=4.175
s 5000
e 4, (1010

3.000

2.000
e 1111
e | (00

Figure 1.30- Figures de poles {100} et {110} d’'un matériau de symétrie cubique (A1 : Direction
radiale RD, A2 : direction transversale DT).

3.7.2 Figure de poles inverse (IPF)

C’est la distribution des plans {hkl}, c’est une méthode pour décrire des cristaux par
rapport au plan de référence par un triangle, a I'aide de différentes couleurs. Les trois
plans de référence les plus utilisés sont le plan de laminage, le plan transverse DT et le
plan normale DN de I'échantillon. Un exemple est montré sur la Figure 1.31. Si le plan de
référence est le plan de laminage DL, la famille de plans {001} du grain est parallele a ce
plan. Par conséquent, ce grain est mis en rouge, selon le triangle standard qui permet de
distribuer la couleur en fonction de la direction cristalline. Cependant, si le plan de
référence est le plan de transverse DT, la famille de plans parallele est {011} et le grain est
donc colorié en vert. Et si le plan de référence est le plan normal DN, la famille de plans
parallele est {111} etle grain est donc colorié en bleu. En utilisant cette fagon pour colorier
tous les grains analysés, la distribution d'une direction des cristaux devient visible [941.[104],
Pour le cas des structures cubiques par exemple, les couleurs rouge, vert et bleu sont
utilisées pour les familles respectives de directions/plans <100>, <110> et <111>,
respectivement représentées par leurs indices de Miller, les couleurs résultant du
meélange de ces couleurs primaires correspondent aux orientations intermédiaires, telles
que décrites par leurs indices de Miller respectifs et présentées dans le motif RVB du

Tableau .5 [105],
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(112) Tableau I.5- Association de couleurs dans
un MO d'un matériau cristallin cubique [195],
Direction | u (v ([w| R | G | B [COR
"‘ (332) (1000 [1] 0|0 |25 0
- (310) |3 |1]0|255|85]| 0
A (220) |2 ]| 1|0 |255]|255| O
! (221) (3200 |3]2]0]85|255] 0
(101) 1({0[0] 0 |255] 0
- : i (331) (331) [ 3|3 |1| 0 |255]| 85
T (221) [ 2|2 |1 | 0 |255|255
(332) 3131 0 | 8 | 255
- . (1112) 1111 0 255
(100) (310) (210) (320) (101) (322) 3121218 0 |25
Figure 1.31- IPF Triangle d'orientation (211) |2 | 1|1 ]255] 0 |255
cristallin illustrant I'utilisation de couleurs (311) | 3|1 |1|255| 0 |85
dans les cartes d'orientation pour désigner (321) [3]2 |1 |255|255|255
les directions cristallines [105],

3.7.3 Fonction de distribution des orientations cristallines (FDOC)

La mesure de figures de pobles permet d’avoir une description qualitative et non
quantitative de la texture. Cependant, Pour faire une étude quantitative et compléte sur
la texture d'un matériau métallique, il est nécessaire d’introduire un nouveau concept qui
est la Fonction de distribution des orientations cristallines f{g) (FDOC) (ou Orientation
Distribution Function, ODF). Elle est définie par la fraction volumique dVy/V des grains

ayant une orientation g a dg pres :

f(g)dg=—= (22)

dg est le volume élémentaire dans I'espace d’Euler :

1 .
dg=8 singdgdp,d, (23)

2
T

Ou V est le volume de l'espace des orientations et dV/y le volume d’orientations dans
I’élément de volume dg centré sur g. Une propriété particuliere de f{g) est d’avoir une

moyenne égale a 1 ; une distribution uniforme d’orientations a donc une FDOC constante
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égale a 1 [106] Cette fonction fournit une information statistique compléte de la
distribution des orientations cristallines. Son exploitation permet de repérer les
orientations préférentielles, les dispersions angulaires autour des orientations idéales, de
visualiser les textures de fibres (ensemble continu, etc..) et de quantifier les fractions

volumiques des composantes de texture [°21,

D’une maniére indirecte, la FDOC peut étre obtenue par inversion de figures de poles,
étape obligée lors d'une caractérisation de textures par diffraction des rayons X. Déférente
approches sont proposées pour déterminer La FDOC telles que la méthode harmonique
proposée par Bunge [107] et Roe [108] [la méthode vectorielle proposée par Williams [109] et

développée par Ruer et Baro [110] et apres par Vadon [111],

Elle est calculée a partir d’orientations discrétes en représentant chaque orientation par
une distribution continue, généralement gaussienne. La FDOC est habituellement calculée
dans l'espace d’Euler (¢1, ¢, ¢2) en appliquant la méthode des harmoniques sphériques.
Une méthode directe peut également étre employée en contrepartie d'un temps de calcul
plus important. Pour la représentation graphique de la FDOC dans I'espace d’Euler, les
trois angles sont portés sur trois axes orthogonaux, et on effectue un ensemble de coupes
selon des plans a @2 constant (généralement par pas de 5°). Les propriétés de symétrie de
I’échantillon et du cristal conduisent a une réduction du volume nécessaire de I'espace
d’Euler. Dans le cas nous concernant d’'un matériau de structure cristalline cubique et d'un
échantillon de symétrie orthotrope, on emploie généralement le domaine (@1, ¢, ¢2) € [0,
90[ 112]-[117], La Figure .32 donne un exemple de FDOC correspondante a la figure de podle

présentée sur la Figure [.30.

max = 13.405
—12.000
10000

2.000

6.000

4.000
2000
—1.000

Constant Angle: g2

l—ilpl (0.0°-360.0%)

& (0.0°-90.0°)

Figure 1.32- Fonction des distributions des orientations cristallines(FDOC) en coupes a ¢;
constant d’'un fil machine d'un acier perlitique.
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3.7.3.1 Détermination de la FDOC
Le principe du calcul de la FDOC consiste a résoudre I'’équation fondamentale qui lie les n

(i =1 an) figures de poles a la fonction f{g) :

1 2z
Qhkl(lr(P):Z_[o f(g)d7/ (24)

Ou qgrki(x, ) est la densité de poles en un point défini par ses coordonnées sphériques
radiale y et azimutale ¢ sur la figure de poles {hkl} et dy est 'élément différentiel de
rotation autour de la normale au plan diffractant [861192]. La texture peut alors étre
représentée dans I'espace d’Euler ou chaque orientation est décrite par les trois angles

d’Euler (@1, ¢, 2) etl'intensité de f{g) correspondante [104],

3.8 Texture de déformation

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. Lorsque les déformations sont importantes, elles
donnent lieu a une orientation cristallographique préférentielle des grains dans le
matériau, on dit alors que celui-ci est texturé. Déterminer la texture cristallographique
d'un matériau polycristallin revient a déterminer les orientations cristallographiques des
grains qui le constituent. Cette texture de déformation dépend de la nature du métal et du

mode de déformation (laminage, tréfilage...)[1181,[119],

Certaines grandeurs physiques et mécaniques d'un polycristal dépendent de la texture
cristallographique en effet : dans an monocristal une grandeur physique ou mécanique
est anisotrope (varie suivant la direction de mesure). Dans un polycristal lorsque les
grains sont orientés au hasard I'anisotropie de chaque grain est masquée par la
répartition aléatoire de leurs orientations, il y a donc quasi isotropie du matériau.
L'existence d'une texture cristallographique fait apparaitre une certaine anisotropie du
matériau d'une facon plus ou moins marquée suivant la nature et le degré d'orientation

des grains [119],
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Dans ces études, Badji [1201 a mentionné que les changements d’orientation qui se
produisent dans un acier sous I'effet d'une sollicitation mécanique sont dus au fait que la
déformation se fait sur des systemes de glissement et de maclage spécifiques. Pendant la
déformation plastique, chaque grain subit une déformation différente de celle de ses
voisins. Cette déformation entraine une rotation cristallographique qui n’est pas aléatoire.

Par conséquent, les grains acquiérent des orientations privilégiées.

3.8.1 Texture de laminage

Dans le cas du laminage des matériaux c.c, la texture des toles laminées se développe sous

forme de fibres ; c'est-a-dire que les orientations des grains par rapport a la téle ont en

commun un axe du cristal. L'intensité des différentes composantes de cette texture

dépend de plusieurs facteurs tels que la texture initiale de I'acier, la température et le taux

de déformation, I'énergie de défaut d’empilement, la morphologie et la taille initiales des

grains, la présence d’une seconde phase, etc.... Pour les aciers ferritiques a bas carbone

et les aciers inoxydables ferritiques, le laminage entraine le développement de deux

composantes majeures de texture qui sont [89111201,[121] ;

e Lafibre a qui s’étale de la composante {001}<110> jusqu’a {111}<110> le long de
<001> // RD. Cette fibre est aussi décrite par {hkl}<001>.

e Lafibre y qui s’étale de la composante {111}<110> jusqu’a {111}<112> le long de
<111> //ND, elle est décrite aussi par {111}<uvw>

Une représentation schématique des principales composantes de texture rencontrées

dans les matériaux cubiques centrés c.c et cubiques a face centrée c.f.c dans I’espace

d’Euler est donnée dans la Figure 1.33 et la Figure 1.34 respectivement.

P L] 3
0 P, =45 P2=90 (001)[070)
o B (001){170] O O woninio)
¢ ; G ~

! e
i ye
O =90 f -/ ' ¢
: cube (112)170] @
¥ (11117 0) —@-—@ (11712
q),:9'(3’i_ B P - (1121 (1107 1)
’ =, e
/ P2=45°
¢l // E
./ / (11oy170) L (110){001] Goss

(a) (b)

Figure 1.33- a) représentation schématique en 3D des composantes principales de texture
rencontrées dans les matériaux c.c laminés dans I'espace des angles d’Euler [120], b) Position de la
texture idéale dans la coupe ¢, = 45° [122],
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Figure 1.34- a) Représentation schématique en 3D de position de fibres principales a et f de la
texture de laminage dans les matériaux c.f.c dans I'espace des angles d’Euler. b) Position de la
texture idéale dans la coupe @2 = 45° [931,

Les fibres de texture caractéristiques rencontrées dans les matériaux FCC et BCC sont

décrites dans le Tableau I.6.

Tableau 1.6- Fibres de texture dans les matériaux c.f.c et c.c 93],

Material Nomenclature of fiber Fibre axis

FCC (110) // ND

(111) /I ND

(110) // TD

Not a fiber in true sense
(110) // RD

(111) // ND

(001) // RD

(110) // ND

(110) // TD

BCC

M P 3 R L TWA <R R

3.8.2 Texture de tréfilage
Lorsque I'on déforme suffisamment un métal dont la texture initiale n’est pas trop
prononcée, la texture finale présentera les symétries du mode d’élaboration, dans le cas

du tréfilage I'axe du fil est I'axe de révolution de 'ensemble de la texture [1181.1123],

La texture de tréfilage est composée principalement de fibre, caractérisée par la présence
d’une direction <hkl> (ou <hkl> sont les directions cristallographiques paralleles a I'axe
du fil) [124] Pour un matériau de structure cubique centrée la direction est du type <110>.
Les éléments de symétrie de la texture sont ainsi mis en évidence au travers des figures

de pdles qui présentent une symétrie de révolution. Les textures de tréfilage présenteront
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les mémes orientations préférentielles que celles obtenues aprés laminage : a savoir une
fibre a <110> // a I'axe de tréfilage et des directions <111> perpendiculaires a ce méme

axe [125],

Tous les auteurs observent une texture de fibre <110> dans le cas de tréfilage.
Zenlyanskov et al.l[126] remarquent méme une double texture axiale <110> +<114> formée
lors du tréfilage. Montesin et al. [52], ainsi que Leber [123] trouvent un plan {100} tangent a
la surface du fil durant le tréfilage. Dans le cas du tréfilage, la texture obtenue est une
texture de fibre <110> (classique pour les cubiques centrées) ; cette direction tend a
s’aligner avec la direction de déformation (traction). La théorie (selon Leber [123]1) prévoit
une grande tendance a la formation de textures du type {111} <110> et {114} <110> ;
mais il est observé aussi une texture du type {100} <110> qui est, semble-t-il, initiée au
cours de la déformation initiale (issue de la déformation a chaud). Les travaux effectués
par Gangli et al. [127] sur les textures de déformation d’aciers bas carbone tréfilés montrent
que l'on a une orientation préférentielle du type {111} <110> [121L[125], Zjdani et al. [10]
dans ces travaux sur un acier tréfilé industriellement a montré le développement d'une
fibre « (<110>//ND, ND //axe de tréfilage) au cours de la déformation en terme d'une
coupe ODF ¢z = 45° (Figure 1.35). Cette Texture a été observer par Kanetsuki et al. [128]
dans le cas d’'un acier perlitique déformé par tréfilage, par Montesin et al. [521 Cas d’'un
acier perlitique steelcord destiné au renfort de pneumatique. Figure 1.35 montre le fibre

a majoritaire (<110>//ND) d’un fil d’acier tréfilé (e=52.81%).

f) 910.0°-360.0%)
©(0.0°-90.07)
$ Fibre o (majority) <110>
A_ ® (1111
A\ (111) [0-11]

O 001y [110]
a b

Figure 1.35- a) ODF en coupes a ¢; = 45°constant d’un fil en acier perlitique tréfilé a €=52.81%.
b) Position de la texture idéale dans la coupe ¢z = 45° [10],
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Dans les fils de structure cubique a faces centrées, les textures observées sont composées
principalement d’'un mélange en proportion variable de deux composantes fibres <001>
et <111> (les directions cristallographiques <001> et <111> sont paralleles a I'axe du fil).
Sur les coupes a @2 constant de I'espace d’Euler, la fibre <001> se situe a ¢$=0° et @2
variant entre 0 et 360° et la fibre <111> se situe a $=55°, @1 variant de 0 a 360° [83]. Zidani
et al. 121 ont étudié des fils en cuivre tréfilés industriellement destinés au cablage
électrique, ils ont observé que La texture de déformation est principalement composée de
la fibre <111> // DN (DN // axe de tréfilage) (majoritaire) et la fibre <001> // ND
(minoritaire) (Figure 1.36a). Ils ont noté aussi que la fibre <001> / / DN est constituée
d'un renfort {001} <110> qui est convoluté avec le composant {001} <120>. De plus, ils
ont observé que la fibre <111> // DN est constituée d'un renfort principal de la
composante {111} <112>, cette composante est tres prononcée et s'étend de chaque coté

presque jusqu'a la composante {111} <110> (Figure 1.36b).

a)
Fiber <001>//DN max= 26717
15452
8937
5169

b - 2989
1.729
B o
0578
45
Fiber <111>//DN R
r ot (00%3600
$(0.0%90.0%
W o001 <120>

o

0 1 360°
‘ F--BE-6-BH--H-4-B--F9F-E9 ¢ 001 <110>
P2=45° O 111 <110>

o Ol Ol Ol Ol Ol A

111 <112>
o ! - - --<001>//DN
.......... <111>//DN

Figure 1.36- a) ODF en coupes a ¢z = 45°constant d’un fil en cuivre tréfilé a €=90.58%.
b) Position de la texture idéale dans la coupe ¢z = 45° [12],



CHAPITRE I

MATERIAUX ET TECHNIQUES
EXPERIMENTALES

L’étude des évolutions microstructurales et texturales des fils
d’acier perlitique tréfilés au cours de la déformation plastique et
du comportement mécanique a été menée a I'aide de diverses

méthodes expérimentales.

La premiere partie de ce chapitre contient une description
détaillée du matériau étudié, depuis sa composition chimique
jusqu’au protocole de conservation des échantillons en passant
par leur préparation métallographique. Dans une seconde
partie, le principe général des différentes techniques
expérimentales mises en ceuvre au cours de ces travaux de
recherches ainsi que les protocoles et appareillages de mesures

sont présentés.




Chapitre II. Matériaux et technique expérimentales

1. MATERIAU ETUDIE

1.1 Acier étudié

Le présent travail a été réalisé sur des fils en acier hyper-eutectoide destinés a la
fabrication de cables torons fournées par l'entreprise nationale TREFISOUD (Société
Nationale de Tréfilage et de Fabrication de produits de soudage). Ces fils d’aciers de
diametre de 11 mm ont été fabriqués a 'entreprise Italienne GCR EURODRAW en acier
entierement perlitique issu de laminage a chaud de billettes produites par coulée continue
et ils ont été importés sous forme de couronnes (Figure II.1) par 'entreprise nationale

TREFISOUD.

Figure I1.1- Bobine de fil machine.

L’entreprise indiquée (GCR EURODRAW) dispose de plusieurs certificats de qualité
internationaux comme UNI EN ISO 9001.2015 et peuvent produire des produits de
tringle et de cable d'acier pour les industries de fabrication de pneus, des fils de
renforcement de béton précontraint et des torons pour les industries de la construction

selon les normes européennes (EN), anglaises (BS), allemandes (DIN), italiennes (D.M.)
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1.2 Nuance de l'acier

L’acier étudie est de nuance SWRH82B (High Carbon Steel Wire Rods) qui est un fil
machine en acier a haute teneur en carbone de diametre de 11 mm. Le Tableau II.1 donne
les équivalences des standards internationaux pour la composition des aciers du

SWRH82B.

Tableau I1.1- Equivalence du SWRH82B en fonction des normes et des pays.

Japan Korea USA Europe International Standars
JIS G 3506 / UNS G10800 EN 10016-2 1SO 16120-2

(2017) (2007) (1995) (2017)
SWRH82B KS 1082 B AISI/SAE1080 EN C82D ISO C82D

Applications : Fil machine en acier a haute teneur en carbone destiné au tréfilage et/ou au
laminage a froid, fils d'acier tréfilés pour béton précontraint, fil d'acier galvanisé destiné a la
fabrication des torons et de cables métalliques.

1.3 Composition chimique de I'acier

L’étude a été réalisée sur un fil en acier perlitique contenant 0,9 % en masse de carbone
associée a des éléments d’alliages comme le nickel, le chrome, le molybdeéne, le vanadium
ou le tungstene. La composition chimique exacte est donnée dans le Tableau I1.2. L’analyse
supplémentaire de la composition chimique du fil machine a été effectuée par

spectrométrie a I'aide d'un spectrometre a étincelle de pointe.

Tableau I1.2- Composition chimique de 'acier étudié (composition massique %).

Eléments C Mn Si P Cr Ni S V Cu Mo Co
Wt% 089 063 032 0.013 031 0.004 0012 0.004 0.011 0002 0.006

1.4 Tréfilage de I'acier

L'exécution initiale pour le tréfilage était sous la forme d'un fil machine SWRH82B de
diametre initiale do égale a 11,00 mm. Ce fil machine a été tréfilé a froid par une tréfileuse
multi-passes a 'entreprise TREFISOUD par huit passes a travers plusieurs filieres a la
température ambiante a sec avec une réduction de surface moyenne de 20% et avec une
vitesse moyenne de tréfilage égale a 8 m/s dans chaque passe. Ce processus a donné un
fil tréfilé d'un diametre final drégale a 4,03 mm (Figure I1.2). Au cours de chaque passe, la

déformation est calculée par I'équation (5) dans le Chapitre 1.2.
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1ére 2éme 3éme 4éme 5éme 6éme 7éme 8éme

Passe Passe Passe Passe Passe Passe Passe Passe

Bl sl ] il il s
R - |

A0 Al A2 A3 A5 A6 A7 A8 A9

do=11 d1=9.69 d:=8.52 d3=7.67 ds=6.15 ds=5.39 d6=4.86 d,=4.39 dr=4.03

Figure I1.2- Schéma explicatif de la gamme de tréfilage du fil tréfilé df=4.03mm.

Dans cette étude, les résultats obtenus ont été effectués sur un fil machine et deux fils
tréfilés de déformation déférentes (c'est-a-dire, déformation moyenne €1=1.16 et
déformation élevée £2=2.01). Les parametres caractérisant la déformation des fils utilisés

dans cette étude sont donnés dans le Tableau I1.3.

Tableau I1.3- Information sur les échantillons utilisés dans cette étude

Echantillons di (mm) Taux de déformation €
Fil machine 11 0.00

Fil tréfilé 1 6.15 1.16

Fil tréfilé 2 4.03 2.01

1.5 Prélevement et Préparation métallographique des échantillons

Apres le procedes de laminage a chaud, la surface du fil machine est recouverte d'une
couche d'oxydes métalliques (calamine), dont I'épaisseur est fonction de la température
de sortie du fil. A cause de son caractére abrasif, de sa dureté et de son absence de
ductilité, cette couche doit étre éliminée avant toute opération de tréfilage du fil machine.
Différents procédés de nettoyage de surface tels que : le décapage et le décalaminage ont

été effectués par 'entreprise TREFISOUD.

1.5.1 Découpage et enrobage

Le prélevement des échantillons s’effectue avec une vitesse lente et sous une coulée d’eau
froide de telle fagon qu’il faudrait éviter la déformation structurale et la perte des propriétés
mécaniques des échantillons due a 1’échauffement lors du découpage. Les échantillons sont

découpés sous forme de coupes longitudinales de 15 mm de longueur. Ensuite, ils sont enrobés
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dans une résine synthétique a froid. La température d’enrobage ne présente aucun risque de

modification structurale de la surface des échantillons.

1.5.2 Polissage Mécanique

Apres I'étape d’enrobage, les échantillons sont polis mécaniquement le long de la coupe
longitudinal aux papier a grain abrasif en carbure de silicium (SiC) de granulométrie
décroissante allant de 120# au 4000# et lubrifiés avec de I'eau. Apres chaque polissage,
les échantillons sont nettoyés de tout résidu a I'aide de 'eau distillée puis séchés a 'air
froid comprimé. Le polissage de finition se fait a l'aide de la pate diamantée de
granulométrie 3 um puis 1 pm répartie sur un disque tissu feutre jusqu’a I'obtention d’'un

poli miroir (Figure I1.3a).

Pour révéler la microstructure, les échantillons est attaqués par un réactif d’attaque
utilisé pour les aciers tres durs c’est bien le picral 4%. Cette solution révele les agrégats
de cémentite. Le picral est une solution composée de 100ml d’éthanol et de 4g d’acide
picrique en poudre utilisé pour un temps d’attaque entre 20 et 45 secondes, et ceci selon

|’état de I’échantillon (Figure 11.3b).

Attaque chimique
Picral 4%

A 4

Durée : 20 a 45s

Echantillon enrobé Observation
(poli miroir) microstructurale

Figure I1.3- Attaque chimique avec le picral 4% de I’échantillon enrobé.
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1.5.3 Polissage électrolytique pour I’analyse EBSD

La faible profondeur d’échappement des électrons qui contribuent a la formation de
diagrammes de diffraction EBSD impose une préparation d’échantillons adaptée. Celle-ci
doit préserver la structure cristalline de I'échantillon au voisinage de la structure
analysée, en éliminant le mieux possible les couches superficielles oxydées ou la

contamination de surface, sans créer d’écrouissage superficiel ni de rugosité excessive.

La Technique d’EBSD demande une préparation plus fine et plus soigneuse de la surface
des matériaux d’étude. La premiere étape de préparation de la surface des échantillons
consiste a réaliser un polissage mécanique tres doux suivi, éventuellement, d'un polissage
a pate diamantée. La deuxiéme étape, a pour objectif d'enlever la couche écrouie par le
polissage mécanique tout en préservant l'état de surface, est réalisée par polissage
électrolytique. Ce dernier consiste a placer I'échantillon en tant qu’anode dans une cellule
d’électrolyse et la cathode en plaque en acier inoxydable. Le bain électrolytique est

constitué du réactif approprié (Figure 11.4).

Pour les aciers, le bain électrolytique est constitué d’acide acétique, d’acide perchlorique
et d’éther monobutylique de I'ethyléneglycol. La tension appliquée est de 43 V et la

température de polissage est de -2 °C pendant 2 minutes.

Générateur réglable

e - + e
e e
(Echantillon)
Cathode —_ < Anode
Turbulent —— «—— Electrolyte
Agitateur
magnétique —» {}

Figure I11.4- Schéma du dispositif de Polissage électrolytique.

59



Chapitre Il. Matériaux et technique expérimentales

2. TECHNIQUES DE CARACTERISATION

Cette partie a pour but de présenter brievement les différentes techniques

expérimentales mises en ceuvre au cours de ces travaux de recherches.
2.1 Caractérisation de la microstructure

2.1.1 Microscope électronique a balayage MEB

La microscopie électronique a balayage (MEB) ou (SEM Scanning Electron Microscopy)
est une technique puissante d’observation qui fournit des images a haute résolution de la
proche surface des échantillons. Cette technique est basée sur le principe des interactions
électrons-matiere. Un faisceau d’électrons balaie la surface de I’échantillon a analyser qui
en réponse, plusieurs signaux sont réémis: les électrons secondaires, les électrons
rétrodiffusés, les électrons Auger, et les rayons X (Figure IL.5). Différents détecteurs
permettent d’analyser ces particules et de reconstruire une image de la surface [841.[861.[104],
Nous avons utilisé le MEB dans plusieurs modes : le mode d'imagerie par collection des
électrons secondaires (mode SE - Secondary Electron Imaging) qui permet une analyse
topographique trés détaillées des échantillons et le mode d'imagerie par collection
d'électrons rétrodiffusés (mode BSE - Back Scattered Electron Imaging) qui permet de

donner une imagerie chimique globale (informations cristallographiques).

Faisceau d’électrons
Electrons primaires

Electrons Auger Electrons secondaires

Electrons rétrodiffusés
Rayons X

Cathodoluminescence Q

Rayonnement continu

{

ECHANTILLON

Figure II.5- Schéma d’émissions électroniques dues aux interactions électrons-matériau
métallique [105],

60



Chapitre II. Matériaux et technique expérimentales 2. Techniques de caractérisation

Au cours de cette étude, du fait de leur finesse, les microstructures ont été observées au
MEB de type TESCAN-VEGA3 au sein de laboratoire de Physique des couches minces et
applications a 'université de Biskra. Nous avons travaillé sous une tension d’accélération

de 20 kV.

2.1.2 Diffraction des rayons X

L’acier est un matériau polycristallin formé d’'une multitude de grains, chacun d’entre eux
étant en fait un monocristal constitué d’'un empilement régulier d’atomes. Cet empilement
peut étre décrit par des ensembles de plans cristallins définis par une distance dnk qui

dépend des indices de Miller (h, k, 1).

La diffraction des rayons X est une diffusion cohérente des photons X du faisceau incident
sur les électrons des atomes du réseau périodique qui composent I’échantillon analysé.
Chaque atome du matériau constitue alors une source secondaire de photons X en phase
avec les photons primaires (Figure I1.6a). En effet les pics de diffraction X représentent
des figures d’interférence (cones de diffraction) de ces sources photoniques enregistrés
par un détecteur [84l. Le phénomeéne de diffraction est décrit par la loi de Bragg pour une
famille de plans cristallins (hkl), telle que :
nA=2d,,,sin@ 25)
Avec drii la distance interréticulaire séparant deux plans paralléles d’'une méme famille, 6
I'angle d’incidence d’un faisceau de rayons X sur ces plans réticulaires, A la longueur
d’onde du faisceau, et n 'ordre de diffraction, un nombre entier. Il y a diffraction lorsque
la relation de Bragg est satisfaite. Les familles de plans atomiques composant chaque
phase cristalline sont orientées aux rayons X selon un large balayage angulaire 26. La
longueur d’onde étant connue et n étant entier il est possible de déterminer la distance
interréticulaire entre deux plans a partir de la distance angulaire [129]. Selon la loi de Bragg
il est donc possible d’associer a chaque pic de diffraction un plan atomique (hkl) comme

illustré Figure 11.6b.
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Figure I1.6- Principe de diffraction des rayons X par un cristal. a) Schéma de diffraction des
rayons X par une famille de plans réticulaires (hkl) illustrant la loi de Bragg. b) Indexation des
pics d’un diffractogramme.

Les mesures de spectres de Diffraction de Rayons X est réalisée au niveau du laboratoire
de Physique au sein de département de sciences et de la technologie a I'université de
Biskra. Le diffractomeétre utilisé pour les mesures de spectres caractéristiques du
matériau étudié est de type D8 DISCOVER équipé d’une anticathode en cuivre délivrant
un rayonnement d’une longueur d’onde A = 1.5406 A (Figure 11.7). Le traitement des
données de spectres de DRX est effectué par le logiciel X'pert Highscore Plus qui permet

notamment I'identification de phases a partir d'une base de données PDF.

Figure I1.7- Diffractométre D8 DISCOVER.
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2.2 Caractérisation de la texture cristallographique

2.2.1 EBSD (Electron Back Scattered Diffraction)

L’EBSD (Electron Back Scattered Diffraction) est une technique basée sur I'exploitation
des diagrammes de la diffraction des électrons rétrodiffusés par un matériau cristallin
placé sous le faisceau électronique d'un microscope électronique a balayage (MEB). Elle
permet d’acquérir une multitude de données et des informations microstructurales
quantitatives a propos de la nature cristallographique : la morphologie des grains, la
distribution des joints de grains, les gradients d’orientations intragranulaires, la texture
cristallographique...Contrairement aux autres techniques de diffraction (Rayons X ou
Neutrons), 'EBSD permet de corréler texture morphologique et cristallographique, c’est-
a-dire la taille et 1a forme des grains, et la distribution des orientations cristallographiques

associée [120][130],

2.2.1.1 Principe de 'EBSD

La technique EBSD (Electron Back-Scattered Diffraction) permet de déterminer
'orientation cristallographique des grains dans le matériau, connaissant leur structure
cristallographique. 11 s’agit de focaliser un faisceau d’électrons sur la surface de
’échantillon, en un point ou 'on souhaite en déterminer l'orientation. Les électrons
incidents qui frappent I’échantillon sont diffusés dans un large domaine angulaire. Les
électrons rétrodiffusés par le matériau sont en condition de Bragg pour une famille de
plans cristallins {hkl} donnée et forment deux cones de diffraction appelés cones de
Kossel. L'intersection de ces cones avec un écran de détection phosphorescent, placé
devant I’échantillon, forme des hyperboles assimilables a des droites (lignes de Kikuchi).
L’ensemble des droites superposées constitue un diagramme de Kikuchi comme illustré
Figure I1.8. L’'indexation cohérente de 'ensemble des bandes de Kikuchi, en respectant les
angles entre les plans cristallographiques et en déterminant leurs axes de zone, permet
de déterminer l'orientation cristallographique du grain et le parametre de maille du
cristal par rapport au repere lié a I'’échantillon [341.[103},[117],[120],[131],

Dans la pratique, I'échantillon est placé dans un Microscope Electronique a Balayage
(MEB). Lors des mesures, I'échantillon doit étre incliné de sorte que la normale a sa
surface et le faisceau d’électrons forment un angle de 70°. C’est en effet a cette valeur
d’inclinaison que I'on peut obtenir des diagrammes de diffraction se détachant nettement

du fond continu, notamment du fait de 'optimum du coefficient de rétrodiffusion dans
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cette position. Cette technique est généralement utilisée pour déterminer la distribution
spatiale des orientations dans un échantillon et ainsi construire des cartes d’orientations.
Une caméra numérique permet d’enregistrer en temps réel les diagrammes de Kikuchi
obtenus. Le dispositif est complété par un logiciel d'indexation automatique des bandes

de Kikuchi qui détermine 'orientation cristallographique correspondant [132}.[133],

Faisceau d’électrons Diagramme de Kikuchi
Rl

Cones de diffraction
(Cones de Kossel)

Figure I1.8- Principe de formation de diagrammes Kikuchi par la technique EBSD.

Les mesures locales d’orientation ont été faites au Laboratoire SP2M, Institut de Chimie
Moléculaire et des Matériaux d’Orsay (ICMMO) a l'université Paris-Sud sur un microscope
SEM-EBSD Zeiss 940 (Figure I1.9). L’appareil est couplé au systeme EBSD piloté par le
logiciel OIM (Orientation Imaging Microscopy) de la compagnie TSL, qui indexe

automatiquement les diagrammes de diffraction.

Figure I11.9- Microscope électronique SEM-EBSD Zeiss 940 équipé d’'un caméra EBSD.
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2.2.2 Kernel Average Misorientation (KAM)

Les désorientations au sein des grains peuvent étre quantifiées grace au KAM (Kernel
Average Misorientation). Ce parameétre permet de mesurer la désorientation moyenne
entre le pixel considéré et ses voisins (Figure 11.10), en excluant du calcul toutes les
désorientations supérieures a la valeur de I'angle critique (6j46), choisi pour définir un
joint de grain. Il est égal a 10° dans notre cas. Le KAM s’exprime en degrés, et est associé
a un pixell130],

n

1
KAM==>0 (26)
N3
Avec N le nombre de pixel voisins, définissant le rayon du Kernel, et 6; I'angle de
désorientation entre le pixel considéré et son voisin i (6i < 6j4c). Le KAM peut étre

directement corrélé a la densité de dislocations géométriquement nécessaires (GND)

présentes dans le matériau déformé [134],

1ervoisins 20 yoisins 3éme yoisins 1ervoisins 2rd yoisins 3¢me yojsins

I Grille carrée

Figure I1.10- Représentation du KAM, suivant le nombre de voisins choisi, en fonction du type de
grille de la cartographie EBSDI1301,

2.2.3 Grain orientation spread (GOS)

Le parametre GOS du logiciel OIM™ permet de calculer la dispersion d’orientations dans
un grain. Dong, il dépend forcement de la définition d'un grain dans OIM™, Par défaut, un
grain est défini par une zone qui contient au moins deux pixels et la désorientation entre

deux pixels voisins est inférieure a 5° [104],
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2.3 Caractérisation du Comportement Mécanique

2.3.1 Essai de traction

L'essai de traction est l'essai mécanique le plus fréquemment utilisé dans 1'étude du
comportement mécanique des métaux et alliages. Il permet de déterminer certaines
caractéristiques mécaniques fondamentales des matériaux qui servent de critere de
qualité des matériaux et qui sont utilisées dans le calcul des constructions, a savoir : la
limite d’élasticité, la résistance a la traction, I'allongement a rupture. Il consiste a
soumettre le fil d’acier a étudier a deux efforts F de tension de sens opposés et de méme
valeurs absolues. La ligne d’action étant confondue avec 'axe de symétrie ou de rotation

de I'éprouvette. On mesure instantanément 1'allongement 41, correspondant.

Dans une machine d'essai de traction, L'éprouvette de traction, vissée ou enserrée entre
des mors, selon sa géométrie, est amarrée a sa partie inférieure a la base de la machine et
a sa partie supérieure a la traverse mobile. Le déplacement de la traverse vers le haut
réalise la traction suivant l'axe géométrique de I'éprouvette de telle maniere que la
sollicitation soit répartie uniformément sur toute la largeur des extrémités. Les dispositifs
expérimentaux sont généralement asservis et peuvent étre pilotés a vitesse de montée en

charge, a charge constante, a vitesse de déformation constante, etc.

Les essais de traction ont été réalisés au Laboratoire d’essais mécaniques a la société
nationale de tréfilage et de fabrication des produits de soudage des fils (Trefisoud)-
Algérie a l'aide d’'une machine d’essais Zwick/Roell Z250 (Figure [1.11) pilotée par le
software test Xpert® Il d'une capacité de 250 kN.

Ces essais ont été effectués a température ambiante avec une vitesse de déformation

constante selon la norme ISO 6892-1 :2016.
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2wick [Roell 2250
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Figure I1.11- Machine de traction de type Zwick Roell Z250.

2.3.2 Microdureté Vickers

La dureté est une propriété mécanique dont la mesure correspond a la résistance a la
déformation qu'oppose une surface du métal a la pénétration par un autre corps plus dur.
La mesure de dureté Vickers se fait avec une pointe pyramidale normalisée en diamant
de base carrée et d'angle au sommet entre les deux faces opposées égal a 136°.

Ce pénétrateur laissera une empreinte d’'une forme du carré caractérisé par deux
diagonales d: et dz, un oculaire associé au microdurometre permettre de positionner
I’empreinte et mesurer les deux diagonales. On obtient alors la valeur d la diagonale de
I’empreinte en effectuant la moyenne de d: et dz. La microdureté Vickers peut étre donc
mesurer par la formule (27) suivante :

F
Hy=0189— (27)  Avec: d=d1;d2 (28)

F : Force appliquée et d : Diagonale de 'empreinte.
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Afin d’estimer les caractéristiques mécaniques et I'influence des différents parametres du
tréfilage sur I'évolution de la dureté, des mesures de dureté Vickers, sous une charge de
500 gf, sont réalisées sur un microdurometre de marque Zwick 3210. Une moyenne de
mesure et calculé a partir de trois essais sur la coupe longitudinale de chaque échantillon

selon le standard ASTM E384-11 (ASTM, 2012).

2.3.3 Essaide torsion

L’essai de torsion est utilisé dans la pratique métallurgique pour les matériaux durs et
fragiles, qui se prétent mal a I'essai de traction, ou bien pour déterminer I'aptitude de mise
en forme des métaux. Notre intérét a ce type d’essai s’explique par la nécessité de savoir
comment un acier se comporte (élastiquement ou bien plastiquement) lors de la
déformation par torsion sous différents angles. Les essais de torsion ont été effectués au

sein de Laboratoire d’essais mécaniques a I’entreprise TREFISOUD.
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CHAPITRE I
RESULTATS ET DISCUSSION

Ce chapitre est consacré a la présentation de I'ensemble des
résultats obtenus et leurs interprétations. Les résultats
expérimentaux sont examinés et interprétés sur la base
d'articles scientifiques publiés, puis certaines corrélations entre
les parameétres de travail et les propriétés obtenues sont
déduites. S’il est possible, nos résultats expérimentaux sont
comparés a ceux qui existaient dans des articles scientifiques

pertinents.

Le chapitre trois s’articule en trois parties. La premiere présente
’évolution microstructurale d’un fil d’acier a haute résistance
destiné a la fabrication des torons de I'état initiale a I’état final.
La seconde partie, quant a elle, porte sur I'évolution de la texture
cristallographique des fils au cours de tréfilage en terme de
figure de poles directes (PF), Fonction de distribution des
orientations cristallines (FDOC) et de Distribution des
désorientations intragranulaires (KAM). Finalement, la
troisieme partie présente l'influence de la déformation
plastiques a froid par tréfilage sur le comportement mécanique

de ces fils.




Chapitre III. Résultats et discussion

1. EVOLUTION MICROSTRUCTURALE

1.1 Observation au microscope électronique a balayage MEB

1.1.1 Etatinitiale (fil machine)

La Figure I1I.1 montre une micrographie MEB obtenue a partir de la section longitudinale
des fil machine. La microstructure du fil initial est composée de colonies perlitiques avec
différentes tailles de grains. De plus, les lamelles de cémentite dans les colonies
perlitiques sont orientées aléatoirement et n'ont pas de forte tendance vers une direction
préférentielle, au contraire, elle prend des chemins divers. Cette orientation aléatoire des
lamelles de cémentite conduit a une microstructure globale hétérogéne dans la section de

fil.
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Figure II1.1- Micrographie MEB de la section longitudinale de fil machine.

1.1.2 Etat tréfilé (fil tréfilé)

L’évolution de la microstructure au cours de la déformation par le procedes de tréfilage
est présenté sur les micrographies MEB des fils tréfilés sur la Figure I11.2. Lors de tréfilage
a froid, les colonies de perlite se sont étirées et alignées le long de 1'axe de tréfilage et
parallelement a l'axe du fil, cet allongement est accompagné d'une diminution de
I'espacement interlamellaire (voir la marque ‘A’ sur la Figure IIl.2b). Entre-temps, ces
colonies de perlite ayant un petit angle avec la direction de 1'étirage a froid (<30°)
également étiré et tourné vers la direction de tréfilage (voir la marque ‘B’ sur la Figure
[11.2b). Pour la perlite formant un grand angle avec la direction de tréfilage, la structure

lamellaire en perlite a été forcée de se plier (voir la marque ‘C’ la Figure I11.2b).
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Avec l'augmentation de taux de déformation, la plupart des colonies de perlite se sont
réorientées et se sont allongées le long de la direction de tréfilage, ce qui a entrainé une
réduction supplémentaire de I'espacement interlamellaire de la perlite. Ce phénomeéne
conduit a une structure quelque peu fibreuse. Cependant, pour un petit nombre de
colonies de perlite dont I'axe formait un angle assez grand avec la direction tréfilage, les
lamelles de cémentite se sont fortement pliées et ont glissé les unes contre les autres

(Phénomene de cisaillement).

Figure II1.2- Micrographies MEB de la section longitudinale des fils tréfilés. a) e=1.16 et b)
e=2.01.
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1.2 Analyse de la taille de grain par EBSD

L'évolution de la taille des grains des fils en terme des cartographies EBSD est illustrée
sur la Figure I11.3, la microstructure est prise par la technique EBSD. Les données EBSD
ont ensuite été traitées avec le logiciel OIM Analysis. La Figure IIl.3a montre les
cartographies des couleurs des grains du fil machine (¢ = 0.00) dans le deux régions
étudiés (centre et bord), nous pouvons remarquer que tous les grains ont une distribution
aléatoire et les grains ont une taille différente avec un diametre différent dans la méme
région. De plus, on note que la région centre a une microstructure constitue
essentiellement des grosses grains (en terme de diametre) par rapport aux grains de la
région bord. Cette différence de tailles de grains est due a la vitesse de refroidissement

apres la coulée continue des fils machine, qu’est lente aux centres par rapport aux bords
des fils.

Centre
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Figure III-3 Cartographies de microstructure construites par OIM des fils d'acier
(fil machine et fils tréfilés) dans les deux régions.

Les Figures I11.3b-c montrent les cartographies des couleurs des grains des fils déformés
(e =1.16 et € = 2.01). On voit bien qu'apres tréfilage il y a une redistribution des grains

selon la direction de tréfilage et la taille des grains s'affine et devient plus petite.

La Figure I11.4 présente la courbe de granulométrie (diametre) en fraction surfacique. Les
résultats de la courbe renforcent 1'observation précédente (Figure I11.3). Alors que, on
peut voir que pour le fil machine, 10 a 11 % de la fraction surfacique est occupé par des
grains de diametre variant entre 16,67 et 19.88 pm au centre de fil. Alors que, 11 a 12%
de la fraction surfacique est occupé seulement par des grains de diameétre variant entre
10.71 et 12.30 pm au bord de fil. On peut dire donc que les grains dont la taille entre 10.71

et 19.88 24 um constituent I'’ensemble du tissu microstructural de fil machine.

Au cours de tréfilage, les plus grandes fractions surfaciques de fil déformé a e = 1.16 sont
occupées par des grains de de diameétre variant entre 4.48 et 6.72 um et 3.64 et 5.18 au

centre et au bord de fil respectivement.

Apres un taux de déformation de € = 2.01 les grains continuent a s’orienter et allonger
avec la direction DT. On remarque une redistribution de la taille des grains proche la
premiére déformation au centre (de 3.61- 4.68 um) par rapport aux bord de fil (de 2.81-
3.62 um). On peut dire donc, que I'augmentation du tréfilage s'accompagne certainement

de la diminution de la taille des grains.
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Figure I1I-4 Distributions des tailles de grains en diamétres, calculées par EBSD
des fils d'acier (fil machine et fils tréfilés).
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1.3 Diffraction des rayons X

Les spectres de diffraction de rayons X des trois fils (fil machine, fil moyennement

déformé et fil fortement déformé) sont montrés sur la Figure I11.5. On peut constater que

les spectres de DRX révelent I'apparition des pics ferritiques (fer-a) qui correspondent a

une structure de type cubique centré (CC) selon ASTM. De plus, il est a remarquer que le

picdu plan (110) est toujours le plus intense parmi les spectres des trois fils (Figure [11.5a-

c). Cela est expliqué par I'apparition d’une direction de fibre <110> lors de la déformation

a froid par tréfilage.
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Figure I1L.5- Spectres de diffraction des rayons X des trois fils. A) e= 0 %, b) e=1.16 et
c) e=2.01.
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La Figure I11.6 montre la superposition de chaque pic pour les trois fils d’acier (fil machine,
fils tréfilés). La comparaison des pics de fil machine et celui de fils tréfilés montre
clairement la diminution notable dans l'intensité des pics des spectres de DRX, cette
diminution de l'intensité est due principalement au changement d’orientation des plans
cristallographiques des grains causés par 'augmentation de la densité de dislocation et

les défauts d’empilements apres déformation.

D’autre part, on a observé un phénomene d’élargissement des pics qu’est caractérisé par
la largeur a mi-hauteur (FWHM) au cours de la déformation. Cet élargissement des pics
est dii a I'augmentation des contraintes internes au niveau de la structure et I'affinement

des grains apres le procédé de tréfilage.

De plus, on doit noter le déplacement de la position des pics de diffraction vers des petite
angle 26 par rapport a leur position a I'état initiale. Ce déplacement est causé par les
contraintes résiduelles provoquées par la déformation plastique qui engendrent des

distorsions dans le réseau cristallin du matériau (modification du parametre de maille).
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Figure I11.6- Superposition de chaque pic des spectres de diffraction des rayons X

des trois fils.
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2. EVOLUTION TEXTURALE

2.1 Figure de poles inverse (IPF)

La Figure I11.7 montre les cartographies de coloration EBSD de la figure du pdle inverse
des fils d'acier (fil machine et fils tréfilés) dans les deux régions. Les données EBSD ont
été traitées avec le logiciel OIM™ Analysis. La procédure de nettoyage (Clean up) utilisée
pour analyser les données était une dilatation des grains (une itération, taille minimale
des grains = 5, angle de tolérance des grains = 5) suivie d'une standardisation des grains
CI (mémes parametres). De plus, seuls les points avec un indice de confiance supérieur a

0,05 ont été pris en compte (Confidence Index >0.05).

Ces cartes de coloration nous ont permis de visualiser clairement I'évolution de la texture
des fils sous tréfilage. On peut voir que le fil a 1'état initiale £=0.00 avait d’'une part, des
grains de tailles équiaxes et homogene dans chaque région. D’autre part, les orientations
sont aléatoires et la distribution des grains est homogénes au centre et au bord du fil, cela
conduisant a une structure isotropique. Au fur et a mesure et que le tréfilage progresse,
une texture de fibre <110> (couleur majoritaire verte) de la phase ferrite commence a se
développer progressivement au centre et au bord du fil avec une déformation dans le sens
de tréfilage pour les deux taux de déformation (1.16 et 2.01). Cela transforme la structure
isotropique a une autre dite anisotropique. De plus, on peut signaler que le contraste de
la fibre <110> est plus prononcé au centre par rapport au bord a la derniere déformation
€ = 2.01. Ces constats mettent en évidence |'effet de taux de déformation par tréfilage sur

I’évolution texturale du fil.

Nombreuses études [101[141[181[136] ont observé la méme texture. Par exemple, Guo et al.
[20] dans leur travaux ont étudiés 1'évolution de la texture des fils d'acier perlitique tréfilés
dans les trois régions comprenant le milieu, le centre et le surface (Bord) du fil. Leurs
résultats indiquent le développement d'une texture de fibre a <110> au centre de fil plus

rapide que dans son milieu et sa surface a plus haute déformation.
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€=0.00

£=1.16

DT

£=2.01

DT

Figure I11.7- Cartographies de coloration EBSD en figure du pole inverse IPF des fils d'acier (fil
machine et fils tréfilés) dans les deux régions.
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2.2 Figure de poles directe (PF)
L'évolution de la texture dans la phase ferrite des fils perlitiques tréfilés avec différents
taux de déformation a été quantifiés en termes de figure de poéle directe {110} (Figure

[11.8). Les analyses ont été faites sur une coupe longitudinale telle que :

Al = Axe du fil
A2 = Direction radiale

A3 = Direction normale au plan (A1, A2)

Les textures sont tournées de 90° par rapport a A2 pour les décrire dans la section du fil.
Pour le premier cas (cas de fil machine) ou le niveau de déformation €= 0.00, On constate
la présence de la texture de fibre <110> au centre et bord de de fil telle que les valeurs de
'intensité maximale sont 3.719 et 2.493 respectivement. Au cours de la déformation par
tréfilage cette intensité s’est développé rapidement des la premiere déformation au centre
de fil (passe de la valeur de 3.719 a 8,268) par a rapport au bord de fil (passe de la valeur
de 2.493 a 7,1). Ce renforcement d’intensité de la texture de fibre <110> a augmenté
davantage pour une déformation plus élevée lorsque € = 2.01 et devien plus prononcé au

centre (Max=12,617) qu’au bord de fil (Max= 10,617) avant d’étre saturé.

Les mémes observations ont été rapportées par Nebbar et al. [137] pour les fils en acier mi-
dur mais en leur enquéte, l'intensité de la texture de fibre <110> a augmenté et a atteint
une valeur de 5,2 et 6,6 pour des taux de déformation de 43,6% et 60%, respectivement.
Par rapport a notre étude, I'intensité de <110> la texture des fibres était tres remarquable

pour le méme taux de déformation
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Figure II1.8- Figure de pdles inverse {110} des fils en acier a taux de déformation différent :
a)e=0.00, b) e=1.16,c) £=2.01.

2.3 Fonction de distribution des orientations cristallines (FDOC)

La Figure II1.9 présente les coupes de la fonction de distributions des orientations
cristallographiques FDOC (mesurée par EBSD) a ¢2 = 90° des fils d’acier avant et apres
tréfilage. Ainsi, la Positions des orientations idéales de la texture est illustré sur la Figure
[I1.9d. I'intensité de la texture de la phase ferrite des fils d'acier tréfilé a froid ont été
calculées et tracées dans la Figure 111.10. Nous observons uniquement la présence de la
fibre <110> //DN (majoritaire a I’état tréfilé) et la disparition des fibres <111> et <100>)

//DN (minoritaires) dans les deux régions (centre et bord). Cette Texture est plus
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prononcée dans le centre de fil (intensité max =12.165) que dans le bord (intensité max
=5.992) a I'état initiale ou €= 0.00. Lorsque la déformation par tréfilage augmente, on
remarque que l'intensité de cette fibre majoritaire augmente jusqu’a ce qu’elle tend a
devenir compléte au centre par a rapport au bord du fil. Cette intensité représente des
valeurs remarquables égale a 17.525 au centre et 13.556 au bord a la derniere

déformation (2.01).
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Figure I11.9- FDOC en coupes a ¢z = 90° des fils a taux de déformation différent : a) €=0.00, b)
€=1.16, c) €=2.01, d) Positions des orientations idéales de la texture.
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Figure I11.10- Intensité de la texture de fibre <110> des fils en
fonction de la déformation

2.4 Kernel Average Misorientation (KAM)

ATaide du logiciel OIM™ (Orientation Image Microscopy), il est possible de quantifier les
désorientations intragranulaires (au sein des grains) en considérant un angle critique
pour définir un joint de grain, et un nombre de pixels voisins pris en compte. Dans cette
étude, nous utilisons le terme KAM pour faire référence a ce parametre. La Figure I11.11
montre |'évolution de KAM dans les deux régions y compris le centre et le bord des fils

déformés.

Pour l'ensemble les courbes du KAM présentent des niveaux de désorientations
intragranulaires faibles pour les deux régions, le maximum ne se déplace pas et reste
inférieur a 1.5°. Néanmoins, si on se focalise sur la plage [1.5-5°], on observe un
élargissement de la distribution du KAM vers des valeurs plus élevées en passant de I'état
initiale (fil machine) a I'état finale (fil fortement tréfilé). Cette observation peut étre le
signe de la création de parois de dislocations générant des désorientations
intragranulaires plus importantes. Ces sous-joints, se créant au cours du tréfilage, vont
voir leur désorientation augmenter avec la déformation.

Plus récemment, plusieurs auteurs [271[87] ont suivi I'évolution de KAM au cours de
tréfilage. Djimaoui et al. (2019) [87] ont observé dans ces études sur un acier doux destiné

a la fabrication des électrodes de soudage que les niveaux du KAM ont déplacés vers les
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valeurs plus élevés sur la plage [6-14.5°]. Cependant, Nebbar et al. (2020) [27] ont noté un
déplacement du KAM vers des valeurs plus élevés sur une plage de [1-5°] dans ces études

sur un acier mi-dur destiné a la fabrication des ressort matelas.
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Figure I11.11- Courbe d’évolution du KAM de deux régions (centre et bord) des
fils tréfilés.
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2.5 Grain orientation spread (GOS)
La Figure I11.12 présente les Cartographies de Grain Orientation Spread (GOS) (a-b) et les
diagrammes de la distribution de GOS en fonction de la déformation. Cette méthode (GOS)

utilise les données EBSD pour estimer la désorientation intra-granulaire de chaque grain

dans la microstructure.
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Figure I11.12- Cartographies de Grain Orientation Spread (GOS) (a-b) et la distribution de GOS
(fraction surfacique) en fonction de la déformation. c) Fil machine € = 0.00, d) Fil tréfilé € = 2.1.
Les valeurs de code couleur sont situées sur le c6té droit en bas de chaque carte.
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Dans le premier cas (Figure I11.12c) ou la déformation € = 0.00 (cas fil machine), la plus
grande fraction surfacique est occupée par des grains qui ont une désorientation GOS
(<1°). Mais certains ont un GOS important qui va jusqu'a (3°). Cette différence de
parametre GOS est due a la vitesse de refroidissement apres la coulée continue de fil
machine. Il s’agit donc de grains restaurés. Dans le deuxieme cas (Figure [11.12d), qui
correspond a I'état fortement déformé € = 2.01, pratiquement tous les grains ont un
parametre de GOS élevé par rapport a celui de la microstructure initiale. La valeur
moyenne est de l'ordre de (1-3°). Cette désorientation est due a la déformation plastique

par tréfilage.
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3. COMPORTEMENT MECANIQUE

3.1 Traction

Afin d’étudier l'influence du processus de tréfilage sur les propriétés mécaniques des fils
d'acier perlitique, nous avons établi un essai de traction a température ambiante pour les
échantillons avec une vitesse de déformation constante.

La Figure I11.13 indique les courbes d'essai de traction conventionnelle du fil machine
ainsi que les fils tréfilés a e=1.16 et €=2.01.

Il est a remarquer que la résistance a la traction augmente avec l'augmentation du taux
de déformation des fils. En effet, la ductilité est réduite avec I'augmentation du taux de
tréfilage. Il peut voir qu'il n'y a quasiment aucune déformation plastique au fil final (fil
tréfilé a e=2.01). 1l est bien connu que le taux d'écrouissage dépend de la résistance a la
traction et de la déformation, ce qui conduit certainement a l'augmentation du taux

d'écrouissage en fonction de la déformation de tréfilage.
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Figure I11.13- Courbes de traction conventionnelles des fils en acier.

L’évolution des propriétés mécanique des fils tréfilés est illustrés sous forme d’histo-
gramme sur la Figure [11.14. On observe que la résistance a la traction Rm du fil machine
(e = 0.00) a été d'environ 1240 MPa. Cette résistance Rm est augmentée largement et
atteindre une valeur élevée R»>2600 MPa apres une forte déformation (¢ =2.01).
Cependant, plus que cette derniere augmente, on remarque une chute considérable
d'allongement vers des valeurs tres faibles égale a 2% dans le cas de fil final tréfilé e=2.01

comme indiqué sur la Figure I11.14.
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De plus, On peut constater que l'accroissement de la limite a la traction Rm est moins
intense par rapport a celui de la limite élastique Rep.z%), ce qui est a la base de la
diminution du rapport Rm/Re.2%) jusqu’aux valeurs 1.02 pour la déformation de fil finale

(£=2.01).

Ces observations sont en accord avec les travaux de Goto et al. (2007) 7], Zhang et al.
(2011) 291, Guo et al. (2013) [20] et Fang et al. (2015) [21] concernant les acier perlitique
fortement déformés par tréfilage. Ces auteurs ont rapporté que l'augmentation de la
résistance pendant le tréfilage peut provenir de l'accumulation de la densité de
dislocations dans la phase ferrite qui peut étre considérée comme l'une des raisons du

renforcement du fil, en raison de 1'écrouissage.
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Figure I11.14- Evolution des propriétés mécaniques au cours de déformation.

3.2 Microdureté

Afin d’estimer les caractéristiques mécaniques et 'influence des parametres de tréfilage
sur I’évolution de la microdureté. Des mesures de microdureté ont été réalisées apres la
préparation de la surface des échantillons. Une moyenne de mesure de trois indentations
est déterminée sur la coupe longitudinale de chaque échantillon. L’évolution de la
microdureté Vickers des fils tréfilés en fonction du taux de déformation par tréfilage est

représentée sur la Figure I11.15.
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La courbe de microdureté en fonction du taux de déformation montre que le tréfilage
affecte la microdureté. Les mesures montrent une augmentation trés significative et
progressive des valeurs de la microdureté qui passe de 350 a 480 HV avec I'laugmentation
du taux de déformation. Ceci est dii au phénoméne de durcissement par écrouissage
introduite lors de la déformation plastique. Ce phénomeéne provient d'une part, du
développement de la densité de dislocations induite par la réorientation des lamelles de
cémentite dans la direction de tréfilage et de la réduction de |'espacement interlamellaire
des lamelles perlitiques. D'autre part de raffinement de la taille de grains au cours de
déformation comme cela est démontré précédemment dans la courbe d’evolution de la

taille de grain dans la Figure I11.4.

Ce phénomeéne a été observé aussi par d’autres auteurs [101[181[1361[137] dans ces études sur
les aciers. Il est expliqué aussi par Callister et Rethwisch (2008) [981 comme une
augmentation de la densité de dislocation qui a son tour augmente la contrainte

nécessaire pour déformer le métal.
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Figure I11.15- Courbe d’évolution de la microdureté Vickers en fonction du

taux de déformation.
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3.3 Torsion

La Figure II1.16 montre 'évolution de nombre de tours avant rupture Nbrt/rup des fils
d’aciers en fonction de la déformation. Nous pouvons remarquer que le Nbrt/rup
augmente progressivement avec la déformation si cette derniére est inférieure a 1, la
valeur est de 20 tours avant la rupture pour €=0.72. Si le taux de déformation dépasse la
valeur de €=1, nous observons la diminution de Nbrt/rup (16 t/rup a €=1.16) puis une
diminution de 14 tours/rup a la derniers déformation €=2.01. Cette diminution due a la

perte de la ductilité causée de déformation par tréfilage.

Zelin (2002) (141 a observé le méme phénomene dans ces travaux, il a expliqué
I'augmentation de nombre de torsion dans le premier cas peut étre a la concentration de
contraintes aux interfaces entre les colonies et la déformation d'accommodation lorsque
les lamelles s'orientent le long de I'axe du tréfilage. Diminution de nombre de torsion dans
le deuxieme cas, peut étre attribué a un certain nombre de facteurs, parmi lesquels les
contraintes élastiques élevées aux interfaces lamellaires et des contraintes locales

accompagnées des ruptures des lamelles de cémentite peuvent étre les plus importantes.

22
R (0.72,20)

(1.16,16)

16 e
] J (025,15) \(2.01, 14)
14 ®

Nbr torsion/Rupture

(0.8)

0.0 0.5 1.0 15 20 25

Déformation ¢

Figure I11.16- Courbe d’évolution du nombre de torsion a la rupture en
fonction du taux de déformation.
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Conclusion Geénérale
& Perspectives

L’objectif de ce travail de these était de contribuer a la compréhension des évolutions

microstructurales, texturale et des propriétés mécaniques des fils d'acier perlitique

destinés ala fabrication des torons mis en jeu a la fois au cours de la déformation plastique

par tréfilage. Dans ce cadre, plusieurs techniques de caractérisation ont été utilisés telles

que la microscopie électronique a balayage (MEB), la diffraction des rayons X, I’analyse

par la technique de diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD), les mesures de la

microdureté Vickers et les essais de traction.

A la base des différents résultats obtenus, les conclusions suivantes peuvent étre

déterminées :

La microscopie électronique a balayage, nous a permis d'affiner I'analyse de la
morphologie des grains tels que :

La microstructure du fil initial est composée de colonies perlitiques avec différentes
tailles de grains. Les lamelles de cémentite dans les colonies perlitiques sont orientées
aléatoirement ce qui conduit a une microstructure globale hétérogéne dans la section
de fil. Lors de tréfilage a froid, les colonies de perlite se sont étirées et alignées le long
de l'axe de tréfilage et parallelement a I'axe du fil, cet allongement est plus clair

lorsque le taux de déformation augmente.

L’analyse par DRX nous a montré que :

La diminution dans l'intensité des pics, cette diminution est due au changement
d’orientation des plans cristallographiques des grains causés par 'augmentation de
la densité de dislocation et les défauts d’empilements apres déformation. D’autre part,
nous avons observé un phénomene d’élargissement des pics due a 'augmentation des
contraintes internes au niveau de la structure et I'affinement des grains apres le
procédé de tréfilage. De plus, un déplacement de la position des pics de diffraction
vers des petite angle 26 a été noté Ce déplacement est causé par les contraintes
résiduelles provoquées par la déformation plastique qui engendrent des distorsions

dans le réseau cristallin du matériau.
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e L’analyse par la diffraction des électrons rétrodiffusés nous a montré que :
Le fil machine avait des textures presque aléatoires résultant en une structure
isotrope dans les deux régions (centre et bord). Au cours de tréfilage, une texture de
fibre <110> // ND se forme et commence a se développer progressivement avec la
déformation, conduisant a une transformation de la structure d'isotrope a anisotrope.
De plus, I'analyse quantitative a confirmé les résultats des microtexture et montre que
I'intensité de cette fibre majoritaire augmente jusqu’'a ce qu’elle tend a devenir

complete au centre par a rapport au bord du fil.

e Lesessais mécaniques sur les fils d'acier tréfilés ont montré que :
Le tréfilage a une influence forte sur ces fils ou la résistance a la traction, la limite
d'élasticité a 0,2% augmentent considérablement avec le niveau de la déformation.

Alors que cela a réduit 1'allongement.

o Le tréfilage induit l'augmentation de la densité de dislocations, la réduction de
I'espacement interlamellaire et 1'affinement de la taille des grains ce qui conduit a un

durcissement important des fils.

Perspectives

e Suivre La variation de I'énergie stockée en fonction du taux de déformation, en
utilisant d’autres techniques de mesure, telles que : la diffraction en neutron qui

donne une estimation globale de I'énergie.

e Suivre I'évolution de la microstructure et texture cristallographique au cours de

torsion.

e Suivrel’évolutions de la microstructure de déformation par Microscopie électronique
en transmission (MET) Pour essayer d’expliquer les différences observées entre la

sous-structures de déformation de ces fils.

e Faire une étude surfacique sur l'effet de traitement de phosphatation sur le

comportement au tréfilage de ces fils.
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Etudier le seuil de tréfilabilité, au-dela duquel le renforcement du fil par la diminution
de sa section n’est plus possible pour éviter la fragilisation des fils ce qui conduit a la

rupture prématurée.

Le phénomeéne de corrosion des fils torons lors de leur mise en service et évidement
le passage par les tests des propriétés mécaniques et structurales est primordiale. Le
chalenge est donc de faire une étude complete sur la corrosion des fils toron avant,

lors et apres le tréfilage.

Suivre I’évolutions microstructurales apres des traitements thermomécaniques de
stabilisation (traitement de patentage en particulier) et d’étudier les mécanismes de

restauration, de recristallisations et le grossissement (coalescence) des grains.
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Annexe A
Figure de poles directes (PF) {100} et {111}
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Annexes

Annexe B
Cartographies EBSD en ‘IPF+IQ’ des fils machine
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Annexe C
Cartographies EBSD en ‘band contraste’ des fils machine
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Annexes

Annexe D

Morphologie des joints de grains dans les microstructures
des fils machine (¢=0.00)
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