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RESUME

Le steclcord est un fil d’acier tréfilé de 0,2 mm de diamétre destiné au renfort de
pneumatiques. v

Dans cette étude, nous observons les variations de texture cristallographique de ces fils le
long de leur diamétre 2 I'aide de la diffraction de rayons X.

La détermination de la texture de fils par diffraction X nécessite des corrections
d’intensité diffractée liées aux phénomenes d’absorption et de géométrie du fil.

Les relations de correction sont établies pour un échantillon composé de plusieurs fils
jointifs et sont applicables 2 tout matériau ayant cette géométrie.

L’application de ces corrections 2 I’observation de Ia texture du steelcord révele
Pexistence de deux types de texture de fibre dans ces fils : I’une dite “classique” et I’autre dite
“circulaire”, ' '

Pour décrire 1’évolution de la texture le long du diamétre d’un fil, un indice de texture Ti
est défini. I traduit I’acuité de la texture d’un échantillon donné par rapport 2 celle d’un fil identique
isotrope. _

L’étude de I’évolution de Ti dans un fil en fonction des variations de certains parametres
de tréfilage est ensuite entreprise. Elle permet d’entrevoir de nouvelles- améliorations du process et
d’envisager un accroissement de Ia tréfilabilité du métal.

ABSTRACT

The steelcord is a steel wire drawn until 0,2 mm which is used in the tire manufacturing.

In this study the cristallographic texture evolution is dermined across the wire diameter by
X ray diffraction. This determination needs intensity corrections due to X ray absorption and
irradiated volume variations occuring during the movement of the sample.

The corrections are computed for a set of adjoining wires and are usable for any sample
having this geometry.

The texture determination of steelcord with the use of these corrections show two kinds
of fiber texture in the wire : one is “classical”, the other is “circular” or “cyclic”.

A texture index Ti is defined to describe the texture evolution across the diameter, This
index gives the texture sharpness of the wire with respect to an isotropic one. '

The study of the texture index evolution according to the drawing process conditions is
done. This can had to undertake new improvements of the process and to envisage the possibility of
an increasing of the wire drawability.
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AVANT-PROPOS

AVANT-PROPOS

Le pneumatique, matériau de haute technologie, est un composite & matrice polymére dont
le renfort est assuré par des nappes superposées de cibles fins. Ces cibles sont constitués de
plusieurs fils d’environs 0.2 mm de diamétre tréfilés a froid et toronnés. Dans la profession, ces fils
fins d’acier portent le nom de “steelcord”.

La société SODETAL, implantée a Tronville en Barrois (département de la Meuse),
produit du steelcord pour I'industrie pneumatique depuis de nombreuses années. Dans ce secteur de
Pindustrie métallurgique, la concurrence particuliérement sévére impose aux industriels de constantes
améliorations de leurs produits.

Cette régle du marché, la société SODETAL I’a bien comprise : le tréfilage 2 froid de fils
fins d’acier, proc€dé de mise en forme qui reposait essentiellement sur des connaissances et
expériences acquises au fil des générations, est aujourd’hui considéré en termes de fiabilité, qualité et
optimisation.

C’est dans ce 'souci de performances qu’unv contrat de convention C.LF.R.E. entre le
Laboratoire de Métallurgie Physique et Chimique (L.M.P.C.) de I'Université de Metz, la société
SODETAL et moi-méme a ét€ conclu. II s’intégre dans un vaste projet d’amélioration du procédé de
mise en forme et des propri€tés mécaniques du steelcord.

Cette thése est la conclusion de ce contrat et, je le crois, le début de relations
enrichissantes et durables entre un laboratoire d’Université (L.M.P.C.) et un industriel (SODETAL)
comme le veut le principe des conventions C.LF.R.E.

Nota: ,

Dans le but de mcttr_é ce document 2 la portée de personnes ayant des compétences trés
diverses, nous avons volontairement rappelé, dans certaines parties de cet ouvrage, des notions de
base qui pourront sembler inutiles A certains lecteurs avertis.
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INTRODUCTION

L’amélioration des propriétés physiques d’un materiau passe par une bonne connaissance
du produit et de son €laboration. Les outils pour y parvenir sont les essais mécaniques et la
modélisation.

Le tréﬁlage de ’acier n’échappe pas  cette régle et c’est ainsi que pour obtenir un prodult
répondant & des caractéristiques mécaniques sans cesse améliorées, les tréfileurs s *efforcent de
déterminer I'influence de tous les paramétres intervenant lors de la mise en forme du fil.

. Depuis quelques années déja, des modzles simples faisant intervenir les théories de la
plasticité ont permis de ch01s1r pour un matériau donné, le meilleur compromis usure/d€bit d’un
filiere (1,2,3). Les nouons de seuil de déformabilité sont rapidement apparues au deld desquels la.
rupture semble inéluctable et figeant ainsi les paramétres de tréfilage.

Les industriels se sont alors orientés vers I’amélioration des lubrifiants et du produit brut
(d1mmuuon des inclusions, homogénéisation de la matiére, réduction de la ségrégation et des
impuretés parasites). De gros progrés ont été réalisés dans ces domaines, de sorte que les senils
théoriques de déformabilité ont rapidement €t€ atteints voire dépassé€s sans modifier le procédé
d’élaboration. ,

Dés lors, les éwudes se sont tournées vers le mode de fabrication du fil, et ce avec Ies
seuls moyens existant : les essais ‘mécaniques. Malheureusement, ces ‘techniques se sont avérées_
insensibles & la modification de certains paramétres sans explication possxble |

s agnt cetw fois de comprendre les mécanismes qui régissent la déformation, et pour
celi les caractéristiques mécamques moyennes du produit deviennent msumsantes La recherche de - "

nouveaux parametres plus sensibles a la déformation du fil passe par l'étude des caracténsuques

internes du produits : les notions de “contraintes internes”, de “texture” et de “ptopagauon de E
dislocations™ ont alors fait leur apparition dans I’industrie, |
. !‘ , - )
Clest dans ce. oontext‘e d’une recherche pamanente de l’améhomuon du produn et du .
procédédctréﬁlage qwlepmjetd’étudcdestextmesdesteclcotdestapparu.l!nfaxt,ceﬁlde‘_ _
diamétre trés fin et destiné au renfort de pneumatiques a fait- l’objet de trés peu d’études dans le

3
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domaine microscopique en raison de sa dimension particuliére :

- certains travaux, aussi bien dans le domaine des contraintes (4,5,6,7,8,9,10), que
de la modélisation du comportement microscopique et macroscopique (11), ont déjd montré
I’hétérogeénéité des caractéristiques internes du fil tréfilé.

- aucune comparaison avec la texture cristallographique n’a encore pu réellement
étre éffectuée car la forme cyiindriquc d’un fil ne permet pas de déterminer trés facilement sa texture
cristallographique par diffraction de rayons X ou de neutrons (techniques adoptées habituellement), 3
moins d’utiliser une technique parfaitement appropriée 4 Ia symétrie cylindrique.

- on remarque, 2 travers les différentes études publiées, les difficultés rencémrées
par les scientifiques pour déterminer la texture d’un fil de trés faible diameéwe (12,13, 14); De ce fait,
la plupart des mesures observées correspondent généralement 2 la texture globale (ou moyenne) d’un
fil.

- Dans le but de déterminer les comélations existant entre les caractéristiques mécaniques
macroscopiques ét microscopiques du steelcord, il est nécessaire d’effectuer des mesures précises de
la texture cristallographique du fil le long de son diamétre.

Ce point trés important a conditionné le déroulement des travaux :

- la mesure de 1’évolution de la texture le long du diametre du fil par diffraction de
rayons X nous a contraint 3 1a mise au point d’une technique de mesure inédite, et qui fait I’objet de la
premiére partie de cette étude.

- lorsque Ia méthode a ét€ jugée fiable, nous avons entrepris la mesure de la texture
cristallographique et des caractéristiques mécaniques macroscopiques de fils n'éﬁlés en faisant varier
les paramétres de tréfilage suivants :

- I'angle de fili¢re,
-le nombre de passes,
- 1a vitesse de tréfilage,
- le traitement thermique.
| Cette étude fait I’objet de la deuxidme partie de cet buvmge.

I_‘.
L’ensemble des résultats obtenus est un bilan de I'influence des paramitres de tréfilage
sur la texture cristallographique et les propriétés mécaniques du steelcord en vue d’éventuelles

modifications de process.
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INTRODUCTION

Toute opération de mise en forme de métaux ou alliages ( laminage, emboutissage,
étirage, tréfilage etc...) provoque dans le matériau déformé V’orientation de ses €léments cnstalhns
selon certaines directions préférenuelles On dit alors que le matériau est texturé. -

L’étude de cette texture est intéressante pour au moins deux raisons :

- sa connaissance est souvent nécessaire  la compréhension des mécanismes qui

régissent 1a déformation,

- elle conditionne les propriétés physiques du matériau dans son utilisation
ultérieure.

Déterminer la texture d’un matériau, c’est rechcrcher les orientations prédominantes des
éléments cnstallms quile composent.

Cette texture, décrite par la fonction de distribution des orientations ( F.D.O.) exige des
données expérimentales couramment représentées graphiquement sous la forme de figures de pdles.

Dans notre recherche de la texture cristallographique de fils d’acier téfilés, 1a premitre

étape a ét€ le choix de la technique de mesure.

~Aprés confrontation des analyses déja effectuées par de nombreux auteurs, nous
montrons tout d’abord I'importance d’effectuer les mesures le long du diamétre du fil. La diffraction
de rayons X, qui permet d’observer de faibles épaisseurs de matitre, est la technique idéale pour y
parvenir.

La diffraction des rayons X est déja trés exploitée dans 1’observation d’échantillons
plans. Toutefois, elle s’est averée trés complexe dans son application aux matériaux de forme
: cyiindriquc tels que les fils :

- Ia trop faible intensité diffractée par un fil unique de faible diamétre conduit 2
I'utilisation d"échantillons composés de plusieurs fils jointifs. |

-la geoméuie’?de I’échantillon nécessite une cormrection des intensités diffractées
dues au probléme de l’absorptiOn'des rayons X par la matidre et 2 1a variation de volume diffractant au
cours de Ia mesure.
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Devant 1a complexité de I'application de 1a loi d’absorption aux échantillons cylindriques,
les utilisateurs de diffraction de rayons X ont €t€ contraints d’employer des techniques de corrections
reposant essentiellement sur des approximations théoriques ou des artifices expérimentaux.

A Yexception du cas particulier de la méthode de Debye-Scherrer et pour des fils de
diamétre important dans des positions particuliéres de mesure, aucune étude approfondie concernant
la mesure de tels échantillons n’avait ét€ menée jusqu’a présent.

Souhaitant évaluer les va-r-iations de texture le long du diamétre d’un fil, la connaissance
des variations d’intensité diffractée durant la mesure devient nécessaire.
A l’aide de 1a théorie de ’absorption des rayons X par la matitre et des variations de
volume diffractant, nous présentons dans le second chapitre une méthode 2 la fois géométrique et
- numérique permettant de déterminer, A chaque position de la mesure, I'intensité diffractée par un
échantillon composé de plusieurs fils.
' Cette méthode, basée sur I’analyse systématiduc du parcours des faisceaux X, traduit
rigoureusement 1’intensité diffractée par 1’échantillon.

11 s’en suit un certain nombre d’applications oli nous présenterons les différents types de
texture que nous avons observés dans le steelcord.

-
R il
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1) DETERMINATION DE LA TEXTURE DE FILS FINS - GENERALITES

Au cours de sa fabrication, le métal subit plusieurs traitements (thermiques, mécaniques,
etc...) qui favorisent ou non son anisotropie : les propriétés physiques ou mécaniques seront

variables selon 1’endroit et 1a direction de sollicitation choisis dans le matériau.

Cette anisotropie dépend de :
- la répartition des contraintes internes au sein du matériau,
- la concentration en impuretés,
- 1a forme des grains (structure),
- Porientation non aléatoire des grains.

Dans ce demier cas, on dit que le matériau présente une texture, ou une orientation
préférentielle de ses cristallites.

Déterminer la texture d’un échantillon polycristallin consiste donc 2 évaluer les

orientations cristallographiques préférentielles des grains qui le composent.

1.1) Comment représenter la texture (1)

A T’érat solide, le métal (polycristal) est constitué d’un ensemble de grains. Dans

I’hypothése d’une structure homogene, chaque grain est un monocristal composé d’un empilement
d’atomes disposés en réseaux (fig. 1.1)..

X {

Figure n°l .l : Exemple de réseay cristallin et schéma correspondant
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Dans un monocristal, on peut isoler une maille élémentaire qui, reproduite indéfiniment,
reconstituera le réseau. Elle peut &tre cubique (fig. 1.2), quadratique, hexagonale, etc... selon le

matériau.

Pour désigner ces plans et directions dans le cristal, on utilise le systtme de notation
universel des indices de Miller ({hkl} désigne une famille de plans cristallographiques (hk1) et <uvw>
désigne une famille de directions [uvw]) (voir fig. 1.2).

Les rangées [100], [010], [001] de l1a maille élémentaire définissent un repére li€ au
cristal: le repre cristallographique R

[001} f/}
L}
c L

(100]
Eigure n7.2 : maille élémentaire cubique dans le repére Re

L’orientation cristalline d’un grain dans un matériau donné sera alors définie par la
position des plans cristallographiques (hkl) de son réseau cristallin dans un repere 1ié au matériau lui-

méme : le repere macroscopique Rg.

Le repire Ry est choisi de préférence orthonormé direct en tenant compte de la symétrie
du procéd€ d’élaboration.

Exemples de repéres macroscopiques (fig. 1.3):
- pour le laminage : DL = djrection de laminage,
DT = dhrection transverse,
DN = dircctién normale,

16



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES 'DE FILS FINS D’ACIER TREFILES
DETERMINATION DELA TEXTURE -CHAP. 1 : GENERALITES

- pour le tréfilage : DT =direction de tréfilage,
DR1 et DR2 = directions radiales (on admet que le tréfilage induit une
symétrie cylindrique des orientations). '

Eigure n°l.3 ; Repére macroscopique Ry, et replre microscopique R dans le cas d’ une tole laminée
: etd'unfil.

¢

Un grain étant considéré comme un solide rigide immobile, trois paramétres suffisent &

définir son orientation par rapport au repére Rg; (par exemple les angles d’Euler (v,8,9) fig. 1.4).

DL N

Figure n°l 4 ; angles d’ Euler appliqués d une tble laminde
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Dans un polycristal, plusieurs grains peuvent avoir la méme orientation ou des
orientations voisines. L’orientation préférentielle du polycristal est alors 1’orientation £v,0,9) que

I’on retrouve le plus souvent parmi 1’ensemble des grains qui le composent.

La détermination de ces orientations préférentielles passe par :
- la mesure de figures de pdles expérimentales,
- le calcul de Ia fonction de distribution des orientations 2 partir des figures de

poles.

1.1.1) Les figures de poles.

On appelle couramment “figures de pdles” (F.D.P.) la représentation stéréographique de
la densité des normales A une famille donnée de plans réticulaires {hkl) de tous les grains d’un
¢chantillon. Elle est rapportée, lors de la détermination expérimentale, au repire macroscopique Ry de
I’échantillon. Comme sur une carte topographique, on porte cette densité en chaque point de la
projection stéréographique sous forme de lignes de niveau, chaque ligne reliant les points de méme
densité.

1

La projection stéréographique.permet de représenter sur un plan des points situés sur un
hémisphere. Sa particularité est de conserver les angles aprés projection, ce qui convient parfaitement
4 décrire I'orientation d’un plan cristallographique dans un repere fixe. Le principe est le suivant (fig.
15a&b):

- I’échantillon est placé au centre d’une sphere fictive appelée sphére des poles, elle-
méme centrée sur le repére macroscopique R (exemple ici (O,DL,DT,DN) dans la fig. 1.5a),
- la normale 2 un plan (hkl) considéré intercepte la sphire en un point appelé “pble

du plan (hkl)” et repéré par les angles 1) et X que forme la normale avec les axes du repre fixe R :

Phiam.x)-

- 1a droite reliant P an point S dit “pdle sud” coupe le plan 7t médian de la sphére en
P’ qui est 1a projection stéréographiquet'de P sur xt (ici (O,DL,DT)).

- I’image du pdle Py dans le plan & se retrouve aux angles (n,)) correspondants.
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: Figure 15 a.b ; principe de la projection stéréographique.
a) coordonnées polaires (1),)) de la normale y(1,%) @ un plan (hkl) dans le repére de I échantillon et

élément d’ angle solide dS2 entourant y.
b) les mémes coordonnées en projection stéréographique.

La projection stéréographique de 1’ensemble des normales aux pﬁms (hkl) considérés
dans le plan © représente la figure de pdles {hkl}.

Nous remarquons que la figure de pdles donne la répartition dans 1’espace des plans
cristallographiques {hkl}, mais n’indique pas directement comment sont orientés les cristaux
individuels, d’ot I’intérét de la fonction de distribution des orientations.

Une orientation cristalline étant parfaitement définie par 3 directions non coplanaires, il
est nécessaire d’utiliser plusieurs F.D.P. d’un méme échantillon pour définir son orientation
cristallographique. Cependant, compte tenu de la multiplicité des plans {hkl}, une seule ED.P.,
méme incomplete, peut étre suffisante pour déterminer I’ orientation d’un matériau (2).

Une figure de poles {hkl} est obtenue expérimentalement par diffraction de rayons X ou
de neutrons (cf. §1.2)

1.1.2)

La fagon la plus complite de décrire une texture quelconque est de donner Ia fonction de -
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distribution des orientations F(g) :

Volume & I'échantillon
F(g) dg = dav g _ ayant l'orientation g + dg
\' Volume & I'échantillon

ol F(g) indique la fraction volumique de I’échantillon pour laquelle I’orientation des cristallites est A
dg pres d’une orientation g(¢,0,) donnée. Cette fonction se représente par une série de graphiques a -

courbes de niveau, I'une des variables étant fixe pour un graphique donné.

L’étude de 1a F.D.O. est intéressante pour au moins deux raisons :

- elle constitue la description quantitative de la texture cristallographique,

- elle permet de calculer certaines propri€tés mécaniques du polycristal 2 partir des
grandeurs correspondantes du monocristal en y adjoignant un modele de comportement (ex : émde de
la déformation plastique d’un matériau 2 I’aide des modeles de VOIGT (3), REUSS @), TAYLOR(S),
ou AUTO-COHERENT (6)) i

11 existe actuellement plusieurs méthodes d’analyse (7) des textures, les plus connues
étant :

- 1a méthode d’analyse harmonique, proposée conjointement par H.J. BUNGE (8)
etROE (9),

- la méthode de discrétisation, proposée a I’origine par W.D. WILLIAMS (10) et
développée par A. VADON, D. RUER et R. BARO (11,12,13) sous le nom de méthode “vectorielle”.

Quelle que soit la méthode utilisée, la connaissance d’une ou plusieurs F.D.P. mesurées
par diffraction de rayons X ou de neutrons est nécessaire. La F.D.O. est reliée & 1a FD.P. par la
relation : '

2

Pr) = o f Fg) dy
0

ol y représente la rotation autour de la normale au plan diffractant.
"
';
Du fait que les techniques de diffraction ne permettent pas de localiser les éléments
diffractants (grains) dans le volume observé, deux hypothéses de base sont nécessaires pour obtenir -
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la ED.O. 2 partir de la ED.P. :
- le volume V observé pendant la mesure d’une F.D.P. est supposé parfaitement
homoggne en orientation, '
- il existe une proportionnalité directe entre ’intensité diffractée et le volume
diffractant.
Lorsque I'une de ces hypothéses n’ést pas vérifiée, 1a F.D.O. est parfois inaccessible.

1.2) Comment mesurer la texture

1.2.1) Généralités (14)

Nous avons vu que la détermination de la texture nécessite I'utilisation d’une ou plusieurs
figures de poles expérimentales. Ces derniéres sont obtenues grice au phénoméne de diffraction de
rayons X ou de neutrons sur les plans réticulaires.

Y
i
l Faisceau diffracts
i

Source

- ->
| X
Anneau

. iy ‘ . |
. Figure N°1.6 : Géométrie de diffraction. Cas d’un échantillon isotrope.
" En'effet, quand un faisceau de rayons X de longi.l:eﬁr d’ondelm-adle un ghsémbic de
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grains, il est diffracté par les familles de plans cristallographiques {hkl} de distance réticulaire d
lorsque 1a loi de BRAGG (15) est satisfaite :

2.d.sin® = n\

Le faisceau diffracté décrit un cone d’angle au sommet 20 appelé cone de Debye Scherrer

(figure n° 1.6). L'intersection de ce cone avec un plan donne I’anneau de Debye. Quand la répartition
des cristallites est isotrope, I’intensité de 1’anneau est uniforme.

Si la répartition des orientations de 1’échantillon est anisotrope, I’intensité varie le long de
I’anneau de Debye. En un point P(hkl) (figure n° 1.7), elle est proportionnelle 2 la densité des
normales aux plans (hkl) diffractant dans la direction de ce pbint. La normale au plan (hkl) est

représentée par le vecteur N [hki)* bissectrice de I'angle (r-20).

oY -
bissectrice de l'angle (n-26) dans

pi Q Pi lorsque Pi a tourné de v _
Source n Faisceau diffracté \p Compteur
, “/3'9
RXG'
e ——’
/ P "'tf ___
£ X
Echantillon l ~{7
| polycristallin ~ ’
. N l \
'Lieu des normales ~
, , anncau de 7 ~

FEigure n°l.7 ; principe de détermination de la figure de péles pdr diffraction.
. .
Soit Pi le plan d’incidence formé par le faisceau incident (RXi) et le faisceau diffracté
(RXd) déﬁm par le compteur (sur la figure, RXd=P). Oxyz est le repire Rp li€ 2 I'échantillon et Oy
est placé perpendxculamcment 2 1a surface de I’échantillon.
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R est fixe alors que Pi est animé de deux rotations:

- la déclinaison y autour de Ox,

- larotation azimutale ¢ autour de Oy.

Pour observer le point P’(hkl) de I’anneau de Debye, le plan Pi est amené en P’ par une

rotation . Dans cette position, on observe les plans (hkl) dont les normales sont inclinées d’un angle
\ par rapport a Oy.
La rotation ¢ autour de Oy permet d’observer toutes les normales de I’échantillon situées

sur un cone d’axe Oy et d’ouverture .

En projection stéréographique dans le plan de 1’échantillon (figure n° 1.8), le plan Pi
défini précédemment est représenté par la droite passant par les points RXi, N et P. Aprés rotation y,
Pi devient un grand cercle passant par RXi’, N’, P’.

Figure n°1.8 ; figure de péles issue d’ une mesure par diffraction. o
Le cbne d’ouverture y est représenté par le cercle centré sur Oyet passant par N°.
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Un balayage complet de la projection stéréographique (ou F.D.P.) est obtenu par les
rotations (0<y<90°, 0<¢p<360°)

1.2.2) Méthode goniométrique de Schulz (16)

Cette méthode permet d’obtenir le balayage complet de la E.D.P. Dans ce cas, la source
de rayons X ou de neutrons et le compteur (plan Pi) sont fixes et les rotations orthogonales @ et

sont appliquées 2 I’échantillon (figure n°1.9). Le choix de la réflexion sur une famille de plans' {hkl})

détermine :
- 1a valeur de I’angle O entre le faiscean et le plan de I’échantillon,

- 1a position du compteur. - _

- 'angle incidence ct Pangle de réflexion sont identiques (condition de Bragg-
Brentano). R

Y [hikd]*
X
Figure n°1.9 ; principe du goniométre.
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Des problémes de défocalisation du faisceau diffracté limitent la déclinaison v  80°
17)(18).

Pour chaque couple de valeurs (¢,y), le compteur enregistre pendant une méme durée At
un nombre de coups proportionnel 2 la densité de normales aux plans {hkl} en position de
diffraction. o
Ce nombre est ensuite reporté 2 la position (¢,y) correspondante de la F.D.P.{hkl}.
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Ezguy_n_l_J_Q. exemple d’ une figure de péles (111) illustrant le découpage d'une F.D.P. en 2592
points de mesure (les taches sombres représentent les poles (111) ayant diffracté).

Les rotations ¢ et  étant incrémentales (par pas de A et Avy), environ 2500 points de
mesure sont nécessaires pour parcourir 'ensemble de la F.D.P. (généralement, Ag=5°Ay=2.5%

(figure n°1.10).
1.2.3) Intérét de la diffraction R.-X.(19)

Les rayons X uuhsés en diffraction ont des longueurs d’onde de I’ordre de I’angstrdm et
.sont fortement absorbés par les métaux. La pénétration étant faible (quelques dizaines de microns),
I'intensité diffractée proviendra essenticllement de la partie supcrﬁclelle de P’&chantillon, ce qm est
I’atout principal de la techmque I’information est locale.
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L’intensité I recueillie, aprés traversée de 1’épaisseur x, est donnée par la loi de
LAMBERT (figure n°1.11):

I= IO e-ux (absoxpti(;n linéaire)

- Iy est 'intensité incidente,
- | est le coefficient d’absorption lin€aire, fonction de la longueur d’onde A du faisceau

incident et du matériau étudié. Il est exprimé en em-1.

k= f(Matérian , 3

Io

[

 Figure n°l.11 : loi de Lambert.

On peut remarquer cependant que les rayons X atteignent le coeur de I'échantillon lorsque
I’épaisseur ou le cocfficie,ntr d’absorption p sont trés faibles (couches minces, fils trés fins, etc...)
(50,55). 7 » ,

Au cours d"]‘me mesure de texture, la surface irradiée par le faiscean X varie en fonction
des angles y et 9. Deux conditions doivent étre respectées afin d’éviter que ces .vaxiations soient
nuisibles : ) B _ .

- la surface observée doit étre parfaitement plane afin de conserver un volume
diffractant constant au cours des rotations de I'échantillon. En effet, dans ce cas les variations de
surface n'radlée dues au mouvement i}le Péchantillon sont directement compensées par les variations
d’épaisseur irradiée dues a I’absorption. Le produit “surface” * “profondeur irradiée”
définit le volume diffractant. 7 S | __

- la texture doit étre homogene dans tout le volume diffractant et tout au long de la
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mesure. Cette condition est liée & I'impossibilité de localiser I’origine de 1’information dans 1 volume
diffractant. Nous aborderons ce probléme dans le chapitre 2.

A. Guinier (44) a calculé I'intensité diffractée par un échantillon plan placé dans les
conditions de Bragg-Brentano et possédant une répartition isotrope de ses orientations. La relation

entre I'intensité diffractée (I) et le volume diffractant & chaque position (@,y) de la mesure est la

suivante :

. So
Ioy)=i—
oy 2
ou:
- §( est la surface de la section droite du faisceau incident,

- it est le coefficient d’absorption linéaire.

- i est I’intensité émise par un volume unitaire supposé isotrope situé a la surface de
I’échantillon.

Le volume diffractant V = Sp/2) est constant quelle que soit la positi(;‘n @,y) de
’échantillon. J.J. Heizmann et al (55) ont calculé ces intensités pour des couches minces planes en

incidence faible. IIs corrigent ces intensités en fonction des positions de I'échantillon. De méme,
lorsque I’échantillon & mesurer n’a pas une forme plane, il est absolument nécessaire :

- de faire en sorte que la surface observée soit plane,

ou ‘

- de connaitre, a toute position de I’échantillon, le volume diffractant et de comgcr
les intensités d1ﬂ'ract6cs en fonction des variations de ce volume. '

1.2.4) Intérét de la diffraction de neutrons.

Alors que la diffraction des R. X résulte de V'interaction de photons avec des électrons, la

dxﬁ'racuon de neutrons reléve principalement de la diffusion nucléaire due a l’mteracuon de neutrons
N

avec des noyaux atomiques.

Sauf cas exceptionnels (Li, B, Cd, Gd,...), les métaux ont de trés faibles coefficients
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d’absorption vis & vis des neutrons. Cette caractéristique leur confére les avantages suivants par

rapport aux rayons X : |
- le volume diffractant est beaucoup plus important (meilleure statistiqﬁe de

- comptage),

' - les matériaux a gros grains peuvent &tre €tudiés,

- la réalisation de 1’échantillon est plus simple : les effets de surface sont
négligeables.

Ces avantages facilitent la mesure de texture globale. Par contre, :
- cette technique nécessite, sur le plan expérimental, 1'utilisation d’un appareillage
plus important et I’accgs A un réacteur nucléaire, _
- 1a mesure de faibles épaisseurs de matidre est incompatible (le volume de matidre
analysé doit étre supérieur & lcm3),

- les analyses superficielles ou locales sont extrémement délicates voire

impossibles.

1.3) Mesure de la texture «’échantillons cylindriques.

La texture d’échantillon cylindriques fait 1’objet d’études depuis déja de nombreuses
années : en 1927, Schmid & Wassermann (20,21) mesuraient la texture de fils de différents métaux
par la méthode de Debye-Scherrer (fils placés perpendiculairement an faisceaun mcxdent) et mettaient
en évidence deux caractéristiques fondamentales de ces fils : .

- la texture dite “de fibre” caractéristique du procédé de fabrication et de la symétrie
de révolution d’un fil, !

- 1a présence de textures différentes selon que I'information provient du centre ou
de la périphérie du fil.

La méthode de Debye-therrer s’avérant insuffisante dans 1'étude des textures, les
scientifiques se sont tournés vers fa méthode goniométrique de Schulz dés son apparmon
Malheureusement, la géométrie du fil a confronté les chercheurs aux problkmes de variation du
volume diffractant au cours de 1a mesure car l’échamillon n’est pas plan.
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Pour éviter ce probléme, une des solutions est de mesurer la texture globale du fil ;
- soit par diffraction de neutrons (22) pour.lesquels I’absorption par la matiére est
négligeable, |
- soit par diffraction de rayons X (23,24) en mesurant la section droite
(perpendiculairement a 1’axe) d’un ou plusieurs fils.
Les résultats donnant la texture globale confirment la présence d’une texture de fibre,
mais permettent difficilement d’observer les variations de celle-ci dans le fil.
La solution idéale reste la mesure de texture locale en plagant le fil perpcnmculauement au

faisceau incident avec toutes les conséquences qu’elle implique.

Pour éviter les problemes li€s a la forme du fil, différentes techniques de préparation
d’échantillon sont apparues : |

- pour Stiiwe & al (25,26) et Grewen & al (27) la texture de surface est obtcriue en isolant
et déroulant une “coquille” de fil (figure n°® 1.12). La texture du coeur est obtenue en découpant des
petits rectangles dans la section longitudinale du fil.

- Inoue & al (28) prélévent des cubes de faible épaisseur en différents points d’un fil.

Figa Fig. b Fig. ¢ Fig.d
préparauon d échantillon d apres (25) .

En_mdac_e_{ﬁg aetb) : lefil est percé la “coquille restante est déroulée.
A coeur (Fig.cetd):on préléve des éléments de matiére.

- Tous constatent des vanauons de texture le long du dlamétre d’un fil, mais les moyens
uuhsés sont mopérants ou d1fﬂcxles h mettre en ocuvre dans le cas de dlamétres inféricurs 4 2 mm.

’s
Dans l’étude de fils 'de faible diamétre (< 300um) ce qui est le cas dans cette étude,

I'utilisation des calculs de volume dlffractant devient alors mévuable.
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Les premiéres études de correction d’absorption pour la mesure de texture de fil par
diffraction de rayons X apparaissent en 1930. A. Claassen (29) et A.J. Bradley (30) déterminent les
coefficients permettant de corriger les intensités mesurées sur un fil. Ces calculs concernent Ia
méthode de Debye-Scherrer : le fil, placé perpendiculairement au faisceau incident, reste immobile.

Ces coefficients de correction sont ensuite repris et affinés successivement par K. Weber
(31), M. Carpenter (32), C.W. Dwiggins (33,34), et V.F. Sears (35), toujours dans le cadre de la
méthode de Debye-Scherrer.

Ces coefficients étant limités & un fil dans une position particuli¢re de la mesure, B.
Cullity & al (36) entreprennent de déterminer les coefficients de correction a appliquer 2 un fil unique
animé d’une déclinaison y (valeurs angulaires situées sur un diamétre de la figure de pdles). IIs

effectuent ensuite des mesures avec plusieurs &chantillons (alliage de cﬁﬁe, aluminium (37) & fer
(38) ), et constatent des variations sensibles de texture le long de leur dlamétre Plus tard, G.D. Riek
& al (39) font les mémes constatations.

Dans toutes ces &tudes, le fil reste supérieur 2 1 mm de diametre.

Les premiéres études de steelcord sont entreprises par J. Beautemps (40) et M.O.

Jacquier (41). IIs constatent qué les intensités diffractées par un fil unique de diametre inférieur 2
1mm sont insuffisantes 2 Ia bonne interprétation d’une figure de p6les. IIs entreprennent d’utiliser un
échantillon composé d’un ensemble de fils paralléles et non jointifs et de n’effectuer, comme Cullity,

qu’un rayon de la figure de poles.
Ils mesurent la texture de fils d’acier A différentes profondeurs. De fortes variations
apparaissent entre le coeur et la surface. Ils observent également de fortes dissymétries dans les
-figures qu’ils attribuent aux conditions de mise en forme (voir un exemple figure 1.13). En fait, ces
dissymétries sont exclusivement dues aux corrections inadéquates qui'ont été utilisées. Par
hypothése, ces corrections €taient proportionnelles aux intensités du fond continu.

Plus tard, Willemse & al (42,43) reprennent la méme wchmquc, mais ils msérent dela

poudre absorbante entre les fils afin de rendre 1’échantillon plan. IIs constatent une variation de

texture en fonction de la rotation y, mqis 1a technique présente deux inconvénients majeurs :

- sa mise en oeuvre est difficile pour des fils de diamétre inférieur 2 300 pm,

- 1a présence de poudre absorbante ne garantit pas P’invariance du volume diffractant au
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cours de la mesure.

Fig. b

Fig. a : Surface de révolution engendrée par les axes
<110>d’une maille cubique en rotation autour de I'un
d’eux. .

Fig. b : Intersection de 1a surface de révolution par un
plan passant par I'axe de révolution. Les longuenrs des
segments sont proportionnelies aux deasités des axes
<110> sur chacune des napes coniques.

ARG B
*
e cmde (o gem

- e/

v 1 . I N *
te emos o qane o=

LIy . . .

d = 15 mm 0,20 mm
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.‘.’"ulg .

0% mm S 0,16 nam : w14 mwm

Eigure n.13: exemple & évolution de texture le long du diamétre &’ un fil d’ aprés J Beautemps (40).

Les deux premiéres figures illustrent le principe de la mesure. Les autres figures représentent - .
I’ évolution de la texture le long du rayon d’ un fil steelcord de 0,25 mm de diametre. e
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Toutes ces études montrent que:

- 1a texture n’est pas homogeéne dans I’ensemble du fil,

- elle est liée au comportement du matériau et il est indispensable de déterminer ses
variations le long du diamétre d’un fil pour comprendre le mécanisme de sa formation,

- la seule technique qui permet d’y parvenir, dans le cas de faibles diamétres, est la
diffraction de rayons X, ' '

- la trop faible intensité diffractée par un fil unique de faible diamétre nécessite
I’emploi d’un échantillon composé de plusieurs fils, |

- I'obtention de la figure de pbles d’un tel échantillon nécessite 1a détermination de
I'influence des variations de volume diffractant, et ce dans toutes les positions prises par 1’échantillon
au cours de la mesure (méthode goniométrique de Schulz).
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2) CORRECTIONS D’ABSORPTION APPLIQUEES AUX ECHANTILLONS
CYLINDRIQUES.

Nous venons de voir que la texture cristallographique d’un fil ne peut-Etre entiérement
définie que si 1I’on connait les variationsde texture le long de son diamétre.

Nous avons vu également que la technique permettant d’y parvenir est la diffraction de
rayons X. Toutefois I'utilisation de cette méthode nous impose plusieurs restrictions dans son
application 2 1a mesure de la texture de fils :

1) I’analyse de la textﬁre le long du diametre s’obtient par des mesures sur des
couches concentriques 4 I’axe de tréfilage.

2)1a tmp fa1ble intensité diffractée par un fil unique de falble diamétre unphque
I"utilisation de plusieurs fils.

5 atisfaire | fition n°1 2
Pour mesurer la texture de fils d’acier, nous montrerons plus loin que ’observation de la
- Ferrite (constituant essem'_iel de I’acier) est nécessaire. Si ’on effectue la mesure de plans (110) avec

un faisceau de rayons X de longueur d’onde AKa du Fer, on peut aisément calculer que 90% de

Pintensité diffractée provient d’une épaisseur ¢ = 10um environ. Ainsi, pour connaitre 1’évolution de

la texture du fil en fonction de son diametre, nous serons amenés 2 réduire ce diamétre par attaques
chimiques successives. Une F.D.P. est mesurée aprés chaque attaque.

Nous choxsxssons d’uuhser un échanullon composé d’un ensemble de fils parfaitement -
jointifs disposés sur une plaque de veme pour former un plan (figure n°2.1). Cette forme permet : |
: - d’augmenter Pintensité dxﬂ'ractée (Ie faisceau baigne plusu:ms fils),
- de faciliter la;prépmuondel’échanullon, '

- dc conscrver un. volume diffractant constant au cours de la rotauon ¢. (Nous

montrerons I’intérét de cette remarque dans lc §2.1).

35



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D’ACIER TREFILES
DETERMINATION DELATEXTURE -CHAP. 2 : CORRECTIONS D’ABSORPTION

Plaque de verre

Fil

Figure n°2.1 : intersection des fils par le plan & incidence quand ¢=0 et v/=0

L’échantillon qui en résulte n’a pas une forme plane. Les intensités recueillies par le
compteur & chaque position (@,\) de la mesure doivent donc étre corrigées des effets de volume et

d’absorption des rayons X par la mati¢re. Ces corrections sont effectuées en utilisant les lois

d’absorption et de variation de volume.

2.1) Intensités diffractées par un échantillon de forme quelconque (50).

Nous désirons connaitre la densité des plans (hkl) en position de diffraction dans un
échantillon de forme quelconque. |

Considérons un tel €chantillon (figure n° 2.2). Nous supposons qu’il est irradié par un
faisceau X de longueur d’onde A ¢t placé A 'angle © de Bragg dans les conditions de diffraction de
Bragg-Brentano (cf. Chapitre 1-§1.2.2).

Echantillon’ Plans réticulaires en condition de Bra.gg
Volume irradié V , \ ¥

Dans cet exemple : :
(0X,Y.7)=(0X.Y\Z)

Eiguzc_n_‘jZ.Z_;intensité diffractée par un échantillon de forme quelconque.
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OXYZ est le repére fixe et OX'Y'Z’ est le repere mobile lié 2 I'échantillon (repere R).

Si-dV est un élément de volume baigné par le faisceau incident, I'intensité diffractée par

celui-ci est :
dl=1.Klpy).e Mav
ol
- i = intensité émise par un volume unitaire supposé isotrope et situé A la surface de
I’échantillon, ' '

- 1 = coefficient d’absorption linéaire, fonction de A et du matériau,

- t = distance paxcomuc par le faisceau incident dans I'échantillon pour atteindre 1’€lément
de volume dV et par le faisceau diffracté issu dc dV pour sortir de 1’échantillon (t=AO+OB=a+b),

- K(9,y) = facteur 1i€ 2 ’orientation dans le volume dV ou densité par rapport A un
échantillon isotrope des cristallites en position de Bragg dans le volume dV ou densité des normales
[hkl]* aux plans réticulaires (hkl) en position de Bragg dans le volume dV, c’est 3 dire :

* K =1 quand I’échantillon est isotrope,
* K # 1 quand I’échantillon est texturé.

A chaque position @ et y de 1’échantillon correspond un volume irradi€ différent. Pour
une famille de plans (hkl) et une longueur d’onde donnée, A chaque vo_lumé V((p,\v) est associé une

intensité diffractée appelée Inesurée(@,V) telle que :

Imesurée (ow)=1 f o K(‘P:‘l’)"e-ut av [1]
V (py) |

"\ : » : |
Nous cherchons A déterminer le facteur d’orientation K(,y) 2 paitir de'1'inténsité

mesurée par le détecteur. Pour cela, il faut extraire ce factéur de la mesure.
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Plusieurs cas peuvent se présenter.
-2.1.1) L’échantillon est isotrope

Dans ce cas, tous les cristallites du polycristal sont orientés au hasard. Chaque élément
dV posséde le méme facteur d’onentauon quellc que soit la position de l’échanullon 11 en résulte que

~ le terme K(@,y) est invariant et égal 2 I’unité : K(o,y) = 1.

a) Intensité mesurée :

L’expression [1] devient alors:

| -ut oo
Imesurée(l‘l”‘l')=i f e Mav [2]
_ - View)

S A(o,y) désigne l’mtégrale de volume de I'expression [2], Ipegurce(P,W) peut s’écrire:

Imesurée(q’"l’) =i.A(Q¥) [3]

K

Remarque : A(Q,V) mprééente Ie volume diffractant pour une position (@,y) de la mesure.

L’échanullon étant i isotrope, I'intensité mesurée est dn'ecnement propomonnelle au volume
diffractant. Elle dépend néanmoins de deux types de paramétres :

- des paramétres constants quelles que soient les valeurs de @ et y liés aux
conditions expérimentales (intenéité du faisceau incident, plans diffractants choisis, etc...),

- des parametres va;iablcs avec @ et y li€s aux effets d’absorption et de volume.

Normalisons A(Q,y¥) en définissant un point de référence d§:l£ figure de pdles : par
o n -
exemple le point central (¢=0,y=0). L ¥quation [3] s’écrit alors :

. ) e
Imnesurée(®¥) =i. A©0,0). _A((‘&‘(Ig
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De cette expression se dégagent les deux composantes de I’intensité mesurée :

- le terme [i . A(0,0)] qui est constant au cours des mouvements de 1’échantillon ne
dépend que des conditions expérimentales au centre de la figure de poles (¢=0,y=0). Ce terme
représente 'intensité diffractée par un échantillon i 1sotrope de volume diffractant constant.

- le rapport [A(Q,y¥)/A(0,0)] est un nombre qui représente les variations d’intensité
dues aux variations de volume dlffractant par rapport & un volume diffractant de référence A(0,0).

Nous noterons ce terme N(q,\) et I’appellerons par le suite coefficient de correction.

b) Coefficient de correction :
- Nous avons par définition :
Alpy) _ v et
Nig,y)= A& Ll L [4]
A(0,0) ~ f 'e-utde .
_ V(0,0
et I’expression [3] devient :
| | Imesurse(P.¥) =1 . A(0,0) . N(¢,y) [5]
{ }

Notons que pour un échantillon plan, le volume diffractant est constant quelle que soit la

position de I'échantillon, c’est 2 dire que N(g,y)=1. Dans ce cas (cf. chapitre 1 § 1.2.3 et (15) )

Inesuréc(@¥)=i.A0,0)

A(0,0) = &

2

et

c) Intensité corrigée | T

L'mtensné rapportée A un volume dlffractant constant est appelée I, orrigée: Nous
pouvons alors 6cnre v
f‘. ‘
I (o.v)
Icorrigée (Q-\Il) =1.A(0,0) = _macsurée

N(e.w)

Toorrigée(®:¥) est constante dans le cas d"un échantillon isotrope.
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2.1.2) L’échantillon est texturé et homogéne.

Dans ce cas, les cristallites ont une ou plusieurs orientations préférentielles dans le repre

de Iéchantillon. A une position (9,y) donnée, ces orientations sont invariantes quel que soit le
volume dV de la zone observée. Il en résulte que, pour une position (¢,y) donnée, dans le volume
diffractant V(@,y), tous les éléments de volume dV ont la méme densité K(,y) de cristallites en
position de diffraction.

Soient par exemple (¢1,y1) et (92,y2) deux positions de 1’échantillon au cours de la
mesure (figure N2.3).

s B e

volume dV

Volume
irradié V1

ition

Figuren°2.3 : mtenslté diffractée par un échantzllon texturé et homogeéne. La finesse des hachures
dans chaque dV matérialise le facteur & orientation.

Si Kl et K2 sont lcs densxtés de cnstalhtcs en position de diffraction (hachures sur la

ﬁgure) dans les éléments dav de.s volumes Vl—V((pl,\yl) et V2=V(¢2,y2), nous avons:-
s

“ .

Imesurée(¢1:\V1)=i-Klj;le Hav
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=i K - ut
Imesurée (‘Pz: ‘l’z)— i.Kg _/;,26 dv
C’est & dire d’une maniére générale :

' - ut
Imesurée ((P,‘I’)= i.K(e,y) f e M dv [6]
Vigy)

On retrouve en [6] 1a forme de ’expression [2] et on peut écrire de méme:

Inesurée(®W) =i. K(o,y) . A(o,y)

En reprenant la démarche adoptée au §2.1.1 on aboutit & I’expression suivante :

Imesree®.¥) =1 . A(0,0) . N(o,y) . K(op,y) (7]
Dans cette expression :
- L.A(0,0) est constant et proportionnel 2 I'intensité diffractée par un échantillon
identique supposé isotrope et placé en position de référence (<p=0,\|t=o),

- N(9,y) est le terme li€ aux variations de volume diffractant.

A partir de I’équation [7], nous pouvons déterminer la part de I’intensité¢ mesurée
indépendante des variations de volume diffractant par la relation suivante :

Imesured 9, V)
N(p,v) o
0 Ioorrigee(@:¥) =i - A(0,0) K(P,y) est une fonction qui ne dépend que du facteur d’orientation

=1. A(0.0) . K(‘P,‘I’) = Icomgée(q’vw)

K(9,y) et qui a pour volume di t le volume de référence constant A(0,0).

g

Pour obtenir les intensités diffractées corrigées de 1'absorption, il faut donc calculer les
cocfficients adimensionnels N(@,y) donnés par 1’expression [).
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2.1.3) L’échantillon est texturé et hétérogéne

A une position donnée (¢,y) de I’échantillon le facteur K(¢,y) li€ & 1’orientation différe

pour chaque €lément dV du volume V(@,y) considéré. K(@,y) dépend de la localisation de 1’élément

de volume dV dans le volume diffractant et ne peut plus &tre extrait de I'intégrale dans I’expression
[1]. | | |

Dans ce cas, nous obtenons des densités de cristallites en position de diffraction Ky et Ky
variables, fonction de chaque €lément dV qui compose les volumes V1 et V, (figure n°2.4).

K2 K3

Ekmentdv =K g, Kt K2 Kt

 Position (lyl) de la mesure : Position’ (022} e lam

- Figure n°2 4 : intensité dt:ﬂi'éctée par un matériau téxturé et hétérogéne

Ce cas est particulitrement complexe car ;

- il nécessite de connaitre le facteur K(¢,y) de chaque volume dV; qui estl'inconnude - .

probléme.

- les rayons X ne permettegt pas de localiser les éléments de volume dV qui ont diffracté., -

{
Cependant, I'utilisation des corrections concernant le cas d’un échantillon textur€ et

homogene permef malgré tout de déterminer la valeur moyenne de K(o,v) déﬁnie par Ia relauon o
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suivante :
-ut
f K(p,y) e dv
Vi, y) t _ —_K((p,\',)
j‘ et av
Vig,y)
soit :
I' : \ _ y
- mesuréd®:¥) =1 . K(9,y) | e Madv
Vip,y)
—_— {0,
Leamgee,¥) =1 . A(0,0) . Klpyy) = %ﬁl

2.1.4) Lcmmnm

Nous savons, & présent, qu’il est possible de déterminer, & chaque position (o, ¢) de .
Iéchantillon, la part de I'intensité diffractée indépendante des effets d’absorption et de volume pour
- des échantillons de founefquelconque. Cette intensité appelée Ioorrigée(‘P’W) est proportionnelle & un

facteur N(@,V) qui s"exprime comme suit :

fV((P.\If)

N(o,y) =
oo

V(O 0)

AN

Gependant. la relauon entre 1'intensité corrigée et le factcur K(o,y) li€ a I’orientation

c11stallograph1que reste appromauve dans le cas d’un volume diffractant préscntant une texture
hétérogéne. Ce cas, que nous avons rencontré dans I'étude des fils d’acier, fera 1’objet d’une attention

panmuhem (chapme 4).

43



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D’ACIER TREFILES
: - DETERMINATION DELATEXTURE -CHAP. 2 : CORRECTIONS D’ABSORPTION

2.2) Corrections d’absorption appliquées aux échantillons cylindriques.

Appliquons 2 présent cette méthode 3 1’échantillon que nous utilisons pour la recherche de
la texture de fil.

Nous présentons cette étude en deux parties :
- tout d’abord les simplifications possible de I'expression de N(¢,y) dans le cas
particulier de I'échantillon utilisé.

- puis la résolution mathématique de N(,y) simplifi€.

2.2.1) Choix des repéres :

Observons un échantillon de fils fins, tel qu'il est préparé pour la mampulauon (figure n°
2.1) . Les fils sont ahgnés sur une plaque de verre de sorte qu’ils axent un contact lin€aire entre eux.
Le plan (Pe) paraligic 2 1a lame de verre matérialise le plan de I’échantillon.

Trois repéres décnvent les mouvements de I'échantillon ( figure N°2.5)
- Rgp: Repere orthonormé fixe Ox,Yo%o principal,
- Ry: Repere orthonormé intermédiaire Ox1y;z; obtenu par rotation y autour de
Oxq,
- Ry: Repére orthonormé Ox,y52, li€ 2 1’échantillon, obtenu par rotation ¢ autour
de Oyq ettel que Oz, soit parallele & I'axe du fil.

Au cours de la mesure, le faisceau incident défini par le collimateur et le faiscean diffracté
défini par le compteur font un angle 6 avec. Oxg. Le plan d’incidence (Pi) formé par ces deux
faisceaux est le plan Ox4Yo- Au cours du mouvement, Pi reste fixe et les rotations sont appliquées 2
I’échantillon.- .
{
Simplifions N(q),\p) en effectuant les calculs dans le repére fixe principal Ryj.-
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~ Figure N°2.5 : Choix des repéres

Remarque : pour faciliter la compréhension du raisonnement, toute projection dans le plan Ox,y, sera
affecté de I'indice Pi, et toute projection dans le plan Oxqz,, sera affecté de 1'indice Pp (plan
perpendiculaire) |

2.2.2)_D§.Eminaﬁmmmngimdj§1 :

Le volume irradié V(@,y) est le volume résultarit de I'intersection du faiscean incident

- . } : .
avec I'échantillon 3 chaque position (9,v) de 1a mesure.
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2221)Casoa ¢=0,y=0

Prenons par exemple le point de départ (¢=0,y=0) de la mesure. Dans cette position, les

reperes Ry, Ry et R, sont confondus. Nous avons alors le plan de I’échantillon (Pe) confondu avec

Oxo2o (PP).
Un faisceau incident circulaire de rayon R baigne par exemple 15 fils de rayon r (figure n°
2.6). La surface irradiée Spp correspondant 2 I'intersection du faisceau incident avec (Pt_a) projetée

dans le plan (Pp) est une ellipse d’axes 2 R et 2 R/sin6 (Rq.: (Pp) et (Pe) sont ici confondus).

4 Z0 Surface irradiée

Figure N°2.6 ; Surface irradiée Sp,, a la position (¢=0,y=0) de la mesure.
¢ Pp

Déterminons V dans le repére Ry,

La section des fils par la trace du plan Pi (Oxg sur la ﬁgure n° 2.6) correspond a 15
cercles ayant chacun une surface Spi=n 2. (figure 2.7).

Etxmn_Z.L_secaon de I échantillon par le plan Pi pour (¢=0, vr:O)



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES-MECANIQUES DE FILS FINS D’ACIER TREFILES
DETERMINATION DELATEXTURE -CHAP. 2 : CORRECTIONS ‘D’ABSORPTION

En mettant bout 2 bout les 15 parties de fils baignées par le faisceau, nous obtenons un fil
équivalent dont le volume est égal au produit de Sp; par une hauteur th. Cette hauteur est la somme
des longueurs des fils baignés par le faisceau incident et se calcule a 1’aide de SPp :

he. = T R’ _Spp
Pp"‘ = 2
2 r sin(0) r
il en résulte

- 0).h - 2 SPP
V(0,0) = Sp(0,0) . pp(0.0) =x.r 5y

2.2.2.2) Cas ot ¢=0, y#0

Appliquons une rotation d’angle y autour de Ox,, et poursuivons notre analyse dans le

repere R(y. Bien entendu, 0°Qy<80° comme le veut le principe de la mesure (chapitre 1 § 1.2.2.)

La section des fils par le plan (Pi) matérialise cette fois 15 ellipses (figure n°2.8) ayant
chacune pour surface :

2
r

' Spi(o,\lf) =7.
’ cos(y)

La hauteur hp;, perpendiculaire  la surface est obtenue 2 nouveau 2 I'aide de Sp,
(intersection du faisceau incident avec (Pe) projetée dans (Pp)). Cette surface est inchangée d’ou

hpp(o,\lf) = hpp(o.O) = ﬁ = hpp
nous obtenons alors : '
._ 2 o
".r Pp

V(0,y) = Sp{0,y) . hpp =

cos(y) "2.r

Figure n°2.8 : section de I échantillon par le plan (Pi) pour (=0, y=0).
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| La hauteur hp,, de fil baigné par le faisceau dans le plan Pp est constante avec la

déclinaison .
2.2.2.3) Cas ot =0 et y=0.

Une rotation @ autour de Oy est appliquée 2 1’échantillon.

Figure n°2.9 : section de I' échantillon par (Pi) pour (¢=0, y#0).

Dans le repére Ro,l Pintersection du plan incident Pi avec 1’échantillon engendre 15
ellipses (figure n°2.9) ayant chacune pour surface :

2
T.r
cos(9) . cos(y)

Spio.y) =

Remarque : on supposera, pour la suite des calculs, ¢=r/2 et ¢+3n/2.

Dans le plaxi Pp, la surface Spp est invariante, mais la hauteur hpp doit-€tre calculée 2
1’aide de 1a valeur du diametre des fils le long de la trace de Pi dans Pp (Oyy):

N Sp; Spy, - cos(p)
hegloy) =5 —=—5

cos(9)

48



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D’ACIER TREFILES
. DETERMINATION DELATEXTURE -CHAP. 2 : CORRECTIONS D’ABSORPTION ‘

Le volume devient alors :

V(e,¥) = Sp{9.y) . hp,lo,y)
_ x.r2 x Spp - cos(g)
cos(g) . cos(y) 2.r

% .r2 Spp
= x

I  Le volume irradi€ est invariant avec la rotation ¢, ce qui est normal puisque cette rotation

s’effectue autbur d’un axe qui reste en permanence dans un plan normal 2 I’échantillon (Plan Oyo2zy)-

2.2.2.4) Cas général.

D’une fagon générale, nous remarquons que le volume irradié V(@,y) résulte du'produit

de la surface S variant avec ¢ et y et d’une hauteur H constante au cours du mouvement :

V(o.y) =S(o,y) . H

ol

- S(@¥) = Sp; (9.¥) . cos() est définie dans le plan Pi (0Xg Yy,

-Spiloy) == 2 / (cos(¢) . cos(y)) est la section d’un fil de 1’échantillon coupé
par le plan d’incidence, '

- H=SPp/2r est la longueur de fil irradiée par le faisceau,
-,Spp est la surface irradiée de 1’échantillon (Spp = 1|:R2/sin(6)) dans le plan (Pp),

- #n/2et3n/2.

‘3
]

Reprenons l’gxempie du point de départ de la mesure (¢=ng=0)...L5'ﬁgdre"n° 2.10 o
représente la section de I"échantillon par le plan d’incidence Pi
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Considérons le faisceau comme un ensemble de faisceaux lin€aires parfaitement paralléles
interceptant chacun une partie du volume irradi€ et suivons 1’un de ces faisceau dans le plan Pi.

A un point P du fil, on associe un élément de volume dV=dSp;dz. t = a+b+c représente
alors la distance “a” de parcours du faisceau incident pour atteindre P et la distance “b+c” parcourue
dans les fils par le faisceau diffracté. Nous rcmanjuons que t tient compte de 1’ensemble des fils

environnant.

En déterminant I’ensemble des distances parcourues par tous les faisceaux linéaires
contenus dans (Pi) pour atteindre I’ensemble des points P contenus dans Sp;, nous obtenons les
effets dus 2 1’absorption des rayons X par la matidre sur une section d’épaisseur dz d’un fil de
I’échantillon. | ‘

Figure n°2.10 ; Section de I échantillon par le plaln d’incidence (Pi) et paréours des faisceaux dans ce
plan.

L’intégration sur la hauteur (hpp) totale de fils baignés par le faiscean permet de décrire
I’ensemble de volume irradi€ V(o,y).

x\‘

(€ t est une fonction qui ne dépend que des coordonnées (x,yq) d’un élément de surface

dSp; choisi dans Sp;(P,y). -

2.2.4) Simplification de N(@.y)
En effectuant les calculs dans le repere Rq et en supposantlaSecﬁt_indﬂfaisoeaﬁilléidmt

S0
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grande devant celle d’un fil, nous avons montré que :
S
Vip.y) = [Spi(<P,\|l) : cosup)] ) s
2 .Rg
= S(p,y) .H
Deux conditions sont réunies pour simplifier N(@,y) :

- V(,y) est le produit d’une surface S(g,y) (section d’un fil par le plan

d’incidence (Pi)) et d’une hauteur constante H.

- t est uniquement fonction des coordonnées (Xo»Yo) d’un élément de surface dans

Sp;-
Si dV est un élément de volume baigné par le faisceau, 2 une position (®,y) donnée, dV a
pour expression
dv=H.dS
=H . cos(9) dSp; = H . cos(p) . dxg. dyq
Sachant que t est une fonction qui ne dépend que de X et yo, ’expression de A (¢,v)
devient : !
Alp,y) = f e M &o¥d gy
Vip.y)
= H . cos(9) utloyd Ay
Spi{eV)
. d’od
H . cos(op) . wtlegyd dxdy,
Spiow)
N(o,y) =
eyl
e d
Lpi(o.O) o
soit : |
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| N(@,y) est réduit, dans le cas d’un échantillon tel qu’il apparait en figure n° 2.7, au
rapport de deux intégrales de surface lorsque le calcul s’effectue dans le repére Ryy.

Remarques:
- les distances parcourues par les faisceaux incidents et diffractés étant les mémes pour les

angles ¢,—¢, +n et ®—9 , seule une rotation, ¢ € [0,7/2[ suffit & décrire I'ensemble des positions ¢
de I’échantillon ; les autres étant obtenues par symétrie orthorombique.
- N(n/2,y) sera obtenu par approximation de la valeur correspondant 2 I’angle @ trés

voisin de 1t/2.

2.3) Calcul des coefficients de correction de volume diffractant N(q,y)

La forme de I'échantillon et du faisceau de rayons X réunissent trois conditions qui
permettent de simplifier 1’expression de N(o,y) :
-‘Ies ﬁls soﬂt jgintifs sur l’échémﬁllon,
- le faisceau est circulaire,

- le diamétre du faisceau est plus grand que le diamétre du fil.
- 1a symétrie orthorhombique de I’échantillon permet de hmlter la rotation ¢ a

I'interval [0,7/2[.

L’ensemble de ces conditions-nous ont permis d’aboutir A I’expression integrale [8] de

N(p,y)

Pour simplifier la compréhension du probléme, la résolution de I'intégrale de surface est

présentée en deux étapes : '%
- calcul de A(@,y) dans le cas d’un fil unique,

- calcul dans le cas réel de notre échantillon.
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Remarque : pour tous les calculs

- les angles ¢ ety sont compris dans I’intervalle [0,7/2],

- les parametres r (rayon du fil) et 6 (angle de Bragg) sont fixes.

2.3.1) casd’un seul fil.

Observons la section d’un fil par le plan d’incidence 2 une position (@,y) quelconque

(figure n°2.11). Cette coupe matérialise une ellipse de forme variable avec PV, ret0.

Faisceau incident

Eigure n°2.11 ; choix des repéres dans le cas d'un seul fil irradié.

Les reperes choisis sont les suivants :
- Ox,4Y, est le plan de référence R, (plan d’incidence),
-Oxgygestlerepire R, €A1 ellipse. |
-9 =angle de;Bragg @ =angle azimutal, y = déclinsison.

- - o estl’angle entre XpetX dla pbsition (o,¥). Nous avons tg(a)=tg(@)/sin(y).
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'Lcs calculs sont effectués en coordonnées cartésiennes.

La figure n°2.12 présente la section du fil dans le repére R, :

- B; estI’angle entre la trace du faisceau incident et Ox,, (B; = 0—0),

- B4 est1’angle entre 1a trace du faisceau diffracté et Ox. (Bg = 0+0).

Ye Faisceau diffracté

Faisceau incident

Support
- Figure n°2 .12 : section du fil dans le repére Re

En supposant le faisceau incident composé d’un ensemble de faisceaux linéaires

parfaitement parallgles, quelle que soit la position d’un €lément de surface dSp; = dxdy considérs, il
sera irradi€ par un faisceau dont la trace est repérée par 1’axe U. U fait un angle B; avec Ox...

‘Dans la détermmauon de la distance t de parcours du faisceau pour atteindre dSpl, le
ch01x de I’axe U facilite le calcul. ],’our s1mphﬁcr I’expression de t, les paramétres d’intégration
seront donc: u qui évolue sur I'axe Ulet y. L’€lément de surface dSp; devient alors dSp; = dxdy =

cos(B;) dudy.
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Pour un rayon r, un couple (¢,y) et un angle de Bragg donnés, I'intégrale de surface
devient :

-ut{u,y)
A(p,y) = cos(p).cos(B,). }. e dud
(o) (9).cos(B)) Sp oW y

La forme analytique de t(ﬁ,y) nous conduit 3:

. YF :
udy) ) n(‘&xdu.y)-u.cos(ﬂ,)— e NI
Alp,y) = c_os('<p)} cos([ii). f e cosiBy dudy
) | , 0
YE

ol, pour un €lément de surface dSp; considéré _
- M(x)py M) est le point “d’entrée” du faisceau U dans la surface Spis
- D(xp,yp) est le point de “sortie” de 1a trace du faisceau diffracté de la surface Spi»
- F(xp,yp) et E(xg,yp) sont les intersections entre Oy, et les faisceaux U tangents & Spi»
- - G(xg,ug) est le point de sortie du faisceau U de la surface Spi-

L'intégration analytique étant particulitrement complexe, la double somme intégrale est
¢ .
transformée en double somme discrdte permettant un calcul numérique. Nous obtenons :
YF My |udy) ;{1. xdu.y)-u.coS(BJ) | \ ”
B -W u+ |
“Alo,y) = coslp) cos([il) E e cospd. Z e cos{pq suf| Ay
' ' o

AN )

2.3.2) Cas de plusicurs fils,

Dans Ia réalité, la surface considérée reste la méme, mais Ia distance de parcours du
- faisceau tient compte des fils voisins (figure n°2.13). |
| 11 faut ajouter & ’expression préoédcntc une série de termes correspondant :
- & la distance ti parcourue par le faisceau incident 2 travers les fils voisins
(exemple: fils voisins “incident” 1 12 sur la figure n°2.13),
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. - 2 la distance td parcourue par le faisceau diffracté pour traverser les fils voisins (fil
voisin “diffract€” dans la figure n®2.13).
Le nombre n de fils voisins est fonction de 0 et de la position de 1’élément de surface

dSp; du fil de référence (fil “considéré” sur la figure n°2. 13). A(@,y) devient alors :

( mb) \
yF by udyl) | XOUY - ucospy S o
A((p,\|t)=¢osp cosp, 2 e(p.‘mﬂd ki-:lul‘y, Z e p( codly nm%:l u b.l'y‘)Au Ay

\YE. 0

- ny est le nombre de fils voisins traversés par le faisceau U incident irradiant dSp;,

- i} est la longeur parcourue par le faisceau U incident pour traverser le Kime £) voisin,

- - ny et ti ne dépendent que du paramétre y,
- np estle nombre de fils voisins traversés par le faisceau d1ffract6 issu de dSp;,

-td, estla ldngeur parcourue par le faisceau diffracté pour traverser le mit™me £l voisin,
- ny et td dépendent des paramétres u et y.

Le programme informatique pen;leuant d’obtenir A(Q,y) est présenté en ANNEXE 1. On effectue les
opérations su1vantcs '

- saisie des données expérimentales (i, 1, 0) et du découpagc AxAy considéré,

- caleul de A(0,0)

- calcul de toutes les valeurs de N(p,y) dans 1/4 de figure de pdles (I'incrémentation de ¢
ety correspond 2 celle utilisée pendant 1a mesure),

- symétrisation de la figure de pbles des coefficients de correction d’ébsorption,
- apphcatxon des corrections aux ﬁgurcs mesurée par larelation :

mwuree((P:‘I’)
N(o,y)

Fcorrigeel®.¥) =1 . A(O-o) Kloy) = -

Les applications aux mesures de texture de steelcord sont présentées dans le chapitre 3.
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Faisceau
diffracté

Elément de surface P

Fil voisin
"diffracté"
: 1

YE

" Fil considéré

Fil voisin
"incident"
1

|
‘
— )/ — -
S\ 2%
- - o
[ I
/, F.um

. cas &. un échantillon standard.
Les paramétres a&ﬂ&ﬁe&nﬁ aufil considéré ont été représentés dans la .mm:z.. n°2.12,
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3) APPLICATION DES CORRECTIONS D;ABSORPTION AU STEELCORD.

Pour montrer I’importance des corrections d’absorption et de volume diffractant dans la
mesure de la texture de fils fins et mettre en évidence ’hétérogénéité de texture provoquée par le
procédé d’élaboration, nous appliquons les calculs du chapitre 2 2 la mesure de texture
cristallographique du steelcord (50). Ce fil dacier de trés faible diametre (0,2 mm) tréfilé 2 froid est
utilisé dans la fabrication de renforts de pneumatiques.

Les mesures de texture sont effectuées sur une série de fils issus de 1a fabrication du
steelcord.

3.1) Caractéristiques du steelcord et de la texture de fibre.

Pour faciliter 1interprétation de la texture cristallographique obtenue sur des échantillons
de steclcord 2 1’aide des corrections de volume diffractant, nous préSentoxis rapidement le principe de
mise en forme de ce fil. I;Iotons toutefois que les détails de la technique de fabrication du steelcord
sont présentés dans la deuxiéme partie de la thése.

3.1.1) Le steelcord

Letréﬁlagéestunprooédédemiseenfqnnequiconsisteiamincirunﬁlenforgamson
.passage dans un ebqe (filidre) par traction (ﬁiure n°3.1). La section du fil est ainsi réduite et le métal
s’allonge. a | o

Plusieurs filiéres sont nécessaires pour obtenir le diamatre final.

Le taux d’écromssage du fil devenant trop important aprés plusieurs fihéres, un
traitement thermique permet de poursuivre la réduction de section. ‘

La fabrication du stéclcmd nécessite par exemple 2 traitements thermiques et 30 filidres -
environ pour passer du diamétre 5,5 mm initial au diamdtre 0,2 mm final. Un laitonnage est |
également nécessaire pour garantir une bonne adhérence du fil & Ia gomme du pneumatique.
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Le steelcord est un fil d’acier XC 70 é.lstmcture perlitique contenant 85% de ferrite (Fer
a) et 15% de cémentite (Fe3C). La limite de rupture atteinte par ce fil est de 3000 MPa environ

lorsque le diamétre est de 0,2 mm.

N

| Filitre

N

Direction
de traction

Figure n°3.1 ; Principe du tréfilage. Di = diamétre initial, Df = diamétre final.

l‘--

Figure n®3.2 Micrographie de la coube’ longitudinale d’un fil & acier XC 70 de 5,5 mm de diamétre.
On remarque parfaitement la structure perlitique lamellaire de chaque grain. Grossissement : x7500
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Au cours de sa mise en forme, la structure de perlite lamellaire de ce fil (chaque grain est
composé d’une superposition de lamelles de ferrite et de cémentite : figures n°3.2 et 3.3) nous permet
d’associer son comportement A celui d’un matériau composite & matrice métallique. Supposons que
les inclusions correspondent aux lamelles de cémentite, et que la matrice métallique soit la ferrite. Au
cours de la déformation, les inclusions plus dures que la matrice se déforment peu. La ferrite, élément
ductile subit de fortes déformations dans des directions préférentielles (45).Nous mettrons en
évidence I’ orientation de la ferrite par diffraction de rayons X.

Elzmn_i.i Mtcrographze de Ia coupe longitudinale d’un ﬁI d acierXC 70 de 3 mm de dtamétre
Les grains s allongent etlaperlite s’ oriente dans la direction de traction aprés 5 passes de tréfilage.
Grossisement : x 7500.

3.1.2) I.&Iexﬂ&.cb.ﬁ!m

"\
;

La ferrite (Fe,,) cristallise dans le résean cubique centré. L'expérience a montré que Ie

tréfilage confire 4 une structure métallique cubique centrée une texture de révolution d_’axe‘<110> g
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(46,47) : tous les grains de ferrite ont une direction [110] de leur réseau cristallin paralléle A I’axe du
fil. '

Pour représenter cette texture, isolons tout d’abord la maille cubique centrée de

parametres (a,b,c) et plagons les normales aux plans {110} :

110 :
! [101]

[011]

o1

[011] 101‘11

[1011 [110]

Emmn_i,i la mallle cublque et ses dzrecuons [ 1 10]
Sile fil posséde t'me texture de fibre homogéne, lcs normales aux plans [110}

engendrent 5 surfaces coniques de detm—angles au sommet respecuvement égaux a 0°, 60°, 90°%120°et
, 180° (Figure n°3. 5), de paIt la multltude e grams constituantle fil. -

ED.P. (110} correspondante

" Figuren°3.5 ; répartition des normales aux plans (110) et figure de péle correspondante
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La figure de pbles correspondante est constituée d’un diamétre- (cone e 2 909, de deux
arcs symétriques par rapport 3 celui-ci (cones c et d 2 60°et 1209 et de deux points (cones aet b 4 0°
- et 1809). De plus, le diametre e est deux fois moins intense que les arcs d et ¢ et n fois moins intense
que les points a et b (n = nombre fonction du balayage de la figure de pOles).

' De la méme fagon, la mesure de la densité des plans {100}, pour une fibre <1105,
engendre la figure n®3.6. Les cones sont de 45%,90°et 135°, et possédent des intensités égales.

Figure n°3.6 : F.D.P. (100) ' une fibre <110>

Observons a présent Ia texturé issue du'steelcord. :
‘- ' .

3.2) Résultats expérimentaux

Deux fils sont analysés :

- un fil de 1,37 mm de diamétre prélevé aprés 12 passes de tréfilage (Ech. GF
comme gros fil), '

- un fil de 0,25 mm final (le steelcord) (Ech. PF comme petitfil).

Pour chacun de ces fils, nous avons mesuré les figures de poles (110) et (200) :
-2 1a surface du fil (diamétre 1,37 et 0,25 mm),
- au coeur du £l (diametre 0,3 ¢t 0,01 mm),
- & une profondeur intermédiaire (diametre 1,1 et 0,2 mm).
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3.2.1) Technique de réduction

Le fil est préalablement délaitonné (cas du diametre 0,25 mm uniquement) dans un bain
composé d’amoniac et de persulfate d’amonium. afin d’éviter la superposition aux intensités d’un
bruit de fond provenant du laiton et 1’absorption des rayons X dans 1a couche superficielle de laiton.

Le diamétre des fils est ensuite réduit par attaque chimique. Pour cela, le dispositif
suivant a €t€ mis au point (figure n°3.7) :

Moteur
Fil

Acide

Potence

Masselotte
de Plomb

Bocal long

figure n°3.7 ; dispositif de réduction de section du fil.

Le fil est tendu par une masselotte de plomb et soumis 2 un mouvement de rotation
continu dans un bain d'acide nitrique dilué. L'attaque peut étre considérée uniforme dans la zone
située entre la masselotte et la surface du bain.

Le contrble du diametre est effectué par micromeétre.

Plus la réduction est importante, plus I'erreur de cylindricité est élevée. Ce montage
garantit une erreur inférieure & 10% pour une réduction de diamétre de 80%.

Les diamétres sont repér@s par le diamétre réduit et le dmmétre initial. Par exemple,
I’échantillon GF de diamétre 1,37 mmtrédmt au diametre 0,3 mm sera noté “fil 0, ,3/1,37 mm”. Un fil
non réduit se sera not€ par exemple : “fil 1,37/1,37 mm”




TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES
DETERMINATION DE LATEXTURE -CHAP. 3 : APPLICATION AU-STEELCORD

3.2.2) Technique de mesure

Pour respcctcf les hypothéses de calcul des coefficients de correction :

- les mesures sont effectuées a l'aide d'un goniométre de texture fonctionnant en
réflexion selon la géométrie de Schulz,

- le faisceau incident a une section circulaire,
- I’échantillon est constitué d’un ensemble de fils jointifs,
- le nombre de fils baignés est grand devant le diametre du faisceau,

- une translation est appliquée a I'échantillon, perpendiculairement a I'axe des fils,
afin d'irradier un plus grand nombre de fils,

La mesure par réflexion engendre une figure de pdles "incomplete" : la déclinaison
maximale est de 80° (pointillés sur les figures).

Remarques :
- on utilise la longueui' d’onde AKa. d’un tube 2 anticathode de fer,

- avec une telle longueur d’onde, la profondeur de pénétration des rayons X dans le fil est

de 10nm (90% de I'intensité diffractée).
¢

3.2.3) présentation des résultats

Nous présentons cote A cbte 4 figures :
- la figure de pdles mesurée (Fig. a),
:la ﬁgﬁre de pbles des coefficients de correction calculés (Fig. b),
- la figure corrigée (Fig.c) résultant de 1’opération :

I mesuree(®.¥)

N(o.v)
- 1a figure de p6les corrigée d’une seconde famille de plans (fig. d).

Icorrigeel®,¥) =

Remarque : les facteurs N(-(p,\v)' sont représentés dans les coordonnées d'une figure de pdles (figure
b) : & chaque couple d'angles (¢,y) de la figure de pdles mesurée correspond un facteur correctif
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ES DE FILS FINS D'ACIER TR
DEI'ERMINATIONDELATEX'I‘URE -CHAP. 3 : APPLICATION AU STEELCORD EFILES

SURFACE GF
F.D.P. (110) Mesurée | - Coefficients N correspondants

LEVEL 1= 400000 Mini: 118.000 : LEVEL 1« 400.000
LEVEL 2 = 700.000 LEVEL 2= 700.000 Mini: 253.300
LEVEL 3 = 1100.000 LEVEL 3 = 1000.000

LEVEL 4 = 1700.000 Maxi: 2090.000 LEVEL 4 = 1400.000
: LEVEL 5§ = 1800.000 Maxi: 2690.100
LEVEL 6 = 2300.000

Coefficient N x 1000 {niveau 1000 1)

LEVEL 1= 750.000 Mini: 410.578
LEVEL 2 = 1000.000
LEVEL 3 = 1300.000 Maxi: 1870.645
LEVEL 4 = 1600.000

s LEVEL 1= 1109.000 Mini:
F.D.P. (110) Corrigée " LEVEL 2 - 1300.000 ini: 995.195
' & LEVEL 3 = 1500.000 Maxi: 1778.692

F.D.P. (200) Corrigée

Figure n°3.8 : figures de péles (110) et (200) de I'échantillon GF mesurées & la surface (notation
fil 1.37/1,37 mm).
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( ' PROJ [ER TREF,
. DEI'ERWATIONDELATEXFURE -CHAP. 3 : APPLICATION AU STEELCORD TLES

INTERMEDIAIRE GF

F.D.P. (200) Mesurée

Niveau 1= 800
Niveau 2 = 1300
Niveau 3 = 1900
Niveau 4 = 2400

F.D.P. (200) Corrigée

Niveau 1 = 1300
Niveau2 = 1450 ‘.
Nivean 3 = 1550
Niveau 4 = 1700

Eizla‘ﬂ.nfi._i;ﬁgures de poles (11

- -
- -

!
[
!
t
1
1
1
\

Coefficients N correspondants

Niveau 1=04
Niveau 2 =07
Niveau3=09
Niveau4 =12
Niveau 5=14
Niveau 6=1,7

F.D.P. (110) Corrigée

Niveau I = 750
Niveau2 = 1100
Niveau 3 = 1400
Niveau 4 = 1900

0) et (200) de I’ échantillon GF mesurées au diamétre 1,1 mm
(notation 1,1/1,37 mm) -

67



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES
DE FILS FINS D'ACIER
DETERMINATION DELA TEXTURE -CHAP. 3 : APPLICATION AU STEELCORD TREFILES :

CENTRE GF

-
- ~ -

———

| B,
[V X

Maxi - 2379 a)
. Maxi - 2.095
Miai - 110 Mini = 0.469
E.D.P. (110) Mesurée Coefficients N correspondants

Maxi - 2141
Mini -241

F.D.P. (110) Corrigée
F.D.P. (200) Corrigée
Iy : . Niveall 1= 800
; Niveau 2 = 1300
Niveau 3 =-1700
Niveau 4 = 2200

Figure n°3.10 : figures de péles (110) et (200) de I échantillon GF mesuré di '
d
(notation : fil 0,3/1 37 mm) “  dlameere 0.3 mam
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DETERMINATION DE LATEXTURE -CHAP. 3 : APPLICATION AU STEELCORD

SURFACE PF

S

-

- -
N_..--’

- an D ay
- -

~

~

- Coefficients N 2
F.DP. (200) Mesurée correspondan
' Niveau 1=0,5
Niveau1= 800 " Niveau2=07 -
Niveau2=1300 Niveau 3 =09
Nimu3 = 1700 Nivean 4 = l.l
Niveau 4 = 2200 ) Mvm5=12 :
’ ' : Nivean 6=14

F.D.P. (200) Corrigée - F.D.P. (110) Corrigéc
" Niveau I = 1300 Niveaul= 950
Niveau 1= 1300 . Niveau2= 1350
Niveau 2 = 1400 : Niveu2= 1350
" Niveau3 = 1500 : tvean j = 160

Figure n°3.11 ; figures de poles (110) et (200) de I échansillon PF mesurées en surface (notation fil
- 0,2510,25 mm) .
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INTERMEDIAIRE PF

"_..-----.~

‘M
[l TR — o

F.DP. (110) Mesurée

Niveau 1 = 800
Niveau 2 = 1400
Niveau 3 = 2200

Coefficients N correspondants

Niveau 1=0,7
Niveau2=09
Niveau3=1,1
Niveau4 = 1.3
Niveau5=15
Niveau6=1,7

"

~ F.D.P. (110) Corrigée

Niveau 1'=1100
Niveau 2 = 1700
Ntmu 3=2400

F.D.P. (200) Corrigée

Eggy;e_n__uz_,_ ﬁgures de péles (11 0) et (200) de I' échantillon PF mesurées au dzamétre 02mm :

(notation : fil 0,2/0,25 mm)
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DETERMINATIONDE LA TEXTURE -CHAP. 3 : APPLICATION AU STEELCORD

COEUR PF.

O

-
"'-all!“

-
bl YO

Py

(200) Corrigée

FDP.

FD.P.(1 lQ) Corrigée

Niveau 1= 120
"Niveau2 =220
Niveau3 = 350

Ezguzc_nfi.l&’_.. figures de péles (110) et (200) de I échantillon PF mesurées au diamétre 0,1 mm

(notation : fil 0,1/0,25 mm)
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3.3) Examen des figures

Observons les différentes figures rencontrées.

3.3.1) Les figures mesurées

L’ensemble des figures rencontrées présentent des écarts trés importants par rapport 3 une
figure de pdles de texture d’axe de fibre <110>. Plusieurs cas peuvent se présenter :

- les cbnes sont présents, mais on ne retrouve pas les densités correspondantes :
Ech. PF (coeur), '

- les cOnes sont perceptibles mais irréguliers et les niveaux ne coincident pas : Ech.
GF (coeur et surface), |

- la symétrie de révolution représentative de la fibre a totalement disparu et un
décalage de 1’axe de fibre apparait : Ech. PF et GF (intermédiaire).

3.3.2) Les facteurs N(@,y)

La figure déduite‘de ces facteurs serait la figure de poles mesurée d'un échantillon
constitué d'un ensemble de fils isotropes de forme et matériau identiques a ceux de 1a figure mesurée
associée (a). En effet, d’aprés la relation [5], on remarque facilement que, pour un échantillon

isotrope (K(@,y)=1) :

- Inesurée(P:¥) = C . N(o,¥)
avec C=i.A(00). " .

C est une constante représentant 1’intensité diffractée par un volume diffractant constant
A(0,0) isotrope. | '

a) Vénﬁcatian expérimentale des facteurs N A(9,y) :

N

Deux méthodes nous permettent de vérifier les valeurs de N (q>,\|t)' :
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DETERMINATION DE LA TEXTURE -CHAP. 3 : APPLICATION AU STEELCORD

* rendre I’échantillon isotrope et mesurer sa texture : _

M. FRANCOIS (48) effectue des mesures de texture d’échantillons de steelcord
austénisé et trempés plusieurs fois afin d’éliminer la texture de tréfilage. Ses résultats montrent la
concordance des figures de poles de coefficients de correction avec celles d’un fil supposé isotrope.

Ses calculs de coefficients de correction semblent comparables & ceux que nous avons déj présentés
(50).

* mesurer la texture cristallographique de la cémentite:

Compte tenu de la difficulté d’obtenir un échantillon réellement isotrope, nous avons
préféré mesurer la texture de la cémentite, deuxidme constituant des fils.

2

. & n
ZI“':..IXJ'FnuIXJ[ qup(x"Fu‘xi)l
: =]
Ecart type: S= - = 0,05558 Indicede qualité : R, = - ~ =0,0032477
ZFexp(xJ
t=1
avec:

n = nombre de potnts de mesure de 1a figure de pales
Fexplx) = valeurs expérimentales {ict Iegyrees(®ovl)
Fealchd = valeurs calculées (ict Nipw))

- ’ LEVEL 1= 0644 .
LeveL2-ogss T oh | Golimateur = o 1 mm LEVEL 2 = 0,806 Mini: 0.469
' ; for LEVEL 3= 0.972 -
LEVEL 3 = 1.027 Ancathode : as72
LEVEL 4~ 1217 Maxi: 1.803 2 T watinge LEVEL4 - 1 e
' LEVEL S - 1.599 : LEVEL 6 - 1.483 Mamd: 1.

Eigure n°3.14 : texture de la cémentite en comparaison avec les facteurs N correspondants.
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La cémentite, de structure orthorhombique posséde des raies de diffraction d’angles de
Bragg trés voisins. De ce fait, un grand nombre de plans cristallographiques différents diffractent
dans la fenétre du compteur. Ce massif de raies est choisi de sorte qu’il ne contienne aucune raie de
diffraction de la ferrite.

La multitude des raies observées simultanément prend en compte la majeure partie des
composantes de texture de la cémentite, simulant ainsi un échantillon isotrope. La figure n%.14 a) est
la figure de I’ensemble des pdles (200), (120), (121), (112), (021) de la cémentite pour des fils de
0,2mm de diamétre. La figure n°3.14 b) présente les coefficients N calculés correspondants.

L’excellente corrélation entre les deux figures (coefficient de corrélation = 0,9851 (obtenu
par régression linéaire au sens des moindres carrés) et indice de qualité = 0,0032) démontre la validité

des calculs de N(,y).

b) Domaines d’ utilisation des facteurs N :

Pour micux saisir l'importance des corrections d'intensité, et compléter les exemples
précédents, la figure n3.15 présente I'évolution des maxima et minima du facteur N(@,y) en fonction
¢
du diametre du fil, et ceci pour la mesure des plans (110) avec un faisceau incident ayant la longueur
d'onde K, du fer. |

Cocflicrents Nro.v)
'y

{i

> wa-
1wlan

T 32 8§ ¢ 3 o 2 " W n

Figure n°3.15 : Maxzma et minima des facteurs Nen foncuon deD (dzametre dufil) pour la longueur
d’onde AK aFe et lorsque les plans (110) sont visés.
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L'horizontale d'ordonnée 1 représente le cas d'un échantillon plan (aucune correction
d'absorption et de volume diffractant au cours du mouvement).
Nous constatons que ces courbes tendent vers le cas de I'échantillon plan pour de trés
faibles diametres (vérifié par le fait que la juxtaposition de fils extrimement fins conduit 2 un plan).
. Outre I'importance considérable de la cofrection pour les grands diamétres, on remarque
que les petits diamétres (D<0.1 mm) nécessitent une correction non négligeable de l'intensité
mesurée.

F. LANGOUCHE et al (49) ont récemment proposé des facteurs de correction d”intensité
diffractée similaires aux notres. Toutefois, le parcours t des faisceaux a travers le volume diffractant

ne dépend pas des fils environnants. rEn fait, cette hypothése est justifiable lorsque le produit pR est

supérieur & 3 (i est le coefficient d’absorption linéaire et R le rayon du fil). Dans tous les aut;és cas,

la prise en compte de I'influence des fils voisins est indispensable pour minimiser les erreurs sur le
calcul des facteurs N. f |

Figure n°3.16 : Factéicrs N(o, V) correspondant d la mesure de lafigure de péles (111) d’ un fil
- d aluminium de 0,098 mm de diamétre. A gauche, les calculs ne tiennent pas compte des fils
_ voisins. A droite : prise en compte des fils voisins d aprés nos calculs.
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- La ﬁgurc n° 3.16 montre 1’écart possible dans les valeurs de N lorsque le calcul tient
comptc ou non des fils voisins. Les données sont celles de la mesure de la figure de poles (111) d’un

fil d’aluminium de 0,098 mm 2 I’aide d’un faisceau de longueur M(a. du molybdéne. Dans ce cas,

nous avons iR = 1,3. Nous remarquons bien P’importance de la prise en compte des fils voisins dans

oo

le calcul des facteurs N(,y).
3.3.3) Les figures corrigées

Apn‘,s correction, deux cas se présentent :

. 1) on retrouve les cnes et les dcnsxtés correspondantes 3 une texture de fibre
homogéne échanullon PF et GF (coeur et surface) _

- B 2) 1a symétrie cylindrique n’est pas préS'ente et le décalage angulaire persiste :

échantillons n°PF et GF (intermédiaire).

_ Dans ces deux cas, nous avons déterminé la fonction de distribution des orientations a

I’aide de la méthode Vectorielle d’_analyse quantitative de la texture. Les spectres de texture qui en
résultent sont présentés dans les figures n®3.18a et 3.18b.

) - ¢

En abscisse (“Axes de fibres” sur les figures) sont portées les orientations g(y,®,{)

considérées. En ordonnée (“Intensités” sur les figures) sont portées les fractions volumiques f(g)
correspondé.ntes.De part et d’autre du point central O, 1’axe des abscisses est découpé en 28
ségment_s €gaux repi‘ésentant les 28 cases d’aire égale d’un des deux triangles standards de la figure
de pélcs inverse pour un systme cubique m3m (ﬁgums n°3.17a et b). Rappelons que la F.D.P.
inverse représente la distribution d’un axe du repére macroscopxque dans le repére cristallin (2)(11).

L’axe macmscopxquc choisi généralement estla normale a I’échantillon.

Commc le montrent lesrﬁgur'es n3.17c et d, un spectre de texture se décomposent en 4
quadrants. Les quadrahts 1 et 2 sont associés au triangle T1 et les quadrants 3 et 4 sont associés au
— tnangle T2 (56) Dans le cas d’un échanullon h symétne orthorhomblque. les fractions volumiques
sont répames de faqon symétnque dans chaquc quadrant. Si un tel &chantillon posséde une texture de
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fibre idéale d’axe de fibre parrallele 2 la normale a I’échantillon sont spectre de texture sera du type de
la figure n°3.17 d. Si, par contre on observe la distribution d’une autre direction macroscopique du
méme échantillon, le spectre de texture aura la forme de la figure n° 3.17 e. Ces deux figures

caractérisent la méme texture.

Dans nos conditions expérimentales, la normale 2 1’échantillon correspond 3 une des
* directions radiales du fil. L’axe de fibre est donc dans une direction perpendiculaire 2 cette normale,
ce qui conduit 2 un spectre de texture du type de I figure n°3.17 e. o

Le fait de suivre la distribution d’un rayon du fil dans le repere cristallin devrait permettre
de caractériser une dissymétrie de laF.D.P. autour de I’axe du fil. —

: ~
—~ _
SYSTEME CUBIGUE M3M - quadrant T values
TRIANGLES T14T2 o : : (-Jgo,/'
o Figurea — 1 0.¢ § <180.
] . 2 | 180.¢ T <360.
myv L\ Figure ¢ 3 0.5C >-180.
| N 4 -180.5¢ ‘>-J60.
Fr4S,
quadrantl///
~ — ‘
o\
Q
quadrant3 /
V445,
: ; /
quadrani4 /
ETAT STANDARD T ('hﬁ“\ |
Figure d .  quadrant2
quadrant quadeant 3

Eiguze_nfi.ll;_représentatibn de laF.D.O. sous forme de Spectre de texture

- a) triangﬁs unitaires de référence dans le cas d’ un systéme cubique m3m.
b) I'un des triangles unitaires et son découpage en 28 cases d' aire égale. S
, c) les symétries de I échantillon permettent de répartir le volume des orientations en 4
- parties représentant les 4 quadrants du spectre de texture. - : ’
d) spectre de texture dans le cas d'un échantillon @ symétrie orthorhombique possédant

une orientation de fibre idéale . '

' e) la méme texture lorsqu’on observe la distribution &’ une direction macroscopique
quelconque. . ' ‘
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SPECTRE (S) DE TEXTURE

*
(R
il Figure a
:'
|
il
{
:‘f |
|
LD &t ik LBl ol B
l_!:;!‘y‘..‘f‘:‘.;:.“_,”_ !l.o ;,T ‘.M"”t‘ ‘ll“l‘!f;‘il‘f "; M .."J[‘;IL“ .
;»" Frall Tk 'Il ,‘H r i afl
|
|
‘\
|
1
i
*Th
i

NS TRS

Figure ¢

!
H
4
n

e

wailzm |

re n® . distribution des orientations dansunfil =~~~
a) 1°spectre : fil PF 0,085/0,175 mm (COEUR dufil) '
b)distribution d’une direction radiale dans le triangle T1 (cas du 1°spectre)
c) 2°spectre : fil GF 1,1/1,37 mm (zone INTERMEDIAIRE)
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La figure n3.18a correspond & 1’échantillon PF 0,085/0,175 mm (COEURY). On constate
- d’apparition d’orientations préférentielles prononcées. Le rayon du fil occupe les cases du triangle
standard du type <11L>. Ces directions sont toutes dans un i)lan de type {110} ce qui caractérise
- parfaitement la texture de fibre d’axe <110> paralltle & I'axe de tréfilage.

La figure n° 3.18b correspond a I’échantillon GF 1,1/1,37 mm (INTERMEDIAIRE).
Dans ce cas, il est impossible de distinguer une ou plusieurs orientations préférentielles, Le spectre
est quasi uniforme, les intensités s6n; faibles et on ne retrouve pas les dissymétries de 1a F.D.P.. Il est
impossible de caractériser cette texture.

3.4) Discussion

Tous les exemples présentés montrent des figures mesurées sur lesquelles la symétrie de
révolution des orientations est inexistante.

Par contre, aprés correction, les figures de pdles des &chantillons let 2 montrent

parfaitement la présence d'une texture de fibre <110> parallgle a l'axe du fil, & coeur et en surface. Le

calcul de 1a F.D.O. confirme ces résultats. Nous sommes donc en présence, & coeur et en surface de
. p _

domaines d’épaisseur su;')érieu,rc ou €gale & 10um dans lesquels la texture peut étre supposée

homogene.

Dans la couche intermédiaire seule, et pour les deux échantillons analysés, la symétrie dc
révolution reste inexistante méme apres correction bien que le procédé de fabrication provoque cette
syméme Deux raisons peuvent &tre 2 l’ongme de ces observations:

* les coefficients de correction sont mis en cause :
- Nous avons déja testé nos cocfficients de corrcctlon (§ 3.3), mais pour éhmmer
totalement cette éventuahté nous mesurons la figure de pdles (110) & la surface d’un échantillon de fil

- tréfilé au diametre 0,2 mm et.la.F.D.P. d’un fil d¢ méme diametre 0,2/0,25 mm. Les conditions de

. mesure ainsi que les coefficients de correction sont identiques pour ces deux expériences.
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| On observe (figure n°3.19) une texture de fibre homogene 2 la surface du fil de 0,2 mm
et une fibre possédant des anomalies d’intensité pour le fil de 0,2/0,25 mm.Toutes autres conditions
étant égales par ailleurs, il en résulte que seule la texture est responséblc des anomalies observées.

* la couche anaiysée co_ntieht une texture hétérogéne :
" Dans ce cas, I'obtention de Ia texture est rendue complexe par : | 7
| ~ -Pimpossibilité d’extraire le facteur d’orientation K(p,y) de I’intensité mesurée
(CE. chapitre 2 § 2.1.3), | |
-la difficulté d’employer la F.D.O.. (Cf chap 2 § 213) (hypotheése fondamentale -
non respectée & s’avoir I’homogénéité en orientation du volume diffractant).
D’une manidre générale, nous pouvons déduire de I’examen des F.D.P. et F.D.O. que le
fil posséde une texture de fibre d’axe <110> 2 coeur et en surface. La texture de la couche
mtennédmrc, par opposition 2 celles du coeur et de la surface, est d’une nature complexe et son étude

fera l’objét du chapitre suivant.

» . <

,ﬁg.'a\ t _ ' Fig. b

il TR

~--'-"’

Figures n°3.19; ﬁgit're_s de péles (110) d& échantillons de ﬁb 0,2/0,2 mm (a) et 0,2/0,25 mm (b).
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4) DOMAINE DE TEXTURE HETEROGENE DANS UN FIL FIN.

Nous avons constaté, dans le chapitre précédent, que la texture varie le long du diamétre
d’un fil, faisant apparaitre trois domaines d’orientations cristallographiques différents. Nous
observons (figure n°4.1) :

- dans une fine couche D1 située 2 la surface, une texture de fibre d’axe <110>
caractéristique d’un milieu d’orientation homoggne et conforme i la géométrie de révolution du
matériau, .
- au coeur (D2), une texture de fibre <110> trés marquée,
- dans la zone (D3) entre le coeur et la surface, une texture indéterminée reflétant la
présence d’un milieu & texture hétérogéne.

D1
SRR RIRNY Ny~ <l

P conm—

S
== 5

.

ARSI SN

Ezgme_n_‘_’i.l_., domaine.; d orientations cristallographiques différents.

Chaque domaine est une couronne centrée sur 1’axe de tréfilage et d’épaisseur variable
sclon les traitements subis par le fil. L'évolution de la texture est progressive catre le centre et la
surface du fil. .

A titre d’exemple, et pour compléter les figures de pdles présentées dans le chapitre 3, les

figures n%.2 (a, b, ¢ et d) montrent I'évolution de la texture entre le coeur et la surface d’un fil de
0,25 mm de diamatre. |
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pu 110 e FLHAZRT " o 110 ‘s F LA 1

s 110 -.nmmi S | | ome 110 sue FLAZRT R

inel

Figures n°4.2 : Evolution de la texture dans un il de 0,25 mm de diamdtre tréfilé & froid,
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Si les textures observées dans les domaines D1 et D2 ont pu €tre identifi€es par les
figures de péles et par la fonction de distribution des orientations, il n’en est pas de méme pour le
domaine D3 ol la F.D.O. reste indéterminée. Cette indétermination est due au fait que ’hypothése de
base concernant 1’homogénéité des orientations dans le volume diffractant n’est pas vérifiée.

Une figure de pdles (110) mesurée dans le domaine de texture hétérogéne (domaine D3)
se traduit par les caractéristiques suivantes (voir également figure h°_4.2 - 0,2/0,25 mm):.
- un décalage pouvant atteindre 20° apparait entre I’axe <110> (point A sur la
figure) de la fibre et 1’axe du fil (direction de tréfilage DT sur la figure),
- la symétrie de la figure de pOles liée & la géométrie de révolution du fil a disparu.
Par contre, des sommets apparaisscnt en plusieurs endroits situés sur les arcs a 60° (points B), 90°
(point C) et 120° (points D).

Ce type de ﬁgure rencontré 2 plusieurs stades de la fabrication (différents diamétres de
fils) ne présente pas les caractéristiques d’une texture de fibre telle que nous I’avons définie dans le
chapitre 3.

Pour identifier correctement cette texture, nous analysons les détails de la figure de poles

(110) mesurée dans le domaine D3 en corrélation avec les observations d’autres auteurs.

4.1) Hypothése n°l: une orientation préférentielle est répartie de facon homogéne
dans D3. '

Supposons qu’il s’agisse d’une orientation préférentielle répartie de fagon homogene
dans 1a “coquille” représentative du domaine D3 (figure n° 4.3). Dans ce cas, le fait de mesurer des
échantillons constitués de plusieurs fils, une quantité importante d’entre eux est irradiée & chaque
position de la mesure. La disposition de chaque fil étant aléatoire autour de son axe, le nombré noA-
négligeable de fils soumis & dﬂ;‘ﬁ'acuon devraient engendrer la symétne de révoluuon autour de la A
direction de tréfilage. i o

Cen estpaslecaspmsquel’onoonstatedesmanmasurles cOnes de la F.D.P: (110) Dei
plus,cemehypothésenetespecwpaslasyménieduprocédédemlseenforme
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Figures de pdles (110)
correspondantes

A o

échantillon d'un fil seul - échantillon de n fils disposés al€atoirement
autour de leur axe

Figure n°4.3 : I'hypothése 1 conduit @ une Jfigure de péles (110) correspondant & une texture de Jibre.

Des mesures reproduites plusieurs fois avec les mémes fils tournés al€atoirement autour
de leur axe conduisent aux mémles résultats.

Cette hypothese est donc & rejeter.

4.2) Hypothése n°2: L’orientation préférentielle n’est pas répartie de facon
homogéne dans le volume D3. ' |

Supposoné, qu’il s’agisse d”nne orientation préférentielle qui respecte la symétrie .
cylindrique du fil due au procédé de fabrication. ‘

Cette texture est celle pronosée par H.P. Stiiwe et al (25,26) et S. Leber (51): un des axes
des cristallites est parall2le & ’axe du fil, un antre axe est paralléle au rayon du fil. La figure 0°4.4
illustre une telle orientation (les petits rectangles matérialisent les cristallites dans le domaine D3).
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(0=90°,y=0°) (9=90°,y=80°)

Figure n4.5 ; section droite d’un fil dans 4 positions de la mesure. Chaque carré schématise un
cristallite. Seuls les carrés noircis participent a la diffraction (volume diffractans).

L’arrangement des cristallites dans le fil est circulaire. Du fait de cet arrangement
circulaire et des changements de position du volume diffractant dans le fil, chaque élémcﬁt dv

posséde son propre facteur d’origntation K(@,y). L
En effet, au cours de':la mesure, les domaines diffractants sont variables: -
~ -ala position (¢1,y1), le volume diffractant est V1. Dans ce volume, les différents
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éléments diffractants dV n’ont pas le méme facteur d’orientation.

- & une autre position (¢2,y2), le volume diffractant V2 est situé 2 un autre endroit

dans le fil.

La figure n° 4.5 présente par exemple les différents volumes diffractants d’un fil pour 4
positions de la mesure.

11 s’agit donc du cas anisotrope et hétérogene présenté dans le chapitre 2.

Cette disposition particuliére conduit 2 un axe de fibre <110> également particulier : I’axe
<110> parallele a I’axe de tréfilage est conscrvé mais Iorientation dépend de la position du cristallite
dans le fil. La texture est dite de fibre “circulaire”.

4.2.1) Axe de fibre circulaire

Ce type de texture semble li€ au processus de f_abﬁc_ntion. Stiiwe (26) et Leber (51) ont
signalé sa présence et montré qu’elle engendre des figures de poles différentes de celle de la fibre
classique. En effet : !

- le premier a isolé le domaine D3 en pergant des fils d’aluminium et de cuivre de
diameétres importants (3 mm) et en déroulant la coquille obtenue. La mesure de la texture de ce
cylindre transformé en plan conduit a une figure de pdles (110) caractéristique d’une orientation
prononcée des cristallites autour d’une orientation idéale (figure n°4.6).

- le second reconstitue un fil de molybdéne par enroulement d’une feuille trés fine

d’environ 20pm d’épaisseur. Il a remarqué une analogie entre les clichés de diffraction de Debye-

Sherrer de ce fil synthétique et ceux d’un fil de molybdéne de 250um tréfilé et réduit de moiti€.

Il en conclut :

- qu'il y a une analogie eligxe le tréfilage et le laminage 2 la symétrie de révolution pres,

- que la texture de fibre ‘d"un fil n’est autre qu’un enroulement d’orientations idéales
observées dans une tole. | |
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Figure de pbles (110)
correspondante

Figure n°4.6 ; technique utilisée par Stiwe pour différencier une fibre circulaire et une fibre
classique: la coquille D3 est déroulée et la F.D.P. est mesurée sur le plan qui en résulte.

n
2

Figuren°4.7 : Figure de pdles (111) & un fil d aluminium de 0,098 mm wéfilé. |

De notre coté, nous avons mesuré la texture de fils d’aluminium de 98um (ﬁgmé' n°4.7).
On remarque sur la E.D.P. (111) 1a présence :

- d’une fibre classique <111> paralidle A I'axe du fil,

- d’un décalage de Iaxe de fibre par rapport & I’axe du fil,

-de renforcet_ncnts le long des cdnes <111>.
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Signalons que ces renforcements respectent la symétrie des plans (111), en relation avec
une texture circulaire. 4 »

Stiiwe avait observé le méme phénomene sur des fils d’aluminium de 4 mm de diametre
percés puis “déroulés” (figures n° 4.8). Ces mesures ont été effectuées entre la surface (diamétre 4
mm) et le coeur (diamétre 2 mm). Il a remarqué une évolution de la texture circulaire vers la texture de
fibre classique entre la surface et le centre du fil.

Figures n°4.8 : Résultats de Stiiwe concernant la texture & un fil d’ aluminium de 4 mm de diamétre.

4

> Toutes ces observations révélent I’existance d’une texture circulaire. D’aprés Stiiwe

(25)(26), Leber (51) et plus tard Grewen (27), la texture circulaire s’observe entre la surface et la
moitié du fil; Ia texture de fibre classique apparait quant 3 elle entre le milieu du rayon de fil et le coeur
du fil. D’aprés ces différents auteurs:

- la texture circulaire proviendrait des composantes radiales (compression) des
efforts que la filiere exerce sur le fil au cours de 1a déformation. |

- Ie passage de la texture circulaire 2 Ia texture de fibre serait une conséquence de
1’accroissement de la déformation (de grande déformations entraineraient une dégradation de
I'orientation circulaire), | |
| | -'la texture circulaire serait inexistante sur des fils ayant subit de grandes

"

déformations. t

Notons :
- d’une part que ces deux dernires conclusions ne sont pas vérifiées puisque nous
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observons aussi cette texture circulaire sur des fils d’acier de 175um (97% de réduction de section) et
des fils d’aluminium de 0,098 mm.

- - d’autre part que la texture de fibre est observée également en surface, ce que

n’avaient pas remarqué ces auteurs.

4.2.2) Caractérisation de la texture circulaire,

Sur les fils fins du type steelcord (D < 200um), il est matériellement impossible d’utiliser

la technique cmployéé par Stiiwe (25) pour isoler et rendre plan le domaine D3. De ce fait nous
devons, pour les expériences de diffraction, conserver la forme initiale du fil. L’existence de la texture
de fibre circulaire est indéniable, mais des probleémes de géométrie de diffraction rendent alors
difficile I'interprétation des FD.P.

En raison des variations du volume diffractant en position et en taille, deux F.D.P. a
priori contradictoires peuvent étre compatibles.

Choisissons un exemple si‘tnple pour expliquer ce phénomene: _
soit une orientation de fibre circulaire de type <100>(110) (<100> est parallele a I’axe de _
tréfilage et (110) est tangent a la surface du fil d’aprés les notations de Grewen). Considérons trois

cristallites 1, 2 et 3 dans le domaine diffractant 2 1a position (¢=0,y=0) de 1a mesure (figure n°4.9).

r=’Vecteur dlffracuon '

Figure n°4.9 : Exemple simple d une fibre circulaire <100>(Tz 10) en position (0,0) de la mesure.
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Le cristallite 1 posséde I'orientation de la figure n°4.10a (Rq.: en position (¢=0,y=0), le
centre du stéréogramme est paralléle au vecteur de difﬁ'action-l:).

Les cristallites 2 et 3 situés & 45 ° du premier ont pour orientation la figure n°4.10b. A
cette position (¢=0,y=0) du fil (centre des stéréogrammes), une figure de pbles (110) nous
indiquerait que les plans (110) sont les plans tangenfs a la surface. Par contre, une F.D.P. (100)
indiquerait que les plans (100) sont tangents 2 la surface, ce qui semble contradictoire.

Deux figures de pdles incompatibles peuvent donc correspondre 2 une méme texture
circulaire. -

{

° ; @ gauche : orientation du cristallite 1. A droite : orientation des cristallites 2 et
- 3 (le vecteur dtﬂi'acaon est au centre du stéréogramme) Les carrés noirs corespondent aux dlrecuons
. <100>, et les “olives” aux directions <110>.

Si la mesure avait été effectuée par diffraction de neutrons (coefficient d’absorption
négligeable), tout le fil aurait participé a la diffraction, faisant apparaitre ainsi une texture de fibre
classique: La texture de fibre circulaire aurait alors &té ignorée.

Dans notre cas ol <110> serait 1’axe de la fibre circulaire, toute fibre circulaire de type
<110>(118), od les plans (le sont les plans tangents 2 la surface du fil, donnerait 1a méme F.D.P.
par diffraction de neutrons. Celle-ci serait la F.D.P. d’une fibre <1 10> classique. |

Le fait de n’irradier par les rayons X que des portions du fil engendre des renforcements
ou diminutions d’intensit¢ le long ded\cénes de 1a fibre classique. Ces intensités sont fonction des 7
variations du facteur d’onentauon hées aux variations (en forme eten posmon) de volume dxfﬁ'actant
au cours de la mesure. ‘

L’observation des maxima des F.D.P. (110) du domaine D3 laisse penser que cette ﬁbre
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circulaire est du type <110>(110) (figure n°4.11).

Si, la fibre circulaire est I’hypothése qui permet d’expliquer les renforcements sur les
cOnes des figures de pdles mesurées, il reste encore 3 expliquer le décalage angulaire de I’axe de fibre
observé sur ces figures.

Figure n%.11 : orientation de fibre circulaire <110>(110) probable dans le domaine D3.

K]
4.3) Hypothése n°3: la forme des F.D.P. a pour origine un décalage angulaire de la
fibre.

Sur les figures de poles correspondant au domaine D3, on remarque que I’axe de fibre
<110> est décalé d’un angle B pouvant atteindre 20°par rapport & I’axe du fil.

4.3.1)_Cas d’une fibre classique,

| Sur la figure de pdles, I'axe de la fibre est toujour situé sur le diamdtre de la figure
passantpatladlrecuondctréﬁlage cesthdnedansunedlrectionbtenpamcuhéreparrapportauﬁl
Cemduewmeanméedansk‘phndesyméuwauﬁletpampmhvmdxﬁmcumk(ﬁgme
n*4.12).
" La figare de pdles (110) résultant e cotte disposition des cristalites (figure n°4.13) est 2
peu pris &h&enw avec la F.D.P. (110) obtenues anx maxnnaprés sur les cones. Par contre elle n’est
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pas conforme 2 la symétrie cylindrique du fil.
En outre, comme nous avons observé simultanément un grand nombre de fils disposés
aléatoirement autour de leur axe, une symétrie cylindrique aurait du étre induite par 1’échantillon lui-

- méme.

X [110]

Axe de fibre classique

Figure n°4.12 : Position (p=05y=709 du fil et plans (110) diffractants dans le cas d' une fibre
-classique décalée

D.T.

Emuze_nfi.l.?_.. Fi igure de pbles (110) & une fibre classique décalée.

| * Avec une fibre classmque décalée nous aurions du obtenir une F.D.P. (110) semblable a
celle présentée ﬁgure n°4.14 (que l’ontutlhsc la diffraction X ou 1a diffraction des neutrons)

Ce n’est pas ce qui est observé sur les figures de poles du domaine D3 pour lesquelles un
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seul pic correspond a 1’axe de fibre et non une couronne.

axe de fibre classique
décalé

Figure n°4.14 : Figure de pbles (110) d’ une texture de fibre <110> classique qui respecte la
- disposition aléatoire des fils autour de leur axe sur I' échantillon.

4.3.2) Cas d’une fibre circulaire [uvwi(hkl).

1 ,
Si la direction [uvw] est confondue avec I’axe du fil, les axes [110] forment un cdne

d’ouverture p. Les plans (110) des différents cristallites appartenant 2 la fibre circulaire forment un
“chapean chinois” présenté figure n°4.15. '

Par diffraction de neutrons, la mesure de la figure de pbles (110) corre_spbndrait a une
texture de fibre classique d’axe de fibre [uvw] représentée par la figure n° 4.14, 1a distinction entre
une fibre classique et circulaire devenant dés lors impossible.

Avec les rayons X, lc volume diffractant est faible et se situe surtout en surface (figure n°
4.15).Decefait.unefaibleparﬁedu*chapeauchinois’fwtmpoﬁﬁmdedjfﬁacﬁonhhposiﬁon
(¢p=0°%Wy=70 de la mesure. - : O ‘

-~
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| S A 0]

axe du fil

[110]

Plans (110) de 1a fibre
? circulaire [uvw]

Volume diffractant ‘\

Figure n°4.15 ; “Chapeau chinois” représentatif d une texture de fibre circulaire [uvw](hkl). On
constate que la volume diffractant ne recouvre qu’ une petite partie du “chapeau’” .

D.T.

b

d

e
. _ | o
Figure 4.16 : portions de cénes résultant de la diffraction des plans (110) dans le cas d"une
disposition en “chapeau chinois” . .

1l en résulte qu'une faible portion du cone appelé "a" dans la figure n° 4.14 apparaft
(figure n°4.16). o | |
 Lorsque I'on fait subir 2 I"échantillon une rotation azimutale ¢ de 180°, le “chapean
chinois” s’inverse (figure n°4.17). L’i'rzltensité émise par les plans (110) en position de diffraction est
alors fortement atténuée par 1’absorption du fil, ce qui explique une forte atténuation voire la
disparition de la portion du cdne "e" relative A ces plans. |
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-~ Plan (110) de la fibre
circulaire en position
de diffraction

Direction
de tractio

Figure n°4.17 : position des plans (110) diffractants aprés rotation ¢=180°

. Ce maximum isol¢ sur la figure de ples (110) confirme la présence d'une texture de
fibre circulaire au lieu d’une texture de fibre classique. '

Un nouvel échantillon constitué de fils disposés alternativement dans le sens de tréfilage
et dans le sens inverse (t8te-béche) est préparé. Nous pouvons schématiser un tel échantillon par la
figure n°4.18 :

Ensemble de fils t&te-béche fil équivalent

C.EDC::' d|>

s

Figure n°4.18 : schéma & un échantillon de fils “téte-béche” .
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La figure n° 4.19a est la figure de poles (110) d’un échantillon de fils 0.2/0.250 mm
préparé comme nous I’avons fait jusqu’a présent (les fils sont disposés dans le méme sens sur le
support de I’échantillon). La figure n°4.19b correspond & la F.D.P. (110) d’un échantillon constitué
des mémes fils disposés téte-béche.

Fig.a "~ Fgb
Eiguren*4.19 : q) F.D.P.(110) échantillon habituel.b) F.D P. (110) fils disposés téte-bache.

L’observation de la figure r°4. 1_2b conduit & deux constatations :
- le maximum du céne "a" apparait également de fagon symétrique sur le cne "e".

- ’angle B entre ces maxima et la direction de tréfilage a régressé.

Deux raisons sont 2 I’origine de ces phénomenes ;
- maxima sur les cones "a" et "e" :
3 =0, les plans (110) du “chapeau chinois” C1 (figure n°4.18) sont en position
de diffraction entrainant le maximum du cdne "a", A =180, les plans (110) de C2 sont en position

de diffraction et provoquent I’apparition du maximum du cine "¢". Ce phénomene ne conceme pas -
les autres maxima de 1a figure qui restent inchangés.
"

- régression de P :

la disposition téte-béche des fils entraine une régression de ’angle B entre Ia
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direction <110> des cristallites et I’axe de tréfilage due 2 la proximité des pdles des plans (110) et
a fO) sur la F.D.P. La figure r°4.20 illustre le phénomeéne.

Po

fig.a fig.a

: Lafigure de péles (110) de I échantillon de fils téte-béche dans le plan de projection
Po (ﬁg a) est représentée fig. b. La section AA de cette figure correspondd la fig.c o I'on

représente I'intensité diffractée par les pdles P1 et P2 a B de I’ axe du fil sous forme de Gaussiennes.
La somme de P1 et P2 forme une courbe dont les maxima sonta B’ de I'axe du fil.

A. Micklich, §. Mathies et al (52)(53)(54) ont remarqué Ia complexité du probléme de la
détermination de la texture de cylindres possédant un axe de fibre circulaire.
IIs constatent qu’il est mposslble de différencier les trois typcs de texture circulaire que
I’on pourrait rencontrer. Ils les nomment :
- le ﬁr-Ptree (sapin ou dans notre cas “chapeau chinois”),
- I’ anti-fir-tree (“sapin invers€™, ‘
- le double fir-tree (“double sapin” équivalent de nos fils disposés t€te-béche).

Ils associent ce probléme a celui des fantﬁmes provenant d’une impossibilité de
différencier par diffraction les plans (hkl) des-plans (hkl) d’un cristal. Is concluent ‘que seuls les
phénoméncs d’absorpuon pourment permettre de différencier ces textures cnculames

llstententdemonmqrcesphénoménwsurdwﬁlsdccumedegrosdmm&ue(l cm) 2
I'aide de préparations particulitres de I'échantillon (52). Les résultats ne pamettent pas de conclure
avec certitude de la présence ou non d’une texture circulaire. Il est vrax que l’uuhsauon de la
d:f&actwn des neutrons n émtpas appropnée
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Nos résultats de mesures par diffraction X obtenus a 1’aide d’échantillons de fils disposés
téte-béche confirment sans équivoque la présence d’une texture de fibre circulaire du type
<uvw>(hkl) dans le domaine D3 du fil. L’indexation de cette texture pourrait €tre comprise entre
<1 10>(1 10) et <120>(120)

~ 4.4) Hypothdse n° 4: ’orientation résulte de la superposition d’une fibre classique
et 'd’une fibre circulaire. '

~ La mesure de texture par diffraction de rayons X affecte toujours une épaisseur non
‘négligeable de matidre. Cette épaisseur est de 10 2 20 microns dans le cas d’un fil d’acier irradi€ par

un fmsceau de rayons X de longueur d’onde K oFe- Bien entendu. plus le diamétre du fil est faible,

‘plus l’épalsseur du volume diffractant est grande dcvant ce dlamélre
‘ Si, comme nous I’avons constaté, la texture varie dans I’épaisseur des volumes
dlffractants il est probable que la figure de pﬁles qui en résulte contienne une superposition
d’informations provenant de différentes couches du fil.
. .

Pour vérifier cette hypothése, une nouvélie teéhnique de calcul, reposant sur les formules
de correction d’intensité diffractée analogues 2 celles présentées dans le chapitre 2, a €€ mise au
point. ‘Elle permet de déterminer I’intensité issue d’une épaisseur inféricure 2 celle du volume
diffractant quel que soit le diamétre du fil observé.

4.4.1) Principe de la méthode

L’1dée est la suivante ‘Supposons qu’un 2 fil de dlamélre di est constitué de deux parues
(figure n°4. 21) .
_ l) un cylmdle cneux; appelé coqm]lc” dont le dlamétm exténeur d1 est le diametre
du fil, ct d2 le dlaméue intérieur. Dans cette coquille de volume Vs la texture est supposée homogéne
La dlfférence (d2-dl)/2 correspondond 3 l’épaxsseur de la coquille et est inférieure a la profondcur du
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volume diffractant.

2) un cylindre de diamétre d2 extrait du coeur du fil. Dans ce cylindre de volume
Vc, la texture est homogéne mais différe de celle de la coquille.

Lorsqu’on irradie un tel fil par un faisceau de rayons X de longueur d’onde A, I’intensité

diffractée I, par la totalité de ce fil peut étre également décomposée en deux parties :

- P'intensité Igc diffractée par la coquille atténuée par le parcours des faisceaux a
travers le coeur.

- 'intensité I~g diffractée par le coeur atténuée par le parcours des faisceaux 2
travers la coquille.

Isa

V(c+s)

Figure n°4.21 : intensité diffractée par un fil de diamétre d1

Nous obtenons alors :

Tpa=Isc+Ics 9

Les volumes Vs et ,Vc contenant chacun une texture supposée homogene, 1'équation [6}
du chapitre 2 peut étre utilisée. Les intensités diffractées Igc et Iog ont les valeurs suivantes :

Ics(ow) = iKdo,y) f eMVs+dav =1Kdo,¥)Blo,y) [10]
_ VC(Qv‘l’) ' '

fwa.q
« METZ
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- i.B est I'intensit€ d’un fil de diamétre d2 et de distribution isotrope des orientations
atténuée par la coquille,
- Kc est le facteur lié 2 I'orientation cristallographique du coeur de diamétre d2.

et

Isc(o,¥) =1Kglo,y) f e*lVsrday =iKgo,W Floy) [11]
Vlo,v)
ol

- LF est lintensité diffractée par une coquille de distribution isotrope des orientations,
atténuée par le coeur.
- Ksest le facteur li€ 2 I’orientation de Ia coquille.

Dans I’équation [9], Iy A est mesurée et Ks et Kc sont les inconnues.

Afin de résoudre cette équation, les facteurs Kc li€s 2 P'orientation du coeur de diamatre
d2 peuvent étre déterminés par la mesure d’une figure de poles d’un fil de diamtre d2 issu du fil d1
par attaque chimique. Si I, , ést I'intensité diffractée par ce fil (figure n° 4.22), de part I’hypothése
d’homogénéité de répartion desorientations dans ce fil, nous avons (équation [6]) :

Laalo:w) = iKdo,y) fv e*Vdav = 1k fow) Alow)  [12]
' C
ol i.A estI’intensité diffractée par un fil de diamétre d2 et de distribution isotrope des orientations.

Vc

Figure n°4.22 ; intensité diffractée par unfil de diamétre &2.
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Les équations [9] et [12] forment alors un systtme 2 deux équations et deux inconnues

par lequel le terme Kg(@,y) peut étre obtenu a partir de la mesure des intensités Ig,(Q,y) et

I a(@:W)-
La démarche adoptée est 1a suivante :

* K(9,V) est calculé 2 partir de I’expression .[12] en utilisant la démarche présentée dans

le chapitre 2,
* K (9, V) est ensuite injecté dans I'expression [10] pour déterminer Icg(9,¥),
* Ig{(@,V) est ensuite extrait de Ig A (9, ) par I’expression 9],
* finalement, 1’expression [11] donne K¢ (<p,\|:) apres calcul de F(Q,Vy).

L’expression finale est :

O Loew) .Blow)
1. Kglo,¥) .Flo,p) =Ipao,y) - 24@¥) -Bloy) - [13]

Alo,v)

Cette demni®ré expression est Iintensité diffractée par la coquille atténuée pat le coeur.
Cette intensité peut &tre corrigée des variations de volume diffractant comme nous I’avons présenté

dans le chapitre 2. Aprés normalisation de F(@,y), nous avons :

f e'“t(V&c) qav
M(o,y) = Flo,y) _ “Vslo.v)

F(0,0) f o MVsid gy
V(0,0)

Lintensité diffracté par la coquille et atténuée par le coeur devient alors :
IS oM =1.F0,0) Kelow) Mloy)  [14]

}
1

L'intensité diffractée par 1a coquille seule est :

| ;g‘esurée(q>,\|;) =1.E(0,0) .Kglo.¥) -Ple.w)
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f e'uqu)dv
E(p,y) _ “Vslo,y)

E(0,0) f V) gy
V(0,0)

Plo,y) =

Les intensités corrigées respectives sont alors définies comme suit :

Iggmgée(cp,qd =1.F00.Kdoyd  [15]

et

1578y =1.E00). Kdoyd  [16]

A partir des expressions [15] et [16], nous obtenons finalement :

Igorrigée((p, v =1i.F0,0).K é(P,‘I’} . f“(%’oo)) = Iggnigée‘(p’\l,) T

ol I est un facteur constant.

I Cette intensité corfespond A I'intensité diffractée par la coquille seule corrigée de
Iinfluence du coeur de fil et des variations de volume diffractant. Elle est directement proportionnelle
AKs(@.y)-

4.4.2) Exemple.

Pour illustrer cette technique de correction, nous présentons un ensemble de figures

mesurées par diffraction de rayons X sur un fil steelcord de 175um de diamatre. La longueur d’onde

utilisée est celle du Fer, la profondeur de pénétration du faisceu dans I’acier est d’environ 10 2 20um,
_ n
et les plans cristallographiques mesurés sont ceux de la famille (110).

Nous savons que la texture de fibre circulaire est présente dans un domaine du fil sitmé
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entre les diametres 150pm et 100ptm. La zone choisie se situe donc entre les diamétres d1 = 110um et

d2 = 90um. Ce choix nous permet de supposer que le cylindre de 90pum posséde d’une texture

homogene (il s’agit du coeur du fil dont la texture est une fibre classique).

a) Etapes successives dans la préparation des échantillons:
- réduction du fil de 175um au diametre 110pm par attaque chimique.

- préparation d’un échantillon composé d’un ensemble de fils jointifs, au diamétre 110mm
(Echl).

- réduction du fil de 175pm au diamétre 90um par attaque chimique.

- préparéﬁon d’un échantillon composé d’un ensemble de fils jointifs, au diameétre 90mm
(Ech2). '

b) Procédure aboutissant a lafigure de péles de la coquille de 10pm a la surface de Echl :

- mesure de I A(p.y) et Ip 4 (@, ) par diffraction de rayons X & I’aide des échantillons 2
et 1 (respectivement figure n°4.23 b et a), - -
- calcul informatisé€ des coefficients correcteurs A(Q,y) et de 1a figure de pdles corrigée de

Ech2 par 1’équation (4) (texture du fil de @ 90um),

- calcul des coefficients correcteurs B(@,y) et de la figure de pdles des intensités issues
glucoem'deBchl atténuées par la coquille I~g(équation [10]) présentée fig. 4.19 d,
- calcul de I (¢, W) par I'équation [9],

- calcul des coefficients correcteurs M(@,y) et de l'intensité Igccorrigée(Q,y) par -
Péquation [14], -

- normalisation de cette intensité pour déterminer 1'intensité Igcorrigée(@,¥), qui

caractérise 1a texture de 1a coquille seule (figure n°4.23 c).
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Fig. a ' Fig. b

Fig.c ‘ Fig.d

Figures n°423 : g) 13;4 corrigée(Q,y) du fil de 110um. b) 1 scorrigée(@,y) du méme fil réduit
90um. c) Ig(9,y) calculée correspondant a Uintensité de la coquille seule. d) Irs(@,y) calculée
correspondant a I'intensité du coeur atténuée par la coquille.

4.4.3) Constatations

Iy

i
\

Nous observons que la fighre de poles du diametre 110um (figure n%.23a) fait apparaitre
une texture voisine d’une texture de fibre classique, alors que la figure issue de Ia coquille seule (fig.
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4.23 c) correspond 2 une texture plus proche que la précédente d’une texture circulaire.

1€ 1l est clair que les informations provenant du coeur du fil ont eu une influence sur la

figure de pdles issue du fil de diamétre 110pum. L’éliminations des “effets de coeur” laissent

transparaitre une texture circulaire plus prononcée dans la coquille analysée.

4.5) Conclusions

L’¢tude des figures de pbles issues du domaine de répartition hétérogéne des orientations
dans un fil fin tréfilé (domaine D3) a montré que : |
- une texture de fibre particulidre apparait : la texture de fibre circulaire.
- cette texture tend vers une texture de fibre classique lorsqu’on s’approche de la

surface ou du coeur du fil.

Une image simple du phénomene a été proposée par Leber : si I'on suppose qu'une tole R

laminée posséde une orientation idéale, son enroulement pour former un cylindre rend 'orientation de
p

ce cylindre synthétique comparable 2 une texture de fibre circulaire.

A ces remarques déjA notées par Leber et Stiiwe s’ajoutent plusieurs constatations :

o - contrairement 2 1’hypothése de Leber prétendant que 1’accentuation de la
déformation tend 2 uniformiser la texture du fil en une fibre classique, I’augmentation de la
déformation qui conduit aux fils fins d’acier n’a pas détruit la répartition hétérogene de la texture le
long du diamatre. -

- le sens de tréfilage a une importance considérable et se traduit sur une F.D.P.
(110) par un décalage de Iaxe de fibre circulaire par rapport 2 I’axe du fil qui peut atteindre 20°.

- selon I’endroit ot 1a mesure est effectuée dans le fil, les variations de texture le
long du diamétre provoquent une superposition d’informations dans la figure de p6les obtenue. Ces
informations provicnnent de différents domaines. Une technique de calcul jumelée 2 une technique de
mesure permci d’observer des épaisseurs inféricures 2 1a profondeur de pénétration des rayons X.
Elle confirme la présence d’une fibre circulaire alors que la mesure réalisée selon la technique
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habituelle laisse plutdt supposer une fibre classique.

L’ensemble de ces constatations ont pu s’effectuer grice aux effets d’absorption des
rayons X dans la matidre et i la mesure de la texture le long du diamétre du fil. Toute mesure dans Ia
direction perpendiculaire ou 2 I'aide de la diffraction de neutrons aurait conduit A une texture de fibre
classique. '

Dans les domaines d’orientation hétérogene, la mesure de différentes familles de plans
conduit souvent 2 des F.D.P. contradictoires. Ces F.D.P. sont malgré tout cohérentes de part les
variations de volume diffractant. Dans ce Cas, la détermination de la fonction de distribution des

orientations s’avére particulidrement complexe en raison de I’hétérogénéité de ces volumes.

Le probléme de la détermination de I’évolution de la tcxtlire le long du diamétre d’un fil
est compliqué par la présence d’une texture hétérogeéne. L’examen des F.D.P. est actuellement le seul
moyen adapté. Néanmoins, nous verrons dans le chapitre suivant que 1’on peut définir un indice de
texture représentant relativement bien I’évolution de la texture dans un fil au cours de sa fabrication.

{
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5) NORMALISATION DES F.D.P. ET INDICE DE TEXTURE

Actuellement, 1a F.D.O. n’est pas adaptée & la description de la texture circulaire.
L’utilisation de techniques appropriées pourraient éwienmellement nous le permettre. Nous pourrions
par exemple :

- localiser le volume diffractant au cours de la mesure par une rotation
supplémentaire du fil autour de son axe, ce qui impliquerait 1’utilisation d’un fil unique. Cette
possibilité n’est envisageable qu’avec 1’augmentation de la puissance du faisceau de rayons X,

- - rendre 1’échantillon plan par un procédé utilisant I’électro-€rosion. Cette technique
permet d’envisager la mesure de I'intensité diffractée par des fils d’un diamétre minimum de 0,5 mm.

L’étude des variations de texture dans un fil sans I'utilisation de la F.D.O. nécessite
d’extraire directement 1’information des figures de poles : |
- on pourrait déterminer par calcul numérique la texture du domaine D3. Ces
calculs; qui reposent sur 1’utilisation déja complexe des lois d’absorption pourraient faire 1’objet de
nouvelles études. .
-on peuf définir un indice caractérisant 1’acuité de la texture d’un échantillon donné
par rapport 4 oelie d’un échantillon identique isotrope. Ce type de paramétre donne une indication sur
J’écart de la texture par rapport & 1’état isotrope, mais ne permet en aucune fagon de la caractériser.

Tout comme Leber (51) qui aQait déja proposé un indice approximatif basé sur la
discontinuité _des", anneaux de Debye-Sherrer, nous choisirons I'indice de texture malgré son
impossibilité A caractériser ’orientation précise des cristallites dans le fil.

Pour définir cet indice de texture et étudier ses variations, nous devons avant tout avoir
des mesures comparables entre elles. Les figures de pOles devront étre normalisées. Du fait des

variations de volume dlffractant nous ne pouvons pas utiliser dlrectement les relatlons de
normalisation dé]i proposées (8)I
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5.1) Normalisation

Rappelons que I’intensitée mesurée sur une F.D.Pest :
Inesurge (P:¥)=1 . A(0,0) N(9,¥).K(9,y)

En dehors du terme K(q>,\|() tous les autres termes sont constants pour une expérience

donnée mais sont variables d’une expérience 2 I'autre ( intensité du faisceau , diameétre du fil, ...). ‘
- Pour pouvoir comparer les figures de pdles entre elles, il est nécéssaire de s’affranchir de
la constante expérimentale (i . A(0,0)).
Un des moyens serait de mesurer, dans les mémes conditions expérimentales, 1’intensité

. d’un échantillon identique isotrope car :
Iisotrope(q):‘v) =i. A(0,0).N ((AT)]

Ainsi le rapport entre I’intensité de I’échantillon et celle d’un témoin isotrope nous donne
directement K(qy). La confection d’un tel témoin isotrope étant extrémement délicate, ce moyen n’est

pas retenu.

[}

Nous avons vu que le terme N(p,y) qui caractérise les variations relatives du volume

diffractant est calculé pour chaque position (@,y) de 1’échantillon.]l est donc connu.

Si on veut normer, c’est & dire mettre & la méme échelle les différentes FDP, il faut que
le produit i.A(0,0) soit le méme ‘pour toutes les figures. Si I’on désire que I'intensité normée d’un
échantillon isotrope, corrigée des variations de volume soit égale 2 1, il faudrait multiplier I’intensité
mesurée corrigée par un coefficient de normahsauon égala[1/(i. A0,0))]:

aprés larelation [5] :

I nesured P, W) iso
i_._Al((W" (Ieogﬁgée(w))iso Tl Ato,o) ( N(o.y) )

= ( Ieonigée((P’\l’) }::= 1

De méme D'intensité, corrigée des effets de volume diffractant, normée d’un fil texturé
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sera, d’apres la relation [7] :

1 1 Ineouwed®V) nor
A0 e sld®™) = TG T oy (Lomigedow) ) = K@)

Le coefficient de normalisation peut se calculer a partir de I’'intensité globale diffractée sur
I’ensemble de la demi-sphere des pOles :

n
1 * .
= 5; f ' f Icorrigéc((p‘lf) siny dy do -
°

1 e
W =—1i.A0,0) f K(@,y) siny dy do
2r . 0

Quand la figure de pdles est compléte :
W=i.A(0,0)

Quand la figure de pble est incompléte nous définissons un coefficient de normalisation partiel :

t
Y max om
f Leorriged V) siny dy do
0 - - -
Wp = 0

W max

2n :
siny dy do
0

5.2) Indice de texture

"

Une fois normalisée toutes les FDP peuvent &tre comparées soit visucllement, soit par le
calcul (différence de 2 figures par exemple). Cette comparaison est nécessaire pour comprendre les
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variations de texture entre deux échantillons. L’emploi de l'ensémble des valeurs de la figure de poles
étant peu commode, nous avons pré&féré définir un indice Ti qui puisse décrire I’évolution de 1a texture

au cours du tréfilage.

Nous avons vu que la texture est toujours une fibre, plus ou moins marquée. Ce nombre

Ti doit pouvoir décrire I’acuité de cette texture de fibre, sans pour autant pouvoir le caractériser.

La définition de Ti est la suivante : pour une famille de plans {hkl} donnée de multiplicit&

m et 1a figure de poles (hkl) correspondante comportant n cases Ay A de mesure, nous avons :
L no nor
j-?zl {[‘Iou'risée) l]j ) [(Icaﬁgée)iso]j }

i=

.M
2

ol & chaque case j correspond un couple d’angle (9,y) de 1a FDP.

Cetindice se raméne 3 :

n
‘ 2 K- 1]
J=1
Ti=
m
n-3

Le numérateur |Kj-11 représéntel’écanil’iso&opicdeladcnsitédepblcsd’unecasei
de la F.D.P. Ti est donc la valeur moyenne de ces écarts 2 I'isotropie et représente le “degré
d’orientation” du matériau entre un état parfaitement désordonné (isotropie) ou un état ‘parfaitement

orienté (monocristal).

Ti peut varier entre : o
-0 quand l’échantill(%n est isotrope
ot
-2quand l’échanﬁllon est monocristallin,
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La valeur limite pour une fibre parfaite dans le cas des plans (110) peut étre calculée. Pour
le découpage de 1a FDP que nous utilisons ( 2,5°x 59, nous avons :
Ti=1,81

Cette valeur de l’indice caractériserait un ensemble de monocristaux ayant un de leurs
axes <110> parralléle a I’axe du fil.

Nous donnons sur la figure n°5.1 I’évolution de 1’indice de texture & I'intérieur de deux
fils extrémes de diamétres respectifs : 1,37 mm et 0,250 mm correspondant aux F.D.P. (110) déja

présentées. D2 D3 D1
ATi |
0,7 ,
0.6 )
| /F A
0.5
// \
0.4 / \
a . p}
0.3 ~
, pd ‘
0.2 :
e
0.1 B Grosfil
. o Petitfil
0.0 I —
-100 =75 -50 -25 0 25 50 75 100
' Rayonen 7%
Figure n°5.1 : indice de texture en fonction du diamétre pour les fils de diamétre 1,37 mm et 0,25
mm présentés précédemment.

On remarque &s évolutions comparables 2 savoir une accentuation de la texture vers le
coeur du fil. | _
Cet indice de texture traduit relativement bien I’aspect visuel des FDP. En effet, nous
* retrouvons les 3 domaines Dy, Dy, Dj caractéristiques du tréfilage sur la courbe Ti = f(diamatre).
En surface I"indice est faible et la texture de fibre n’est pas tres prononcée. Par contre au
coeur, I'indice est €levé et correspond 2 une texture de fibre trés marquée. '
Généralement le minimum de cet indice correspond au domaine D3,
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Cet indice est un nombre unique pour chague point de mesure dans un fil et posséde un
avantage : celui de la simplicité.

L’étude de ses variations en fonction des paramétres du procédé de tréfilage fera I’objet de
la deuxi€éme partie de ce mémoire.
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CONCLUSION

Le premier objectif que nous nous étions fixé €était de connaitre 1’évolution de la texture
cristallographique a I'intérieur d’un fil, afin de pouvoir par la suite étudier cette évolution en faisant
varier certains paraméﬁ‘es accessibles du procédeé de tréfilage. Cet objectif a €té atteint aprés résolution
de nombreux problémes inhérents : _

- d’une part & la géométrie cylindrique des échantillons qui entraine des variations
continuelles du volume diffractant au cours de la mesure. Ces variations sont corrigées par des
coefficients que nous avons établis en fonction des caractéristiques géométriques des échantillons
employés,

- d’autre part a I’hétérogénéité en orientation du volume diffractant. Nous avons pu
appréhender ce probléme et en estimer les conséquences dans notre cas particulier (steelcord). D’une
manié¢re générale, ce probléme reste entier.

Malgzé les difficultés rencontrées, nous avons pu montrer que :

- le fil est partagé en trois domaines de textures différentes. Il s’agit toujours d’une
texture de fibre, mais celle-ci peut étre “classique” ou “circulaire”. La distinction de ces deux types de
texture est rendue complexe par la forme cylindrique du fil et par les variations du volume diffractant
au cours de la mesure, '

- les différentes textures de fibre rencontrées sont des caractéristiques du procédé de
tréfilage. Quel que soit le diamétre de fil analysé, ces textures (classique ou circulaire) sont toujours
observées A des profondeurs relatives approximativement constantes. La technique de mesure de
texture que nous avons développée convient parfaitement A 1’étude de tels fils.

Dans le but de comparer les variations de textures et les propri€tés mécaniques du fil,
nous avons proposé un indice représentatif de la texture. Cet indice obtenu A partir des F.D.P.
représente 1’acuité de la texture locale du fil. Ce nombre traduit bien la forme visuelle des F.D.P.
obtenues sans pour autant caractériser les différentes textures observées.
y :
La technique d’analy;e étant mise au point elle sera appliquée a 1’étude du comportement
du steelcord dans la 2™ partie de ce mémoire.
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INTRODUCTION

Dans le souci permanent d’optimiser le procédé de tréfilage, I’étude de la texture
cristallographique d’un fil le long de son diamétre est appliquée a présent & la compréhension des
mécanismes de mise en forme du steelcord. L’analyse de la texture de fils fins, rendue possible par la
technique présentée dans la premiére partie, va nous permettre :

- d’observer ’influence du tréfilage sur la texture du fil,
- de déterminer les variations de texture engendrées par la modification d’un
parameétre de tréfilage.

Dans ce contexte, quatre paramétres parmi les plus influents sur les propriétés
mécaniques du fil ont ét€ analysés :
- le traitement thermique,
- la vitesse de tréfilage,
- I’angle de fili¢re,
- le taux de réduction par passe.
I
L’étude des corrélations entre la texture cristallographique et les propriétés mécaniques
résultant des variations de ces différents parameétres pourrait ensuite amener d’éventuelles
modifications de process.

Cette deuxitme partie se présente sous la forme de deux chapitres.

Dans le premier chapitre, nous présentons la technologie utilisée dans 1a mise en forme du
steclcord aprés un rappel du procédé de tréfilage. Nous résumons ensuite les différents travaux
rencontrés dans la littérature concernant 1’étude de la déformation d’un fil lors du passage dans une
filitre.

- Dans le second chapitre nous observons les variations de 1a texture cristallographique et
des propriétés mécaniques du':steelcord lorsque les différents parametres cités varient. Nous
rappelons le principe des diﬂ'éret:ts essais mécaniques entrepris et présehtons I’ensemble des résultats
expérimentaux. Nous analysons ensuite différentes analogies possibles entre la texture
cristallographique et le mode de déformation d’un fil. '
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6) MISE EN FORME DU FIL.

Les propriétés mécaniques du fil dépendent du procéd€ de mise en forme utilisé. La forme
de I’outil conditionne 1’écoulement du métal et donc la répartition des contraintes au sein du matériau
déformé. L'étude de ces déformations .est un complément indispensable 2 l’analysé de la texture
cristallographique.

' Apres une présentation du procédé de tmse en forme du steelcord, nous verrons les
différentes études de la déformation d’un fil par tréfilage a I’aide de la théorie de la plasticité. Ces
études rencontrées dans la littérature fournissent une excellente approximation du mode de
déformation du métal au cours de sa mise en forme. Elles apporteront de précieux renseignements
dans notre analyse des relations entre les propriété€s mécaniques et la texture cristallographique du
steelcord.

6.1) Principe du tréfilage.

~————Rappelons le pﬁncipc du tréfilage défini dans 1a premilre partie : il permet d’obtenir une
4
piéce cylindrique en forgant son passage dans une filitre (figure n° 6.1). Le métal s’allonge et sa
section se réduit : on dit qu’il file. La filitre forme un cOne de dem: angle au sonimct o appelé “angle
de filitre”. Du fait de la symétrie axiale du procédé, la déformation est dite axisymétrique.

Figuren®6.1 : pmlclpe du tréfilage
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Deux procédés obéissent & ce principe : le tréfilage et I’extrusion. Dans le cas du tréfilage,
le déplacement est imposé par une traction sur la face avant B. Sil s "agit d'extrusmn on impose le
. déplacement en poussant sur la face arriére A.

En fait, le procédé de tréfilage est réservé aux faibles angles de filiere alors que
I’opération d’extrusion est plus adaptée aux forts angles et A des taux de réducuon plus importants. Le
taux de réduction est défini par la relation suivante :

' R%=(1-—s—i). 100
ol Si et Sf sont respectivement les valeurs des sections initiale et finale du fil.

Que ce soit en tréfilage ou en extrusion, les taux de réduction ne sont jamais inférieurs 2
10-15%.

Lomde I’opération de uéﬁhge, le métal subit une traction importante le contraignant 3
passer dans la fili¥re. Le frottement intense A I’interface outil/fil combiné A Ieffort de traction
proquugnt un état de contrainte de compression dans le sens radial et de traction dans le sens
longitudinal. Suivant les combinaisons dcs deux, on peut faire apparaitre des décohésions en forme
de chcvmns, tant redoutées par les tréfileurs. Ce phénomene limite le choix de I’angle de ﬁhére et du
taux de réduction et impose une lubnﬁcauon constante de la filidre.

¢
6.2) Mise en forme du steelcord.

Le produit  I"origine du steelcord est un fil d’acier perlitique du type XC70 de 5,5 mm
de diametre en provenance de la sidérurgie. Son cahier des charges exige une absence d’inclusion,
peu de ségrégation et un minimum d’impuretés comme Cu, Ni, Cr, Mo, P, et S, qui sont 3 1’origine
dela fraglhsauon du fil.

A partir du diametre initial, quatre opérauons €lémentaires sont néccssaues pour obtenir -
un fil steelcord de 0, 1520 ,38 mm de diamétre :

- le tréfilage A sec avec traitement therrmque mtermédmre
- le traitement thelm1quc ’

- le laitonnage,

- le tréfilage humide.
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Entre ces opérations, le fil subit une préparation de surface :
- avant un traitement thermique, on effectue un ncttoyage par un procédé chimique
(acides) ou mécanique (ultra-sons) afin de détruire les résidus de lubrifiants, utilisés au cours du
tréfilage. |
- avant le tréfilage le fil subit un traitement de boraxage ou de phosphatation afin de
faciliter I’adhérence du lubrifiant 4 I’acier. ‘ '

Pour suivre la fabrication du steelcord, examinons chaque opération chronologiquement
I’aide du schéma suivant :

ey

secenS .- Patentage 7 Patentage 15
: sec en - m
passes n°’l passes n2 - laitonnage passes

D55l 3 emmadie() 3 el ¢l.37—b- D 1,37 cmedi @ 1,37 - 30,25

La premiére opération est divisée en trois phases :

- le diamétre :1u fil est tout d’abord réduit de 5,5 mm 2 3 mm environ (R% = 70%) 2 une
vitesse de 400m/mn. Le diamétre de fil A atteindre imposant une réduction de section importante, le
tréfilage s’effectue en 5 passes a 1’aide d’une machine dite “multipasse”. Aprés chaque filitre, le fil
est entrainé par un cabestan motorisé autour duquel il s’enroule (figure n° 6.2). La lubrication des
filitres est “séche”: le lubrifiant est un savon & base de stéarate de calcium ou de sodium.

- apres le tréfilage, le fil est écroui et ne pourrait supporter une nouvelle opération de
réduction de section. On pratique alors un traitement thermique afin de régénéeer les caractéristiques
mécaniques du fil de départ et donner ainsi la possibilité d’effectuer & nouveau un tréfilage. Le
uaitr.mentuﬁliéémlcpatemage agit d’une austénisation & 950°C en four au défilé (e fil avance &
vitesse constante dans mﬁwmd'une uempeenbmndeplomth60°C pendantquelques
secondes (également au défilé). " : : '

: )
, apn‘.sceumtement,lcdmmétmdnﬁlestrédnudeSmm&lSmmenvnrons(R%—
80%) en 7 passes & une vitesse de 600m/mn. La lubrification est “s2che”.
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\:

Emuzgn_d.z_,_maclune d tréfiler multipasse (8 ﬁlléres) dans le cas de gros diamétres.

A la suite de cette opération, le fil subit un nouveau traitement thermique de patentage -
dans les mémes conditions que le précédent.

Vicnt ensuite le laitonnage. I s’agit de déposer une couche de quelqucs micromdtres d’un
alhagc Cu-Zn obtenu par électrolyse en bain de cyanure. Le laiton confire au fil sa proprité
d’adhérence i Ia gomme du pneumatique et sert de lubrifiant lors de la demitre opération de tréfilage.

Cette dernitre opération consiste A réduire le diamatre du fil de 1;3 mm 2 0,2'mm
(R%=97%) en 17 filitres environ. Toutes les filitres sont plongées dans un lubrifiant liquide (la -
 Iubrification est “humide™). La vitesse de tréfilage est de 1300mfun, Iallongement da fil est
d’environ 21% par passe, le taux de réduction moyen par passe est de 18% et l’angle 20 du cone de
- filidre est de 12°.
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-Les filieres utilisées pour les différentes opérations de tréfilage peuvent &wre en acier
rapide, carbure de tungsténe ou diamant.

6.3) Déformation du fil dans une filiére

Outre le souci d’améliorer les: caractéristiques de son produit, la préoccupation de
I’industriel est de déterminer :

1) le choix des paramétres de tréfilage garantissant un minimum d’énergie de
déformation, c’est & dire quels angle de fili¢re, taux de réduction, vitesse dcflréﬁlage et lubrifiant
choisir pour minimiser I'effort de traction et ’usure de la filidre. : |

2) les seuils d’apparition des décohésions de matiére,‘& Porigine de la rupture du fil.
Plusieurs types de décohésions peuvent en effet survenir au cours du tréfilage (1):

- si I'angle de fili¢re est trop €levé, le métal se bloque en téte de filiere, une surface
de cisaillement conique se crée et un bloc rigide appelé zonc morte se désolidarise du métal qui
continue de s’écouler, ) - '

- lorsque les conditions de frottement a I'interface outil/fil sont mauvaises, on note
quelquefois l’apparition de décohésions superficielles, B /

- selon I’angle de filitre et le taux de réduction choisis, des décohésions en forme
de chevron apparaissent au coeur du fil (figure n°6.3).

/

(

M_‘L exenij;le de décohésion interne cnform\e de chevron.
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C’est dans ce but que de nombreuses études de déformation d’un fil, lors de son passage
dans une fili¢re, ont ét€ développées en appliquant les théories de la plasticité.

Remarque ; I'utilisation des théories de la plasticité¢ suppose que le matériau soit homogéne et
isotrope.

6.3.1)Emmﬂmdﬂm.g!nhakmmiss_en_m

" Des méthodes de calcul sxmples comme la méthode des tranches (2) ou cclle des lignes de
ghssement (3), ont permi de donner rapldemcnt ’effort de traction sur le fil et la répamuon dela
pression sur la filitre en fonction du lubrifiant (coefficient de frottement), de Pangle de filitre et du
taux de réduction utilisés. Ces valeurs sont approchées par défaut, mais un coefficient de sécurité
raisonnable permet d’uuhscr de tels résultats pour le dimensionnement des filitres.

L’inconvénient de telles méthodes réside dans le fait que la répartition des contraintes
dans le fil est inconnue. Dcs analyses plus fines ont &t efféctuées afin de tmcux connaitre la nature de
I’écoulement et pour évaluer les contramtcs au sein du matériau.

€ Avitzur (4) a utilis€ Ia méthode des bornes supérieures. En postulant des champs de

vitesses compatibles avec les condmons limites du systéme, on peut calculer les bornes supérieures
de 1a puissance de déformation réellement dissipée lors du processus. La prise en compte de la nature
de I'écoulement du fil dans 1a filitre permet d’approcher 1état des contraintes au sein du matériau.

Les hypotheses sont les suivantes (ﬁgﬁre'n" 6.4):

- la zone plastifiée est limjtée par deux surfaces de discontinuité des vitesses tangentielles
r 16t F2,

- dans les zones I et II, les vitesses sont constantes et paralltles & 'axe de traction.
L’écoulement dans la zone II est convergent vers le sommet O du cone de la filidre. En tous points,
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les composantes des vitesses sont exprimées, en coordonnées sphériques (1,0, ) par :

l.lo=l.l¢=0

u = V Vfrg cosd

r
- le long des surfaces I'y et I'p, les composantes normales des vitesses sont continues

alors que les composantcs_tangénticlles préseatent une discontinuité :
AV1=Vysind lelongde I,
AVy=Vgsin® lelongdeT,

- enfin, il existe un cisaillement du au frottement le long de 1a filidre. Il obéit 2 une loi de
Coulomb de 1a forme :

m o,

T= ———

13
ol m est le coefficient de frottement 2 1'interface outil/fil (0 <m < 1) et 0 st le seuil d’écoulement

\4

2Ro I

Figure n%.4 : Champ de vitesses défini par Avitzur..

Ce champ associé & un comportement rigide parfaitement plastique (seuil d’écoulement
plastique) permet de calculer analynquement I’énergie de déformation :

' 2 T- "
wdef=ﬁoo]; .-i-eipijdv

137



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D’ ACIER TREFILES
TEXTURE ET PROPRIETES MECANIQUES - CHAP. 6 : GENERALITES

- V est le volume correspondant 2 la zone de plastification du fil (domaine IT),

- €5 sont les composantes du tenseur de vitesse de déformation,

La puissance fournie par les forces extérieures est la somme de

- la puissance de déformation W y..¢,
- la puissance dissipée le long des surfaces de discontinuité I'; et Iy,

- 1a puissance dissipée en frottement le long de la filidre.

La vitesse étant connue en tout point, les vitesses de déformation sont également
connues, et la puissance nécessaire 3 la déformation peut étre calculée. La résolution du probléme

conduit & l’expression du rapport de la contrainte de tréfilage oy sur le seuil d’écoulement Gp:
ot 2oL Lo
0—0 =2 f(o). n(R )+ — ‘f— ( - cotgo + m.cotgo. n(E) )
La figure n® 6.5 présente I'évolution de of/oy en fonction de 1’angle de filitre pour
]
différents taux de réduction avec un coefficient de frottement m de 0,03.

Pour chaque taux de réduction, il existe un angle de filitre optimal (au sens de I’effort).
Cet angle est donné par la relation :

3
aopt meIl(R )
=50%
‘k : .‘____/ =40%
A — =35%
\ A //// =30%
S ol B e P e
N — 1T
ANIEA L1~
W e B
ST °

0 2 4 6 8 10 12 14 16
102 angle e o fiére

Figure n°6.5 : Optimisation des conditions de tréfilage. -
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5> Cristescu (5) reprend cette méthode en associant an matériau un comportement rigide

parfaitement viscoplastique. Le champ de vitesse de déformation est identique 2 celui utilisé par
Avitzur, mais la viscosité du matériau entraine une relation de type Bingham entre le champs de
vitesses et le champ de contraintes : le comportement du fil dans la filitre est assimilé A celui d’un

fluide traversant un tube conique.

Ce modele prend en compte 'influence des variations de vitesse de tréfilage sur le
processus de déformauon

De 1a méme fagon qu’Avitzur, le bilan des énergies dissipées au cours de la déformation
conduit & I’effort de traction sur le fil.

Cristescu présente également 1I’évolution des contraintes longitudinales et transversales le
long d’un diamétre du fil 2 Pintérieur de la filidre. Les figures n° 6.6 montrent 1I’évolution de la

contrainte longitudinale oy, et de la contrainte de cisaillement 0,¢ sur la surface I' prise 2 la distance r
du point de convergence O de la fili¢re aucours de 1a déformation d’un fil d’aluminium.

Cro (MPa) : c (MPa)
0.8 . 101 T—
0.6
100
04 o
99
02
0,0 ¥F—+— ' 0 98 - i
0 2 4. 6 8 0 2 4 6 8

-
Figures n°6.6 : évolution des contraintes Oy €t Oy appliquées A un élément de volume situé dans la

zone Il (figure n°6.4) @ un angle 0 de I axe du fil (0s6<cx) dans le cas du u'é_ﬁlage d'unfil
d aluminium (vitesse de tréfilage = 1506mmis, 0. =8¢ 0p = 160 MPa).

On distingue patfait's;ment I’augmentation de la composante longitdinale au voisinage de
I’axe du fil, et inversement l’aﬁgmentation de la composante radiale au voisinage de I'interface
filidre/fil.

139



A *(9) se4dp p suvpuodsasior anbysvyd uonpwiiofgp
3p utpwiop 12 2.1y 9p 7[3up | 3p uotuof ua 33v]yp.s 3p aputv.5u00 D] Ip UOKNION) TZ YU TIIT]

e

LARGE

“reoucTion|

SMALL
Reo‘uc'n_ou!

RELATIVE DRAWING STRESS

. OPTIMAL
SEMI- CONE ANGLE\'

tCRITERION
1 FOR

| CENTRAL
BURST\

SOUND FLOW ————t=

\

pa— CENTRAL BURST—-'

CRITERION FOR oEAo'
zous FORMATION

MAXIMUM REDUCTION POS -
. SIBLE BECAUSE OF EXCES -
SIVE - REQUIRED DRAWING
FORCE CAUSING NECKING

AND FRACTURE,

SHAVING

CRITERION
3/ FOR SHAVING

MARINMUM REDUCTION POSSIDLE

0 20 40 ¢ &
SEm~ CORE AnaLE

MANIMUN POSBIBLE MEOUCTION .

—pme- &

PENCENT RLOUCTION W AREA

Mm-cone AneLt

CRITICAL SZMI-CONE ANOLE

SCMI-CONE ANSLL
-
Q
I 1 ]
]
-
o®o

b"/

CRIVICAL
-]
-

T T R )
PERCENT AEOUCTION

CRITIGAL OEMI=CONE ANGLE VI, REOUETION
AND CONSTANT SHEAR PACTON .

94%)

/\\

AEDUCTION RATIO (R /R,)

SEMI-CONE ANGLE

SEMI-CONE ANOLE, DLOALES
!0 00 0 80

.

.lﬂ)ﬂlﬂ'ﬂﬁ

L)

130! -—cllTlGlL Alﬂ.t 'Ol GMVIIO 130

| wee GII'ICAI. ANOLE FOR BURT - .
£0eE. l 1 t
ne —"'—"_'.‘f— + } $
SHAVING Shbiaih Wn."-l' tm

20

LXTRVSION 10

l p
" "

-] A '
“80 ~80 =40 =20 O <70 -850 30 -0 0O
RARE ANOLE (a), DEOAELS

N0IJON02N INIJINIM

CRITICAL ANGLES FOR SHAVING AND BULT~UP CDOL.

STLI'TVHINED : 9 "dVHO - SENOINVITN SELANIdONd 19 TANLXAL

STTAFYL ¥AIDV . SNIJ STId Ad SANVINVIINW SALANNIONd 1T anamdvuoomzsm:) FANLXTL



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D’ ACIER TREFILES
TEXTURE ET PROPRIETES MECANIQUES - CHAP. 6 : GENERALITES

- - Avitzur a étendu ses calculs au procédé d’extrusion (6) et a déterminé I'effort de tréfilage
en fonction de o pour des angles compris entre 0 et 90° (figure n°6.7). -

. Les calculs d’Avitzur et Cristescu ont permis d’optimiser avec une bonne approximation
les efforts de tréfilage et la forme de la filitre pour minimiser I’énergic de déformation. Les

- paramdtres 6ptimaux’rewnus dans le cas de I’acier sont 8°<2a< 24° et 10% <R% par passe< 30%

Malheureusement, ces méthodes ne tiennent pas compte du phénomeéne d’écrouissage du
matériau et ne permettent pas d’avoir accés au retour élastique et donc aux contraintes résiduelles dans
le produit fini.

6.3.2) Prévision des défauts de tréfilage.
Si les défauts de surface et I'apparition de zones mortes ont pu étre minimisés de fagon
 expérimentale par I'amélioration de la qualité des lubrifants et Poptimisation de I'angle de filitre,
: l'apparitibn des chevrons reste encore un mystére qui a fait 1’objet de nombreux travaux.

I3 Le critire de ZIMMERMAN-AVITZUR ()

Lorsque des défauts apparaissent, notamment des chevrons, Avitzur propose de modifier
le champ de vitesse. Le nouveau champ postulé est présenté dans la figure n°6.8 .

Eigure n°6.8 : champs de vitesse dans le cas & apparition des chevions.
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On peut, en comparant les valeurs de ’énergie de déformation avec et sans chevron,
définir un critdre d’apparition et séparer le plan -R% en deux régions (figure n° 6.9). Une zone 2
forte réduction et faibles angles dans laquelle la formation de chevrons est impossible et une zone
correspondant aux faibles réductions et forts angles dans laquelle les chevrons peuvent se former.
Dans le premier cas de figure, la surface de contact est plus grande et les effets de cisaillement levés.

Au contraire, dans le second cas, le cisaillement est plus faible et la compression prend une plus
grande importance, risquant de faire apparaitrc les chevrons.

R
i)

60° = go°
FEigure n°6.9 : Zone d apparition des chevrons selon Avitzur dans le cas d’un acier 30 CD 4
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% Etude de ’endommagement (8).

Chevalier propose un critére d’apparition des chevrons reposant sur la théorie de
I’endommagement. Le modgle d’endommagcmént utilisé est isotrope 2 un paramétre. Ce paramétre
noté d traduit les pertes de propriétés €lastiques provenant de I’augmentation du pourcentage de
cavités et de microfissures dans un volume élémentaire quelconque. II est 1i¢ & I'évolution du module
d’Young E du matériau au cours de la déformation par la relation suivante ;

E
d_l-E;

La courbe charge/déformation présentée figure n%.10 montre parfaitement I’apparition et
I'influence de I’endommagement au cours de la déformation du matériau.

Au cours du chargement trois instabilités apparaissent :
- la premiere lorsque la courbe force-déplacement (F-g)accuse une décroissance,
- 1a deuxieme lorsque la courbe (G-€) devient décroissante,

- la troisi¢tme !prsque (o-¢) présente une tangente verticale.

C'est dans le domaine caractérisé par les trois instabilités que le role de
l’endOmmagement est prépondérent dans I’amorgage de la rupture du matériau sollicité.

L'utilisation d’un modgle de calcul aux éléments finis en grandes déformations et
I’hypothése d’un ébmportement élastoplastique écrouissable du matériau au cours de sa mise en
forme ont permis & Chevalier d’évaluer la répartition de I'endommagement en tous points du fil
pendant et aprés son passage dans 1a filidre. |

Pour cela il détermine, en tous points du matérian déformé, une contrainte équivalente o*

ausensde l'endommag_e_ment parla relation suivante :

. 2 2 ; 2
o = r\/ 3 (1-v) Opgeps + 3(1-20) <O
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F 4 Instabilité en effort

Rupture
€
>
A -
d Endommagement
| critique
dc o
Naissance de
l'endommagement
. €
>
0]
' 4
H ~
= G
<
o
= ' ,.
S Instabilité en contrainte:
< L'endommagement devient
- prépondérant devant l'écrouissage
'..: | N 8

Figure n°6.10 : Caractérisation de I' endommagement. .
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avee

Oy pour ox<0

<> =
s 0 pour oyx20

ol : _
-og=-113 trace(cij) est la contrainte hydrostatique caractérisant 1’état de pression

sur un élément de volume du fil, v
- OMises ©St la contrainte équivalente selon Von Mises caractérisant ’état de
cisaillement d’un élément de volume du fil,

- v est le coefficient de Poisson du matériau.

La figure n® 6.11 montre les varitions de Gy €t Opg;50 €t 0* en fonction du rayon du fil
déformé.

4 e .Gm‘ses Eﬂdommeg.meﬂ(
meximun

WA thdroﬂluqu' ;
-0 /

\“‘M
“\\\\\s\‘
.

» Ragpn du r{1
Figure n°6.11 : évolution de o* ernfonction du rayon du fil.

A partir de 0%, il propose de déterminer d 4 1"aide de 1a loi d"évolution suivante :

o. +l :
oy .
ol: “ S e B

- O est lc seull d’endommagement

N -Setssmtdwoonsmnmmuqueshdenuﬁerparunessmdeuacuonsm
e matériau utilisé.
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E-ndomm'agement a la premidre passe

\\\\\\\ 30,00

filiere 30,02

0,04

EENO0,08

Axe de symétrie
Endommagement i la seconde passe

\\\\\\\ = o°.04
\filidre 0.08
E=E o.12
e 0,16
EE o.20

Axe de symétrie

End‘ommagem'ent A4 la troisidme passe

QNN
filiere

0.16
0,20
0.24

0,28
0.32

Axeg: de symétrie

Figure n°6.12 : évolutionde I endormmagement maximum dans le fil au cours des trois premiéres |
passes de tréfilage d aprés (8).
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La recherche de dy,,; dans le fil pour différents paramétres de tréfilage permet ensuite de
définir les meilleures conditions (angle de fili¢re et taux de déformation) de mise en forme.

Une étude de I'influence des trois premiéres passes sur 1’€tat de contraintes internes du fil
lui permet de constater que 1’endommagement maximum évolue de la surface vers le coeur du fil entre
la premitre et la troisiéme passe de tréfilage. La figure n° 6.12 présente I’évolution de dy,.; en
fonction du rayon du fil au cours des trois premiéres passes de tréfilage. La figure n°® 6.13 montre,

dans les mémes conditions, 1’évolation des contraintes Gy et GyqsEs-

Oy OMiszs
3éme passe
28me passe
lere passe
, >
Rayon du fil-machine Rayon du fil-machine
Figure n°6.13 : évolution des contraintes dans le fil au cours des trois premiéres passes de tréfilage
v d'apreés (8)

Iso-valeur D¢

L € P 12 15 18 __
Figure n°6.14 : conditions optimales de tréfilage d apres (8).
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L’étude des variations de dyy,,; en fonction de I’angle de fili¢re o et du taux de réduction

R% lui ont permi de proposer un nouveau domaine d’apparition des chevrons (ﬁgure n°6.14). Le

~

graphe Dc (cndbmmagement critique) = f(o,R%) 'proposc un domaine “idéal” de tréfilage contenu
dans celui proposé par Zimmerman et Avitzur, mais de taille réduite par rapport A ce demnier.

L’étude de Chevalier étant encore beaucoup trop récente, il est difficile de conclure sur la
validit¢ d’un tel crittre, mais de prochaines études apporteront certainement des compléments
d’informations importants.

Si ces études complémentaires concernant I’apparition de chevrons ont permi de montrer
qu’il existe des conditions optimales de tréfilage (an sens de 1’effort de ‘ tréfilage et de
I’endommagement), ces phénomenes apparaissent encore fréquemment et sans contrdle possible au

cours du tréfilage.

La plupart des études présentées permettent une approximation des grandeurs de tréfilage
(angle de fili¢re, effort de traction et taux de réduction optimal) mais ne tiennent pas compte, de part
leurs hypotheses, des caractéristiques microscopiques du matériau déformé.

Les modéles de éompomment d’un matériau soumis 2 déformation utilisant ses
caractéristiques microscopiques sont de plus en plus usités aujourd’hui.

Supposant connu le type de déformation et la texture initiale d’un 'polycristal, un tel
modzle permet de déterminer la texture qui découle de cettc déformation. La confrontation des
résultats avec l’experience apporte alors des renseignements précieux sur les mécanismes de
déformation plastique des grains du matériau polycristallin étudi€é.

Le principe de ces théories repose sur la considération suivante : un matérian
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polycristéllin est un agrégat hétérogene dont le comportement se déduit du comportement de chaque
constituant (monocristal). Pour cela, 1a réaction globale du matériau doit étre associée 2 toutes les
actions et féactions des éléments qui le _composent“sﬁr les éléments voisins au cours de la
déformation.

Les méthodes qui permettent d’y parvehir (Reuss (9), Voigt (10), Taylor (11), Kroner
(12), modele autocohérent (13)) différent principalement par la nature des hypothéses, et donc par le
degré des approximations faites pour résoudre le probldme des relations entre contraintes et
déformations macroscopiques et microscopiques dans les polycristaux. |

Malheureusement, peu d’études utilisant ces modles ont abordé le probléme du tréfilage.
Seules des études concernant Ia torsion de tubes de cuivre et d’acier 2 1’aide du modale de Taylor (14,
15, 16) ont été proposées. Récemment toutefois, des applications du modéle autocohérent 2 I’étude
des textures de déformation ont montré d"exellentes corrélations entre certains types de déformation et
les textures que nous avons rencontrées dans le steelcord. Ce sont ces derniers résultats que nous
présentons.

L’appm:dmat;m autocohérente introduite par Kroner (12) a été développée par Hill (17),
Budianski et Wu (18), Hutchinson (19), Berveiller et Zaoui (20) et Weng (1) dans le cas des petites
déformations. Récemment, Ie probléme de la formation des textures cristallographiques en grandes
déformations a été également abordé par Hihi et al (22) et développé par Lipinski et al (23).

Présentons succinctement son principe. -

Soit un agrégat (polycristal) hétérogéne de N €léments (monocristaux) homogenes.
Chaque élément (i) a un comportement supposé connu décrit symboliquement par une relation entre
contraintes (0;) et déformations (g;) totales locales On se fixe également la forme moyenne de chaque
consutuant etsa daspomuon par rapport au repire mauoscoplque de référence.

Sichnqmélémeme&cmsxdéléwmmcumimlumonhétémgenedansmemmcemﬁme
homogéne, on a ensuite a résoudre N problémes de type “inclusion-matrice”, ot ’on é&tablit les

relations entre 0;,¢; dans P'inclusion (i) et les contraintes et déformations totales macroscopiques Z,E
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appliquées a I'infini 4 la matrice homoggne dans laquelle est située cette inclusion.
La solution de ces N probldmes fait intervenir les caractéristiques inconnues du

comportement du milieu homogene équivalent constituant la matrice et les conditions de Laison
inclusion-matrice.

SiI’on se place dans le cas d’un matériau polycristallin constitué d’un ensemble de grains
et dont le comportement est supposé élastoplastique Ecrouissable, trois familles de paramétres
- physiques sont & prendre en compte dans 1’évolution du comportement \du matériau avec la

déformation : '
- & Déchelle intracristalline : I’évolution et la répartition des dislocations
responsables de I’écrouissage intracristallin.
- 3 1’échelle dii grain :
* le mécanisme de glissement plastique i I’origine des textures de déformation
- *ladésorientation relative des réseaux cristallins source de contraintes internes

- le changement morphologique des grains qui se superpose aux hétérogénéités
intra et intergranulaires.

Devant la complexité du probléme, les hypothéses simplificatrices suivantes sont
postulées :

' - le comportement du grain est suppos€ homogene dans tout son volume.

- les grains se déforment uniquement par glissement. Le glissement plastique obéit 2 1a loi
de Schmid (23). Dans le cas d’un réseau cubique centré :
: * 1a famille de syst®me de glissement considérée est {110}<111> (24),

* 24 systtmes sont pris en compte,

- pour les grandes déformations, 1’écrouissage intmcristallin est décrit par une matrice
_ reliant la vitesse de cission critique sur les systémes de glissement 2 la wtwse du ghssemcnt plastique
sur les systémes actifs. _

- tou]ours en grandes déformauons, les transitions d’échelle entre les grandeurs
m1crosoop1ques et macmsooplquw soqt effectuées par l’emplm du gradient de vitesse et des taux de
contramte nommalc o *-

Un programme informatique conduit 2 la fonction de distribution des orientations d’un
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volume de N grains a partir des données suivantes :
- nombre de grains constituant le volume et forme de ces grains,
- matrice des contraintes macroscopiques agissant sur le volume,

- caractéristiques du réseau cristallin.

A. Nadari et M. Berveiller (25) ont montré, a 1’aide de ce modele, qu'une contrainte
uniaxiale pure appliquée A un volume de 100 grains de texture isotrope et de structure cubique centrée
engendre une texture de fibre “classique” d’axe <110>. La figure n° 6.15 présente la formation de
cette texture selon le taux de déformation imposé. -

Ce résultat démontre que la texture issue du coeur d’un fil tréfil€ peut étre associ€ A un
état de déformation uniaxiale pure.

Ce modgle, beaucoup plus réaliste que le modéle de Taylor, est malheurcusement encore
trop récent pour avoir ét€ appliqué 2 I'émde du tréfilage.

L’ensemble des études présentées dans ce chapitre seront comparées aux résultats
concernant I'influence des paramatres de tréfilage sur la texture du steelcord dans le chapitre suivant.
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[ }
(]
o
-l
pi
-l
a
[ ]

é (modéle autocohérent). -

ique ce

) = évolution de la texture en fonction du taux de déformation dans le cas d une traction
nir )

-]

uniaxiale pure d’un polycristal cub.
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7) INFLUENCE DES PARAMETRES DE TREFILAGE SUR LA TEXTURE ET LES
PROPRIETES MECANIQUES DU STEELCORD (26).

La technique de détermination de la texture cristallographique de fil présentée dans la
premiére partie de ce mémoire nous a montré que I'indice de texture varie de 1a méme fagon, que le fil
ait un gros ou un petit diamétre. Bien que les variations soient similaires, les valeurs de indices sont
néanmoins différentes. La question est alors de savoir :

1) comment ces indices varient lorsque les paramétres de tréfilage sont modifiés ?

2) ce que nous apporte ces indices de texture par rapport aux moyens classiques de
caractérisation du fil (essais mécaniques) ? |

Quatre parametres, considérés comme les plus influents sur le procédé de tréfilage, ont
ét€ étudiés. Il s’agit :
- du taux de réduction par passe,
- de I'angle de filiere,
- de 1a vitesse de tréfilage,
- des traitements thermiques.

Leurs variations ont été limitées au domaine des conditions optimales de
tréfilage définies par Avitzur (6) et Chevalier (8), c’est & dire :

- 8°< 20 <20°
- 10%<\R% <20%

Pour chaque étude, un certain nombre d’échantillons sont prélevés 2 différents stades de
la fabrication et nous présentons ‘pour chacun d’eux : _
- la courbe d’indice de texture Ti = f(diamétre),
- les résultats d’essais mécaniques.
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7.1) Les essais mécaniques.

Nous avons vu, dans la premitre partie, la technique de détermination des indices de
texture. Nous présentons ici les différents essais mécaniques effectués sur les échantillons de fil. Ces
essais sont normalis€s, mais certains sont spécifiques au steelcord. Ils font partie du cahier des

charges imposé par le pneumaticien.

7.1.1) L'essai e fatigue par flexion rotative ou test “HUNTER”,

La rupture, appelé rupture par fatigue, dépend pour une grande part des défauts
superficiels du métal. C’est-en effet & partir d’un défaut de surface (crique, pigfire de corrosion,
inclusion,.. ;), que s’initie la fissure conduisant a la rupture.

Un essai de fatigue consiste 3 soumettre une éprouvette 3 une contrainte alternative

connue et & mesurer le nombre de cycles qui amene la rupture.

La flexion rotative est une méthode particuliérement commode pour tester la résistance 3
la fatigue des produits longs, tels que fils, cibles et torons. L'éprouvette est maintenue en rotation par
un mandrin tournant et un cylindre creux fixe. Au cours de I’essai, chaque fibre du métal est soumise
alternativement 2 une contrainte de traction et de compression. Les efforts auxquels sont soumises les .
éprouvettes présentent donc une certaine analogie avec ceux d’un fil ou d’un @ﬁblc dans une gaine
flexible, ou encore d’un pneumatique au cours de son utilisation.

Si I’on calcule la valeur des contraintes en chaque point de l’éprduvctw (figure n°7.1),
une valeur maximale est obtenue au point de courbure maximum. Elle est donnée par 1’expression :

dans laquelle : | |
-K=12quand L/e =2,19
- L =longueur utile de 1’éprouvette (mm)
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-d =diamétre du fil (mm)
- e = distance entre les mandrins (mm)

- E =module d’Young obtenu lors d’un essai de traction.

Figure n°7.1 ; principe de I essai de fatigue.

La rupture a lieu d’autant plus tard que 1a contrainte est plus faible. A partir d’une certaine
contrainte appelée limite de fatigue, il n’y a plus de rupture. Cette limite est caractéristique du produit
examiné.

En portant en abscisse le nombre de cycles, et en ordonnée la contrainte appliquée, on
obtient une courbe de fatigue dité courbe de Wohler. La figure n°7.2 montre les deux types extrémes
de courbe de Wohler : 1a courbe (T) est caractéristique d’un métai “sain” et présente un palier de limite
de fatigue. L’autre, par contre, est caractéristique d’un fil défectueux : il n’y a pas de limite de fatigue.

Une rupture s’initiant sur un défaut essenticllement variable d’une éprouvette a I’autre, il
n’est pas étonnant de constater une dispersion assez giande des valeurs expérimentales.

7.1.2) Esssi do traction

Cet essai est classique et donne la limite de rupture RT du fil en Mpa, I’allongement (A)
aprés rupture en % et la striction (St) en %. Ces deux derniers paramatres caractérisent la ductilité du -
matériau. Pour un fil standard de 0,25 mm :

Y

" - RT =2800 Mpa,
- A% = (Al/lo apres rupture) * 100 =2,5

" - St=(1- (Sf/Si)) * 100 = 50 avec Sf = section apres rupture et Si = section initiale
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-

Courbe I : existence d’une limite de fatigue

Courbe II : absence d’une limite de fatigue.

~ cyclee

Figure n°7.2 : courbes de Wohler
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7.1.3) Pliage et torsion

Ce sont des essais spécifiques aux tréfileurs. Ils sont normalisés et définis comme suit :
- I’essai de pliage consisfc a plier alternativement jusqu’a rupture un fil contre deux
surfaces bien définies. On enregistre le nombre de cycles avant rupture.
- I’essai de torsion consiste & faire tourner 1’extrémité d’un fil, I’autre étant fixe. La
rotation est effectué jusqu’a rupture. La longueur utile du fil est L = 200 * d (d est le diamétre du fil).

7.2) Résultats expérimentaux.

Nous avons vu (chapitre 6 § 6.1) que deux traitements thermiques sont utilisés pour
obtenir le steelcord. Le buf de cette étude est d’analyser I’influence du premier traitement thermique
sur les caractéristiques du fil au cours de son €laboration. Pour cela, un fil d’acier XC64 de diamétre
initial 5 mm est séparé en deux bobmes notées “Indirect” et “Direct”. Ces bobines vont suivre dcux
chemins de fabrication d:ﬂ'érents présentés dans la figure n°7.3.

Le diambtre des fils “Indirect” et “Direct” est réduit selon le méme procédé de Smm 2
3mm. A ce stade :

- le fil “Indirect” suit le chemin de fabrication habituel présenté dans le chap. 1 2 savoir :
* un premier patentage,
~ * une réduction de diamétre de 3mm a 1,37mm en 7 passes,
* Je deuxidme patentage,
* le laltonnage,
* uneréducuondedmmétrede 1,37mm 5.0.25mmen l7passes
- Ie fil “Direct” est directement tré6lé de 3mm 2 1,37mm de diamétre en 7 passes pour
suivre ensuite la méme proeédure que le fil “Indirect”. Le premier patentage est donc supprimé.
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5 passes n laitonnage

INDIRECT @5 el ¢3—>¢3—> ¢1.37—> 0137 — ¢1.37—> @025

DIRECT ¢5—>¢3~¢137_>¢l,37—>¢1,37—> 30,25

Tréfilage Tréfilage ~ Patentage
5 passes 7 passes n?2 iﬁnaml

Figure n°7.3 ; chaine de fabrication des fils “Indirect” et “Direct”

Les échantillons sont prélevés A trois stades de la fabrication :
- aux points A et A’ (diam&tre 1,37mm) avant le patentage 2,
- aux points B et B’ (diamétre 1,37mm) apris le patentage n et le laitonnage,
- aux points C et C’ (diametre 0,25mm).

La comparaison des couples (A,A’) et (B,B’) va nous permettre de connaitre 'influence
d’un traitement thermique sur ies caractéristiques d’un fil fortement &croui. Les résultats de cette
comparaison serviront 4 connaitre 1’influence du premier patentage sur les différents échantillons
prélevés.

Observations :
a) Comparaison des échantillons A et B

La figure n° 7.4 présente les courbes Ti = f(d) des fils prélevés en A et B. Sur cette
figure, I'indice de texture parait fortcment atnénué par les effets d’un patentage (austémusauon suivie
d’une trempe au plomb) Les valeurs sont 2 peu prbs constantes entre le coeur et la surface de
l’§chanullon B alors qu’elles varient a\{ant traitement (ﬁl A).

L’examen des F.D.P. ccrmspondantes (vmr annexe 2) révéle une forte atténuauon de la
texture, bien que 1’on observe en surfaee 1a présence d’une fibre classique trés faible. ’
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0,24

—
022
i /]
0,20 /
= /
T4 0,18 : //
o164 i AN
0,14 -=— FlA I l/
0,12 —*— FiB _L 1
0,10 -+ '
0 20 40 60 80 100
Diameétre (%)

Figure n°7.4 : comparaison des fils A et B.
Nota : sur toutes les courbes présentées, les barres verticales indiquent 1’intervalle d’erreur sur

chaque valeur de Ti.

0,24
0,22 I
020 ! =L
X 0,18
0,16
0,14 —— FIA
0,12 MR
0,10 +———— — |
0520 40 60 80 100
'Diamétre (%)
Figure n°7.5 : comparaison des fils A’ et B'.

161



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D' ACIER TREFILES
TEXTURE ET PROPRIETES MECANIQUES - CHAP. 7 : INFLUENCE DES PARAMETRES DE TREFILAGE

Les mesures 2 coeur correspondant au fil B n’ont pas pu étre faites car I’attaque chimique
ne garantit pas la bonne cylindricité de ce fil au deld de 30 % de réduction de diamatre.

b) Comparaison des échantillons (A’) et (B’ )

La figure n° 7.5 présente les courbes Ti = f(d) des fils “Dir’ de 1,37mm de diamétre
prélevésen A’ et B’. 3

Sur cette figure, le méme phénomene que sur la figure n° 7.4 est observé, avec toutefois
des valeurs plus élevées de I'indice de texture que dans le cas précédent. |

L’examen des F.D.P. (voir annexe ° 2) indique que le patentage n’a pas complétement
détruit I’orientation du fil. Les différents domaines de fibre (D,, D, et D;) sont observables aux
mémes profondeurs avant et apres patentage (il existerait une pseudo réversibilité cristallographique
de la transformation Ferrite - Austénite).

Un patentage “adoucit” donc fortement la texture due 2 la déformation, mais il y a
restitution d’une texture de fibre d’autant plus marquée que la texture initiale de déformation est
prononcée. .

c) Comparaison entre les échantillons A et A’

Ces deux échantillons ont eu 1a méme déformation mais I’un d'eux a &6 restauré par le
premier traitement de patentage. La figure n° 7.6 présente I’évolution de Ti en fonction du diamétre
des fils prélevésen AetA’.

| On constate que Ia restauration se traduit par des courbes i = {d) différentes, Le il A*
posséde des indices de texture plus €levés. Les indices en surface et & coeur sont les mémes pour les
deux fils mais des différences apparaissent dans la zone intermédiaire. L’examen des F.D.P. (annexe
2) montre ‘que les minima des indioe,§ couwpondent au domaine D;. Une valeur limite de I'indice
apparit en degd de Iaquelle 1a texturs est circulaire, Cette limite cst 0,18. Le domaine D3 est plus
important pour le fil A.
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' J£:
0.20 e —
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0,14 a— FilA [~ : :
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0,10 T
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Figure n°7.6 : comparaisondesfilsA et A’.

057
04
n
' ——— ¥ol ' T + '
0,1 : —r - — . '
0 : 20 40 - 60 80 100 -

| Diamétre (%)
Figure n°7.7 : comparaison des fils C et C'.
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Notons que dans le processus de fabrication, certains changements d’opérations créent
une inversion de sens de tréfilage, si bien que :

-le fil A a ét€ wéfilé dans 19 méme sens entre les diamétres 5 et 3mm,

-le fil A’ a été tréfilé en 5 passes dans un sens et 7 passes dans le sens inverse.
Nous aborderons ce probléme particulier dans le § 7.2.5.

Du fait de la restauration du fil A au cours du tréfilage on peut supposer que la supériorité
des indices du fil A’ provient d’un écrouissage plus important.

Le tableau I présente les résultats des essais mécaniques effectués sur les fils A et A’.

RT(MPa)] A% | Swiction | Pliage | Torsion

A 2040430 3 | 53 | 1543 | 3914

A | 1860130 35 | 59 2043 | 4044
Tabl:-,aul v '

| OnremarqucqmwsdeuxﬁlspmsédentksmémésmtﬁisﬁthOMshrésism
a la rupture qui est légércmentlsupérieme pour le fil A’. Cette faible augmentation est due 3 un
écrouissage plus important de ce fil. -

On peut constater que les indices de texture, caractéristiques de la microstructure, sont
trés sensibles aux effets du patentage.

d) Comparaison des fils C et C’

Les deux fils C et C’ (Steelcord) sont issus des fils B et B’ aprés 17 filidres. Les courbes
d’indicé de texture présentées figure n°7.7 sont approximativement identiques pour les deux fils. Les
indices a coeur sont trés €levés et nettement supéneurs i ceux obtenus pour les fils A, A’, B, et B’.

~ En surface I'indice de tzxtpre est de l’adre de 0,2, valeur voisine de celle calculée au
méme endroit dans les fils Aet A’

L’examen des F.D.P. (voir annexe 2) révéle I’existence du domaine D;, malgré un taux de
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déformation totale de 97 % pour les 17 dernitres filieres (I’accroissement de la déformation ne
supprime pas la texture circulaire comme le supposait Leber).

Par rapport aux diamétres plus important 1’indice limite d’apparition du domaine D; est
plus élevé (0,22). L’étendue de ce domaine Dy est de 30 % du rayon. On constate également, sans

pouvoir I’expliquer actuellement, qu’a la surface des fils I'indice de texture du fil C est légérement
différent de celui du fil C". |

Les essais mécaniques effectués sur ces fils C et C’ donnent des résultats rigoureusement
identiques (aux intervalles de tolérances pres). Ils sont présentés dans le tableau II suivant :

RT (MPa) A% Striction Pliage Torsion
277020 | 2,5 50 56 88

Tableau IT

7.2.2) Influen la vite fil

Lefil de dépal;t est un acier XC 64 laitonn€ et posséde un diamdtre de 1,37mm. 1l a déja
subit les opérations de tréfilage sec et de patentage. Deux bobines de ce fil sont préparées et sont
tréfilées A des vitesses différentes, les autres parametres restant inchangés :

- le fil de la premidre bobine (not€ “VT” comme “vitesse de tréfilage™) est tréfil€ A la
vitesse industrielle de 1300m/mn & 1’aide de 17 filitres d’angle 2a. = 12°, |

- le fil de la deuxitme bobine (noté “VE” comme “vitesse d’enfilement™) est tré&filé .
- de fagon manuelle (1 m/mn) & I’aide de 17 fili¢res d’angle 2a 12°,

Les échantillons sont prélevés au diamétre 0,25 mm et sont notés “0,25mm VT” et
“0,25mm VE”.

ot ions.: . | |
Les fils tréfilés avec deux vitesses extrémement différentes présentent les mémes indices

de texture (figure n°7.8). 11 en est de méme pour les caractéristiques mécaniques qui sont semblables.
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et correspondent 2 celles du fil standard issu de la production (tableau ID). La vitesse de tréfilage n’a
donc pas d’influence sur les propriétés du fil.

0,7

0’6 1 - ‘
Rd—
03 AN

o4 ISR

Ti 03 SN\
02 —=— VT
~— VE
0,1 -
0,0
0 20 40 60 80 100

Diamétre (%)

Figure n°7 8 : comparaison des fils “VT” et “VE”.

Les figures de poles (voir annexe n° 3) indiquent, dans les deux types de fils, que le
domaine D, s’étend sur des zones comparables.

7.2.3) Influence du taux de réduction par passe

Pour le méme taux de réduction globale (97,9 %), il est possible d’utiliser un grand ou un
petit nombre de passes. Depuis tbujours, le choix de ce nombre souldve des polémiques au sein des
tréfileurs. Il existe des adeptes inconditionnels du tréfilage 2 grand nombre de passes et inversement.
Malheureusement, les caractérisﬁqges mécaniques ne permettent pas de différencier ces deux
procédés. Cette étude indiquera I’inﬂuénoedeccpammétre sur la texture du il |

| Pour ccla, un fil d*acier XC 70 laitonné de 1,20 mm de diamétre est réduit au diamatre

'0,175mm en 17 passes ou en 22 passes. Les autres paramatres res'tcht inéhangés (2&-‘- 12°,
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V=1300m/mn). Les échantillons sont prélevés en fin de tréfilage et sont notés “GP 0,175mm” pour le
tréfilage en 22 passes et “PP 0,175mm” pour le tréfilage en 17 passes

Signalons que pour conserver le méme taux global de réduction, la surface de contact
filiere/fil est d’autant plus importante que le nombre de passes est faible.

Les deux courbes d’indices de texture (figure n°7.9) concernant le procédé “GP” ou le

procédé “PP” sont approximativement identiques (voir également les F.D.P. en annexe 4). On
retrouve également des caractéristiques mécaniques équivalentes' (tableau III).

0.5

04+ T i,

T8 \
LUl A4
! N

02 — GP. v ‘ W i 4

— PP
20 30 40 50 60 70 80 90 100
' ' Diamétre (%)
Figure n°7.9 : comparaison des fils “GP” et “PP".
i A% (Smcnon - Pliage - | Torsion
GP . 27 127 [ 141
PP 25 | 1 105 ' 163

Tableau II
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1l est impossible, avec les indices de texture comme avec les caractéristiques mécaniques

de conclure sur I'influence du nombre de passes (la polémique durera...).
7.2.4) Influence de I’angle de filidre

Trois angles de filiére identiques ont &€ utilisés: 20. = 95, 12°et 17°. Signalons que les

filieres (12°) sont les fili¢res standard utilisées en production. Elles sont fabriquées en série et
respectent des tolérances de surface et de circularité du cOne. Les deux autres types de filidres ont été
fabriqués sur place et n’ont peut-&tre pas la qualité de celles de 12°.

Le fil initial de 1,37 mm de diamétre patenté laitonné est un acier XC 70. Il est réduit au
diametre 0,25mm en 17 passes.

Observations :

Les indices de texture varient dans ce cas de fagon extr®mement inégales (figure n°. 10).
On constate qu’en surface les indices ont une méme valeur (0,18). Par contre :
- le fil réfilé avec une filidre de 9°a un indice qui croit rapidement au fur et A mesure que
I’on s’approche du coeur, ' .
- le fil tréfilé avec une filitre de 17°posséde un indice constant,
- e il tréfilé avec une filitre de 12°a un indice sité entre les courbes précédentes.

Les propri€tés mécamques résumées dans le tablean IV sont & peu prés identiques pour
les trois fils (les résultats i)lus complets sont présentés en annexe 5).

7 Rt A St P | 7

9° |2726:20 | 23101 | 483 | sar10 | 102e10 |
I 120 ﬁ-27zo¢2cj;2,eio.1 | 4878 | 77t10 | 113£10
| 17 |os4si20 | 2401 | 52603 | 6710 | 210 |
’ - Tablean IV | ’
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Figyre n°7.10 ; comparaisondes fils “9%, “12% et “17%.

Essai de fatigue :
ki
Les tests de fatigue de ces différents fils sont répertori€s en annexe 5. On peut remarquer
que les valeurs moyennes sont plus favorables au fil tréfil€ avec une filitre de 12 . Signalons que ce
test est fortement 1€ & I’état de surface du fil car tout défant stel peut étre ‘um: amorce de
rupture. Les filitres 9°et 17°n’avaient peut Etre pas la qualité de surface des filieres standard pour que
I’on puisse considérer les résultats 2 leur juste valeur. Des études complémentaires sont nécessaires.

Examen des F.D.P. :

Les Fb.P présentécs en annexe 5 sont tout & fait remarquables :
dansuncas(?? latexnn'e&stuneﬁbreclasaquesmlatotamédelasecuonduﬁl :
a l’excepuon dela surface i © o
- dans I’autre cas (179, c’est 1a fibre: cxrculalrc qui est prmclpalcment présente dans
tout le fil (sauf uniquement au coeur ot la fibre- cuculmre a teridance 2 se transformer en fibre -
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classique).

Cet exemple particulier pour lequel 1a fibre est circulaire malgré les 97% de déformation
montre bien que I'importance de la déformation n’est pas le facteur unique conduisant A une texture de
fibre classique. Les modifications d’angle de filidre entrainent des champs de vitesses ou de
contraintes différents dans la filidre. Ces répartitions différentes de vitesses ou de contraintes sont
probablement A 1’origine des variations importantes d’indices observées.

Sur la figure “17°0,2/0,25 mm” de 1’annexe 5, nous avons deux maxima représentant le
pseudo axe de fibre <110>. Celui situé dans la direction de tnéﬁlage est plus intense que celui situé
dans la direction opposée. Nous sommes donc en présence de deux “chapeaux chinois” opposés.
Compte tenu des intensités des maxima, la fibre représentée par le “chapeau chinois” dont Ia pointe
est dirigée vers la direction de tréfilage est plus intense quela ﬁbm opposée. |

7.2.5) Influence du sens de tréfilage.

Les différentes remarques concemant le domaine D3 nous ont conduit & effectuer un essai
de tréfilage “inversé” afin de déjerminer s'il est possible : |

- d’atténuer voire d’inverser I’angle d’ouverture du “chapeau chinois” comme/_.ie
schématise la figure suivante :

o

i v
R E—————

- de créer une texture avec un double “chapeau chinois” conservant les angles d’ouverture

N passes ——>»

npasses —» . + X passes «G— °

initiaux selon le schéma suivant : Tl
S - e
i R
>®< = npasses —>  + X passes —<—
S ><>< = in'vpassés"—>'-+ X passes - +, .ypasses -<—
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Deux expériences ont ét€ effectuées de 1a fagon suivante :
1) sur une tréfileuse “PP” (17 pé.sses) :
) le fil initial de diamatre 1,37 mm est tréfilé en 17 passes de fagon habituelle
jusqu’au diametre 0,175 mm.

b) ce méme fil est tréfilé en 15 passes dans un sens suivies de 2 passes en sens

inverse.
2) les mémes opérations sont effectuées sur une tréfileuse “GP” (22 passes) :
a) 22 passes d_ans le méme sens,
b)' 20 paéses dans un sens suivies de 2 passes en sens opposé.
Observationdes FD.P. :

Nous ne présentons que quelques exemples représentatifs du phénomene :
1) pour les fils “PP” (figures n°7.11), les F.D.P.
a) “17 passes 0,150/0,175” et “(15+2) passes 0,150/0,175”,
b) “17 passes 0,175/0,175” et “(15+2) passes 0,175/0,175”,
2) pour les fils “GP” (figures n°7.12), les F.D.P. :
a) “22 passes 0,130/0,175” et “(20+2) passes 0,130/0,175”,
b) “22 passes 0,100/0,175” et “(20+2) passes 0,100/0,175”.

On remarque essentiellement, lorsqu’il y a un tréfilage inversé, que: 7
- les deux demilres passes en sens inverse ne permettent pas de trancher entre
l’auénuaﬁonducﬁh)peau chinois ou la création d’un double chapeau, |
- on renforce 1’orientation (que ce soit une fibre classique ou une fibre circulaire),
- on diminue I'étendue du domaine D3. |

. Notons que I'indice de texture plus élevé observé sur le fil A’ dans le §(7.2.1) peut
également provenir de I'inversiop de wéfilage.

Des essais méeamqubs n’ont pas été effectués sur ce type de fil

Des expériences complémentaires seraient souhaitables pour €lucider ce probléme.
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7.3) Analogies entre la texture et le mode de déformation du steelcord.

7.3.1) Utilisation du modgle autocohérent,

Dans une fili¢re, le métal est soumis 2 un effort de traction important combiné 3 des
composantes de cisaillement dues aux frottements 2 1’interface filitre/fil et 2 la conicité de la filidre.

En changeant I’angle de cone nous avons remarqué une importante variation de 1a texture
dufil :

- pour les faibles angles qui correspondent a un cisaillement faible, la texture est de
fibre classique d’axe <110> paralldle 2 Ia direction de traction,

- pour les grands angles qui engendrent un cisaillement important, Ia texture devient
circulaire et I'angle entre la direction de traction et le pseudo-axe de fibre <110> est de I'ordre de 20°2
30° ' ' ' -

En collaboration avec Monsieur le Professeur Berveiller, nous avons utilisé le modale
autocohérent appliqué aux grandes défomiatiods pour déterminer I'influence d’un cisaillement sur la
texture de déformation d’un matériau cubique centré.

Nous avons déja vu (chapitre 6) que ce mod2le rend bien compte des effets d’une traction
uniaxiale pure sur un fel matériau en produisant une texture de fibre classique <110> (figure n°6.15).

| C’est ce que I’on observe cffectivement au coeur du fil ou d’apres Critescu et Chevalier le
métal est principalement soumis 2 une contrainte de traction longitudinale, (figures n°6.6 et 6.13).

En ajoutant des composantes de cisaillement dans les directions radiales et longitudinales,
nous obtenons la texture suivante aprés 95% de déformation (figure n°7.13). |

On constaw-quc le cisaillement imposé au métal conduit A un basculement de Paxe de
fibre <110> par rapport & la direction de traction. L’angle de basculement est d’autant plus €levé que
Iimportance du cisaillement est amplifié. La FD.P. obtenue correspond 3 unc fibre classique décalée
(figure n°4.13, 1% partie). "

‘Signalon_s que dans les résultats que nous venons de présenter, ’analyse porte sur un
élément de volume de 100 grains qui it abstraction de Ia géométrie du fl,
~ Sil'on sjoutait Ia symétric induite par le fil nous aurions obteny la ED.P. de Ia figure
n%.14 (1%© partie), qui est une figure de poles de fibre classique.

174



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES
TEXTURE ET PROPRIETES MECANIQUES - CHAP. 7 : INFLUENCE DES PARAMETRES DE TREFILAGE

Poles 110 Poles 110

011=1, 013=05;=01,/10 o11=1, 013=0,;=01,/3

E;,gu;e_n_Z.B_._ Texture de déformation d’ un volume de 100 grains initialement i tsotropes soumis a
une combinaison traction+cisaillement

Les figures correspondant a nos fils (domaine D3) font cffcctivemént apparaitre un
basculement de I’axe de fibre mais sont associées & une texture circulaire et non a une texture de fibre
classique. A notre avis 1’état de contraintes choisi actuellement pour décrire le comportement du fil
dans la filiere ne rend compte que d’une partie du phénomene.

. ¢

D’une_ manitre générale nous avons constaté que I’indice de texture est toujours au
voisinage de 0,2 & 1a surface du fil pour s’amplifier vers le coeur.

Chevalier quant 2 lui a montré que les contraites évoluent entre la surface et le coeur
(figure n°7.14). L’examen de ses figures révéle que les contraintes restent constantes 2 la surface du
fil quel que soit le nombre de passes et augmentent fortement au coeur.

Le paramétre d’endommagement “d” qu’il définit est maximum au coeur apres 3 passes
de tréfilage. Il ne fera que croitre quand le taux de déformation augmentera (nombre de passes> 3).

11 existe donc une analogie de variation eatre Ti et “d” (comparaison des figures n7.14 et
7.15). '
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O Mises

< 3éme passe

_28me passe —.|

lere passe

Rayon du fil-machine ' Rayon du fil-machine

Eigure n°7.14 : évolution des contraintes dans le Jfil au cours des trois premiéres passes de tréfilage

d’apreés (8)
0,6 ———— —
s steelcord @ 0,25 mm /
" ) \ ‘/L/
n \ ;

034 / ' \

Fil départ @ 1,37

0,2 4—— mm >

Surface
0,1 _ :
20 40

n 60 ' 80 100
| Diamétre (%)

Figure n°7.15 : évolution de Ti = fldiamétre) entre le fil de départ (@ 1,37mm) et le steelcord 9D -
0,25 mm au cours du tréfilage fin. ‘ _ :
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Le paramétre d’endommagement étant corrél€ au nombre de cavités et microfissures dans
le fil, il laisserait supposer que plus I'indice de texture est €levé plus le matériau est endommaggé.

A caractéristiques mécaniques identiques, les conditions optimales de tréfilage seraient

celles qui conduiraient & un indice Ti minimum.
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CONCLUSION ET REMARQUES

Dans ce chapitre, nous avons analysé 'influence de différents paramétres de tréfilage sur
les caractéristiques mécaniques et 1’orientation cristallographique de la ferrite dans le steelcord.

Plusieurs points importants ont ét€ mis en évidence.

La texture circulaire est une caractéristique propre au procédé de tréfilage. Quel que
soit le taux de déformation imposé au fil, elle est toujours présente.

L’étendue plus ou moins importante de cette texture de fibre circulaire par rapport &
1a texture de fibre classique est directement liée au cisaillement provoqué par les champs de vitesses et
de contraintes induits par la filidre et le frottement filiére/fil. En effet, un angle de filitre élevé (179
pour lequel le cisaillement est important conduit 3 un fil contenant principalement cette texture.

L’utilisation de la méthode autocohérente pour modéliser le comportement du fil dans la
filitre confirme I’influence du cisaillement sur I’origine de la fibre. Toutefois, tous les points
caractéristiques de 1a F.DP. (110) d’une fibre circulaire n’ont pas €t retrouvés sur la F.D.P. obtenue
par la modélisation.

La texture de fibre classique d’axe <110> est surtout présente au coeur du fil. Elle
résulte d’une déformation par traction uniaxiale pure.

L’indice de texture semble reli€ au taux d’écrouissage du matériau. En général, plus
le taux de déformation est important, plus P’indice est élevé au centre du fil. Ce point particulier
confirme les travaux de Chevalier sur I'endommagement.

L’indice de texture est généralement croissant entre la surface et le coeur du fil. A
ses valeurs les plus faibles corrc'?pond le domaine D3 de fibre circulaire.

En surface cet indice est de ’ordre de 0,2 quelles que soient les conditions de
tréfilage fin. Est-il 1ié aux conditions de lubrification de 1 filitre ? En effet, dans le cas du tréfilage
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sec (gros diamétres), la courbe d’indice posséde un minimum, ce qui n’est pas le cas du tréfilage
humide. Peut-on en conclure qu’un indice relatif élevé en surface s’accompagne de frottements plus
importants entre la filiére et le fil 7

Le traitement thermique effectué au cours du tréfilage dans le but de restaurer le fil
apres €crouissage ne détruit pas totalement la texture de déformation initiale. Pourrait-on atteindre des
taux de déformation plus importants si la texture initiale avant déformation était parfaitement isotrope?

Aux vues des résultats de texture et des caractéristiques mécaniques, il est dés lors
possible de supprimer le premier traitement thermique de patentage.

Le tréfilage A I'aide de filitres d’angle d’ouvcrturc élevé a permis d’obtenir des
indices de texture faibles et uniformes. Par contre, des expériences de tréfilage “inversé” ont accentué
1a texture de fibre (classique ou circulaire).

Avec ces deux paramitres expérimentaux (angle de filiére et sens de tréfilage) choisis
judiciensement, il serait possible de maflriser la texture finale d’un fil et dobtenir ainsi une fibre plus
ou moins circulaire et plus ou moins prononcée. |

t

Cette étude, qui était avant tout exploratoire, nous a permis de constater qu’il peut exister
des états trés différents d’orientations dans des fils ayant des caractéristiques mécaniques semblables.

Des études complémentaires plus approfondies de ces points particuliers devraient nous
permettre de déterminer quelle texture favoriser (fibre classique ou circulaire) afin d’améliorer la
tréfilabilit€ du métal.

~
s,
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La géométrie cylindrique des fils rend particuliérement complexe la détermination des
textures cristallographiques par diffraction des rayons X.

Cette étude donne une solution au probléme de la taille variable du volume diffractant au

cours de la mesure. Nous avons établi un facteur correctif qui permet de s’affranchir des variations de
ce volume.

L’application de ces corrections aux figures de poles du steelcord a montré qu'il existe
deux types de texture de fibre : 1'une dite “classique” et I’autre de type “circulaire”. Elles se
répartissent dans trois domaines du fil. La texture de fibre circulaire est une conséquence de la
déformation par tréfilage mais sa caractérisation précise reste encore délicate. Selon les parameétres de
tréfilage utilisés, la fibre est plus ou moins intense et &tendue dans le fil.

Tout en conservant les caractéristiques mécaniques globales du fil, nous pouvons prévoir,
en fonction du choix des paramétres de tréfilage, l’importanée relative des deux types de texture de
. fibre.

Pour suivre l’évolutlon de ces textures, nous définissons un indice de texture qui
caractérise I’acuité de l’onentatlon

L’émde concemant les paramétres de tréfilage les plus influents sur les propriétés tant
texturales que mécaniques du steelcord permet d’entrevoir de nouvelles améliorations du process et
d’envisager un accroissement de la tréfilabilité du métal. Ces améliorations pourraient venir :

- d’un traitement thermique apte & fournir un fil isotrope, conservant la structure
métallurgique actuelle, avant le tréfilage fin,
| - d’une étude approfondie de role de I’angle de filidre et de ’inversion du sens de
uéﬁlagedans la formation de a fibre circulaire, ' »

- d’une éde systématique des caractéristiques du fil, aprés passﬁgc dans chaque
fili¢re, entre le produit brut et le steelcord,

- d’une recherche de 1a limite, de tréfilabilité dn métal en relation avec Ia fexture et
les caractéristiques mécaniques qui en découlent.
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Annexe n°l

COEFFICIENTS DE CORRECTION DE VOLUME
DIFFRACTANT APPLIQUES AUX ECHANTILLONS
CYLINDRIQUES

- Ordinogramme.

- Schéma réprésentatif des variables utilisées.
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Annexe n°2

INFLUENCE DU PATENTAGE N°1 SUR LA TEXTURE
CRISTALLOGRAPHIQUE DU STEELCORD

F.D.P. (110) de fils prélevés aux points A, B, C, A’, B’ et C’ du

« procédé de fabrication.
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E.D.P. (110) fit A @ 1,37 mm
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o F.D.P. (110) fil B @ 1,37 mm
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F.D.P. (110) fil C @ 0,25 mm
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F.D.P. (110) fil A’ @ 1,37 mm
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F.D.P. (110) fil B’ @ 1,37 mm
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ANNEXE N°2

F.D.P. (110) fil C’ @ 0,25 mm
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREF. ILES
ANNEXE N°3

Annexe n°3

- INFLUENCE DE LA VITESSE DE TREFILAGE SUR LA
TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE DU STEELCORD

F.D.P. (110) issues des échantillons VT et VE..

- VT = vitesse de tréfilage = 1300 m/mn
- VE v1tesse d’enﬁlement

Anncxe n%3 page 1



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D' ACIER TREFILES
ANNEXE N°3

E.D.P. (110) fil @ 0,25 mm VE
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES
ANNEXE N°3 :

r

rme 110 smic FF 0.15/0. % ¥E i

FOP cwrigee por 1o fishier : B2NT.AS
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D' ACIER TREFILES -

ANNEXE N°3 o

E.D.P. (110) fil @ 0,25 mm VT
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D’ ACIER TREFILES
ANNEXE N°4

Annexe n°4

INFLUENCE DU TAUX DE REDUCTION PAR PASSE SUR
LA TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE DU STEELCORD

EDP. (110) issues des échantillons “GP” (22 passes) et "‘PP”
| (17passes).

{
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES

ANNEXE N°4
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES
ANNEXE N°4

'EDP. (110) fil @ 0,175 mm "PP"
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES

ANNEXE N°4

nme 110 swic
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D' ACIER TREFILES
ANNEXE N°5

Annexe n°5

INFLUENCE DE L’ANGLE DE FILIERE SUR LA TEXTURE
- CRISTALLOGRAPHIQUE DU STEELCORD

- FDP (110) issues des échantillons tréfilés a 9°, 12°et 17°.
- Test de fatigue, |

- Essais mécaniques.
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES

ANNEXE N°5
F.D.P. (110) fil @ 0,25 mm 9°
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D’ACIER TREFILES

. ANNEXE N°S§ '
F.D.P. (110) fil @ 0,25 mm 12°
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TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES
ANNEXE N°5

E.D.P. (110) fil @ 0,25 mm 17°

nw 110 s 176 05050 m R 1| nee 110 s 11 dey. 215 m 'K

Influance mgle fo [1ller
Flchler corrige par FOSUFAL. 208
Muagas 2052 Lithee 0.30 Nethee 0.00 LBk .l.n Wige 0.0 Wig= 0,00

Nale trrip pwr FUFIL0S
g 20.52 Lithes 3.0 Wthes LW

Ttalae 0.0M

LB, {» . TAIL maz = 90,000 R L e

(A2 - TR e 2500 B3 2

(3 LI 03 Lee kals L0 Rlaaio- Goo0 B LV 3e | ta0 , . .

i LM UNIV. METZ | mols 0.8 Aziamaz = 363008 i i LD

i LW ; Mt e 5.0 Lrlastge 5.000 s LM .

A el e o one - sw el

| ree 110 smic 114y, LNZ0m : B 1] weme 110 amic 17 s 01N R
| Wluce mple de tillere _ .
| Fichler corrlpe pr FRISIFAL2DS tickler corrige por FHOWALASS

e 2.2 Litee LU Hithes LN LK l.ﬂlllr..ﬂlil‘l.l Tnegee 20.52 Lithes LW Nittes LN .00 ke 0.0 Wiy 0B

Annexen® 5 page 4



TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES
- ANNEXE N°§

Tests de fatigue Hunter

Annexen® 5 page 5



e - Z{iQIE
o)

FATIGUE HUNTER | AFHOLSO - Elicves 6
|_ (219 }+28 |

G = CONTRAINTE(MPa) =

E = MODULE D'YOUNG =%ﬁ- = 190000

1,2#@ «E

DATE 26 f04/90

| . e |
D PL 1L C ﬁful valeurs individuels Kcycles n:}§ 20 o
- 6.0 ° | woleu]38lsulzrM313,0|Lul38H3|32]|53| 48|38
]-OO W3¥ ml 6, /°'6(’>%L Ot 205 | ¥4 e e ;5 observations
I PR P R _ =%b 0= maxi= 3 _
mm o/o i ' ,
_ mini; obs
mm N ; m= = maxi ; _ .
| | ' , . iy 32
N}t mm 0;6‘°/o, | e 6,H2,815,6]53H%,6]L3 |43 M4 661y 14731 %
. 19 » 4,1 - :
el s o e Sl Nl B e I - s ST X P R T
| o/o . ~ . : |
mm : .m . . g — s
mm] N N = = maxi
, -~. ‘,1}' m O G 0/° 6(\)%1/ 0 ‘LS+ . ‘ 4/0'1 -4,5 ?,)4 z’é ZI“ /‘,8 /’,} /1,3 /f;} A,‘[ _/1'.0 0,5 1,0 /‘,6 Jﬂ.
7 \ m P : ’ Y . . 654 X _ . I ’ B3 _ - -
(/1(10 771 RY) . Aud N / /“1/{ ‘ 'r_ﬁ:/ilq"' O= ml(;‘x) 2,2 Wﬂ;g %3_4/6_ii£
mrﬁ o/O ' | - | o :
' - | mini |
rﬁm N m= - O= maxi obs o
__fm] °/°h -.




| FATIGUE HUNTER |/15+/0 950 - SFrandard

L (219xe )+28 o E = MODULE D'YOUNG —Blll.- = 190000
ce= ZiﬂxE - ‘ ' | |
- O'- CONTRAINTE(MPG) = LM—?*—E:— »'DATE: 26fo4 190
- FPL T°L.C Tgnl |- valeursilndividUels Kcycles ntbzo E
| }%)a #FF |C. R " COUL[EL‘GSU-I‘é L. e e m B - eh4 54,0"13,2_; ui,s sk
] | o i luol sa Lasa 123 s fus A psa s A 2SR psa | S3s e
00 BY ma 0,6 Yo 6881 {0,153 | 205 | @4 —L " J TIRI= 5,5 observations -
' J§0mm | 43T N N . m=bF4  §=4ool maxi=Asy :
Y |
o 2 — mini obs
mmj N ‘ m=__ O= maxi -
| | - leg | 6.433.000,6116a] 8814%6|484] 18] 6,6 46| Sul63]us |33
) - I} med 0,6 Yo Ly 68 164330140, 36 A%A] BR]6,6 |4 , |
O . ON 4 | 14L- . y —
)U.U B0 ] A3F N GML 015> 1 " lm=Fug O- Thaxi }:}’; Bbs_u,sws My |64Li$4o
o/ - ; B
o —= o ‘ min obs
1 o N = O= __maxi_ S
MO0 === 608U |o sy |44 | S48 =g RIAT TS 0597 ¢ (ot [ora 133 |57
1080 o A3 | U m= 48 O=A%Y maxt go el lviiv Y
0/ | A ]
— N ming ~obs
1w N m= 0= maxi
l_ mm| ' -°/°J J




EATIGUE HUNTER

L =(219ze )+28
e= w,z,gge

O= CONTRAINTE(MPQ) =

1.2+ 0<E

P

all

'/(}’3:1'/0/Z§0‘ ﬁlievk'e_s_ ./f")*"

E = MobuLE DYOUNG =R = 190000

DATE 2g /o q/j(,

g 2 PL [°%C COUL gl valeurs.lndiv'lduels Kcycles nsbs’ LO o
fPa_[gFF [C R “Lmure oy | R S |38 /3| 714
C 06° . I . AN | 133 P2
[op Lotmnlo6l oty | o155 | 205 | 24 P2 or i Joelsulualmlsafar adlss baltaa by

| 00 | ysoqai3s | S 4, m=#3 'G-M,Otrrgg‘x{l-.'é’fﬁ bservations

'zn"mm. 09/° | . o
ozw"mmj N| | — m= O= } Tﬂg‘;ﬂ | Ob.s | N
00 taael % o ase Lgy | ppuilelielolstlehlbulbiliol e
|0 35 ] WS M T 582 0= 936 mawdos O [33 e 1S
1 % | -l ~ o .
= , TR obs
S .. .1 | _ m=______ 0= maxi obs_. S
{0V DY o 2,6 Yol Fagy. oSS |44 | 543 Ab B3 |64 (w4 ]43 Jub Y £ K N N 0 O R
O)"Somm_/‘gf N | 1 ; L-lﬁ.-_- L'l/‘ , ,0,;1/1’%.‘1 ﬁ‘g;\ ?/f © 5;13 48 315 4,3 |S:%
mm *lo i ' | |
- _ mini obs
mm N |m= O= maxi_ obs
mm °/° | _




TEXTURE CRISTALLOGRAPHIQUE ET PROPRIETES MECANIQUES DE FILS FINS D'ACIER TREFILES
ANNEXE N°5

Essais mécaniques
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