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INTRODT'CTTON

Carac té r i sés  pa r  l eu r  exce l l en te  rés i s tance  à  Ia  co r ros ion

a tmosphé r i que ,  une  bonne  ma1 Iéab i l i t é ,  e t  une  t r ès  bonne

rés i s tance  au  f l uage ,  I es  a l l i ages  de  Z inc -cu i v re - t i t ane  t rouven t

leur  pr inc ipa l -  débouché dans le  domaine du bât iment .

U t i l i sés  pou r  Ia  couve r tu re  ou  l a  réa l i sa t i on  de  condu i t s

d 'évacua t i on  d 'eau  p luv ia le ,  i l s  do i ven t  donc  p résen te r  une  bonne

ap t i t ude  au  p l i age  e t  ce  à  une  tempéra tu re  auss i  basse  que

poss ib l e .  Ac tue l l emen t ,  I e  couv reu r  cons ta te  une  t r ès  bonne
p l i ab i l i t é  pou r  des  t empéra tu res  supé r i eu res  à  l oC ,  e t  une

f rag i l i sa t i on  c ro i ssan te  l o r s  de  sa  m ise  en  oeuv re  pou r  des

tempéra tu res  p lus  basses .

Un  ce r ta in  nombre  de  résu l ta t s  l - i és  à  ce  phénomène  son t  dé jà

connus .

On  sa i t  t ou t  d ' abo rd ,

température est  é t ro i tement

duc t i l e - f r ag i l e  e t  donc  à

.g ra i ns .

que  I a  p l i ab i l i t é  du  z i nc  à  basse
I i ée  à  sa  tempéra tu re  de  t rans i t i on

Ia  ta i l l e  e t  à  Ia  morpho log ie  des

! {eg r ia IThèse '  1985 ] '  a  remarqué  que  Ia  tex tu re  i n f t uança i t

for tement  I 'apt i tude au p l iage.  I I  a  en ef fe t  observé ç lue pour  un
même a l I i age ,  ma is  avec  des  tex t .u res  d i f f é ren tes  ( cond i t i ons

d 'é l abo ra t i on  des  t ô l es  d i f f é ren tes ) ,  i t  abou t i s sa i t  à  des
propr ié tés mécaniques d i f férentes.

PIus proche de nous,  Ga1ledoulThèse,  L992]  a constaté gu 'une

texture marquée avec des axes C à 20o de DN vers DL conférait une

me i l l eu re  ap t i t ude  au  p r i age  qu 'une  tex tu re  p tus  d i spe rsée .  Du

fa i t  de Ia  présence de ruptures in tergranula i res,  i I  lu i  sembla i t
que les phénomènes de rupture so ient  dus à Ia  présence de gra ins

d 'axes  C  fo r temen t  i nc l i nés  dans  DL( rup tu res  i n te rg ran i l a i res ) ,

e t , /ou à de for tes désor ientat ions aux jo in ts  de gra ins.



Sans  pouvo i r  I ' exP l i gue r '

obse rvé  que  l a  p résence  même

a l - t i ages r  ê î  augmen ta i t

ca rac té r i s t i ques  mécan iques  e t

les producteurs de z inc laminé ont

i n f ime  de  magnés ium dans  l eu rs

de  man iè re  impo r tan te  l es

ce  pa r t i cu l i è remen t  en  p l i age .

deI Tenant  compte

déroulée en 2 temps

ces  résu l t a t s ,  no t re  é tude  s ' es t  a l o r s

Tou t  d ' abo rd ,  I ' é t ude  p ré I im ina i r e  d ' une  ga lnme  d ' a l l i ages

indus t r i e l s  de  compos i t i on  va r iab le  en  é lémen ts  d 'add i t i on  (Cu ,

T i ,  Mg)  nous  à  pe rm is  de  me t t re  en  év idence  l - ' i n f l uence  de  l a

quan t i t é  d 'a f f i neu r  (magnés ium)  en  add i t i on .

Ces premiers résul ta ts ,  nous ont  a lors  log iquement  condui t  à

é laborer  sur  . l -aminoi r  p i lo te,  une gamme d 'a l l iages dont  seule Ia

teneur  en magnésium éta i t  var iab le af in  de mieux cerner  son rô le

su r  1 'ensemb le  des  ca rac té r i s t i ques  des  tô les  de  Zn -Cu-T i -Mg .

Nous  avons  p rocédé  à  des  ana l yses  de  t ex tu re ,  de

mic ros t ruc tu re ,  ê t  de  p rop r ié tés  mécan iques  (don t ,  b ien  en tendu

la  p l i ab i l i t é  basse  tempéra tu re ) .  11  nous  a  a ins i  é té  poss ib le  de

met t re  en  év idence  d 'une  pa r t ,  I ' e f f e t  de  ce t  a f f i neu r  de  g ra ins

su r  ces  p rop r ié tés ,  e t  d ' au t re  pa r t  l es  mod i f i ca t i ons  de  tex tu re

indui tes par  la  var ia t ion du taux de cet  a f f ineur .

S ' appuyan t  su r  l es  r ésu l t a t s  de  1 ' é tude  de  Ga1 ledou

concernan t  I a  rup tu re ,  i I  nous  es t  apparu  a lo rs  nécessa i re  de

ca rac té r i se r  I a  t ex tu re  d ' une  man iè re  l oca le  ( en  t e rmes

d 'o r i en ta t i ons  i nd i v i due l l es  de  g ra i ns )  pou r  exp l i que r  1es

di f férences de comportement  de ces a l l iages face aux phénomènes

de rupture.  Nous avons ut i l isé une méthode re lat ivement  nouvel le

qu i  cons i s ta i t  à  u t i l i se r  un  M ic roscope  E lec t ron ique  à

Ba layage(M.E .B . )  pou r  génére r  des  pseudo-d iag rammes  de  K ikuch i

d ' é Iec t rons  ré t r o -d i f f usés .  Les  o r i en ta t i ons  i nd i v i due l l es  de

g ra ins  a i ns i  mesu rées  on t  é té  exp lo i t ées  en  t e rmes  de

déso r i en ta t i ons  en t re  g ra i ns  pu i s  d ' h i s t og rammes  de

désor ien ta t i ons .

I
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i
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Nous  che rche ronS  en  conc lus i on  à  démon t re r  l e  r ô Ie

p r imord ia l  de  l ' a f f i neu r  de  g ra ins  su r  I a  p l i ab i l i t é  des  a l l i ages

Zn-Cu-T i -Mg  e t  à  me t t re  en  év idence  l es  re la t i ons  é t ro i t es  qu i

t i en t  l a  t ex tu re ,  g loba le  e t  l oca1e  a ins i  que  l a  m ic ros t ruc tu re

e t  I ' ap t i t ude  au  p l i age .

.:
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I )  Les a l l iages de Z inc

I .  l-  ) Intoduct ion

A  1 'o r i g ine ,  l e  m ine ra i  su l f u ré  sub i t  un  concen t ra t i on  pa r

f l o t t a j - son  pu i s  es t  g r i l l é  pou r  passe r  du  su l fu re  à  1 'oxyde .  A  ce

s tade r  on  t r ouve  2  p r i nc i pes  de  pu r i f i ca t i on ,  1 ' un  pa r  vo ie

sèche ,  I ' au t re  pa r  vo ie  humide .

Voie sèche :  I 'oxyde de z inc est  rédui t  par  Ie  carbone.  On

obt ient  du z inc gazeux qu ' i I  suf f i t  de condenser  à I 'é ta t  l iqu ide

e t  de  ra f f i ne r  pa r  d i s t i l l a t i on  f rac t i onnée

Voie humide :  I 'oxyde de z inc est  mis en so lut ion dans de

I ' ac i de  su l f  u r i que  .  L '  é l - ec t ro l y t e  es t  ensu i t e  pu r , i f  i é  e t

I ' é l ec t ro l yse  d 'ex t rac t i on  p rodu i t  des  ca thodes  t rès  pu res .

I -2 )Les  a l l i ages  de  z lnc

T -2 . I )  Géné ra I i t és

De  pa r  ses  p rop r ié tés  é Iec t roch im iques  i n té ressan tes  ( t rès

bonne  rés i s tance  à  Ia  co r ros ion ) ,  e t  sa  bonne  ma l l éab i l i t é ,  l e

z inc  l am iné  a  connu  un  esso r  impor tan t  dans  l e  doma ine  du

bâ t imen t  depu is  l e  190  s ièc le .  L '  i ndus t r i e  I ' u t i l i se  cependan t

sous beaucoup d 'aut res formes dont  vo ic i  un rapide résumé :

Le  z i nc  pu r  :  non  a l - t i é ,  l e  z i nc  es t  u t i l i sé

essen t i e l l emen t  à  Ia  fab r j , ca t i on  d 'anodes  (ga l vanop las t i e )  ,  de

f i l s  (pou r  mé ta l l i sa t i on  de  1 'ac ie r  e t  ob tenus  pa r  t ré f i t age )

Les aJ.J . iages au p l 'omb-cad- iun

fab r i ca t i on  de  gode ts  de  p i l es  sa l i nes

inverse,  pâr  chocs ou par  embout issage.

Les  a l ' l i ages  à  1 ' a l um in ium :

p rop r i é té  de  supe rp las t i c i t é ,  i l s  son t

thermoformage

:  u t i l i sés  pou r  I a

réa l i sées  pa r  f i l age

u t i l i sés  pou r  l eu r

m is  en  oeuv re  pa r
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Les  a l l i ages  au  cu i v re - t i t ane  :  i I s  t r ouven t  l eu r

p r i nc ipa le  u t i l i sa t i on  sous  fo rme  de  l am inés  dans  Ie  bâ t imen t  de

par  l eu r  exce l l en te  rés i s tance  au  f l uage .

C 'es t  à  ce t t e  de rn iè re  ca tégo r i e  d ' a l l i ages  que  nous  nous

intéresserons dorénavant  .

I - 3 )  Les  a l l i ages  Zn -Cu-T i

I - 3 .1 )  E labo ra t i on

Ve rs  l es  années  L  964  ,  1  9  65  ,  L '  évo Iu t  i on  économique

(p roduc t i v i t é ,  r ep roduc t i b i f i t é  de  l a  qua l i t é ,  cond i t i ons  de

t rava i l )  a  poussé  f  i ndus t r i e  du  z inc  à  abandonner  l a  cou lée  en

p laques  e t  I e  l am inage  pa r  paque ts  pou r  passe r  à  Ia  cou lée

con t i nue  e t  au  I am inage  en  bandes  l a rges  t ype  rHaze le t t '

(  f i g . I .  1 )  .

En  vo i c i  un  b re f  desc r i p t i f  :  ap rès  l a gou lo t t e

d 'a l imentat ion en z inc l iqu ide,  cet te  machine est  const i tuée de 2

feu i l l a rds  d ' ac i e r  doux  mon tés  su r  2  chass i s  supe rposés  qu i

forment le moule de coulée et permettent Ie déplacement du métal

en cours de so l id i f icat ion.  Ce procédé est  appl icable à Ia  coulée

en  1 -6  mm d 'épa isseu r  (C f  .Us ine  d 'Auby ) .  Les  avan tages  de  ce  t ype

d ' i ns ta l l a t i on  son t  l es  su i van ts  :

I a  g rande  v i t esse  de  so l i d i f i ca t i on  du  mé ta l  donne  une

structure de coulée à gra ins f ins,  p lus a isée à déformer au cours

de  I a  p rem iè re  t r ans fo rma t i on .  De  p l us r  oD  m in im i se  I es

phénomènes de ségrégat ions présents par  coulée en l ingot ière.

un  be l  é ta t  de  su r face  e t  une  m ise  au  m i l l e  des  r i ves

ins ign i f i an te .

une d iminut ion du pr ix  de rev ient  du laminage,  grâce à la

fa ibLe épaisseur  du produi t  coulé.

Cet te insta l la t ion est  en généra l  couplée d i rectement  à une

insta l la t ion de laminage qui  e f fectue les opérat ions de laminage

de  dég ross i ssage  e t  de  f i n i t i on  j usqu 'à  1 'épa isseu r  f i na le .

5



A t i t r e  d ' exemp le ,  on
p r i nc i pe  des  i ns ta l l a t i ons  de
s i t e  d 'Auby .

t r o u v e r a  1 : - 9 . I . 2 ,  u n  s c h é m a  d e

l a  s o c i é t é  V i e i l l - e - M o n t a g n e  s u r  l e

I - 3 .2 )  Les  é Iémen ts  d ' a l l i age

Les  t r avaux  de  V i l eg r i a  (Thèse ,  1985 ) ,  mon t ren t  que  I a

st ructure de so l id i f icat ion d 'un l ingot  évolue du type basal t ique

au  t ype  équ iaxe  quand  Ia  teneur  en  é lémen ts  d 'a l l i age  augmen te .

Ce t te  évo lu t i on  es t  accompagnée  d 'un  a f f i nemen t  impor tan t  du
g ra in .

Nous  p résen te rons  i c i  un  b re f  r ésumé  de  I ' i n f l uence  des

é témen ts  d 'a l l i ages  su r  l - es  p rop r ié tés  mécan iques ,  rep renan t  I e

t rava i l  t r ès  comp le t  de  Wegr ia  (L985)  .

I - 3 .2 .L ' )  Compos i t i on  e t  i n f l uence

- IJe t i tane

Composi t ion :  Ia  so lubi l i té  maximale du t i tane dans Ie  z inc

es t  de  I ' o rd re  de  0 ,02? ;  à  40OoC d ' ap rès  Gebha rd t  ( l - 941 )

(F ig . I . 3 ) .  A  1 ' eu tec t i que  (41BoC) ,  I a  t eneu r  en  t i t ane  es t  de

0 r23 t  d ' ap rès  He ine  e t  Zw i cke r  ( L962 ) ,  ma i s  ces  va leu rs  son t

con tes tées  pa r  d 'au t res  au teu rs  :  Rennhack  e t  Conrad  (1966) .

fn f l uence  :  I a  compos i t i on  en  t i t ane  co r respondan t  à  un

a l l i age  hypoeu tec t i que ,  donne  I i eu  au  re f r o i d i ssemen t  à  l - a

fo rma t ion  d 'un  p réc ip i t é  T iZn15  qu i  en  s 'a l i gnan t  en  f i l e t s  dans

1a  d i rec t i on  de  l am inage ,  l im i te  l a  c ro i ssance  des  g ra ins  en

la rgeu r .  En  fa i t ,  I '  amé l i o ra t i on  des  p rop r ié tés  mécan iques  des

a l l i ages  Zn -Cu -T i  es t  a t t r i buab le  à  I a  r épa r t i t i on  e t  à  l a

morpho log ie  de  ces  p réc ip i t és  ( Lu t t s  e t  â I . ,  L96? ) .  De  i l us ,
l - ' add i t i on  de  t i t ane  dans  Ie  z inc  augmen te  sa  rés i s tance  au

f  luage (Cosse et  AI  .  ,  l ,977l -  .

t :
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Le cuivre

Compos i t i on  :  f a  so lub i l i t é  max ima le  du  cu i v re  dans  l e  zLnc
es t  de  2 ,1  %  à  424oC (F ig . I . 4  :  r éac t i on  pé r i t ec t i que ) .

Ce t te  so lub i l i t é  d im inue  avec  Ia  tempéra tu re  e t  se  t radu i t

pa r  r a  p réc ip i t a t i on  d ' une  phase  t .  pou r  une  t eneu r  en  cu i v re

i n fé r i eu re  à  0 r8  z t  r a  seu le  phase  en  p résence  es t  du  z rnc
con tenan t  du  cu i v re  en  so ru t i on  so l - i de  de  subs t i t u t i on .

In f l uence  :  I e  cu i v re  en  so lu t i on  so l i de  de  subs t i t u t i on
augmen te  l a  t empé ra tu re  de  rec r i s t a l l i sa t i on  de  I ' a l l i age  e t
pe rme t  a ins i  d ' ob ten i r  un  p rodu i t  à  g ra ins  f i ns  ap rès  p remiè re
t rans fo rma t ion .  A jou té  au  t i t ane r  on  cons ta te  une  augmen ta t i on  de
Ia  rés i s tance  à  Ia  t rac t i on ,  une  d im inu t i on  de  Ia  dé fo rma t ion  à
rup tu re  a ins i  que  du  modu le  d 'é l -as t i c i t é  des  a l l i ages  conce rnés .
(Racek  e t  41 . ,  L977 r .

Les s t ructures de coulée des a l l iages de z inc sont  comme leurs
compos i t i ons ,  des  fac teu rs  dé te rm inan ts  quan t  aux  p rop r ié tés
futures des tô l -es l -aminées.

I -3 .3 )  M ic ros t ruc tu re  e t  cond i t i ons  d 'é Iabo ra t i on

Les  cond i t i ons  de  so l i d i f i ca t i on  on t  une  i n f l uence
cons idé rab le  su r  l a  s t ruc tu re  de  cou lée  des  a l l i ages  de  z inc  e t
mod i f i en t  cons idé rab lemen t  l eu rs  p rop r ié tés  d ,u t i t i sa t i on

I -3 .3 .L )  Mac ros t ruc tu res  de  so l i d i f i ca t i on

wegr ia  (1985)  '  dans une étude concernant  les macrostuctures
de  so l i d i f i ca t i ons  ( c .a .d .  morphorog ie  des  g ra ins )  a  é té  amené  à
dis t inguer  les 3 zones su ivantes dans Ie  l ingot  (de Ia  pér iphér ie
au coeur)  :

en  peau '  une  s t r uc tu re  à  g ra i ns  t r ès  f i ns ,  de  f a i b te
d imens ion ,  générée  pa r  I e  re f ro id i ssemen t  b ru ta l  du  l i qu ide  de
cou lée  au  con tac t  des  feu i l l a rds .

t-
t

I
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une  s t ruc tu re  à  g ra ins  a l l ongés ,  ou  s t ruc tu re  basa l t i que

générée  pa r  l e  dép lacemen t  con t i nu  du  f ron t  de  so l i d i f i ca ton  de

la  peau  ve rs  l e  coeur  du  l i ngo t .

à  coeu r ,  une  s t r uc tu re  à  g ra i ns  équ iaxes ,  f o rmés  pa r

c ro i ssance  de  g ra ins  so l - i des  au  se in  du  l i qu ide ,  I o rsqu ' i I  n ' es t

p lus  su rchau f fé .

Concernan t  f  i n f l uence  du  t i t ane  e t  dans  une  mo ind re

mesure ce l le  du cu ivre sur  ces caractér is t iques de coulée,  û{egr ia
(1985)  a  fo rmu lé  l es  conc lus ions  su i van tes  :

1 ' augmen ta t i on  de  l a  t eneu r  en  t i t ane  en t ra i ne  une

augmen ta t i on  de  l a  zone  équ iaxe  au  dé t r imen t  de  I a  zone

basa l t i que ,  e t  un  a f f i nemen t  généra t  du  g ra in .

le  cu ivre condui t  à  un léger  af f inement  du gra in pour  les

a l l i ages  à  fo r t  t aux  de  cu i v re .

I - 3 .3 .21  M ic ros t ruc tu res  de  so l i d i f i ca t i on

L 'obse rva t i on  de  I a  mac ros t ruc tu re  condu i t  à  l r examen

mic ros t ruc tu ra l  dé ta i l l é  des  zones  basa l t i que  e t  équ iaxe .

I - 3 .3  . 2 .a |  zone  basa l t i que

E t Ie  es t  f o rmée  d 'un  réseau  de  pe t i t s  g ra ins  a l l ongés  dans

Ie  sens  du  f l ux  de  cha leu r  e t  sépa rés  pa r  une  m ince  couche

d 'eu tec t i que  Zn -T iZn15 .  C 'es t  une  s t r uc tu re  de  t ype  ce1 lu l a i r e ,

e t  I a  f rac t i on  vo lum ique  d 'eu tec t i que  c ro i t  avec  l e  t aux  de

t i tane .

I - 3 .3 .2 .b )  Zone  équ iaxe

EI Ie est  const i tuée de gros gra ins polyédr iques séparés par

un  dépô t  eu tec t i que  don t  I ' impor tance  va r ie  avec  Ie  taux  de

t i t ane .  Pour  un  fo r t  t aux  de  t i t ane  Ia  fo rme  du  g ra in  dev ien t

a r rond ie .

I



I - 3 .3 .3 )  Cond i t i ons  de  l am inage

Jaou l  ( 1965 ) ,  e t  Po i r i e r  ( I 9 ' 16 )  s ' acco rden t  à  d i r e  gu ,une
re la t i on  de  t ype  exponen t ie l l e  l i e  l - a  con t ra j -n te  app l i quée ,  l a
v i t esse  de  dé fo rma t ion  e t  I a  t empéra tu re  dans  un  p rocessus  de
mise  en  fo rme .

rr
é = A exp (Bo) exp (+)

RT'
où  A  e t  B  son t  des  cons tan tes  dépendan tes  du  ma té r i au ,  O
1 'éne rg ie  d 'ac t i va t i on  du  p rocessus  de  dé fo rma t ion  (en  généra1 ,

on  u t i l i se ra  I ' éne rg ie  d ' ac t i va t i on  d ' au tod i f f us i on  du  zLnc ,

Q  :  25000  ca l , /mo ]e )  .

En  mod i f i an t  ce t t e  r e l a t i on ,  on  cons ta te  qu ' i 1  y  a
propor t ionnal i té  ent re la  rés is tance à l -a  rupture,  Ie  logar i thme
de  l -a  v i t esse  de  dé fo rma t ion  e t  f  i nve rse  de  l a  t empéra tu re .

Ce t t e  r emarque  es t  impo r tan te ,  ca r  e l l e  es t  à  l a  base  des
s j -mu la t i ons  de  l am inages  i ndus t r i e l s  su r  l am ino i r s  p i l o tes r  01
rev iend ra  su r  ce  po in t  dans  l e  chap i t re  su r  l es  a l l i ages  é tud iés .

Un  rappo r t  i n t e rne  (ZnG 45  /  86 )  de  l - a  soc ié té  V ie i l t e -
Mon tagne  conc fu  qu ' i I  ex i s te  2  vo ies  poss ib res  pou r  re  l am inage
des Zn-Cu-Ti

vo ie  L  :  un  taux  de  réduc t i on  i n fé r i eu r  à  50* ,  e t
une  v i t esse  de  dé fo rma t i on  é l evée  qu i  condu i sen t  à  une
res tau ra t i on  dynamique  e t  qu i  év i t en t  une  rec r i s ta l t i sa t i on

stat ique ( Ia  température de sor t ie  Ts est  in fér ieur  à l -00oC)

vo ie  2  z  un  taux  de  réduc t i on  supér ieu r  à  50 t  e t
une  v i t esse  de  dé fo rma t i on  modé rée  qu i  condu i sen t  à  une
recr is ta l l isat ion dynamique,  indépendamment  de Ia  température de
so r t i e .

D 'ap rès  ce  rappor t  l a  deux ième vo ie  semb le  donner  res
me i r reu res  ca rac té r i s t i ques  mécan iques  aux  t ô res  (  r im i t e
é las t i que  é levée ,  p l i age  t rès  bon ,  bonne  rés i s tance  au  f l uage )
ma is  p résen te  U inconvén ien t  d 'une  v i t esse  de  l am inage  fa ib re .

.

I
l '

9



t

I

I - 4 )  Conc lus i on

On  l - e  vo i t  donc ,  1€s  ca rac té r i s t i ques  mécan iqueS  deS

a l l i ages  de  zLnc  son t  t rès  sens ib les  à  Ia  compos i t i on  en  Cu iv re

e t  t i t ane ,  ê t  aux  cond i t i ons  d ' é l abo ra t i on .  Pa r  a i l l eu r s '  ces

a l l i ages  possèden t  une  t r ans i t i on  duc t i l e  f r ag i l e  à  basse

tempéra tu re  pou r  une  g rande  v i t esse  de  dé fo rma t i on .  On

s 'app l i que ra  donc  pa r  un  cho i x  j ud i c i eux  des  cond i t i ons

thermomécaniques à fa i re  descendre cet te  température le  p lus bas

poss ib l e .
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Fig. 1.1 : Schéma de principe d'une machine Hazelett

r4

@ coupc verticale

CE dÉrait du refroidissement par l'eau

-Â-fr-Jr
I llll llll lllll' 

@ ai'c'ltcs ôquipant rcs rou'caux da courôe

rrilryr
A goulo(te d'alimentation en zinc l iquide

B bac d'âtimontalion dc la machine

C tuyèro d'inieclion
D lcuil lards d'acier
E gros rouleaux supfrorts du louil lard

F arrivée d'aau de (ofroidissement

G potits rouletux supPorl
H ailcttes proli lées

I déllocteurs
J collccteurs d'cau



Fig . I .2  :  Schéma de pr inc lpe  du  lamino i r  d 'Àuby  (U. -U. )

DEGROSSISSÀGE

réductlon
16 -> 8Iqrl

F TNIT ION

réduction
8 - > { n I

bobinagc et
stockage

câge quarto reverslble
3 passer de finit lon

T entréo - 50'C
T sor t ie  -  180'C

dêbobiné -> coupê -)  boblné

Stockage à l 'air l ibre
de 180'C --> Ta

Etuvage pour
dégraissage

cage-s duo (Tentrêe =2OO'C)
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I I )  Aspec ts  fondamen taux  de  Ia  dé fo rma t ion  p las t i que ,

texture et  microst ructure des a l l iages de Zn-Cu-Ti

I I -1 )  Les  modes  de  dé fo rma t ion

Tous  l es  a l l i ages  de  z inc  co r royés  son t  composés  de  p lus  de

98?  de  z inc .  La  ma t r i ce ,  con tenan t  du  cu i v re  en  so lu t i on  so l i de ,

a  une  s t ruc tu re  hexagona le  compac te  don t  I e  rappor t  c /a :  1 .8563

es t  supé r ieu r  à  l a  va leu r  d 'une  s t ruc tu re  hexagona le  compac te

i déa le  ( c / a  :  1 . 633 ) .

Du  f a i t  de  sa  s t r uc tu re  hexagona le  compac te ,  l e  z i nc

po lyc r i s ta l l i n  u t i l i se  p r i nc ipa lemen t  I e  g l i ssemen t  basa l  qu i  es t

son  g l i ssemen t  f ac i l e .  En  fa i t ,  I a  duc t i l - i t é  des  a l l i ages  de  z inc

s ' exp l i que  pa r  l a  supe rpos i t i on  de  p l us i eu rs  modes  de

déformat ion.

Pour  chacun  de  ces  modes  de  dé fo rma t ions ,  i I  ex i s te  une

fami l le  de systèmes de g l issement  déf in ie  par  rappor t  à  la  mai l le

du  c r i s t a l .

I I - 1 .1 )  Les  sys tèmes  de  g l i s semen t

D 'une  man iè re  généra le r  o r  peu t  d i re  que  l es  mé taux  H .C .  de

rappor t  c /a

base ,  ma is  i I  ex i s te  en  tou t  4  modes  de  g l i ssemen t  qu i  on t  é té

répe r to r i és  pa r  Pa r t r i dge  (L967  )  ( f i g . I I . 1 ) .

Le  g l i s semen t  basa l  ( 000L )  <L l - 20> .  C 'es t  l e  mode  de

déformat ion pr inc ipa l  rencontré dans les a l l iages de z inc quand

la contra in te appl iquée est  de d i rect ion quelconque

Ie  g l i ssemen t  p r i sma t ique  {L0 l -0 }  < l -120>

le  g l i ssemen t  py ramida l  de  p remiè re  espèce  {L01 -1 }  <LL20>

le g l issement  pyramidal  de deuxième espèce {LL22}  < l -L23>
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Le  g l i ssemen t  py ramida l  se  p rodu i t  l o r sque  l e  g l i ssemen t

basa l  es t  imposs ib le ,  so i t  quand  Ia  fo rce  app l i quée  es t  dans  Ie

p lan  de  base ,  so i t  quand  e l l e  es t  pe rpend i cu la i r e  au  p l an  de

base .

On  a jou te ra  que  pou r  l es  a l l i ages  de  z inc ,  l es  g l i ssemen ts

pr ismat ique et  pyramidaux vo ient  leur  act iv i té  augmenter  avec Ia

température de déformat ion.

On remarquera que les 3 premiers modes possèdent  Ia  même

direct ion de g l issement  de type <L1'20> et  que seul  le  g l issement

pyramidal  de deuxième espèce possède une d i rect ion s i tuée hors du

p lan  de  base  e t  pe rme t  donc  d ' adap te r  une  dé fo rma t i on

perpendicu la i re  .

11  ex i s te  un  au t re  mode  de  dé fo rma t ion  que  I ' on  recon t re

dans le  cas de déformat ion à basse température ou à des v i tesses

de déformat ion éIevées :  Ie  maclage.

IT-L.2 ' )  Le maclage

Le  mac lage  n ' i ndu i t  pas  de  dé fo rma t i on  impo r tan te ,  i 1

mod i f  i e  s imp lemen t  1 'o r i en ta t ' i , on  du  c r i s ta l  pou r  f ac i l i t e r  l e

g l issement  u l - tér ieur .  Le mécanisme peut  êt re considéré comme un

cisa i l lement  Ie  long d 'un p lan de type (1-01-2)  dans une d i rect ion

t10LL l  avec  des  mouvemen ts  seconda i res  d 'a tomes  qu i  se  p lacen t

dans  l eu rs  s i t es  d 'éne rg ie  Ia  p lus  basse ,  p roches  des  pos i t i ons

où le  maclage les a amenés.  Cet te réor ientat ion du p lan de base

par maclage permet une déformation ultérieure par gl i-ssement dans

Ia par t ie  maclée et  autor ise a ins i  une p lus grande déformat ion

avant  rupture.

On dist ingue deux types de macles :

I es  mac les de  c ro i ssance , fo rmées  au cours  de  Ia

rec r i s ta l l i sa t  i on  .

les macles de déformat ion,  ou macles mécaniques de forme

Ien t i cu la i re .
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La  dé fo rma t ion

l ' o rd re  de  7Z  pou r  un

max ima le  engendrée  pa r
'monoc r i s t a l  L00  ?  mac lé .

Ie  mac lage  es t  de

I

t

Remargue  :  l o r s  d 'une  dé fo rma t ion  dans  l a  d i rec t i on  [0001 ] '

. Ie  z inc a J-a par t icu lar i té  de présenter  des bandes de déformat ion

ou  bandes  de  p l i age  qu i  f on t  pense r  à  un  f l ambage  loca l  du

maté r iau  :  c ' es t  I e  p l i age  en  genoux .

L '  ap t i t ude  pou r  1 ' un  e t / ou  1 ' au t re  de  ces  modes  de

dé fo rma t ion  à  adap te r  une  dé fo rma t ion  en  cou rs  d 'é labo ra t i on ,

peu t  se  t radu i re  pa r  exemp le  pa r  l a  c réa t i on  d 'une  tex tu re

c r i s t a l l og raph ique  (C f .  Chap i t r e  5  . 21  .  Les  déve loppemen ts

conce rnan t  1 ' ana l yse  de  t ex tu re ,  on t  f a i t  gu ' au jou rd ' hu i ,  c ' es t

un out i l  t rès ut i l isé pour  prévoi r  Ie  comportement  des matér iaux

po l yc r i s t a l l i n s ,  l o r s  de  l eu r  m i se  en  f o rme  ou  sous  d i ve rses

so l l i c i t a t i ons

1T-2)  Textures cr is ta l lographiques

Le  ca rac tè re  non  a Iéa to i r e

o r i en ta t i ons  des  g ra i ns  dans  un

tex tu re  c r i s ta l l og raph ique .

de  l a  d i s t r i bu t i on  des

po l yc r i s t a l  cons t i t ue  une

I f -z .L ' )  Textures de déformat ion par  laminage

Lo rs  de  l a  dé fo rma t i on  p l as t i que  d ' un  ma té r i au

polycr is ta t l in ,  Ies cr is ta l l i tes ont  tendance à se réarranger  par

rotat ion,  vers des posi t ions s tables que I 'on nomme composantes

préférent ie l les de la  texture de déformat ion et  qu i  dépendent  des

mécanismes et  du type de déformat ions.

IJes métaux présentant  un rappor t  c /a

pu r ) ,  p résen ten t  géné ra lemen t  des  composan tes  de  t ex tu re

correspondant  à Ia  mai l le  hexagonale inc l inée de 20 à 25 degrés

par  rappor t  à  la  d i rect ion de laminage dans le  p lan (DL'DN).
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En fa i t r  or r  observe deux types de texture de laminage'  une

texture de laminage à chaud,  et  une autre de laminage à f ro id .

I I - 2 .1 .1 )  Tex tu res  de  l am inage  à  chaud

Compte  t enu  de  1a  gamme de  f ab r i ca t i on  des  t ô Ies

i ndus t r i e l l es  ( vo i r  chap i t r e  p récéden t  :  r ec r i s t a l l i sa t i on

dynamiquê )  r  e t  du  f a i t  que  1e  z i nc  rec r i s t a l l i se  à  des

tempéra tu re  peu  é lévée  de  I ' o rd re  de  60  à  80oC (Renaud ,  1 -990 )  '

ce l l es - c i  p résen ten t  une  m ic ros t ruc tu re  pa r t i e l l emen t

rec r i s ta l l i sée .  Les  axes  C  de  I ' hexagone  son t  i nc l i nés  de  20  à  25

degrés  pa r  rappor t  à  DN ve rs  DL  e t  l es  axes  a  son t  dans  DT

(Lau ren t ,  I 990 )  .

I T -2 .L .2 ' ,  Tex tu res  l am inage  à  f r o i d  (M .J .  Ph i l i ppe  e t  â1 ,

R i sô ,  L992 ' )

On observe tou jours la  même composante d 'axes C à 20 degrés

de  DN ve rs  DL ,  ma is  auss i  1 ' appar i t i on  d 'une  composan te  d 'axes  C

dans  DL  qu i  se  marque  au  cou rs  du  l am inage  à  f ro id  e t  qu i

d i spa ra i t  l o r sque  Ia  rec r i s ta l l i sa t i on  i n te rv ien t .

I I - 2 .1  . 3 )  Remarques

On ass i s te  au jou rd 'hu i r  êu  déve loppemen t  de  s imu la t i ons

informat iques basées sur  Ie  modèle de Taylor ,  permet tant  grâce à

la connaissance des mécanismes de déformat ion du z inc de prévoi r

les textures de déformat ions,  € t  ce par t icu l ièrement  dans Ie  cas

du laminage (Phi l ippe et  â1,  RrSô,  L9921

Comme I 'a  remarqué Gal ledou dans son étude comparat ive de

deux a l l iages de z inc,  i l  ex is te une corré lat ion ét ro i te  ent re Ia

texture qui  caractér ise l 'ar rangement  des or ientat ions des gra ins

e t  l a  m ic ros t ruc tu re  qu i  ca rac té r i se  1 'é ta t  mé ta l l u rg ique  des

g ra ins .
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I I - 3 )  M i c ros tuc tu res

Les  a l l i ages  de  z i nc  son t  b i phasés .  L ,obse rva t i on  de  l a
t ranche  d 'une  tô Ie  mon t re  une  success ion  de  f i l e t s  de  seconde
phase  T iZn15  e t  de  bandes  de  g ra i ns  Zn -  (Cu )  cons t i t uan t  l a
ma t r i ce .  Les  t ra i t emen ts  the rm iques  sub is  pa r  I a  tô Ie  mod i f i en t
ce t  a r rangemen t .  une  t ô l e  r ec r i s t a l r i sée  p résen te ra  un
arrangement  moins régul ier  des f i le ts  de T iZn15 et  des bandes de
g ra ins  p l us  l a rges  qu ' une  t ô Ie  pa r t i e l - l emen t  r ec r i s t a l l i sée  ou
éc rou ie .

I I . 4 )  Conc lus i on

f l  es t  év iden t  que  l e  t ype  de  m ic ros t ruc tu re  a ins i  que  l a
tex tu re  c r i s t a l l og raph ique  au ron t  t endance  à  accen tue r  r e
comportement  anisot rope des arr iages de z inc,  gu i ,  de par  leur
st ructure hexagonale compacte du monocr is ta l ,  présentent  dé jà une
for te  anisot ropie cr is ta l lographique.  Ces 2 paramètres vont  donc
excercer  une in f luence pr imord ia le  sur  les propr ié tés mécaniques
des  tô Ies  de  z inc .
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( toTt ) tt ttsl (  i l r2)

Fig.ll.l : Systèmes de glissement pour la structure Hexagonale Compacte

a) Le glissement basal
b) Le gl issement prismatique
c) Le gl issement pyramidal 1ère espèce ou (C+a)
c) Le gl issement pyramidal 2 ème espèce
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I I I )  Propr ié tés mécaniques

Ce  chap i t re  p résen te  l es  résu l ta t s  e t  l es  ana lyses  d ,  essa i s
mécan iques  e f fec tués  pa r  ! {eg r ia  (1985)  e t  pa r  Ga l l edou  (1992)  .  I l s
on t  é té  ob tenus  à  pa r t i r  d ' essa i s  conven t ionne ls  de  t rac t i on ,

d ' embou t i ssage  e t  de  p l i age  à  f r o i - d ,  su r  des  t ô l es  de  z i nc
fourn j -es par  la  soc iété Vie i l le-Montagne

f I I - 1 )  Essa i s  de  t r ac t i on

Les résul ta ts  sont  ceux d 'éprouvet tes pré levées dans Ie  sens
de  lam inage ,  à  45o  de  ce lu i - c i  e t  dans  l a  d i rec t i on  t ransve rse .

I I I - 1 .  l - )  Résu l t a t s  géné raux

D 'une  man iè re  généra le r  on  cons ta te  que  l a  l im i te  é las t i que

60 ,2  e t  l a  con t ra in te  max ima le  Oma*  son t  p lus  é levées  dans  l e

sens  t rave rs  que  dans  Ie  sens  l ong  e t  ce  que lque  so i t  I a
tempéra tu re  de  I ' essa i .

À f  inverse,  I 'a l longement  A 3 et  l ,a l longement  répar t i  sont
p lus  g rands  dans  l e  sens  rong  que  dans  l e  sens  t rave rs  e t  ce
que lque  so i t  I a  t empéra tu re  de  I ' essa i .  Ce t te  pe r te  de  duc t i l i t é
p rov ien t  de  l a  p résence  des  f i l e t s  de  T iZn l "S  p rus  du rs  que  ra
ma t r i ce  qu i  ma té r i a r i sen t  un  ba r rage  pou r  I a  dé fo rma t i on
p las t i que .

La  réponse  d 'un  ma té r iau  à  une  so l l i c i t a t i on  dépend  de  Ia
nature de Ia  déformat ion et  des mécanismes mis en oeuvre (c f .

Chap . I I ) .  I 1  es t  donc  i n té ressan t  de  conna i t re  I ' i n f l uence  de  Ia
v i tesse et  de Ia  température de déformat ion,  paramètres pouvant

cons idé rab lemen t  mod i f i e r  I es  mécan ismes  de  dé fo rma t ion  d 'un
matér iau (appar i t ion du maclage à basse température,  évolut ion de
la  tempéra tu re  de  t rans i t i on  duc t i l e - f rag i l e  en  fonc t i on  de  Ia
v i t esse  de  so l l i c i t a t i on  ) .
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I I I - ] - . 2 ,  f n f l uence  de  Ia  v i t esse  de  dé fo rma t ion  e t  de  l a

température sur  les propr ié tés mécaniques

I I I - 1 .2 . I )  E f f e t  de  l a  v i t esse  de  dé fo rma t i on  :

Pour  une même température,  60,2 et  O**  augmentent  avec

I ' augmen ta t i on  de  l a  v i t esse  de  dé fo rma t ion ,  a lo rs  que  A  t  e t

1 'a l l ongemen t  répa r t i  d im inuen t  (Wegr ia ,  1985)  .

I I f - 1 .2 .2 )  E f f e t  de  l a  t empé ra tu re  :

Pour  une même v i tesse de déformat ion,  une augmentat ion de

tempéra tu re  en t ra ine  une  d im inu t i on  de  60 ,2  e t  O* *  e t  une

augmentat ion de A E (h legr ia ,  1985)  .

Ce phénomène est  d 'autant  p lus impor tant  que la  v i tesse de

dé fo rma t ion  es t  p lus  g rande .  L 'a l l ongemen t  répa r t i  su i t  I a  même

lo i  que A *  à  condi t ion que la  v i tesse de déformat ion so j - t  grande

($ leg r i a ,  L985 ) .

TIT-2)  Essais  d 'embout issage type . Iov ignot

Ga l l edou  (1992)  a  mon t ré  que  l es  tô les  i ndus t r i e l l es  b ru tes

de  fab r i ca t i on  p résen ten t  une  t rans i t i on  duc t i l e - f rag i l e  aux

alentours de -4oC pour  ce type d 'essais  et  que ce l le-c i  dépendai t

de  I ' acu i t é  de  l a  t ex tu re  ( i . e .  de  I ' a cu i t é  de  I a  composan te

ma jeu re  d 'axes  C  à  env i ron  20o  de  DN ve rs  DL) .

I I I - 3 )  Essa is  de  p l i age  à  f ro id  d i t  ' p l i age  ma i l l e t '

On peut  considérer  que 1e problème de I 'apt i tude au pt iage à

f ro id  es t ,  en  fa i t r  uD  p rob lème de  tempéra tu re  de  t rans i t i on

duc t i l e - f r ag i l e  (TTDF)  pou r  des  v i t esses  de  so l l i c i t a t i ons

é levées  (WEGRIA ,  1985) .  I t  es t  donc  impor tan t  de  ma l t r i se r  l es
paramètres de composi t ion et  d 'é Iaborat ion permet tant  de d iminuer

la  température d 'appar i t ion du domaine f rag i le .
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La  l i t t é ra tu re  nous  fou rn i t  un  ce r ta in  nombre  d 'obse rva t i ons

e t  de  résu l ta t s

WEGRIA(L985 )  a  cons ta té  que I a  T T D F  d i m i n u e  a v e c  I a

d im inu t i on  de  I a  t a i l l e  de  g ra i n .  Ses  obse rva t i ons  son t

co r robo rées  pa r  l a  t héo r i e  d 'A rms t rong  (  1  968  )  qu i  l i e  l a

tempéra tu re  de  I ' essa i ,  à  I a  ta i l l e  de  g ra in .  Ce t te  cons ta ta t i on

mon t re  tou te  I ' impor tance  d 'ob ten i r  une  m ic ros t ruc tu re  auss i  f i ne

que  poss ib le  en  ma i t r j - san t  l a  compos i t i on  e t  1 ' é labo ra t i on  des

a l l i ages  de  z i nc .

! {EGRIA(L985)  a  auss i  cons ta té  f  impor tance  de  I ' accu i té  de

la texture,  dans Ie  sens où une texture marquée avec des axes C à

env i ron  20 "  de  DN,  condu isa i t  à  une  bonne  p t i ab i l i t é .  Ce  résu l ta t

a  é té  co r robo ré  pa r  l es  t ravaux  de  Ga l l edou  (L992)  -

GALLEDOU (L992) ,  dans  Ie  cad re  de  l ' é tude  de  l a  rup tu re  en

p l i age  à  f r o i d  d ,a l l i ages  zn - ( cu ) ,  à  p roposé  l es  conc lus i ons

suivantes :

I ' appa r i t i on  de  rup tu res  i n t rag ranu la i res  se ra i t  due  à  Ia

p résence  de  g ra ins  d 'axes  C  fo r temen t  i nc l i nés  ve rs  DL .

1,  appar i t ion de ruptures in tergranula i res sera i t  due à une

s ta t i s t i que  impor tan te  de  fo r tes  déso r ien ta t i ons  en t re  g ra ins .

Ces résul ta ts  sont  confor tés par  les t ravaux de V{ÀTANABE

(1988 )  e t  YOO e t  K rNG (1990 ) .

I I f - 4 )  Conc lus i on

Ce chapi t re  nous a montré f  impor tance de l ' in f luence de Ia

ÎTDF sur  les caractér is t iques mécaniques des a l l iages de z inc.  On

y comprend 1,  in térêt  de mai t r iser  les paramètres de composi t ion

e t  d 'é Iabo ra t i on  des  a l l i ages  de  zLnc ,  de  man iè re  à  ob ten i r  une

miCros t ruc tu re ,  ma is  auss i  une  tex tu re  p rop re  à  aba iSse r  auss i

bas que poss ib le  Ia  TTDF.
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IV) Etude expérinentale de I 'araelioration de J'a
p l iab iJ . i té  des tôJ.es Zn-Cu-Ti

Les chapi t res précédents ont  mis en év idence Ie  rô le  majeur

de  Ia  m ic ros t ruc tu re  su r  l es  p rop r ié tés  mécan iques  des  a l l i ages
de z inc :  i I  appara i t  pr imord ia l  d 'obteni r  Ia  microst ructure Ia
p lus f ine et  Ia  p lus homogène possib le

Pour  ce la,  i l  nous appar t ient  en premier  l ieu de déterminer
1 'a l l iage présentant  la  mei l teure adéquat ion entre J-a composi t ion
ch im ique  e t  l es  ca rac té r i s t i ques  mécan iques .  Nous  che rche rons
auss i  à  ce rne r  de  façon  p lus  p réc i se  re  rô re  du  magnés ium,  en
obse rvan t  en  pa r t i cu r i e r ,  son  i n f l uence  su r  l es  p rop r i é tés
phys i co -ch im iques  de  d i f f é ren ts  a l l i ages  i ndus t r i e l_s .

Ce t t e  é t i r de  p ré l im ina i r e  nous  condu i ra  ensu i t e  à
1 ' é l abo ra t i on  d . ' une  gamme d ' a l l i ages  don t  l a  spéc i f i t é  nous
permet t ra  d 'é tab l i r  des  co r ré Ia t i ons  d i rec tes  en t re  l e  t aux  de
magnés ium en  add i t i on ,  r a  m ic ros t ruc tu re  e t  l es  p rop r i é tés
physiques et  mécaniques.

IV- l - )  Etude préI iminai re des tô les industr ie l les

Dans  un  p rem ie r  t emps ,  nous  avons
industr ie l - les provenant  du laminoi r  drAuby,
gamme de laminage, mais se différenciant par

é lémen ts  d ' a I l i age  (Tab . IV .1 )  .

é tud ié 4  t ô l es

issues de Ia  même

leur composit ion en

R é f é r e a c c C u
t poidc

r i
t po:Lda

H g
en PPll

c2033 0 ,  1 9 5 8 0 , 0 9 4 2 , 5
8 2 3 3 1 0 , 1 8 5 3 0 , 0 7 L 2 1 , 8
c 2 7 L 7 o. t761 0 , 0 7  4 1 , 9
D 0 5 0 3 0 , 1 6 9 8 0 , 0 6 8 3 ,9

Tab .  IV .1  :  compos i t i on  en  é lémen ts  d ra l l i age
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Compte tenu de Ia  fa ib le  va leur  de Ia  température de fus ion
du z inc,  on considère que ces 4 a l l iages ont  é té laminés à chaud
(2  passes  de  dég ross i ssage  e t  3  passes  de  f i n i t i on ) ,  ê t

p résen ten t  un  é ta t  mé ta r l u rg i que  co r respondan t  à  une
rec r i s ta l l i sa t i on  pa r t i e l l e  .

L ' é tude  p ré I im ina i re  de  ces  tô les  es t  une  ca rac té r i sa t i on
physique et  mécanique,  en termes de microst ructure,  de propr ié tés
mécaniques et  de texture cr is ta l lographiques.

IV-1.  l - )  Obsevat ions micrographiques

IV -1 .  1 .a )  G ranu lomé t r i e

Le tab leau 2 présente un récapi tu la t i f  des ta i l les de gra ins
moyennes  mesu rées  en  su face .  Les  échan t i l l ons  czTL?  e t
pa r t i cu l i è remen t  D0503  p résen ten t  une  t a i I l e  de  g ra i ns  p rus
pe t i t e  que  l es  échan t i l l ons  C2033  e t  82331 .

Référence Taille de
qrain en microns

DO503 10

c2033 15

c2717 15-20

82331 20

Tab.  IV.2 :  ta i l les de gra ins moyennes

IV -1 .1 .b )  M ic ros t ruc tu res

Trancbe des tôles

Les  échan t i l l ons  C2033  e t  8233L  p résen ten t  une  répa r t i t i on
inhomogène de la  seconde phase TiZn15.  on constate ra présence
d'amas de T iZn15 aux abords de Ia  f ibre neutre.  La microst ructure
est  tourmentée jusqu 'à La sur face
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Les  échan t i l l ons  Cz ' l L7  e t  en  pa r t i cu l i e r  D0503  p résen ten t

une  m ic ros t ruc tu re  homogène  fa i t e  de  l -a  success ion  de  bandes  de
g ra ins  Zn -  (Cu)  e t  de  f i l e t s  de  seconde  phase  T iZn15  a l l ongés  dans

la  d i rec t i on  de  l am inage .  On  cons ta te  tou te fo i s  I a  p résence  de
que lques  amas  au  n i veau  de  l a  f i b re  neu t re  dans  1 'échan t i l l on

c27L7  .

Sur faces des tô les

Les  échan t i l l ons  C2033  e t  82331  p résen ten t  une  g rande

hétérogénéi té  de microst ructure en sur face.  On observe des bandes

de  g ros  g ra ins  a l l ongés  dans  Ia  d i rec t i on  de  l am inage  ma is

n ' é tan t  pas  en tou rés  de  f i l e t s  de  T iZn15 .  On  t r ouve  auss i  de

nombreux amas de seconde phase répar t is  de manière a léato i re .

La  t ô Ie  C27 ' J ,7  p résen te  une  répa r t i t i on  régu I i è re  de  I a

seconde phase mais une hétérogénéi té  de ta i l le  de gra ins (  bandes

de  g ros  g ra ins  e t  bandes  de  pe t i t s  g ra ins )  .  De  p lus ,  L ,  é ta t  de

su r face  d ' une  des  f aces  b ru tes  es t  mauva i s  ( g rande  rugos i t é

apparente)  .

La  tô Ie  D0503  p résen te  une  bonne  homogéné i té  de  ta i l l e  de
gra ins et  une répar t i t ion régul ière de la  secconde phase.

On  pou r ra  compare r  F i gu re  IV .1  l es  m ic rog raph ies  des

d i f f é ren ts  échan t i l l ons  .

TV-L .21  Essa is  mécan iques

IV -L .2 .a |  Essa i s  de  p l i age  à  f r o i d  ( c f  .  chap .V .3 )

Ces  résu l t a t s  son t  p résen tés  t ab leau  3  pou r  t r o i s

températures,  7  r  4r  OoC sous forme de pourcentages de craquelures
obse rvées  au  cou rs  de  1 'essa i  de  p l i age  no rmar i sé  (Tab . r v .3 ) .  Les

tô1es  DOs03  e t  C2033  p résen ten t  une  p l i ab i l i t é  exce l l en te  à
tou tes  tempéra tu res  con t ra i remen t  à  C27L7  e t  82331  qu i  vo ien t

Ieur  p l iab i l i té  se dégrader  for tement  à OoC.
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Les  mauva ises  ca rac té r i s t i ques  de  1 'échan t i l l on  C27L7  son t

p robab lemen t  à  re l i e r  à  l a  remarque  fa i san t  é ta t  d ' une  g rande

rugos i té  en  su r face .

D O 5 0 3
t crakc

c2033
t craks

c 2 7 L 7
t crahs

8 2 3 3  1
t craks

f.:l::':':i:i:i:::::i:i:i:::::j:i:i:i:i:::i:i:i:i:i:::i:i:i:i:i:i:::i:i:!:i:i:i:!:i:i:i,i,jl:,liili,:,jl:,illi1l1lii:iiiil:,11i,:liiiiili
0 2  . 6 0 1 2 . L O s6 .20 7 5 . 4 0

4 0 . 6 0 4 .s0 L 6 . 2 0 2 2 . 5 0

7 0 . 0 0 0 . 4 0 0  . 0 0 5 .  6 0

Tab . fV .3  :  essa i s  de  P l i age  ma i l l e t

o
o
t{
t
A
o
Ê,
d
t{(,

.t
ê

8 0 , 0 0

7 0 , 0 0

5 0 , 0 0

5 0 , 0 0

4 0 , 0 0

3 0 ,  0 0

2 0 , 0 0

1 0 , 0 0

0 ,  0 0

0 , 0 0 1 r  0 0 2 , 0 0  3 , 0 0  4 , 0 0  5 1 0 0

llempérature en oc

F ig .TV .2  :  Essa i s  de  P l i age  ma i l l e t

IV -1 -  . 2 .b \  Essa i s  de  t r ac t i on

Les essais  ont  é té réa l isés à température ambiante

avec une v i tesse de t ract ion v  :  L50 mm/min sur  la  base de t ro is

ép rouve t tes  ( ISO 50 )  pou r  chaque  cond i t i on  d 'essa i .  Comme Ia

l i t t é ra tu re  I ' i nd ique ,  ces  a l l i ages  ne  p résen ten t  pas  de  I im i te

é last ique apParente.

Nous nous contenterons de constater  que quelque so i t  }a

d i rect ion de t ract ion,  Ies échant i t lons D0503 et  C2033 présentent

des valeurs de Ogr2 et O*a* nettement plus grandes que ceIles des

échan t i l l ons  C27 t7  e t  82331 .
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On obt ient  par  exemple,  pour  les va leurs de O.a*  dans Ie

sens  t r ave rs ,  290  MPa  pou r  D0503 ,  295  Mpa  pou r  C2033  ,  230  Mpa
pou r  C27L7 ,  € t  l - 80  MPa  pou r  82331 .

IV - l - . 3 )  Tex tu res  c r i s ta l l og raph iques

Les  ana l yses  de  t ex tu res  on t  é té  r éa r i sées  su r  l a  base
d 'ana ryses  quan t i t a t i ves r  pê r  l a  mé thode  des  ha rmon iques
sphér iques ,  à  pa r t i r  de  mesures  expé r imen ta res  de  f i gu res  de
pôres  mesurées  en  su r face  des  échan t i l r ons .  ( vo i r  chap i t re  v .21 .

IV -1 .3 .a )  Ana l yses

L 'ana lyse  po r te  su r  I es  f i gu res  de  pô Ies  reca l cu lées  comp lè tes
(00 .2 )  e t  ( 10 .0 ) .

En  ce  qu i  conce rne  l es  f i gu res  de  pô res  (00 .2 )  mesurées  en
sur face,  Ies 4 tô les présentent  une composante géométr lquement
symét r i que  d 'axes  c  à  env i ron  20o  de  DN dans  DL .  r r  f au t
tou te fo i s  no te r  e t  ce  pou r  tous  l es  échan t i l l ons  une  fo r te
d i ssymét r i e  su r  l es  va leu rs  max i  dans  DL  e t  dans  -DL .  La  tô re
D0503 présente le  maximum Ie p lus é levé.

La  f i gu res  de  pô Ies  (  L0  . 0 )  p résen ten t  pou r  l es  4
échan t i l l ons  un  max i  dans  DT .  pou r  r ' échan t i l l on  Do503 r  oo
constate un éta lement  de ces maxi .

On  t rouve ra  au  tab leau  IV .4 r  un  tab leau  récap i tu ta t i f  des
max i  des  FDP (00 .2 )  e t  ( 10 .0 )  pou r  l es  d i f f é ren tes  t ô res .
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Référence FDP (00.2)
Max i

FDP (10 .0)
Max i

DOs03 1 9 .53 3 .68

c2033 10 .75 3.39

c2717 11 .74 3.60

82331 11  . 99 3 .27

Tab .  rV .4  :  résu l ta t s  des  f i gu res  de  pô les

IV -1 .4 )  Conc lus i on  de I ' é tude  p ré I im ina i re

L ' ana l yse  de  ces  résu ta t s  nous  mon t re  que  l ' é chan t i l l on

D0503  qu i  possède  l -a  p lus  hau te  teneur  en  magnés ium (3 ,9  PPM)  '
présente

Ia  me i l l eu re  p l i ab i l i t é  à  f ro id ,
-  de t rès bonnes caractér is t iques en t ract ion,

Ia  microst ructure Ia  p lus homogène
-  une répar t i t ion régul ière et  homogène des f i le ts  de T iZnlS

dans DL

Ia texture Ia  p lus marquée.

On en dédui t  donc que I 'augmentat ion de la  teneur  en Mg

semb le  en t ra îne r  une  d im inu t i on  de  Ia  ta i l I e  de  g ra ins '  une

homogénéisat ion de la  microst ructure et  de Ia  répar t i t ion des

f i l e t s  de  T iZn l -S  e t  pa ra l l è lemen t  semb le  accen tue r  I a  tex tu re .

Cec i  ayan t  pou r  conséquence  d 'amé l i o re r  I es  ca rac té r i s t i ques

mécan iques  de  I ' a l l i age  de  z inc .

Les résuLtats  de cet te  étude préI iminai re posent  c la i rement

les  bases  pou r  Ia  su i te  de  ce t te  é tude .  Nous  a l l ons  d 'une  pa r t

nous  app l i que r  à  quan t i f i e r  I ' e f f e t  de  Ia  teneur  en  magnés ium

(a f f i neu r  de  g ra i ns )  su r  l es  ca rac té r i s t i ques  mécan iques

(p t i ab i l i t é ,  p rop r ié tés  en  t rac t i on )  ,  e t  d ' au t re  pa r t  ana lyse r

les microst ructures et  textures qui  en découlent .
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Pour  ce la ,  nous  é labo re rons  des  a l l i ages  don t  l a  compos i t i on

en  cu i v re  e t  t i t ane  co r respond  à  ce l l e  de  1 'échan t i l l on  D0503 .  La

gamme de  fab r i ca t i on  Sera  i den t i que  pou r  tous  l es  a l l i ages  e t

nous  f i xe rons  des  taux  de  magnés ium va r iab les ,  d ' une  t rès  fa ib le

quan t i t é  (de  I ' o rd re  du  PPM) ,  à  une  fo r te  quan t i t é  (  40  PPM)  .

Ce. l -a  nous permet t ra d 'observer  s i  une quant i té  cro issante de

magnés ium en t ra ine  une  cons tan te  améI io ra t i on  des  p rop r ié tés

phys iques  e t  mécan iques  ( ce  que  l ' on  pou r ra i t  p révo i r ) .  Dans  l e

cas  con t ra i re ,  nous  pou r rons  dé te rm ine r  I a  p lage  dans  l aque l l e

doi t  se s i tuer  le  taux de Mg pour  que .Les a l l iages présentent  les

mei l leures caractér is t iques mécaniques.

L a  c o m p o s i t i o n  d e s  d i f f é r e n t s  é c h a n t i l l o n s  s ' é t a b l i r a  à  p a r t i r

des  taux  de  magnés ium su ivants  :

]. PPM

3 PPM

5 PPM

]-O PPM

2 0  P P M

4 0  P P M

et pour tous ces  a l l i ages

_ 'l;3

IV-z)  Réal isat ion des tô Ies

IV -2 .1 - )  Laminage

Les  a l l i ages  base  z i nc  son t

magnés ium ( t ab . IV .4 ) .
ré fé rencés  se lon  l eu r  t eneur  en

PPM de Cu
PPM de T i

32



Cu
en PPM

TI
en PPM

Mg
en PPM

Réf érence

1750 780 1 1 .1 et1 .2
t t l t 3 2.2
t t t t 5 3.1 et 3.2
t t t l 10 4.1 et 4.2
t l t t 20 5.1 et 5.2
t l t t 40 6.1

Tab . IV .4  :  Ré fé rences  des  échan t i l l ons

rv -2 .1 .a )  Cond i t i ons  de  cou lée

Les  a r r i ages  on t  é té  cou r -és  en  r i ngo t i è re  ve r t i ca l e
bascu lan te .  on  ob t i en t  des  b rames  ou  l i ngo ts  de  goo  x  150  x  30 .
La  tempéra tu re  de  I ' a l l i age  es t  de  46e  "c ,  ce r re  de  ra  r i ngo t i è re
es t  de  250  oC.

TV-2 .L .b )  Cond i t i ons  de  l am inage

te  ram inage  des  d i f f é ren tes  t ô l es  a  é té  r éa1 i sé  su r  un
raminoi r  p i lo te de la  soc iété Vie i l le-Montagne,  sur  lequer  on a
rep rodu i t  l es  cond i t i ons  d ' é l abo ra t i on  i ndus t r i e l l es
( t empéra tu re ,  v i t esse  de  dé f i l emen t ,  t aux  de  réduc t i on )  en
ut i l isant  Ie  paramètre de Zener-Ho1lomon ( j .944) .  Ce paramètre est
cou ramment  u t i l - i sé  pa r  l a  soc ié té  V ie i l l e -Mon tagne(Rap .ZnG19 /86
CRM' L986)  .  11 permet ,  moyennant  un cer ta in  nombre de données du
lam ino i r  i ndus t r i e r  e t  du  l am ino i r  p i ro te ,  d ,  ob ten i r  pou r  une
même valeur  de ce paramètre Ie  même état  méta l lurg ique sur  l tun
e t  I ' au t re  des  2  l am ino i r s .

TV-z .1 .b .1 )  Le  pa ramèt re  de  Zener -Ho l l omon

Mac LEAN (1-975)  a montré que I 'on peut  représenter  un état
rn icrost ructura l  à  par t i r  drun paramètre qui  l ie  Ia  température,
la  v i tesse de déformat ion généra l isée et  une energ ie d 'act ivat ion
( f l uage  ou  au to -d i f f us i on ) .  Ce  pa ramè t re  es t  ce lu i  de  Zene r -
Hollomon
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oùT

o
0

t

où Vn est  la  v i tesse pér iphér ique des rouleaux
R est  le  rayon des rouleaux
hO es t  1 ' épa i sseu r  i n i t i a l e  de  I a  t ô l e
h l  es t  1 ' épa isseu r  f i na le  de  l a  t ô Ie

z(r,è)= é exp hf)
est  la  température de laminage
es t  1 ' éne rg ie  d ,ac t i va t i on  d ,au to -d i f f us i on  du  z i nc
:  25000  ca l lmo1e

es t  I a  v i t esse  de  dé fo rma t ion  généra l i sée

Ë=vp'"( PJ1ffi

Conna issan t  l es  pa ramèt res  du  l am ino i r
ca lcu ler  les paramètres équiva lents  pour

indus t r i e l ,

l-e laminoir

on peut donc

p i l o te .

C o n d i t i o n s i n d u s t r i a l l a s

Au dégrossïssage

Réduct ion:  1  6

V i tesse  :

Température :

--- , ; - ; ; ; ; - --- '

2 5 O o c

--,;-;;;;---'

2 5 O o c

En f in i t ion

Réduc t i on :

V i tesse  :

Température

160 m/mn

5  5 -  65 "c

.35  - - - -

l-90 m/mn
L20-1,30oc

->  0 .65
L65 m/mn

L75 -180 "c
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Le  lam inage  es t  e f fec tué  su r  une  cage  .duo '  (D :  920  mm)
pour  l e  dég ross i ssager  € t  su r  une  cage  Çuar to  (p :  920 ,  d :  42O l
pour  Ia  f i n i t i on .

Par  l - e  b ia i s  du  pa ramèt re  de  zener -Ho l l omonr  on  ob t i en t  I es
cond i t i ons  su i van tes  pou r  Ie  l am ino i r  p i l o te .

C o n d i t i o n s  D i l o t e s

Au dégrossissage

Réduc t i on :  1  6  - - - - -

V i tesse :  6  m/mn 1,3,2 m/mn
Température z  250oc 250"c

En f in i t ion

Réduc t i on :  4  ->  2 .35  - - - -

Vitesse : 30 m,/mn 60 m/mn 60 m/mn
Température :  58 oc 124 oc L61oc

Les  ram inages  de  dég ross i ssage  e t  de  f i n i t i on  on t  é té
e f fec tués  su r  une  cage  deux  rou leaux  (D :  220  mm)  .  De  p lus ,  I a
v i tesse pér iphér ique est  rég labre dans la  prage 0 2 m/s.  Entre
chaque passer  or l  a  pr is  so ins d 'a t te indre Ia  température ind iquée
pour  la  passe su ivanter  €r I  u t i l isant  une enceinte chauf fante.

une  f o i s  l es  t ô res  é rabo rées ,  nous  avons  réa l i sé  des
analyses ch imiques pour  vér i f ier  la  composi t ion moyenne de nos
a r l i ages .  Les  résu l ta t s  son t  p résen tés  dans  re  tab reau  r v .5 .
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Teneurs  v iséees en E/ t Teneurs obtenues en o/ t
Reoères Cu T i ME Gu Ti Mg

1,1 1750 700 1 17 48 771 0,6
1.2 1 750 700 1 1724 738 0,9
2.2 1 750 700 3 17 47 835 ' 3.0
3.1 1  750 700 5 1768 855 2.4
3.2 1 750 700 5 1783 823 5.8 '
4 .1 1  750 700 10 1779 946 8.8 '
4 .2 1  750 700 10 1745 966 4.9 '

5 ,1 1  750 700 20 1 709 953 20,5
5.2 1750 700 20 1754 975 10.6
6 ,1 1  750 700 40 1742 1 093 40.5

'Héterogène

T a b .  f V . 5  :  C o m p o s i t i o n s  d e s  a l l i a g e s
Son ana lyse  nous  condu i t  à  fa i re  les  remargues su ivantes  :

Ia  teneur  en cu ivre escomptée est  t rès b ien at te in te

on observe des var ia t ions par  rappor t  à  l -a  teneur

escomptée  en  t i t ane  peuvan t  a l l e r  j usqu 'à  27  Z .

en ce qui  concerne Ie  magnésium, cer ta ines var ia t ions

condui t  à  modi f ier  la  h iérarch ie in i t ia lement  établ ie

les  teneurs  escomptées .

Remarques :

Les  t ô l es  1 .  L  e t  L .2  son t  p ra t i quemen t  i den t i que  en

composi t ion,  pour  cet te  ra ison,  nous serons amenés par  Ia  su i te  à

n ' u t i l i se r  que  I a  La  ré fé rence  1 .  L .  La  t ô l e  5 .1 -  p résen te  une

épa i sseu r  doub le  de  ce l I e  des  au t res  t ô l es ,  e l I e  se ra  donc

abandonnée par  la  su i te .

Une  fo i s  I es  tô les  réa I i sées ,  nous  avons  p rocédé  à  l eu r

ca rac té r i sa t i on  au  moyen  des  d i f f é ren tes  techn iques  exp l i c i t ées

dans Ie  chapi t re  su ivant .

ont

su r
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V) Les techniques ut i l isées

Ce  chap i t re  es t

spéc i f i ques  de  mesure

t rava i l .

p résen ta t i on  dé ta i l l ée  des  techn iques

d 'ana lyse  u t i l i sées  tou t  au  l ong  de  ce
une

et

V-1)  Or ientat ions ind iv iduel l -es de  g ra i ns  pa r  E .B .S .P .

P lus i eu rs  so lu t i ons  s ' o f f r a i en t  à  nous  pou r  mesu re r  des

o r ien ta t i ons  i nd i v idue l l es  de  g ra ins .

en  m ic roscop ie  à  t r ansm iss ion  pa r  1 ' exp lo i t a t i on  de

d iag rammes  de  K i kuch i  d ' é l ec t rons  t r ansm is  (Se Iec ted  A rea

D i f f r ac t i on  (S .A .D )  ou  m ic ro -d i f f r ac t i on )

en  m ic roscop ie  à  ba layage  (M .E .B )  en  exp lo i t an t  l es

données  des  pseudo-d iag rammes  de  k i kuch i  d ' é lec t rons  cana l i sés

techn ique  des  rChanne l i ng -pa t t e rns '  (E .C .P . )

tou jou rs  en  m ic roscop ie  à  ba layage  pa r  I ' exp lo i t a t i on  de

pseudo -d iag rammes  de  K i kuch i  d ' é l - ec t rons  ré t r o -d i f f usés

(E .B .S .P . )  :  E l ec t rons  -  back  -  sca t t e r i ng  -  pa t t e rn

No t re  cho ix  s ' es t  po r té  su r  ce t te  de rn iè re  techn ique  qu i

connait depuis quelques années un développement important. Cette

méthode nous permet  de fa i re  des analyses qual i ta t ives de

tex tu re  l oca le ,  dans  Ie  sens  où  i I  es t  poss ib le  de  dé te rm ine r

1 'o r i en ta t i on  e t  l a  l oca l i sa t i on  spa t i a le  des  g ra ins .  I I  es t  en

ef fe t  b ien établ i  que I 'on peut  observer  des pseudo-d iagranmes de

K ikuch i  à  pa r t i r  d ' un  m ic roscope  à  ba layage  pa r  I ' i n te rméd ia i re

d ' un  éc ran  f l uo rescen t .  A Iam e t  a l  ( L954 ) ,  pu i s  Venab les  e t

Har land,  (L973)  ont  posé 1es bases phys iques et  technologiques de

cet te  nouvel le  méthode développée par  Ia  su i te  par  Dingley (1981

e t  1 -98? )  e t  p l us  récemmen t  pa r  ( J . Jensen  e t  N .H .Schm id t '  1990 ) .
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El le  o f f re  l es  avan tages  d ,  une  bonne  réso lu t i on
spa t i a le  (0 ,5nn )  ,  d ' une  exce l l en te  réso ru t i on  angu la i re
(<0, 5") ,  d'un domaine angulaire des diagran,nes de Kikucbi
de  1 ' o rd re  de  Z0o  (à  compare r  aux  l 5o  de  I 'E .C .p . ) ,  e t
présente l 'énorae avantage de pouvoir ôtre uti l isée pour
l ' ana l yse  d ' écban t i l l ons  nass i f s .  c res t  un  avan tage  déc i s i f
su r  l e  S .A .D . '  e t  l es  l ames  m inces  qu i  demanden t  une  é labo ra t i on
fast id ieuse et  qu i  ne permet tent  que l - 'observat ion drune prage de
I 'ordre de 100 mm au maximum.

V-1 .L )  Le  ma té r ie l  :  p r i nc ipe  de  fonc t i onnemen t

Les  mesu res  pa r  E .B .S .P .  on t  é té  e f f ec tuées  su r  un  sys tème
développé par  ta  soc iété STNTEF METALLURGT (Norvège)  et  p i lo té
pa r  un  l og i c ie r  déve loppé  pa r  N .H .  schmid t .  L rensembre  du  p rodu i t
es t  sous  r i cence  Fond i s  E lec t ron ique  (2 .T .  de  v i eux  Thann ,  B .p .
105 ,  68800  Thann )

on  t r ouve ra  un  schéma  de  p r i nc i pe  du  sys tème  E .B .s .p .  f i gu re
v .1 .1 .

Cet te technique nécessi te  de t ravai l ler  en mode spot  avec un
mic roscope  é lec t ron ique  à  ba rayage ,  ce  qu i  veu t  d i re  que  r ron
foca r i se  l e  f a i sceau  d ' é l ec t rons  i nc i den t s  su r  l e  g ra i n  à
ana lyse r .  La  tens ion  d ,accé ré ra t i on  es t  compr i se  en t re  15  e t  30

KV,  re  cou ran t  de  sonde  en t re  1o -7  e t  Lo -8  A .  L 'échan t i l r on  es t
f o r t emen t  i nc l i né  (de  60  à  gOo  pa r  r appo r t  à  sa  pos i t i on
habi tue l le  se lon Ie  type de matér iau)  de façon à obteni r  Ie  taux
de rét ro-d i f fus ion re prus impor tant  poss ibre.  Le d iagramme se
maté r ia l i se  su r  un  éc ran  f l uo rescen t  p lacé  à  I ' i n té r i eu r  de  Ia
chambrer  €r I  face de I 'échant i l lon.  On ut i l ise a lors  une caméra
hau te  sens ib i l i t é  ( t ype  S . I .T . )  qu i  sa i s i t  I , image .  Ce I I e - c i  es t
ensui te  t ransférée sur  ord inateur  pour  y  êt re anarysée.

Le d iagramme de k ikuchi  est  const i tué de bandes d 'épaisseurs
d i f f é ren tes  ( t races  des  p lans  c r i s ta l l og raph iques )  f a i san t  en t re
e l l es  des  ang les  dé te rm inés  e t  d ' axes  de  zone  ( i n te rsec t i on  de
p rans  c r i s ta r rog raph iques ) .  on  t rouve ra  f i gu re  v .L .5 ,  un  exempre
d 'ana l yse  du  sys tème  E .B .S .p
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Conna issan t  l a  s t ruc tu re  c r i s ta l l og raph ique  ,  I es  pa ramèt res
de  ma i l l es ,  f a  c lasse  de  Laue  e t  l es  s i t es  a tom iques  du  ma té r iau ,
on peut  donc,  moyennant  le  repérage géométr ique de 3 axes de
zones  ou  p lus  su r  1 'éc ran  f l uo rescen t ,  ca l cu le r  l es  ang res  qu i
l es  séparen t  e t  remon te r  à  I t o r i en ta t i on  du  g ra in  (monoc r i s ta l )
par  rappor t  au repère échant i l lon.

v-L.2)  Pr inc ipes d 'obtent ion du d iagranme de Kikuchi

on  1ève ra  au  p réa lab te  une  amb igu i t é  conce rnan t  l a
dénomina t i on  de  d i ag rammes  de  K i kuch i  en  E .B . s .p . .  11  s ' ag i t  en
fa i t  de  pseudo-d iag rammes  de  K ikuch i  pu i sque  re  p rocessus
phys ique  d 'ob ten t i on  des  d iag rammes  es t  d i f f é ren t  de  ce lu i  en
t ransm iss ion .

En  t r ansm iss ion  ( f i g .V .1 .  2 .  ( a l  )  ,  t r ès  schéma t i quemen t ,  l e
fa i sceau  d 'é lec t rons  i -nc iden ts  d i f f use  quas i  é las t i quemen t  dans
r ' échan t i l r on  e t  r encon t re  en  i nc i dence  de  B ragg  l es  p l ans
c r i s t a l l og raph iques ,  géné ran t  des  cônes  de  révo ru t i on  don t
I ,  in tersect ion avec le  pran image donne des pai res de r ignes de
K i kuch i .  La  l ongueu r  d ' onde  des  é l ec t rons  é tan t  f a i b l e ,
I 'ouver ture angura i re de ces cônes est  grander  cê qui  impl ique
que leurs in tersect ions avec le  p lan image sont  matér ia l isées par
des  d ro i t es .

Dans  re  cas  de  l 'E .B . s .p .  (F i g . v .1 .2 . ( b l l r  l e  p rocessus  es t
l e  su i van t .  Dans  un  p rem ie r  t emps ,  I e  f a i sceau  d ré rec t rons
d i f f use  i né Ias t i qemen t  à  I ' i n té r i eu r  de  I ' échan t i l Lon  de  man iè re
i so t rope  dans  t ou tes  I es  d i r ec t i - ons .  Ensu i t e  I ' ensembLe  des
élect rons en inc idence de Bragg pour  un cer ta in  angre ehrr ,
sont  d i f f ractés,  émergent  de la  sur face et  génèrent  la  bande de
Kikuchi  correspondant  à Ia  fami l le  de p lans (hkf ) .  On at t r ibue le
fa i t  que l 'on obt ienne des bandes et  non des l ignes b ien déf ln ies
au fa iÈ que }es é lect rons d i f f ractés sont  préatablemenÈ d i f fusés,
e t  que  l a  con t r i bu t i on  des  é lec t rons  seconda i res  au  s igna l
d i f f racté dépend de I ,or ientat j -on.
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Avan t  d 'en t re r  dans  l e  dé ta i l  de  l rana lyse  des  d iag rammes
de  K ikuch i '  nous  fe rons  Ia  remarque  su i van te .  Con t ra i remen t r  âu
cas  de  l a  t ran -sm iss ion ,  ra  p ropo r t i on  d 'é lec t rons  ré t ro -d i f  f usés
es t  f a ib le r  ê t  a  fo r t i o r i ,  ce l l e  qu i  concour t  à  l , ob ten t i on  du
diagrammes de Kikuchi  (moins de 5 t ) .

D 'un point  de vue purement  théor ique,  i l  ex is te un cer ta in
nombre  de  résu r ta t s  pe rme t tan t  de  p révo i r  l e  coe f f i c i en t  de
ré t ro -d i f f us ion  en  fonc t i on  de  r rang re  a  en t re  ra  no rmare  à  ra
su r face  de  l ' échan t i t l on  e t  l e  f a i sceau-d 'é lec t rons  i -nc iden ts .

Sachant

du  sys tème,  i I

peu t  mod i f i e r

d i f f usé .

ArnaI

coe f f i c i en t  de

e t  a l  ( L969 )  donnen t  une
rét rodi f fus ion en fonct ion

bonne approximation du
deae tdeZ .

que I 'on peut  ê t re amené à modi f ier  la  géométr ie
est  in téressant  de savoi r  dans querres r imi tes on
I ' ang le  a  sans  t r op  a t t énue r  l e  s i gna l  r é t r o_

I
Tla =

. , t * 9

(l+cosa)?7

avec a angre d ' inc idence des é lect rons par  rappor t  à  la  sur face
de l 'échant i r ron,  Z numéro atomique du matér iau

v -L .3 )  Dé te rm ina t i on  de  Uor i -en ta t i on  d 'un  g ra in  :
indexat ion

L ' indexat ion d 'un d iagramme nécessi te  au
(axes  de  zones )  su r  I ' éc ran ,  dé f i n i s  pa r  l eu rs
y i )  (F i g . v . l - . 3 ) .  Ces  coo rdonnées  son t  a l o r s

vecteurs Vi par rapport au repère échantirron.

Ts.

minimum 3 points

coordonnées (x1,

t ransformées en

[ ; ; ' ; ]

I
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TE es t  l a  ma t r i ce  de  t r ans fo rma t i on  qu i  pe rme t  d ,  éc r i r e  l es

coo rd .onnées  ( x i ,  y i )  en  t e rmes  de  V i  dans  Le  repè re
échan t i l l on ( vo i r  F i g . v .L .3 ) .  E l r e  p rend  en  conp te ,  l e  t i l t  de
r ' échan t i l l - on  e t  1 ' ang re  en t re  1 ,  échan t i l l - on  e t  r ,  éc ran
f l uo rescen t  (dé f i n i  pa r  l a  con f i gu ra t i on  des  po r t s  ex té r i eu rs  du
mic roscope)  .

Les  pa ramèt res  ( xo ,  yo )  e t  D  son t  dé te rm inés  à  pa r t i r  de
Ia  ca r ib ra t i on  du  sys tème.  ( xo ,  y0 )  son t  l es  coo rdonnées  de  pc ,
appe ré  cen t re  de  p ro j ec t i on  ou  pa t t e rn - cen te r  I  D  es t  r a
d i s tance  en t re  1 'échan t i l t on  e t  l ' éc ran  f l uo rescen t

On  ca l cu le  Ies  ang les  en t re  l es  d i f f é ren ts  vec teu rs  non -
cop lana i res ,  guê  r '  on  compare  à  des  va leu rs  ca l_cu l -ées  au
p réa rab re ,  à  pa r t i r  d ' un  ce r t a i n  nombre  d ,axes  de  zones  t hk r l .
La  so lu t i on  es t  a l -o rs  re t ransc r i t e  sous  fo rme  d 'un  d iag ramme
théor ique qui  est  comparé v isuel lement  au d iagramme expér imenta l
pou r  ag rémen t .  une  fo i s  ra  bonne  so lu t i on  dé te rm inée ,  i r  es t
a lo rs  s imp le  d 'exp r imer  I ' o r i en ta t i on  du  g ra in  dans  1 'échan t i l l on
sous  fo rme  d 'ang les  d 'Eu re r  à  pa r t i r  des  i nd i ces  de  M i l l e r .

N .H .  Schm id t  ( 1991 - )  a  mon t ré  expé r imen ta lemen t  que  l a
moyenne  des  éca r t s - t ypes  su r  l es  3  ang res  d rEu le r  é ta i t  compr i se
en t re  0 .05 "  e t  0 .2 "  ce  qu i  ca rac té r i se  l a  rep roduc t i b i l i t é  de  l a
mesure .

Ces or ientat ions ind iv iduel les sont  a lors  explo i tées so i t  en
tan t  que  te l l es  su r  des  f i gu res  de  pô Ies ,  so i t  pe rme t ten t  de
ca lcu le r  des  déso r ien ta t i ons  en t re  g ra ins  vo i s ins .
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V-1 .4 )  Àna lyses  s ta t i s t i ques  des  déso r i -en ta t i ons

Pour  ca l cu le r  l es  déso r ien ta t i ons  en t re  g ra ins r  o r r  cons idè re
chaque  g ra i n  e t  ses  vo i s i ns  d i r ec t s .  On  ca l cu le  ensu i t e  I es
ma t r i ces  de  ro ta t i on  pe rme t tan t  d ' amene r  chaque  g ra i n  en
co r respondance  avec  ses  vo i s ins  a ins i  que  l es  vec teu rs  p rop res

de  ces  ma t r i ces .

so i t  r a  f i gu re  v .1 - . 4  qu i  r ep résen te  l a  r oca l i sa t i on  dans
1 'espace  d 'Eu le r  de  2  o r i en ta t i ons  i nd i v idue l l - es  de  g ra ins  ,  (1 )

e  t  (21  dé f i n ies  chacune  pa r  3  ang les  d 'Eu le r .

e)

F ig .V .1 .  4  : 9rz=92*gt - l

9t  et  9Z sont  les matr ices de rotat ion permet tant  de fa i re

co inc ide r  I es  repè res  des  c r i s ta l l i t es  L  e t  2  avec  l e  repè re

échan t i l l on .  E l l es  son t  ca l cu lées  à  pa r t i r  des  ang les  d ,Eu le r

) t ,  f ,  i Z  comme Ia  compos i t i on  des  3  ma t r i ces  de  ro ta t i on

dé f i n ies  pa r  ces  ang les .
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9() t ,  f ,  )z l  =  ! t (0 ,0 , )21 9(0 , f  ,0 )  9( j r ,0 ,0)

9 tZ  rep résen te  l a  ma t r i ce  de  ro ta t i on  pe rme t tan t  de  fa i re

co rnc ide r  l es  o r i en ta t i ons  1  e t  2 .

A  pa r t i r  de  I a  desc r i p t i on  en  t e rmes  de  ma t r i ces  de

rotat ion,  on peut  caractér iser  chaque couple de gra ins vo is ins

par  un angle de rotat ion (désor ientat ion ou d is tance angula i re

dans  I ' espace  d 'Eu l -e r )  r  e t  un  vec teu r  p rop re  n  (no té  sous

forme de d i rect ion cr is ta l l -ographique <hki l>)  .

Les ca lcu ls  de hr  e t  n  sont  é f  f  ectués se l -on S .  ALTMANN

part i r  de l -a  matr ice gn sachant  que la  matr ice de rotat ion

correspondant  à l -a  rotat ion w peut  s 'écr i re  comme sui t  :

Ç =at

à

g

I ensrzg r\

lsnszzsztl
\Etr9tz9ttl

En t ransformant  cet te
la  t race est  invar iante,  on

matrice en tenant compte du fait que
obt ient  a isément  la  va leur  de w :

et  Ie  vecteur

propre réel le

2sin(co)

w représente Ia valeur minimale de Ia

passe r  du  g ra i n  ( 1 )  au  g ra i n  ( 2 \  e t

déterminer  cet te  va leur ,  i I  faut  tout

t r i p l e tè  ( 1 )  e t  ( 21  d ' ang les  d 'Eu le r  dans
pour  Ia  symét r i e  c r i s ta l l i ne  hexagona le ,

équ iva len ts  que  donne  ce t te  symét r i e

d ' ang les .

82t - stz
az=

2sin(o)

rotation permettant de

réc iproquement .  Pour

d 'abord ramener les

le domaine fondamental

pu i s  ca l cu le r  l es  L2

pour  chaque  t r i p le t

932- s23 913 -  931
i l x= ûy=

2sin(co)

cos(o) j{r'tsl - r )

prop re  de  Ia  ro ta t i on

L dont les composantes

correspondant  à la  va leur

sont les suivantes :
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on  ca l cu re  ensu i te  pou r  chaque  équ iva ren t  de  (1 )  e t  I es  1 ,2
équ i va len t s  de  ( z )  I a  va leu r  w ,  e t  l ' on  cho i s i t  I a  p l us  pe t i t e

qu i  co r respond  à  l a  va reu r  r eche rchée .  L ' ensembre  des
désor ientat ions r^11 a ins i  ca lcu lées pour  chaque couple de vo is ins,

sont  a lors  représentées sous forme d 'h is togrammes de c lasses de
déso r ien ta t i ons  va r ian t  de  0o  à  1000 .

En  fa i t ,  He inz  e t  Neumann  (1991) ,  on t  démon t ré  que  pou r  l a
symétr ie  hexagonale,  la  désor ientat ion w peut  êt re au p lus égare

à  93  . 940 .

Les  coup les  (h r ,  n )  peuven t  î t r e  ana lysés  en  te rme  de
jo ints  de coïnc idence (Hagège et  Nouet ,  i -989)  en écr ivant  n  dans
Ia base du réseau hexagonal .  Nous étendrons cet te  not ion à ce l le
de co inc idence approchée déveroppée par  hrarr ington et  ar  (1981)
qui prend en compte les mail les presque conrmunes présentant entre
e l l es  une  l égè re  d i f f é rence  de  ta i l r e  e t  /  ou  d 'o r i en ta t i on .
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( x0 ,y0 )

(x i ,y i )

Eche.ltilI.on Ecnl,
fI.uorescent

Cerérr

Fig- Y- 1.3 :  Ie lat ions géorétr iques entre Le
repère éclranti. l lon et Ie repère écran

Fig. V.1.2 : Foraation des t igaes de Kihuabi

a )
b )

en
en

trangniesion
rétro-diff ,ueion d'é].ectron!
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Fig.Vl .5 :  a)  Micrographie en M.E.B. d 'un al l iage de Zinc (électrons secondaires)

b, c) Pseudo-diagrammes de Kikuchide 2 grains

4g



V-2 ' )  Analyse t r id imensionnel le  de texture

V-2-L)  Di f f ract ion de rayons X

un  mé ta l  es t  cons t i t ué  d run  ag réga t  de  g ra ins  cons idé rés
comme des monocr is taux.  Chacun dteux peut  ê t re considéré comme
une  success ion  de  p lans  ré t i cu la i res  équ id i s tan ts ,  de  d i s tance
in te r ré t i cu l a i r e  dn t t ,  gu i  éc ra i r és  pa r  un  f a i sceau  de  Rx
monochromat ique d i f f ractent  quand i ls  sat is font  les condi t ions de
Bragg suivantes (vo i r  F ig  .  V.  2  .  j .  )  .

t t t a

4....
. , , , , ,

- a J '

, ,  ra leceau
di f  f  racté't

a a a a a a a a a a a a a a

t t t t t t " ' y'7"'
a a a a a a a a a a a a a ':*r,,,')"""'

fa isceau
incident

noeud d
oaaaai

u réseau

>>

F igu re  Y .2 .L  :  Re la t i on  de  B ragg  :  À  =  2dn t t  s i nO

avec 0 angre de Bragg,  L rongueur  d. ,onde du fa isceau inc ident  e t

dn t t ,  r a  d i s tance  i n te r ré t i cu ra i re  pou r  ra  fam i l l - e  de  p rans
(hk l )  .

On voi t  donc que I 'on pourra chois i r  de fa i re  d i f f racter  une
ce r ta i ne  f am i l l e  de  p l ans  (hk ] )  en  cho i s i ssan t  l ,  ang le
d ' inc idence (angle de Bragg)  du fa isceau de rayons X.  On pourra
donc r  € r l  mesuran t  I ' i n tens i té  du  fa i sceau  d i f f r ac té ,  dé te rm ine r
la  densi té  de normares à ra fami l le  de p lans sérect ionnés.
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v -2 .2 ' ,  Gon iomé t r i e  X

V-2 .2 .1 , )  F i gu res  de  pô Ies  d i r ec tes

On  mesu re  une  f i gu re  de  pô1es  d i r ec te  à  1 ' a i de  d ' un
goniomètre de texture (d i f f ractomètre à 4 cerc les)  e t  du montage
de  Ia  f i gu re  v .2 .2 .  Une  te l l e  f i gu re  rep résen te  l -a  répa r t i t i on
des  no rma les  à  une  fam i l l e  de  p rans  (hk l ) ,  dans  un  repè re  dé f i n i
à  pa r t i r  de  3  d i rec t i ons  pa r t i cu l i è res  de  Ia  tô le  :  I a  d i rec t i on
de  l am inage  DL ,  1a  d i r ec t i on  t r ansve rse  DT ,  e t  r a  d i r ec t i on
normale DN. Pour  décr i re  de façon complète Ia  sphère des pôles,
on  p rocède  pa r  r o ta t i ons  success i ves ( f i 9 . v . 2 .3 )  au tou r  de  DT
(déc l i na i son :K )  e t  au tou r  de  DN (az imu th :0 )  e t  on  repo rce  en

chaque point  d 'une pro ject ion s téréographique la  densi té  de pôles
re ra t j - ve  de  ra  fam i l l e  de  p rans  (hk1 )  mesurés ,  sous  fo rme  de
l i gnes  de  n i veaux .  Le  p ran  de  p ro j ec t i on  de  l a  p ro j ec t i on
stéréographique est  déf in i  par  (DL,  DT) .

V -2 .2 .21  Cond i t i ons  de  mesures  e t  co r rec t i ons

V-2 .2 .2 .a )  Cond i t i ons  de  mesu res

Pour  chaque  échan t i l r on r  on  a  mesuré  4  f i gu res  de  pô res
co r respondan t  aux  fam i l l es  de  p lans  (hk l )  su i van tes .  Les  va leu rs
d 'ang res  de  B ragg  on t  é té  ca l cu rées  pou r  une  an t i ca thode  au
coba r t .  Les  p i cs  de  d i f f r ac t i on  du  zLnc  mesu rés  au  coba l t
p résen ten t  I ' i n te rê t  d ' ê t re  b ien  séparés .

P I r a
( h k r )

2g
théo r ique

2g
mecuré

( 0 0 . 2 ) 42 3 9 4 2  . 5 0
( 1 0. 0 ) 4 5 . 5 9 4 5 .  6 0
( 1 0 . 1 ) 5 0 62 s0 .  60
( 1 0 . 2 ) 6 4  . 0 0 5 4 .  1

I es  pas  de  ro ta t i on  du  gon iomèt re  son t  :  AK  =  2 .5o ,  A0  :  5o
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V-2 .2 .2 .b |  Co r rec t i on  du  b ru i t  de  f ond

L ' i n t ens i t é  du  s i gna l  r ecue i l l i e  l o r s  de  I a  mesu re

représente la  somme du s ignal  issu du matér iau,  le  s ignal  u t i le ,

e t  d ' un  s igna l  pa ras i te  p rovenan t  de  1 'é lec t ron ique  du  compteu r ,

de  Ia  f l uo rescence  du  ma té r iau r  ou  de  ré f l ex ions  pa ras i tes  (p i cs

rapprochés)  que l 'on nomme bru i t  de fond.

On réal ise Ia  mesure du bru i t  de fond pour  chaque f igure de

pô les .  La  mesu re  es t  e f f ec tuée  de  pa r t  e t  d ' au t re  du  p i c  du

di f f ractogramme correspondant  à I 'angle de Bragg de la  fami l le  de

p lans  ré t i cu l - a i r es  mesu rée  e t  dans  I es  mêmes  cond i t i ons

(comp tage )  que  l a  f i gu re  de  pô Ies .  On  a  cho i s i  d ' u t i l i se r  une

va leu r  de  b ru i t  de  fond  pa r  f i gu re ,  une  va leu r  pa r  cou ronne

mesu rée  n ' appo r tan t  pas  dans  no t re  cas ,  d ' amé I i o ra t i on

s ign i f i ca t i ve  à  Ia  co r rec t i on .

Dans  l e  cas  des  tô les  de  z inc  a I I i é ,  ce t te  co r rec t i on  do i t

ê t re ef fectuée avec beaucoup de so ins car  e l le  pourra i t  générer

des  e r reu rs  dans  I ' ana l yse  qu i  su i t  ( pa r t i cu l i è remen t  pou r  l a

f i gu re  de  pô le  (10 .0 )  don t  l es  max ima  d ' i n tens i té  son t  s i t ués  à

La  pé r i phé r i e  de  l a  f i gu re )  .  De  p1us ,  i 1  es t  souha i t ab le

d 'e f fec tue r  un  d i f f r ac tog ramme p réa lab Ie  de  1 'échan t i l l on  pou r

év i te r  d ' i n tég re r  I ' i n tens i té  d 'un  p i c  l o rs  de  l a  mesure  du  b ru i t

de fond.

V -2 .2 .2 . c |  Co r rec t i on  de  dé foca l i sa t i on

Les f igures de pôles expér imenta les sont  mesurées jusqu 'à un

ang le  de  déc l i na i son  de  80o .  L 'é la rg i ssmen t  du  fa i sceau  ré f l éch i

dû  à  un  g rand  ang le  de  déc l i na i son '  f a i t  que  l e  compteu r  ne

reço i t  pas  l ' i n tég ra l i t é  du  s igna l  ré f l éch i .  On  app l i que  donc  un

fac teu r  co r rec t i f  f onc t i on  de  I ' ang le  de  déc l i na i son  à

I ' i n tens i té  mesurée

Les  f i gu res  de  pô les  en  ré f l ex ion  son t  mesurées  pou r  une

déc l i na i son  max ima le  de  80o  ca r  au  de tà  de  ce t te  va leu r  I a

défocal isat j -on est  t rop impor tante,  e I Ies sont  donc incomplètes.
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Pour  I es  comp lé te r ,  on  a  u t i l i sé  des  l og i c i e l s  d ' ana l yse

tr id imensionnel le  de textures développés au LM2P.

V -2 .3 )  Fonc t i on  de  dens i t é  des  o r i en ta t i ons  (F .D .O . )

V -2 .3 .1 - )  O r i en ta t i on  d ' un  g ra i n  dans  I ' espace

L 'o r i en ta t i on  d 'un  c r i s ta l l i t e  es t  comp lè temen t  dé te rm inée

en  déc r i van t  I ' ensemb le  des  ro ta t i ons  (ang les .d 'Eu1er )  pe rme t tan t

de fa i re  coïnc ider  Ie  repère KB ou repère microscopique avec le

repè re  KO appe lé  repè re  macroscop ique  ( f i g .V .2 .4 ' )  .

V -2 .3 .2 )  Doma ine  fondamen ta l  de  I ' espace  d 'Eu le r

Les  symé t r i es  c r i s t a l l i ne  e t  d ' échan t i l l on  imposen t  des
p rop r ié tés  d '  i nva r iance  dans  I ' espace  d ,Eu le r

V -2 .3 .2 .a )  La  symé t r i e  c r i s t a l l i ne

La c lasse de symétr ie  du z inc est  6 /mmm. On t rouve donc un

axe  de  ro ta t i on  d ' o rd re  6  e t  6  axes  b i na i r es .  La  f i gu re  V .2 .5

f ixe l -e  repère du cr is ta l l i te  dans Ia  mai t le  hexagonale.

L 'axe dtordre 6 impose une impose une invar iance pour  les points

su i van ts  de  1 'espace  d 'Eu le r  :

(gr,o,g) = (gr,o,g 2+k::l kez

Un axe binaire impose une invariance pour les points suivants :

(gr,0 ,g) = (æ+gr , rr-O ,2n-gù = (æ*<p1 ,7r-O ,T-fù
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En conc lus ion ,  on  peu t  l i n i t e r  q2  à  I ' i n te rva l l e

[0 ,  2æ/61  e t  d i v i se r  1e  doma ine  en  t im i tan t  91  à

I ' i a te rva l l e  [ 0 ,  f r |  ,  ou  0  à  l ,  i n te rva l l e  [ 0 ,  r c l2 l

v_z  . 3  . 2  . b l  La  symé t r i e  d ' échan t i r l on

Le type de mise en forme d 'un matér iau indui t  généra lement

une  symé t r i e  d ' échan t i l l on  (ex  :  dans  de  nombreux  cas ,  on

cons idè re  que  Ie  l am inage  I t rac t i on  un j -ax ia le  +  compress ion
s imple l  indui t  une symétr ie  dréchant i l lon or thot rope) .

Pou r  I ' ana l yse  de  nos  échan t i L l ons ,  nous  avons  t r ava i l l é
avec  1a  symé t r i e  d ' échan t i l l on  t r i c l i n i que  e t  I a  symé t r i e
c r i s t a l l i ne  hexagona le  (F i g .V .2 .5 )  .

V -2 .3 .3 )  Ca lcu l  de  l a  f onc t i on  de  dens i té  des  o r i en ta t i ons
(FDO)

La FDO est  une fonct ion au sens s tat is t ique du terme.  El Ie

donne  la  f rac t i on  vo lum ique  de  c r i s ta t l i t es  don t  I ' o r l en ta t i on

es t  g  à  dg  p rès .

iP 
= f(e)de avec r(e) > o et Jrlglds = I

On calcu le cet te  fonct ion de texture à par t l r  de Ia  fonct ion

de  dens i té  de  pô Ies  P51  (V )  e t  pou r  ce la  i I  f au t  résoudre

I 'équat ion fondamenta le de I 'analyse de texture.

P'û) -- Inu,rrg)de

Dans Ie cadre de notre étude, nous résoudrons cette équation

en  u t i l i san t  I e  f o rma l i sme  de  Bunge  e t  Roe  qu i  pe rme t  de

déve lopper  l es  fonc t i ons  P51(V)  e t  f (g )  en  sé r ies  d 'ha rmon igues
sphériques
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La  fonc t i on  de  tex tu re  f  (g )  se  déve loppe  su r  I a  base  des
harmoniques sphér iques généra l isés :

avec

iÏer=T ÀTrïrgr
m-l

3 l u

r(s)=Ë l'Tci'"tÏ
l=0 F=l rp-l

l es  fonc t ion  symét r isées  T ,  (g ) ,

Ttn
des  harmon iques  sphér iques  généra l i sés  r  I  (g ) .

La fonct ion de densi té  de pôIes se développe sur  la  base des
__n

harmoniques s imples K1(V)

l=lmax rel
P5i (y) = I I F; Gri) K,'(v)

l=0 n-l
n

r  G i )  é tan t  les  coef  f  i c ien ts  du  déveroppement  en  sér ie .

on peut arors trouver une relar ion l ianr les Fit t t i l  
"a 

res CÏ" :

irr,il=# cï ric,il

sont  des combinaisons l inéai res

r
F=l
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L e s  c o e f f i c i e n t s

d e  p ô I e s  e x p é r i m e n t a l e s

n
, fti)|  \  '  son t  ca l cu lés  à  pa r t i r  des  f i gu res

Les  i nconnues  son t  l es  M( f )  coe f f i c i en ts

npnv l  à  dé te rm ine r  .  M  (  I )  es t  é t r o i t emen t  I i é  à

c r i s ta l l i ne .  Dans  l e  cas  de  Ia  symét r i e  hexagona le
Imax:22 du développement  en sér ier  oD a M(1)={ ,  ce
qu ' i 1  f au t  4  f i gu res  de  pô Ies  d i f f é ren tes  pou r
système d 'équat ions précedent .

I a  symé t r i e

pour  un rang

qu i  s ign i f i e

résoudre  Ie

V-2 .3 .41  Représen ta t i on  de  l a  FDO

La représentat ion de ra FDo se fa i t  par  I l  in termédia i re  de
sec t i ons  pa r  pas  angu la i res  cons tan ts .

Nous  avons  u t i l i sé  dans  ce  t r ava i l  des
constant  pour  les pas angula i res su ivants :

sec t  ions  à  91

^9 f  :  l - 5o  so i t  25  sec t i ons  de  O"  à  360o

^0 :  6o  deooà9oo

Lgz = 6o de oo à 60"

On  u t i l i se ra  auss i  des  coupes  de  Ia  FDO

0o à 3600 pour  des va leurs par t icu l ières de 0

pour ef variant de

e t  92 .
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Berceau d'Euler

,/

l -chant i l lon

Conrpleur rayons X

Tubo Rayclns X

Fig V.2.3 : a) Déclinaison - b) Azimuth

Fig V.2.2 : Schéma de
principe d'un goniomètre

de texture

dr Y'
t p l

o l

FigV.2.4 : a) Relations d'orientation - b) Définition des angles d'Euler

s7



Y =a2

ELg .v .2 .5 :  Cho ix des axes du rePère cr istal l - i te
Ia mai l le hexagonale

n

2

n-@

n

@

Fig V.2.6 : Points équivalents dans I'espace d'Euler pour la symétrie
Hexagonale - tr ic l inique
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V-3 )  Les  essa is  mécan iques

v -3 .1_) Essa is  de p l i age

de p l iage a l ternéEssa i sv-3 .1- . r . )

Ce sont

Mon tagne  d '
( f i s . v . 3 .1 - ) .

20
#

des  essa i s  no rma l i sés  e f f ec tués  à  I ' u s i ne  V ie i l l e -

Auby  su r  une  mach ine  de  p l i age  au toma t i sée

prétensionnement de
l 'êchont i l lon T= 40N

p l lage ô  v i tesse  imposée
v= lp l i / s

\ ^or" v

F ig .V .3 .1  :  Schéma de  p r i nc ipe  du  p l i age  a l t e rné

L 'échan t i t l on  es t  se r ré  dans  des  mors ,  p ré tens ionné ,  € t

sub i t  un  p l i age  a l t e rné  j usqu 'à  rup tu re  à  une  tempéra tu re

maintenue constante dans I 'enceinte.  Le p l i  est  fa i t  dans Ie  sens

le  p lus  dé favo rab le ,  c ' es t  à  d i re  pa ra l l è Ie  à  Ia  d i rec t i on  de

laminage. L,e râsultat est donné sous la fome du nombre de

pl. is à rupture.
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v -3 .1 .2 )  P l i age  à  f r o i d  ou  p l i age  ma i l l e t

Ce  t ype  de  p t i age  esE  dé f i n i  pou r  rep rodu i re  l e  ges te

typ ique  du  couv reu r  qu i  e f fec tue ra i t  un  p l i age  à  I ' a i de  de  son
ma i ] . l e t .  Ces  essa is  son t  e f fec tués  su r  une  mach ine  au tomat i sée

con f i née  dans  une  ence in te  the rmos ta tée  qu i  peu t  descendre  à

basse température.  I l -s  se déroulent  en 2 temps.

Dans un premier  temps,  les
p l i euse  manue l l e  mun ie  d ,un
( f  i g  . v . 3 .2 )  .

éprouvet tes sont  c in t rées sur  une

mandr in  de  10  mm de  d iamèt re

€
40

Fig.V.3.2 : système de cintrage et éprouvette après cintrage

Les dimensions sont calculées d 'après une étude ef fectuée
par  Brach  (198L) .  La  la rgeur  es t  pa ra l lè l l e  à  la  d i rec t ion  de
laminage.

éprouvette
après cintroge

de  p l i  déve loppée  pa r  . : l ' u t i l i sa teu r  pou r

pl i  en (J/cm) est donnée par la formule :

L .38  avec  e  1 'épa lsseu r  de  I ' ép rouve t te

L ' éne rg ie  E

effectuer L cm de

E=3xe+

La largeur  1 de l 'éprouvet te  est  ca1culée à parÈi r  de I 'énerg ie

de p l i  E par  Ia  formule :

l= 114xlo

e = 0.65 mm
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La  l ongueu r  es t  f i xée
un iquemen t .

Dans  un  deux ième
po r tées  p réa lab lemen t

s tockan t  dans  l , ence in te

à  62  mm pou r  des  ra i sons  t echn iques

temps ,  l es  ép rouve t t es  c i n t r ées  son t
à  I a  t empé ra tu re  de  cons igne  en  I es
pu i s  on  p rocède  à  1 ' essa i  ( f  i g .V .3 .3 )  .

Ressort _>
d'occélérot i  on

flossel otte Eprouvette oprès plioge

Posi t ion de
l 'échant l  I  lon

Enclume

Fig .V.3 .3  :  schéma de pr inc ipe  du  p l iage à  f ro id

un essai  donné consiste à pl ier  n éprouvettes pour que ra
somme des largeurs soi t  environ égate à 250 mm. On ef fectue alors
un examen à la roupe binocuraire équipée d,  un micromètre à j_00
graduat ions  de  la  par t ie  p r iée .  Lê  résu l ta t  représente  le
taux de fissures €n pourcents sur ces 2so nB de pris.

V.3 .2 )  Les  essa i s  de  t r ac t i on

Les  essa i s  de  t r ac t i on  on t  é té  r éa l i sés  en  pa r t i e  au
rabo ra to i r e  de  Me tz  e t  en  pa r t i e  au  rabo ra to i r e  d ' essa i s
mécaniques de Ia  Société v ie i l le-Montagne.  Ce sont  des essais  sur
ép rouve t t es  s tanda rd  r so  5o  e f f ec tués  su r  des  mach ines  de
t rac t i on  d i t es  \mo l l es ' (à  v i t esse  de  dé fo rma t ion  cons tan te ) .  Nous
avons pré levé des éprouvet tes dans la  d i rect ion de laminage et
perpendicu la i rement  à cet te  d i rect ion.

îJ
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V-4 )  Mesures  de  d i l a tomét r i e  abso l_ue

V-4 .1_ )  I n t roduc t i on

L 'analyse d i la tométr ique est  une méthode d 'analyse thermique
permet tant  de su ivre les var ia t ions du coef f ic ient  de d i l -a tat ion
the rm ique  en  fonc t i on  de  l a  rempéra tu re  e t  en  pa r t i cu r i e r  au
moment  d 'une t ransformat ion ou à ra su i te  d 'un phénomène physique
( re laxa t i on ,  rec r i s ta r r i sa t i on ,  m ise  en  so ru t i on )  .

Les mesures de d i la tométr ie  absolue sont  e f fectuées sur  un
appare i l l age  t ype  DT I -OOO,  conmerc ia l i sé  pa r  I a  soc ié té  AdameI -
Lhomargy .  Les  échan t i l Lons  u t i l i sés ,  d '  une  ta i l l e  vo i s ine  de  j . 3
mm de long,  ont  é té prérevés dans des tô tes de z inc ayant  subi  un
lam inage  à  f ro id  de  I ' o rd re  de  50  Z .

Le su iv i  de Ia  température de 1 'échant i t lon est  e f fectué par
re  b i a i s  d ' un  t he rmo-coup le  soudé  su r  l - ' é chan t i l l on  qu i
ret ranscr i t  les var ia t ions de température.

L ' i ne r t i e  t he rm ique  de  1 ' appa re i r ,  a i ns i  que  sa  réponse
prop re  son t  co r r i gées  u1 té r i eu remen t  pa r  I ' i n te rméd ia i re  d 'un
échan t i l l on  é ta lon .

V -4 .21  Cond i t i ons  opé ra to i res

Le cyc le thermique est  ident ique pour  tous les échant i l - Ions et  se
décompose conrme suit :

obtent ion du v ide dans l renceinte de
montée lente en température :  L00oC
pal ier  isotherme à 300oC de 5 mn
descente rapide de l rordre de LOoC /

chauffage

/  î ,  j u squ 'à  3000

s
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V-4 .3 )  Rep résen ta t i on

Les  résu l ta t s  son t  rep résen tés  sous  2  fo rmes .

la  courbe c lass iq 'ue Di la tat ion -  température

une  cou rbe  p résen tan t  l a  dé r i vée  (d i l a t a t i on  /
t empéra tu re )  pa r  rappor t  à  Ia  tempéra tu re  qu i  a  I ravan tage
d 'amé l io re r  I a  v i s ib i l i t é  des  po in t s  de  t rans fo rma t ion .
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V-5 )  P répa ra t i on  des  échan t i l l ons

v -5 -1 )  Echan t i l l ons  pou r  m ic roscop ie  op t i que  e t  é lec t ron ique
à balayage

La  p répa ra t i on  des  échan t i l - l ons  de  z inc  es t  c lass ique .  E l Ie
cons i s te  en  un  po l i ssage  mécan ique  f i n ,  su r  pap ie r  ab ras i f  e t  en
une at taque chimique terminale.  Le z inc étant  un matér iau t rès
duct i le ,  Ie  po l issage mécanique requier t  une cer ta ine dél icatesse
pour  ne pas indui re de macles de pol issage.

En ce qui  concerne I 'a t taque
immergé pendant envj-ron 30 secondes

ch im ique ,  I ' échan t i l l on  es t
dans  Ia  so lu t i on  su i van te :

liue de H20distillée

r1  es t  ensu i te  r i ncé  à  g rande  eau ,  neu t ra l i sé  d .ans  une
so lu t i on  de  po tasse  à  10  B  e t  en f i n  r i ncé  à  l r a rcoo r .

V -5 -2 )  Echan t i l l ons  pou r  ana l yses  E .B .S .p .

Les condi t ions sont  ident iques aux précédentes,  hormis le
temps d ' immers ion dans la  so lut ion d 'a t taque qui  est  dépendant  de
la microst ructure des échant i l lons pour  les ra isons su ivantes.

La  so lu t i on  a t taque  p ré fé ren t i e l remen t  ra  ma t r i ce  zn  ( cu )  .
E l l e  a  donc  tendance  à  me t t re  en  re l i e f  l es  f i l e t s  de  seconde
phase  qu i  peuven t  a ins i  deven i r  des  ba r r i è res  pou r  re  s igna l
é l ec t ron ique  d i f f r ac té .  Les  a l l i ages  p résen tan t  de  f a i b l es
dis tances entre f i le ts  demandent  donc un temps d 'a t taque moins
impor tan t  que  ceux  don t  res  f i t e t s  son t  re ra t i vemen t  p rus
d i s tan t s .

( ,*g de cror )
\ Zl sde Na2SOa ) po* un

|.. 54 ntl de HNO3 
/
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V-5 -3 )  Echan t i l l ons  pou r  m ic roscop ie  à  t ransmiss ion

Querque  so i t  r e  t ype  de  ma té r iau ,  ra  p répa ra t i on  de  rames
minces  es t  l abo r i euse .  Le  z i nc  n ' échappe  pas  à  ce t t e  r èg le .  Le
mode de préparation se décompose comme suit :

en  p rem ie r  l - i eu r  on  am inc i t  mécan iquemen t  t r ès
dél icatement  1 'échant i l lon que I 'on aura préalabtement  coI Ié  à Ia
rés ine  ( canada  Ba lsam pa r  exempre )  su r  un  suppor t .  une  fo i s  l es
ébauches  ob tenues  su r  I ' empor te -p ièce  I ' am inc i ssemen t  ch im ique
est  e f fectué sur  une machine à je t  de type Tenupol  (STRUERS).

La composi t ion de Ia  so lut ion d,at taque est  Ia  su ivante :

I 62,5 Vo en Vol de méthanol \

\ 
fZ,S Vo en Vol de H3PO+ $s%) |

N.B . :  ce t t e  so lu t i on  es t  à  conse rve r  au  ré f r i gé ra teu r .

Les condi t ions opérato i res sont  Les su ivantes z

lempérature de la  soLut ion

Tens ion

fn tens i té

Débit pompe

Durée

T ambiante

20  25  Vo l t

2  4mA

moyen

envi ron 45 s
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vr) RESurTÀTS DES ESSÀrS E:@ERr!{ENTAUX

V I - 1 )  f n t r o d u c t i o n

N o u s  a v o n s  v u  a u  c h a p i t r e  ( I V )  q u e  1 e s  r é s u l t a t s  d e
l - ' é t u d e  p r é l i m i n a i r e  d e  c e r t a i n e s  t ô l e s  i n d u s t r i e l l e s  n o u s  o n t
condu i t  à  1 'é labora t ion  de  tô les  spéc i f iques  sur  lamino i r  p i lo te .

ces  tô Ies  d i f fé ran t  par  reur  compos i t ion  en  Mg,  nous  ar lons  nous
i n t é r è s s e r  à  q u a n t i f i e r  f  i n f l u e n c e  d e  c e  p a r a m è t r e  s u r  l a
p l iab i l i té  à  basse tempéra ture  des  d i f fé ren ts  a l1 iages .

c o m p t e  t e n u  d e s  r é s u l t a t s  p r é c é d e n t s  e t  d e  c e u x  d e  r a
l i t t é r a t u r e ,  n o u s  a v o n s  p r o c é d é  à  r ' a n a l y s e  d e  r ' é v o l u t i o n  d e s
c a r a c t é r i s t i q u e s  p h y s i q u e s  e t  m é c a n i q u e s  d e  n o s  a r l i a g e s  e n
fonct ion du taux de Mg.

L ' a p t i t u d e  a u  p l i a g e  à  b a s s e  t e m p é r a t u r e  d e s  a l l i a g e s
z inc  é tan t  é t ro i tement  l iée  à  reur  é ta t  métar lu rg ique du  fa i t
l a  t r a n s i t i o n  d u c t i l e - f r a g i l e  ( c f . c h a p . r r r ) ,  n o u s  a v o n s  d a n s
premier  temps é tud ié  l - 'évo l -u t ion  de  reurs  mic ros t ruc tures .

N o u s  a v o n s  e n s u i t e  e x a m i n é  l -  t  é v o r u t i o n  d e  l e u r s
d i f fé ren tes  carac tér is t iques  mécan iques  par  le  b ia is  d ressa is  de
t r a c t i o n  s i m p r e , d ' e s s a i s  d e  d u r e t é , e t  d , e s s a i s  d e  p r i a g e  a l t e r n é
et  à  f ro id  pour  d i f fé ren tes  tempéra tures .

WEGRTA (1985 ) ,  pu i s  GALLEDoU (L992 )  ayan t  mon t ré  t e
pa ra l l è re  qu i  ex i s t e  en t re  I ' a cu i t é  de  l - a  t ex tu re  e t  r a
p l i ab i l i t é  ( c f . chap . r r ) ,  nous  avons  ana l ysé  r ' évo lu t i on  des
textures de nos d i f férents  a l l iages.

L ' ensemb le  de  ces  p rem ie rs  r ésu r t a t s ,  a i ns i  que  res
t ravaux antér ieurs de Gat ledou (L992)  concernant  I ' in f luence de
certains types de désorientations sur les phénomènes de rupture,
nous ont  amené à penser  qu 'une étude locale dror ientat ions de
g ra ins  é ta i t  nécessa i re  pou r  une  me i r reu re  compréhens ion  de
f  i n f l uence  du  magnés ium su r  l es  d i f f é ren tes  ca rac té r i s t i ques
physiques et  mécaniques.  c 'est  pourquoi ,  nous avons procédé à des
mesures  d 'o r i en ta t i ons  i nd i v idue l res  de  g ra ins  pa r  E .B .s .p .  e t  à
reur  analyse en termes de désor ientat ions entre gra ins.

de

de

u n
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Enf i 'n ,  nous  avons  é tud ié  L 'évo lu t ion  de  r -a  tempéra ture  de
r e c r i s t a l l i s a t i o n  d e s  d i f f é r e n t s  a r r i a g e s  e t  v é r i _ f i é  q u , e r r e
c o r r e s p o n d a i t  e n  t o u t  p o i n t  à  c e l l e  d e  l a  m i c r o s t r u c t u r e  e t  d e s
t e x t u r e s  g l o b a l e s  e t  l o c a 1 e s .
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VI-2)  Observa t ions  mic rograph iques

P o u r  m é m o i r e ,  I e s  r é f é r e n c e s  d e s  t ô l e s  e t  l e u r  c o m p o s i t i o n
sont  données dans  Ie  chap i t re  IV .

VI -2 .L ' )  Remarque pré l im ina i re

La tempéra ture  des  d i f fé ren tes  tô Ies  en  sor t ie  de  lamino i r
p i l o t e  e s t  t o u j o u r s  s u p é r i e u r e  à  1 6 0 o C ,  c e  q u i  c o r r e s p o n d  à  u n e
tempéra ture  supér ieure  à  ce l le  de f in ie  pour  Ia  recr is ta l l i sa t ion
des  a l l iages  de  Zn-cu-T i .  on  cons idera  donc  gue nos  ar l iages  sont ,
au  moins  par t ie l lement  recr is ta lL isés .

V I - 2  . 2 )  M i c r o s t r u c t u r e s

Une observa t ion  de  Ia  t ranche de  nos  a l l iages  nous  mont re
u n e  m i c r o s t r u c t u r e  c o n s t i t u é e  d ,  u n e  s u c c e s s i o n  d e  f i l e t s  d e
s e c o n d e  p h a s e  T i Z n 1 5  p l u s  o u  m o i n s  é p a i s  e t  p l u s  o u  m o i n s
régu l iè rement  répar t i s  e t  de  bandes de  mat r ice  Zn (Cu)  .

L ' é v o l u t i o n  d u  t a u x  d e  m a g n é s i u m  a d d i t i o n n e l ,  c o n d u i t
aux  mod i f i ca t ions  su ivantes  de  Ia  mic ros t ruc ture  :

Prus  Ie  taux  de  Mg augmente ,  p lus  res  a l l iages  présenten t
u n e  s u c c e s s i o n  f i n e  d e  f i l e t s  d e  s e c o n d e  p h a s e  T i - 2 n 1 5  e t  d e
b a n d e s  d e  g r a i n s  Z n ( c u )  a l l o n g é s  d a n s  l a  d i r e c t i o n  d e  l a m i n a g e .
E n  e f f e t ,  f a  m o r p h o r o g i e  d e s  f i r e t s  d e  s e c o n d e  p h a s e  e s t  p r u s
h o m o g è n e  p o u r  r e s  p l u s  f o r t s  t a u x  d e  M g .  L a  t e n d a n c e  d e s
é c h a n t i l l o n s  b a s  M g  à  p r é s e n t e r  d e s  f i l e t s  d e  T i Z n 1 5  d i s c o n t i n u s
possédant  des  connex ions  en t re  eux  s res tompe avec  I 'augmenta t ion
du taux de Mg.

Le magnés ium joue réer rement  un  rô re  d 'a f f ineur  de  gra ins
( la  ta i r le  moyenne des  gra ins  es t  env i ron  de  15  t t  pour  1  ppm de

M g  e t  m o i n s  d e  5  p  p o u r  4 0  P P M  d e  M g ) .  L e s  t ô I e s  4 . 2 ,  4 . I ,  5 . 2 ,

6 . 1  p r é s e n t e n t  e n  e f f e t  u n e  g r a n u r o m é t r i e  p l u s  f i n e  q u e  c e l r e s
d e s  b a s s e s  t e n e u r s  e n  M g .  p a r  c o n t r e  l e u r s  g r a i n s  s ' a r r o n g e n t
dans  Ia  d i rec t ion  de  laminage e t  les  jo in ts  de  gra ins  dev iennent
d i f f i c i l e s  à  l o c a l i s e r .
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C e c i  l a i s s e r a i t  à  p e n s e r  q u e  l - a  r e c r i s t a l - l i s a t i o n  d e  c e s
a l l i a g e s  e s t  m o i n s  a v a n c é e  q u e  c e l l - e  d e s  é c h a n t i L l o n s  à  b a s  t a u x
de magnés ium.

Le  tab reau  v r .a  p résen te  1 'évo lu t i on  de  ra  ta i r re  de  g ra ins

T a b  V f . a  :  t a i l l e  d e  g r a i n s  e n  p

V I - 2 . 3 )  C o n c l u s i o n  d e  1 a  m i c r o s t r u c t u r e

L e  m a g n é s i u m  j o u e  u n  r ô r e  d ' a f f i n e u r  d e  g r a i n s  e t  o r g a n i s e
I a  r é p a r t i t i o n  d e s  2  p h a s e s  ( T i Z n 1 5  -  Z n  ( C u )  )  d e  f a ç o n  p l u s
r é g u l i è r e  d a n s  l a  t r a n c h e .  L e s  é c h a n t i r l o n s  à  f o r t  t a u x  d e
m a g n é s i u m  p r é s e n t e n t  u n e  m i c r o s t r u c t u r e  m o i n s  r e c r i s t a l l i s é e
( p r o c h e s  d e  c e l - I e  d e  t ô l e s  l a m i n é e s  à  f  r o i d )  q u e  c e l l _ e  d e s

échant i l lons  à  bas  taux  de  Mg.  on  t rouvera  pour  compara ison,  les
micrograph ies  op t iques  de  la  t ranche de  nos  échant i r lons  de  la
f i g u r e  V f  . l -  à  I a  f i g u r e  V I  . 3 .

V f - 3 )  L e s  e s s a i s  M é c a n i q u e s

V I - 3 . 1 )  E s s a i s  d e  d u r e t é

Tab.  V I . l  :  Résu l ta ts  des  essa i  de  dure té  HV3

u n  d e s  e f f e t  d e  1 ' a d d i t i o n  d e  M g  é t a n t  d r a f f i n e r  r e
gra ins ,  i I  es t  donc  normal  que r ton  cons ta te  une augmenta t ion  de
ra  dure té  avec  r 'évo lu t ion  du  taux  de  Mg.  ce t te  augmenta t ion
p r e n d  d e s  p r o p o r t i o n s  p l u s  i m p o r t a n t e s  ( >  1 5  % )  à  p a r t i r  d e
r ' é c h a n t i l l o n  4 . 2  p o u r  u n e  t e n e u r  e n  M g  s u p é r i e u r e  o u  é g a r e  à  5
P P M .
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V I - 3 . 2 )  E s s a i s  d e  t r a c t i o n

L e s  e s s a i s  o n t  é t é  r é a l i s é s  à  t e m p é r a t u r e  a m b i a n t e r  p o u r

u n e  v i t e s s e  d e  1 5 0  m m / m n .  L e s  r é s u l t a t s  p r é s e n t é s  s o n t  c a l c u l é s

s u r  l a  b a s e  d e  3  é p r o u v e t t e s  p a r  e s s a i .

V I - 3  . 2 . I 1  C o n t r a i n t e  m a x i m a l e  R m

T a b . V I . 2  :  R é s u l t a t s  d e s  e s s a i s  d e  t r a c t i o n  :  R m

L ' é c h a n t i l l o n  6 . L  q u i  a  p l u s  f o r t  t a u x  d e  M g ,  à  l a  p l u s

forte contrainte maximafe. On notera conrme précédemment une plus

rap ide  évo lu t ion  de  Rm à  par t i r  de  4 .2 ,  pour  a t te indre  une va leur

t r è s  é l e v é e  p o u r  6 . 1 .

R m ( 6 . 1 )  :  1 . 8  R m ( l - . L )  p o u r  l e s  s e n s  t r a v e r s  e t  l o n g s

Les va leurs  sens  t ravers  sont  en  moyenne supér ieures  de

3 0 3  à  c e l l e s  o b t e n u e s  s e n s  l o n g s .  C e t t e  d i f f é r e n c e  s ' e x p l i q u e  p a r

la  tex tu re  des  a l l iages  Zn-Cu-T i  qu i  p résente  des  axes  C à  20o de

DN vers  DL peu favorab les  aux  g l i ssement  basa l ,  py ramida l  e t  au

mac lage.  A  dé format ion  égaIe  la  cont ra in te  es t  donc  p lus  é Ievée

dans Ie  cas  de  Ia  t rac t ion  sens  t ravers  que sens  1ong.

On remarquera que l 'évolut ion de Ia contrainte maximale Rm

va dans  l -e  même sens  que ce l le  de  Ia  ta i l le  de  gra ins .

R E F E R E N C E 1 . 1 1 . 2 2 .2 3 .1 3 .2 4 . 1 4 .2 5 .2 6 . 1

SENS LONG

Résistance en MPa 142 1 36. 1 40. 142. 't44. 173. 1 99. 213. 265.

SENS TRAVERS

Résistance en MPa 1 85. 187. I 83. I 98. 185. 238. 269. 291. 328.
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V I - 3  . 2 . 2 1  A l l o n g e m e n t  t o t a f

T a b . V I . 3  :  R é s u l t a t s  d e s  e s s a i s  d e  t r a c t i o n  :  A  %

- )  D i r e c t i o n  d e  t r a c t i o n  p a r a l l è l e  à  D . L .

La  va leur  de  I 'a l longement  es t  en  moyenne de  75  % pour  Ies

é c h a n t i l l o n s  c o m p r i s  d a n s  l - ' i n t e r v a l l e  ( 1 . 1  3 . 2 1  e t  c h u t e  d ' u n e

m a n i è r e  a s s e z  i m p o r t a n t e  à  p a r t i r  d e  I ' é c h a n t i l J - o n  4 . L ,  p o u r

a t t e i n d r e  f i n a l e m e n t  u n e  v a l e u r  4 0 %  p l u s  p e t i t e  p o u r  6 . 1  g u e

p o u r  l - . 1 .  L e s  v a l e u r s  d ' a l l o n g e m e n t  r e s t e n t  d a n s  u n e  p l a g e

c o r r e c t e  p o u r  l e s  t ô l e s  4 . 2  e t  4 . 1 .

- )  D i r e c t i o n  d e  t r a c t i o n  p e r p e n d i c u l a i r e  à  D . L .

L e s  v a l e u r s  s o n t  d e  2 5  à  3 0 %  p l u s  f a i b l e s  q u e  d a n s  I e

sens  long.  Les  va leurs  d 'a l longement  sont  p ra t iquement  cons tan tes

e n t r e  1 . 1  e t  3 . 2  e t  c h u t e n t  à  p a r t i r  d e  4 . L .  L ' e x p l i c a t i o n  r é s i d e

d a n s  I a  m o r p h o l o g i e  d e s  p r é c i p i t é s  d e  s e c o n d e  p h a s e  T i Z n 1 5 .  E n

ef fe t ,  i l s  son t  a l ignés  en  f i le t  dans  Ia  d i rec t ion  de  laminage e t

a i n s i  u n e  d é f o r m a t i o n  d a n s  I e  s e n s  l o n g  n e  r e n c o n t r e  p a s  l e s

o b s t a c l e s  m a t é r i a l i s é s  p a r  l e s  f i l e t s  d e  T i Z n 1 5  c e  q u i  n ' e s t  p a s

Ie  cas  d 'une dé format ion  sens  t ravers .

V I - 3  . 2 . 3 1  C o n c l u s i o n s  d e s  e s s a i s  d e  t r a c t i o n

O n  c o n s t a t e  u n  e f f e t  d u  M g  à  p a r t i r  d e  I ' é c h a n t i l l o n  4 . 2

(5  PPM de Mg)  à  t ravers  une fo r te  augrmenta t ion  de  la  cont ra in te

m a x i m a l e  e t  u n e  n e t t e  d i m i n u t i o n  d e  I ' a l l o n g e m e n t .  E n  c e  q u i

c o n c e r n e  A * ,  s e u l s  I e s  é c h a n t i l l o n s  4 . L  e t  4 . 2  c o n s e r v e n t  d e s

carac tér is t iques  acceptab les  indus t r ie l lement .

R E F E R E N C E 1 . 1 1 . 2 2 . 2 3 . 1 3 .2 4 . 1 4 .2 5 .2 6 . 1
SENS LONG

Déformation en 7" 71 .6 82.6 78.1 71.1 73.8 60.8 57.8 48.4 44.5
SENS TRAVERS

Déformation en 7" 54.7 49.2 47.1 44.4 46.8 3 1 . 1 28.4 3 1 . 6 3 1 . 3
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V I - 3 . 3 )  E s s a i s  d e  p l i a g e

V I - 3 . 3 . 1 )  P l i a q e  m a i l l e t

T a b . V f . 4  :  E s s a i s  d e  p l i a g e  m a i l l e t  ( %  d e  f i s s u r e s )

L e s  e s s a i s  s o n t  r é a l i s é s
-15"c)  dans  les  mêmes cond i t ions

c a r a c t é r i s é s  p a r  1 e  p o u r c e n t a g e

p l i .

pour  4  tempéra tures  (7o ,  4o ,  0o ,

(même énergie de pl iage) et sont

de  c raque lures  présentes  sur  le

7o et loc :  Avec l t  évolut j -on du taux de M9, on observe
u n e  d i m i n u t i o n  d u  p o u r c e n t a g e  d e  c r a q u e l u r e s  j u s q u ,  à
I ' é c h a n t i l r o n  4 . 2  e t  e n s u i t e  u n e  r e m o n t é e  d u  t a u x  j u s q u , à  6 . 1  g u i
p résente  une moins  bonne ap t i tude au  p f ia le  gue l . . l -  (à  ?"C) .

Ooc :  On observe  100 t  de  c raque lures  pour  les
é c h a n t i l l o n s  d e  1 . 1  à  3 . L .  À  p a r t i r  d e  l ' é c h a n t i t l o n  4 . 2  l e s  t a u x
b a i s s e n t  f o r t e m e n t  p o u r  a t t e i n d r e  L . 5  %  p o u r  4 . L  e t  r e m o n t e n t
j u s q u '  à  2 2 . 5  *  p o u r  6 . 1 .

-15oc :  D e  1 . 1

ensui te  une for te  d iminut ion
4 .L  à  6 .1  e t  su r t ou t  un  t r ès
échan t i l l ons  5 .2  e t  6 .1 .

à  3 .1 ,  100  t  de  c raque lu res .  On  no te

de ces taux pour les échanti l lons de
fa ib le  taux (env i ron 2 Z l ,  pour  les

,rk
1 . 1 1 . 2 2 . 2 3 . 1 4 . 2 4 . 1 s .2 6 . 1

P I l a g e  c o n v e n t l o n n e l

Mailfet 7"c l% crâksll 4 . 8 5 4 3 5 t 2 5 o 5 2 20

Mailfet 4oc I% crâksl4o 43.s 2f)A 1 4  2 5 7 6 2 5 I 8 . 5

Maillet Ooc lv. craksllo 100. 100 too 1 5 2 a 2 2 . s
Maillet -15"c (% craks) 100. 100. 100. 100. 7 1 . 2 . 3 5 2. 2.

Pl lage perpend lcu f  a1  re

Maillet 7oc (% craks) o . 0 . 0 . 0 . 0 . 0 . o . 0 .

Maillet 4oc (% craks) 0 . 0 . 0 . 0 . o . o . o . 0 .

Maillêt Ooc 196 creksl o . o o o 0 . 0 . o . 0
Maillel - ' l  Soe l9l^ arakcl 100. 90 100 EO 9 0 . 100. 5. 2.5
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R E F E R E N C E 1 .2 2 .2 3 .1 4 .2 4 . 1 5 . 2 6 . 1

ÀItcrné Ta iiii4il#ii:iiiiiitiiiiiiliii 
--.- 

: iiâÏ 27.3 ' t 7 .7 21.8 12.3
Àlterné 7oc. 12.7 1 1 . 7 13 .3 tiiltttr2ttT'":i :iiiig0l#ffiiii

#iiilii*

i:i:ârirliiii;i;:l
1 1 . 3

Ll terné {oc 10 .0 10 .5 15 .0 15.7
:::::::::::::::;:::::::::::::::
:ri:âl iiûli 1  1 . 5

Àlterné 0"c 16.7 14.7 17.3 1 6 . 0 i::::â4ltji:;i! ii:iiilËi ii 9.7

VI -3  . 3 .21  p l i age  a l _ te rné

Tab.v r .S  :  Essa is  de  p l iage ar te rné  :  nombre  de  cyc les  à  rup ture
(Les  zones  ombrées  présenten t  Ies  mei l - l -eurs  résu l ta ts  pour  chague

tempéra ture)

7oc  :  Ies  a l l iages  dont  Ie  taux  de
3  P P M  ( I . 2  à  3 . 1 ) ,  p r é s e n t e n t  d e  b i e n  m e i l l e u r e s
gue ceux  à  fo r t  taux .

Mg n 'excèdent  pas

carac tér is t iques

7 o c  - { o c

e n t r e  5  e t  1 0

c a r a c t é r i s t i q u e s

0 o c

é c h a n t i l l o n s  4 . L

:  Ies a l l iages dont  Ie  taux de Mg est  compr is
PPM (4 .2  à  5 .21  p résen ten t  Les  me i l l eu res

avec  un  max imum pour  I ' échan t i l l on  4 .1

:  les  me i l leurs  résu l ta ts  sont  ob tenus  pour  les
( m a x i m u m )  e t  5 . 2 .

R e m a r q u e  :  L e s  t ô I e s  4 . 1  e t  5 . 2  c o n s e r v e n t  d e s  c a r a c t é r i s t i q u e s  à
peu près  cons tan tes  pour  les  4  tempéra tures  d ,  essa is .

V I - 3 . 3 . 3 )  C o n c l u s i o n  d u  p l i a g e

Pour  une tempéra ture  de  7oc ,  on  cons ta te  que le  Mg à  une
i n f l u e n c e  n é g l i g e a b l e  s u r  l a  p l i a b i l i t é  ( t a n t  m a i l L e t  q u e
a r t e r n é e ) .  E n  r e v a n c h e ,  i r  a m é r i o r e  n e t t e m e n t  c e s
carac tér is t iques  pour  des  tempéra tures  in fé r ieures  ou  égares  à
4oC.  Àux  basse tempéra tures ,  les  mei l leurs  résu l ta ts  sont  ob tenus
pour  des  teneurs  en  Mg compr ises  en t re  5  e t  10  ppM.  on  no tera
t o u t e f o i s  r a  s p e c t a c u r a i r e  a m é r i o r a t i o n  d e  l a  p r i a b i l i t é  d e
1 ' a l l i a g e  6 . 1  ( 4 0  p p M  d e  M g )  à  I a  t e m p é r a t u r e  d e  - 1 5 o C .
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V I - 4 )  À n a l y s e s  d e  t e x t u r e s

V I - 4 . 1 )  R é s u l t a t s

T a b . V I . 6  :  R é s u l t a t s  d e s ana lyses  de  tex tu re

L e s  t e x t u r e s  d e  n o s
sur face  compte  tenu du  fa i t
I iée  aux  carac tér is t iques  de

é c h a n t i l - 1 o n s  o n t  é t é  m e s u r é e s  e n
q u e  l - a  p l i a b i l i t é  e s t  é t r o i t e m e n t

s u r f a c e  d e  n o s  a l l i a g e s .

VI -4 .1 .1 )  Les  f i gu res  de  pô Ies

En première anaryse,  nous ut i r iserons res f igures de pôles
(00 .2 )  e t  ( 10 .0 )  qu i  donnen t  une  bonne  rep résen ta t i on  de  ra
tex tu re  des  a r r i ages  Zn -cu -T i .  Les  f i gu res  de  v r . 4  à  v r . 11
p résen ten t  r es  f i gu res  de  pô res  comp lè tes  reca l cu lées  des
d i f f é ren ts  échan t i l l ons .

D'une manière générare,  res d i f férents  ar I5_ages présentent
pour  Ia  f igure de pôIe (00,2)  des maxima inc l inés de 2oo à 24o de
DN vers DL et  pour  la  f igure de pôte (10.0)  des maxima dans DT

L'  évolut ion du taux de Mg d.onne r ieu aux évorut ions de
texture su ivantes :

A  pa r t i r  de  i l a r r i age  4 .2  (5  ppM de  Mg) ,  res  n i veaux  se
resse r ren t  f o r temen t  au tou r  des  max ima  de  ra  FDp  (00 .2 )  e t
para l lè lement ,  i I  y  a  appar i t ion de composantes d 'axes C dans DL.
on note auss i  un accro issement  de Ia  d issymétr ie  de la  FDp (00.2)
entre +DL et  -DL,  Ia  composante Ia  p lus for te  se t rouvant  dans-DL .

Réfé rence

a l l L a a e
nari DDP

( 0 0 . 2 1
nari FDp

( 1 0 . 0 )
ua r i

F D O

indice de

t e r t u r e
L , 2 6 .  6 0 2 . 2 5 7  -65 2 . 9 0
2 , 2 6 .  0 0 2  . 4 0 6 .  1 5 2 . 8 0
3 , 1 8 .  7 0 2 . 8 0 9 . 2 0 4  . 0 0
3 , 2 7  . 0 0 2 . 8 0 8 .  9 5 3 . 3 5
t , 2 7  -20 1 .  9 0 9 .  0 0 5 .  5 0
{ , 1 t 2 . 7 0 2 . 5 0 L 4 . 2 5 5 . 8 5
5 , 2 1 5 . 9 0 2  . 6 5 1 5 .  6 5 6  . 4 0
6 , 1 9 - 3 0 2 . ! 0 r_2  .35 4  . 4 0
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D e  p l u s ,  l a  v a l e u r  d u  m a x i m u m  d e  r a  f i g u r e  d e  p ô r e s
( 0 0 . 2  )  a u g m e n t e  d e  m a n i è r e  i m p o r t a n t e  à  p a r t i r  d e  B  p p M  d e  M g
( é c h a n t i l l o n  4 . 1 )  a v e c  u n  m a x i m u m  à  1 0  p p M  d e  M g  ( é c h a n t i l l o n

5 . 2 1  e t  r e d e s c e n d  u n  p e u  p o u r  4 0  p p M  d e  M g  ( é c h a n t i r l o n  6 . 1 ) .
( C f .  T a b . V I . 6 )

A  p a r t i r  d e  l - ' é c h a n t i l l o n  4 . 2  ( 5  p p M  d e  t u l g ) ,  l e s  m a x i m a
d e  l - a  F D P  ( 1 0 . 0 )  s ' é t a r e n t  d e  D T  v e r s  D L ,  c e  q u i  e s t  u n e
conséquence log ique de  1 'augmenta t ion  de  1a  d iss l rmét r ie  de  l -a  FDp
( 0 0 . 2 ) .

v r - 4 . L . 2 ' )  L a  f o n c t i o n  d e  d i s t r i b u t i o n  d e s  o r i e n t a t i o n s

L a  f o n c t i o n  d e  d i s t r i b u t i o n  d e s  o r i e n t a t i o n s  ( F D O )  n o u s
d o n n e  d e s  r e n s e i g n e m e n t s  c o m p l é m e n t a i r e s  s u r  1 ' é v o l u t i o n  d e  l a
t e x t u r e  d e  n o s  a l l i a q e s .

D a n s  l e  c a d r e  d e  l - ' é t u d e  d e s  t e x t u r e s  d e s  a l l i a g e s  d e  z i n c ,  r a

s e c t i o n  à  9 1  :  2 7 0 o  e s t  r e p r é s e n t a t i v e  d e  r a  d i s t r i b u t i o n  d e s
p l a n s  b a s a u x  d a n s  l a  t ô I e .  c ' e s t  d o n c  p o u r  c e s  a r r i a g e s  r a
s e c t i o n  l a  p r u s  s i g n i f i c a t i v e  e t  d o n c  r a  p r u s  u t i r e  d e  l a  F D o .
D a n s  n o t r e  a n a l y s e ,  n o u s  n o u s  c o n t e n t e r o n s  d e  1 ' é t u d e  d e  c e t t e
s e c t i o n .

A pa r t i r  de  I ' é chan t i l l on  4 .2  ( 5  ppM de  Mg)

un  ren fo rcemen t  de  Ia  pseudo- f i b re  dans  e2 ,  pou r

(Vo i r  F i g .V I . b  c i  ap rès )  .
;

on observe

= 20-240
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g1: T0o

E n  e f f e t  l a  s e c t i o n  d e  l a  F . D . O .

une d ispers ion  de  moins  en  moins  grande

de Mg pour  tendre  vers  une f ib re  pour

t a u x  d e  M g  ( 4 . I ,  5 . 2 '  6 . 1 ) .

0

11" + axes
dans

c
DL

fl)

0= 20 à  24"

F i g u r e  V I . b  :  s e c t i o n  d e  I a  F D O  à  9 1  :  2 7 0 o

r

à 91 = 270" ,  présentent

avec I 'évolut ion du taux

Ies  échan t i l l ons  à  fo r t s

D e  p I u s ,  o D  n o t e  à  p a r t i r  d e  I ' é c h a n t i l l o n  4 . 2 ,

1 'appar i t ion  de  composantes  de  tex tu re  dé f in ies  par  l -es  t r ip le ts

d ' a n g l e s  d ' E u l e r  s u i v a n t s  ( V o i r  F i g .  V I . b )  :

( (p1 ,<D,  9z l  :  (  270 ,  90 ,  L6)

et

(Q1, (D,  9z l  =  (  270,  90 ,  441

C e s  c o m p o s a n t e s  s o n t  t r è s  p r é s e n t e s  d a n s  I '  é c h a n t i l l o n

6 .  L .  E I I e s  c o r r e s p o n d e n t  à  d e s  a x e s  C  f o r t e m e n t  i n c l i n é s  p a r

rapport  à DN vers DL.

O n  t r o u v e r a  d e  I a  f i g u r e  v I . L 2  à  I a  f i g u r e  v I . 1 9  I e  t r a c é

des sec t ions  à  91  :  270"  de  Ia  FDO de nos  échant i l lons .

1 6 0
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VI-4  .  l -  .  3  )  L '  ind ice  de  tex tu re

c o n c e r n a n t  r t  i n d i c e  d e  t e x t u r e ,  9 h  c o n s t a t e  g u e  c e r u i - c i
augmente à part i r  de 5 PPM de Mg et ce pour atteindre un maximum
à  1 0  P P M .  r l  d i m i n u e  e n s u i t e  f o r t e m e n t  p o u r  1 , é c h a n t i l - r o n
c o n t e n a n t  4 0  P P M  d e  M g .  P o u r  e x p l i q u e r  c e  p h é n o m è n e ,  o n
rappel lera la forme mathématique de I ,  indice de texture :

2

t=,I#('i1 ou Cl'n sont les coefficiens du
développement en série

c e t t e  v a r e u r  c a r a c t é r i s a n t  I , a c c u i t é  d e  l a  t e x t u r e ,  e r r e
évo]ue  donc  de  man ière  prév is ib re  avec  Ie  taux  de  Mg.  par  cont re ,
o n  p e u t  e x p l i q u e r  l a  d i m i n u t i o n  p o u r  4 0  p p M  d e  M g  p a r
l - faccro issement  de  ra  composante  seconda i re  (axes  c  dans  DL)  qu i
c rée  une sor te  de  d i  spers ion  de  la  tex tu re  g loba le

VI -4 .2 ,  Conc lus ions  sur  . l -es  ana lyses  de  tex tu re

Le magnés ium a  pour  e f fe t  de  ren forcer  la  tex tu re ,  e t  d ,  en
augmenter  Uaccu i té .  En grande quant i té  (au  de la  de  5  ppM de Mg) ,
i l  en t ra îne  Ia  fo rmat ion  c ro issante  de  composantes  d 'axes  C dans
D L .

VI -5 )  Àna lyses  s ta t i s t iques  des  désor ien ta t ions

L 'évo lu t ion  de  Ia  tex tu re  quant i ta t i ve  en  fonc t ion  du  taux
de magnés ium ne su f f i san t  pas ,  à  e l re  seure ,  pour  expr iquer  res
d i f fé rences  de  compor tements  mécan iques  de  nos  a l I iages .  nous
n o u s  s o m m e s  d o n c  r é f é r é  à  d e s  é t u d e s  a n t é r i e u r e s  ( G a l l e d o u
( L 9 9 2 ' t  '  9 ù a t a n a b e  ( 1 9 9 1 )  )  c o n c e r n a n t  f  i n f r u e n c e  d e  r a

désor ien ta t ion  sur  les  phénomènes de  rup ture .  11  nous  es t  apparu
nécessa i re  de  carac tér iser  nos  ar r iages  par  une méthode drana lyse
d ' o r i e n t a t i o n s  i n d i v i d u e l r e s ,  a f i n  d ' a v o i r  a c c è s  à  u n e
s ta t i s t ique  de  désor ien ta t ion  en t re  g ra ins .
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V I - 5 . 1 )  I n t r o d u c t i o n

L ' a n a l y s e  d e  d é s o r i e n t a t i o n  e n t r e  g r a i n s  v o i s i n s  r e q u i e r t ,

a u  p r é a l a b l e ,  I a  m e s u r e  d ' o r i e n t a t i o n s  i n d i v i d u e l l e s  d e  g r a i n s .

C e s  m e s u r e s  o n t  é t é  o b t e n u e s  p a r  m i c r o s c o p i e  e l e c t r o n i q u e  à

b a l a y a g e r  ê r r  m o d e  '  s p o t  f i x e ' ,  e t  e n  e x p l o i t a n t  l e s  p s e u d o -

d i a g r a m m e s  d e  K i k u c h i  d ' é l e c t r o n s  r é t r o - d i f f u s é s  ( E . B . S . P )  .

V f - 5 . 2 )  M e s u r e s

Àu vu  des  résu l ta ts  des  ana lyses  précédentes ,  i l -  nous  es t

a p p a r u  i n t é r e s s a n t  d t e f f e c t u e r  d e s  m e s u r e s  s u r  1 ' a l l i a g e  L . 2  à

f a i b l e  t a u x  d e  M g  ( 1  P P M  d e  M g ) ,  I ' a l l i a g e  6 . L  à  f o r t  t a u x  ( 4 0

P P M  d e  M g ) ,  a i n s i  g u e  l e s  a l l i a g e s  à  t e n e u r s  i n t e r m é d i a i r e s  4 . 2

e t  4 . I  ( r e s p e c t i v e m e n t  5  e t  9  P P M  d e  M g )  q u i  p r é s e n t e n t  d e s

carac tér is t iques  mécan iques  exce l len tes .

Cer ta ins  échant i l lons  présenta ien t  loca l -ement  un  cont ras te

topograph ique t rop  fa ib le  pour  pouvo i r  loca l i ser  les  jo in ts  de

gra ins ,  i I  a  fa l lu  dép lacer  len tement  la  sonde sur  I 'échant i l lon

e t  loca l i ser  les  jo in ts  de  gra ins  qu i  cor respondent  d 'un  gra in  à

I 'autre à des changements de diagranrmes de kikuchi.

D e  p l u s ,  i I  a  é t é  n é c e s s a i r e  d e  r e s t a u r e r  1 ' é c h a n t i l l o n

6 . 1  à  T m a x : 6 0 o c ,  a f i n  d ' o b t e n i r  u n  é t a t  c r i s t a l l i n  s u f f i s a m m e n t

par fa i t  pour  générer  des  pseudo-d iagrammes de K ikuch i  cor rec ts .

L a  t e m p é r a t u r e  d e  6 0 o c  a  é t é  c h o i s i e  e n  f o n c t i o n  d ' é t u d e s  d e

r e c r i s t a l l i s a t i o n  e f f e c t u é e s  a u  l a b o r a t o i r e  e t  c o n c e r n a n t  d e s

a l l i a g e s  d e  Z n - C u - T i .

Ce t ra i tement  thermique n 'a f fec te  en  r ien  I 'o r ien ta t ion  e t

l a  m o r p h o l o g i e  i n i t i a l e  d e s  g r a i n s .  I I  n ' a  p o u r  b u t  q u e  d e

réorgan iser  la  s t ruc tu re  des  d is loca t ions  dans  Ie  g ra in  e t  a ins i

de  d iminuer  Ia  dens i té  de  dé fau t .  Le  gra in  re t rouve a ins i  une

s t r u c t u r e  c r i s t a l l i n e  c o r r e c t e ,  n é c e s s a i r e  à  I a  f o r m a t i o n  d u

pseudo-diagramme de Kikuchi.

P o u r  c h a q u e  é c h a n t i l l o n ,  n o u s  a v o n s  a l o r s  I o c a l i s é  l e s

m e s u r e s  d a n s  u n e  z o n e  p r é s e n t a n t  u n e  s u c c e s s i o n  d e  f i l e t s  d e

seconde phase e t  de  bandes de  gra ins  (Vo i r  F ig .V f  .20  à  vT.23 ,  Ies

car tograph ies  des  zones  mesurées)  .
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N o u s  a v o n s  e n s u i t e  p r o c é d é  à  d e s  m e s u r e s  d ' o r i e n t a t i o n s
i n d i v i d u e r r e s  s u r  6 5  à  8 0  g r a i n s .  N o u s  d i s p o s i o n s  a i n s i  d e  I a
r o c a L i s a t i o n  s p a t i a r e  d e s  g r a i n s  e t  d e  r e u r s  o r i e n t a t i o n s

i n d i v i d u e r l - e s  e n  t e r m e s  d . ' a n g l e s  d ' E u r e r  g t , Q , g z  r a p p o r t é s  a u

r e p è r e  é c h a n t i 1 l o n .

V I - 5 . 3 )  R e m a r q u e

L e s  o r i e n t a t i o n s  i n d i v i d u e l l e s  d e s  g r a i n s  s o n t  r e p o r t é e s
s u r  d e s  F D P  ( 0 0 . 2 )  q u e  l ' o n  t r o u v e r a  s u r  l e s  f i g u r e s  v r . 2 4  à
vr .27  .  A  t i t re  de  remarque,  pour  vér i f ie r  que le  nombre  de  gra ins
m e s u r é s  e n  E . B . s . P  é t a i t  r e p r é s e n t a t i f  d e  l - a  t e x t u r e  r é e l l e
m o y e n n e ,  n o u s  a v o n s  r e c a r c u l é  à  p a r t i r  d e s  a n g r e s  d ,  E u l e r

m e s u r é s ,  l e s  c o e f f i c i e n t s  C  d u  d é v e r o p p e m e n t  e n  s é r i e  ( v o i r

chap i t re  V .2)  g râce  à  un  prog ' ramme d 'ana lyse  t r id imens ionne l le  de
t e x t u r e .

ces  coef f i c ien ts  nous  on t  permis  de  t racer  res  f igures  de
p ô 1 e s  ( 0 0 . 2 )  e t  ( L 0 . 0 )  q u e  I ' o n  a  a l o r s  c o m p a r é  à  c e l l e s  o b t e n u e s
par  gon iomét r ie  X  :  on  a  cons ta té  un  bon accord  en t re  les  mesures
d ' o r i e n t a t i o n s  i n d i v i d u e l l e s  e t  I a  m e s u r e  p a r  R . X .

V I - 5 . 4 )  A n a l y s e s  s t a t i s t i q u e s

P o u r  c a l c u l e r  l e s  d é s o r i e n t a t i o n s  e n t r e  g r a i n s ,  o n
cons idère  chaque gra in  e t  ses  vo is ins  d i rec ts .  On ca lcu le  ensu i te
la  mat r ice  de  ro ta t ion  permet tan t  d 'amener  en  co inc idence chaque
g r a i n  a v e c  c e s  v o i s i n s  a i n s i  q u e  l e  v e c t e u r  p r o p r e  d e  r a
r o t a t i o n .

VI -5 .4 .1 )  Rep résen ta t i ons

Dans  un  p remie r  t emps ,  res  déso r ien ta t i ons  en t re  g ra ins
sont  représentées sous forme d 'h is togrammes de désor ientat ions
g loba les  ( f i g . vT .28  à  V r . 3L )  ,  ca rac té r i san t  1a  f r équence
d'appar i t ion de désor ientat ions par  c lasses de largeur  5o.
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L a  d é s o r i e n t a t i o n  d e  i l  a x e  c  d e s  g r a i n s  r e v ê t a n t  u n e
i m p o r t a n c e  p r i m o r d i a l e  p o u r  l e s  c a r a c t é r i s t i q u e s  m é c a n i q u e s  d e s
a l l iages  de  z inc  e t  par t i cur iè rement  pour  I 'appar i t ion  du  c r ivage
e t  d e  s a  p r o p a g a t i o n ,  n o u s  a v o n s  d a n s  u n  d e u x i è m e  t e m p s ,
r e p r é s e n t é  c e s  d é s o r i e n t a t i o n s  s o u s  I a  f o r m e  d ' h i s t o g r a m m e s
( F i g . v I . 3 2  à  v r . 3 5 ) .

V I - 5  . 4 . 2 1  O b s e r v a t i o n s

V I - 5  . 4 . 2 . a |  R e m a r q u e  p r é l i m i n a i r e

D a n s  l e  c a s  d e s  é c h a n t i l l o n s  4 2 ,  e t  s u r t o u t  4 r  e t  6 L  r e s
gr ra ins  qu i  p résenten t  des  axes  c  p roches  de  DL sont  les  g ra ins
1es  p lus  g ros  que I 'on  observe  sous  fo rme dramas i r régu l ie rs  dans
l - a  m a t r i c e . ( v o i r  s u r  l e s  c a r t o g r a p h i e s ,  r e s  g r a i n s  h a c h u r é s
F i g . V I . 2 0  à  v r . 2 3 )

v r -5  -4 .2 .b )  Les  h i s tog ranmes  des  déso r ien ta t i ons  g loba les

Avec Uaugmenta t ion  du  taux  de  Mg,  on  no te  une d iminu t ion
i m p o r t a n t e  d e s  d é s o r i e n t a t i o n s  e n t r e  g r a i n s .  E n  e f f e t r  p o u r  I e s
c l a s s e s  d e  f a i b l e s  d é s o r i e n t a t i o n s  d e  O o  à  2 S o ,  o n  n o t e
1 'évo lu t ion  su ivante  :

zrNc 12
zîNc 42
zrNc 41
zrNc 6l_

- - >  2 6 ' 0  %
- - >  2 5 , 4  %
- - )  4 0 , 0  %
- - >  4 3 '  5  z

On constate que les échant i l lons contenant
p résen ten t  1a  p l us  f o r t e  p ropo r t i on  de
désor ientés entre eux.

le  p lus de magnésium
gra ins  fa ib lemen t

L 'échan t i r l on  Lz  (1  ppM de  Mg)  p résen te  une  gauss ienne
largement  éta lée de 45o de 90" .

L 'échant i l ron  42  (5  ppM de Mg)  p résente  2  gauss iennes prus
complexes ,  une aux  fa ib les  à  moyennes désor ien ta t ions  (de  15o à
6 0 " )  e t  u n e  p e t i t e  a u x  f o r t e s  d é s o r i e n t a t i o n s  c e n t r é e  s u r  ? O o
env i ron .
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L ' é c h a n t i l l o n  4 L  p r é s e n t e  2  g a u s s i e n n e s  b i e n  d é f i n i e s ,  u n e
loca l i sée  dans  une zone de  fa ib res  à  moyennes désor ien ta t ions  (de
0 o  à  5 0 " )  t r è s  i m p o r t a n t e ,  I ' a u t r e  d a n s  u n e  z o n e  d e  f o r t e s
désor ien ta t ions ,  cen t rée  sur  T0o env i ron ,  mo ins  impor tan te .

L 'échant i l ron  61  présente  une grande propor t ion  de  gra ins
f a i b l e m e n t  d é s o r i e n t é s  ( d e  O o  à  3 O o )  a i n s i  g u ' u n e  g a u s s i e n n e
c e n t r é e  s u r  e n v i r o n  7 0 "  p l u s  i m p o r t a n t e  q u e  p o u r  I e s  a u t r e s
é c h a n t i l l o n s .

V I - 5 . 4 - 2 . c ) L e s  h i s t o g r a m m e s  d e s  d é s o r i e n t a t i o n s  d e s  a x e s  C

on d is t inguera  2  types  de  d iagrammes,  l run  cor respondant  à
r ' é c h a n t i l l o n  r . 2  ( f a i b r e  t a u x  d e  M g ) ,  r ' a u t r e  a u x  é c h a n t i l r o n s
4 . 2 ,  4 . 1 ,  e t  6 . 1  ( d e  5  à  4 0  p p M  d e  M g )  .

L ' é c h a n t i r l o n  L . 2  n e  p r é s e n t e  p a s  à  p r o p r e m e n t  p a r r e r  d e
gauss ienne mais  une répar t i t ion  des  désor ien ta t ions  par  rappor t  à
I ' a x e  C  s u r  t o u t e  l a  p l a g e  Z O "  -  9 5 o .

L e s  3  a u t r e s  é c h a n t i l l o n s  p r é s e n t e n t  2  g a u s s i e n n e s  b i e n
déf in ies ,  1 'une t rès  impor tan te  cent rée  sur  35o qu i  se  resser re
avec  I taugmenta t ion  du  taux  de  Mg,  r rau t re  sur  g5o re la t i vement
f a i b r e  p o u r  l e s  é c h a n t i r l o n s  4 . 2  e t  4 .  i _  e t  r e l a t i v e m e n t
impor tan te  pour  1 'échant i r lon  6 .1  à  t rès  fo r t  taux  de  Mg.

v r -5 .5 )  conc rus ions  de  1 'ana ryse  des  déso r ien ta t i ons

Avec r 'évorut ion du taux de Mg,  on observe tout  d 'abord
une d iminut ion des désor ientat ions entre gra ins,  une d iminut ion
des désor ientat ions des axes c  et  para l lè lement ,  à  par t i r  de 5
PPM de Mg,  on note Uappar i t ion d. rune gaussienne représentat ive
des axes c fortemenÈ incrinés par rapport à DN, qui croit avec re
taux de magnésium.

L 'évo ru t i on  de  l a  m ic ros t ruc tu re  ve rs  ce l re  d ra r l i ages
laminés à f ro id ,  a ins i  que Ia  présence cro issante de composantes
de texture du raminage à froid avec rraugmentation du taux de Mg,
nous  on t  suggéré  que  l e  magnés ium a  une  i n f ruence  su r  l a
température de recr is ta l l isat ion de nos a l l iages.
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c ' e s t  p o u r q u o i ,  n o u s  a v o n s  p r o c é d é  à  l a  m e s u r e  d e  c e l r e - c i
p a r  d i l a t o m é t r i e  a b s o l u e .

V I . 6 )  M e s u r e s  d e  d i l a t o m é t r i e  a b s o l u e

L e s  é c h a n t i r l o n s  u t i r i s é s ,  d . , u n e  t a i r l e  v o i s i n e  d e  1 3  m m
de long,  on t  é té  p ré Ievés  dans  des  tô l_es  de  Z inc  ayant  sub i  un
laminage à  f ro id  de  I 'o rd re  de  50  8 .

V f  . 6 .  1 )  C o n d i t i o n s  o p é r a t o i r e s

L e s  c o n d i t i o n s  o p é r a t o i r e s  s o n t  c e l r e s  c i t é e s  a u  e h a p i t r e  y . 4 ,

c ' e s t  à  d i r e  :
-  ob ten t ion  du  v ide  dans  1 'ence in te  de  chauf fage
-  montée len te  en  tempéra ture  :  100oC /  h ,  jusqu 'à  30Oo
-  pa l ie r  i so therme à  300oC de 5mn
-  descente  rap ide  de  l 'o rd re  de  10oC /  s

V I . 6 . 2 ,  R e p r é s e n t a t i o n s

Les  résu l ta ts  sont  p résentés  sous  2  fo rmes.

-  des  courbes  erass iques  rD i ra ta t ion  -  tempéra ture '
( f i g u r e  V I . 3 6  à  V I . 3 9  )

-  des  courbes  dér ivéee (d i la ta t ion  /  tempéra ture)  par
rapport  à Ia température

( f i g u r e  v r . 4 0  à  v r . 4 3  )
V I . 6 . 3 )  O b s e r v a t i o n s

v r . 6 . 3 . 1 )  A s p e c t  d e s  c o u r b e s  d é r i v é e s  :  l _ a  t e m p é r a t u r e  d e
recr is ta l l i sa t ion

o n  c o n s t a t e  u n e  a u g m e n t a t i o n  t r è s  i m p o r t a n t e  d e  r a
tempéra ture  de  recr is ta l l i sa t ion  avec  I 'augmenta t ion  du  taux  de
m a g n é s i u m  ( T a b . V I . ? ) ,  d e  1 ' o r d r e  d e  4 O  t  d e  I r é c h a n t i l l o n  L . 2
( m o i n s  d e  l -  P P M  d e  M g )  à  l ' é c h a n t i l l o n  6 . 1  ( 4 0  p p M  d e  M g ) .
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REFTRET{CE Température de
recristallisation en "c

12 72 .8
42 9 8 . 4
4 1 1 1 5 , 8
6 1 130 .7

T a b . V I . 7  :  T e m p é r a t u r e  d e  r e c r i s t a l l i s a t i o n

V I . 6  . 3 . 2 1  À s p e c t  d e s  c o u r b e s  ' c l a s s i g u e s '

O n  c o n s t a t e  p o u r  l e s  é c h a n t i l l o n s  f o r t  t a u x  d e  M g  (  4 . L  e t

6 .1 ) ,  une p lus  g rande ampl i tude de  l -a  t rans format ion  que pour  les

é c h a n t i l f o n s  I . 2  e t  4 . 2 .  E n  e f f e t  a u x  p o i n t s  d e  t r a n s f o r m a t i o n ,

o n  o b s e r v e  u n e  p e n t e  p l u s  p r o n o n c é e  d e s  c o u r b e s  d é r i v é e s  d e

d i la ta t ion ,  ce  qu i  se  t radu i t  par  une var ia t ion  du  coef f i c ien t  de

d i l -a ta t ion  p lus  impor tan te  dans  Ie  cas  des  a l l iages  à  fo r t  taux

d e  M g  ( T a b . v I . 8 ) .

REFERET\PE variation du
coef. de dilatation en %

12 12 .9
42 2  6 . 8
4 1 39 .2
6 1 43 .3

Tab.VI .8  :  Var ia t ion  du  coef f i c ien t  de  d i la ta t ion

V I . 6 . 4 )  C o n c l u s i o n  d e s  e s s a i s  d e  d i l a t o m é t r i e

Ces observa t ions  nous  permet ten t  de  dégager  2  po in ts  impor tan ts .

L a  t e m p é r a t u r e  d e  r e c r i s t a l l i s a t i o n

I 'augTmentat ion du taux de magnésium.

a u g m e n t e  a v e c

Au vu de Ia  for te  var ia t ion du coef f ic ient  de d i la tat ion

au point de transformation des al l iages à fort taux de magnésium
(4 . I ,  6 . 1 ) ,  on  peu t  d i r e  qu ' i I s  p résen ten t  un  é ta t  mo ins

recr is ta l l isé (par  _ recr is ta l l isat ion dynamique au laminage)  que

Ies  échan t i l l ons  bas  magnés ium (L .2 ,  4 .2 ) .
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M r c r o g r a p h i e s



F i g u r e  V  I . 3  :

M i c r o g r a p h i e s

ZN52
t r a n c h e  X 1 0 0 C

Z N  6 1
t r a n c h e  X 1 0 0 0
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Fig. Vl.4 : Figures de pôles recalculées

FIGURE DE POLES HKL-OO,e RECALCULEE
u .M .  zN le

o . ! o  1 . æ  t . ô o  a . æ  3 . 0 û  l . o o  E . 3 0

a7îJAN-93 l t lÂX.-6.67 f IN.-O.Oe

FIGUBE DE POLES
u .M .  zN tz

o.æ l .oo  t . l0  2 .æ

HKL- lO.O RECALCULEE

aTdAN-s3 l rAX . -2 .2Ë  } | tN . -O . ! 4

4

FIGUBE DE POLES HKL-10.1 RECALCULEE

u .M.  zN le
o.É t .ûo  t . to

aTdAN-g3 IAX.-1.67 HIt { . -o.47

FIGUFE DE POLES HKL-10.2 RECALCULEE

u.M.  zNtz
o.ro l.o0 LL

27-rrAN-93 X/UX.' 1.48 I|IX.-O.49

s9



FIGUBE DE POLES HKL-OO.2 FECALCULEE
u.-M. zNz?

o . æ  1 . 0 0  l . l o  â . o o  3 . 0 c  a . 9 0

a71rAN-93 fllf,.-E.O3 lllN.-O.Oo

Fig. Vl.S : Figures de pôles recalculées

FIGUFE DE POLES HKL-IO.O HECALCULEE
u.-H.  zNaz

o.æ l .oo  l . t t  a . lo

27-rrAtt-99 llAX.-2.39 }|!N,-O. tB

FIGUBE DE POLES HKL-10.1 RECALCULEE
U.-1,f . ZN??

0.ro l .oo t . .o

- - /

27-JAN-99 t lAX . -  1 . t 6  l l lN . - o .6 t

FIGUBE DE POLES HKL-10.2 RECALCULEE
u.-M. zN22

0.1  t .0o  r . rF

27-JAil-gSl HAIX.-1.18 fIN.-.O.ul€l
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Fig. Vl.6 : Figures de pôles recalculées

FIGURE DE POLES HKL-OO.2 RECALCULEE

u . -M.  zN31
o . ! 0  t . û c  l . ! o  2 . o o  3 , o 0  l . o 0  4 . 2 0

+
--Z

aTdAltHlt Hlx.rB.7O t l lN.--o.
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Fig. Vl.7 : Figures de pôles recalculées
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Fig. Vl.8 : Figures de pôles recalculées

FIGUHE DE POLES HKL-OO,2 BECALCULEE
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FIGURE DE POLES HKL-O0.2 FECALCULEE
u , -M.  zN41

0. lo  t .ao  t . tô  2 .oo  3 .0c  t .oo  7 .oo  L .o  l l .oo

+

z7dAltsg:t tlA:x.- 12.32111N.-O.Oi

Fig. Vl.9 : Figures de pôles recalculées
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FIOUFE DE POLES HKL-OO.e RECALCULEE
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Fig. V|.10 : Figures de pôles recalculées
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Fig. V|.11 : Figures de pôles recalculées

FIGUFE DE POLES HKL'OO.2 HECALCULEE
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Fig.Vl.20 : Cartographie des grains de l'échantil lon ZN12
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Fig.Vl.21 : Cartographie des grains de l'échantil lon ZN42
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Fig.Yl.22
Cartographie des grains

de f'échantillon ZN4l
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Fig.Vl.23 : Cartographie des grains de l'échantil lon ZN61
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Figure de pôtes (00.2)

Ref. : Zinc 12
Nb O.l. : 64
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Fig.vl.24 : Figure de pôles (00.2) des orientations individuelles
de l'échantil lon ZN12
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