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Résumé

1. Introduction

Pendant la fabrication du composite a matrice métallique stratifié, la recristallisation
des feuilles métalliques minces se produira et aura une grande influence sur la
microstructure finale et les propriétés des composites. Ainsi, il est d'une grande
importance de comprendre le mécanisme de recristallisation des feuilles métalliques
minces en particulier dans le composite. D'une part, les facteurs géométriques 2D des
feuilles métalliques minces pourraient induire une déformation thermique et une
énergie de surface importantes dans les feuilles métalliques minces. D'autre part, le
comportement de dilatation thermique incompatible entre le métal de la matrice et les
renforts non métalliques produira une forte contrainte thermique dans les feuilles
métalliques pendant le processus de chauffage. Les deux facteurs pourraient tous deux
contribuer & un comportement de recristallisation différent des feuilles métalliques
minces par rapport au métal massif.

Dans cette étude, le comportement et les mécanismes de recristallisation des feuilles
de Cu avec et sans GNS ont été étudiés systématiquement. Pour les feuilles de Cu sans
GNS, l'auteur a principalement étudié l'effet des facteurs géométriques 2D des feuilles
de Cu sur les processus de recristallisation (nucléation et croissance des grains apres
nucléation) des feuilles de Cu. Lorsque des GNS ont été déposés sur les feuilles de Cu,
les effets des GNS sur la recristallisation ont été étudiés plus en détail. Le SEM-EBSD,
la diffraction neutronique et le rayonnement synchrotron ont été utilisés pour étudier la
microstructure, la texture en volume et I'évolution de la déformation du réseau pour des
d'échantillons dans différents états. Combinés a l'analyse cristallographique, les
facteurs dominants du processus de recristallisation des feuilles de Cu pur et 'effet des
GNS sur la recristallisation des feuilles de Cu ont été révélés. Les données obtenues et
les mécanismes révélés dans cette étude ont fourni des informations détaillées sur la
recristallisation des feuilles de Cu et permis d’approfondir notre compréhension du

comportement de recristallisation des feuilles de métal 2D.



2. Procédures expérimentales

Pour les échantillons de Cu pur et GNS/Cu dans des états tels que laminés a froid,
enticrement frittés et chauffés a différentes températures (partiellement frittés). Les
caractéristiques microstructurales a échelle moyenne ont été caractérisées par
microscopie ¢lectronique a balayage - diffraction par rétrodiffusion d’électrons (SEM-
EBSD), a I'aide d'un SEM JEOL 6500F équipé d'une caméra d'acquisition EBSD et du
logiciel d'acquisition en ligne Aztech (Oxford Instruments). La texture a été mesurée
par diffraction neutronique au diffractométre STRESS-SPEC situé a FRM 1I (Heinz
Maier-Leibnitz Zentrum (MLZ), Garching, Allemagne), et par rayonnement
synchrotron sur la ligne de faisceau P07 a Petra III (Deutsches Elektronen-Synchrotron
(DESY), Hambourg, Allemagne). L'évolution de la déformation du réseau pendant le
processus de chauffage a été caractérisée par les expériences in-situ de diffraction du
rayonnement synchrotron réalisées sur la ligne PO7-HEMS exploitée par le Helmholtz-
Zentrum Geesthact a PETRA III (Deutsches Elektronen-Synchrotron (DESY),
Hambourg, Allemagne) avec un dilatometre DILS80SA/D. La configuration
expérimentale est présentée sur la Fig. 1 et les principaux parametres expérimentaux

sont résumés dans le Tableau 1.
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Fig. 1. Configuration expérimentale de la mesure de diffraction du rayonnement synchrotron in situ.

Tableau 1. Paramétres expérimentaux et dispositifs de mesure in situ de diffraction du rayonnement
synchrotron.
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3. Résultats et conclusions

Pour les feuilles de Cu d'une épaisseur de 10 um, les sites de nucléation et les
caractéristiques d'orientation des grains de recristallisation au cours du processus de
nucléation et I'évolution de la microstructure au cours de la croissance ultérieure des
grains ont été étudiés statistiquement. Les résultats expérimentaux ont révélé que les
orientations des zones recristallisées €voluaient constamment par une croissance
sélective par quatre criteres de sélection majeurs, comme illustré sur la Fig. 2.

1. A I'état de nucléation, les orientations des germes étaient principalement héritées
des composants de la texture de déformation et regroupées en deux orientations. L'une
est du Cube au Cube tourné RD et le long de la ligne de squelette a de Goss a Brass
(Laiton). L'autre est le long de la fibre B recouvrant les orientations cuivre, S et cuivre
tourné en ¢@,. Le premier cluster a démontré une préférence de taille, en particulier
'orientation cube. Dans cet état, le critere de sélection est I'énergie stockée par
déformation. Les grains avec de faibles facteurs de Taylor entourés de matrices de
déformation a facteur de Taylor €levé avaient la préférence pour la nucléation et la
croissance.

2. Lorsque les germes recristallisés ont atteint certaines tailles (a travers 1'épaisseur
de la feuille) pendant le chauffage, les caractéristiques géométriques 2D des feuilles
ont induit une contrainte thermique biaxiale dépendante de 1'orientation et imposé une
contrainte de surface dépendante de I'orientation aux grains développés. Les germes
avec a la fois des modules biaxiaux modérés dans le plan de la feuille et des densités
d'énergie de surface modérées ont été favorisés pour une croissance ultérieure. Sous de
telles contraintes, les orientations du cube tourné RD et du laiton dans le premier cluster
et les orientations proche cuivre, celles proche S et ¢, ont survécu en fin de
recristallisation.

3. Pendant la croissance des grains apres recristallisation, les relations de macle entre
le cube tourné RD et les grains de cuivre tournés ¢, ont produit des interfaces {111}

cohérentes lorsque les deux grainss en croissance sont arrivés en contact. De tels joints



de grains non mobiles stabilisaient les deux orientations. Les clusters des deux blocs
orientés ont en outre bénéfici¢ des modules biaxiaux anisotropes complémentaires. Les
modules relativement plus élevés des cristaux orientés Cuivre tourné ¢, ont été
compensés par les modules relativement faibles des cristaux orientés Cube tourné RD.
Une telle combinaison permettait une croissance préférentielle des cristaux de cuivre
tournés ¢, au détriment des autres orientations survivantes qui n'avaient pas de

relations d'orientation spécifiques et étaient délimitées par des joints de grains a grand

angle.
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Fig. 2. Caractéristiques de la microstructure et de la texture et facteurs dominants a chaque étape de

recristallisation.

Pour la recristallisation des feuilles de Cu avec des GNS déposés, l'état de
déformation élastique complexe de la matrice de Cu induit par les contraintes
thermiques des renforts GNS dans le composite Cu/GNS métal/non-métal a été étudié
expérimentalement par caractérisation ex-situ et in situ de la microstructure, de
l'orientation et de la déformation du réseau au moyen de SEM-EBSD a méso-échelle,
et diffraction neutronique et rayonnement synchrotron a I'échelle macroscopique. Son
effet de simulation sélective sur les grains spécifiquement orientés a €té analysé
quantitativement par des théories intégrées de cristallographie et d'¢lasticité. Son
potentiel, 1i¢ a I'orientation, sur la sélectivité¢ d'orientation a été cartographié dans
l'espace d'orientation.

Comme illustré sur la Fig. 3, les résultats ont révélé que pendant le processus de
chauffage du frittage, I'expansion anisotrope et incompatible du GNS imposait de

multiples contraintes €lastiques aux feuilles de Cu. Dans les couches de surface, les



feuilles de Cu ont subi principalement une compression biaxiale isostatique parallele
au plan de feuille et, dans la couche centrale, elles ont été soumises a une contrainte de
compression uniaxiale perpendiculaire au plan de feuille. L'¢élasticité anisotrope du Cu
a favorisé la poursuite de la croissance des grains orientés Cube. La croissance de tels
grains a permis aux plans de faible module biaxial (plan {200} Cu) d'étre situés dans
les plans isostatiques biaxiaux et a la direction du plus petit module d'Young (direction
<200> Cu) d'étre dans la direction de compression uniaxiale, minimisant ainsi le
énergie de déformation totale.

Le mécanisme de la croissance des grains induite par la déformation ¢lastique
d'orientations sélectionnées révélé dans le présent travail fournit de nouvelles
informations sur la recristallisation et la croissance des grains de matériaux métalliques
et utiles pour analyser la croissance anormale des grains dans des matériaux sollicités
¢lastiquement, tels que les cas de la fabrication additive. Le stimulus de croissance des
grains lié¢ a 'orientation peut étre appliqué au processus de fabrication pour réaliser la
texturation ou méme la monocristallisation de matériaux métalliques.

Etat de déformation ¢lastique induit par GNS Croissance anormale du grain Cube
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Fig. 3. Le GNS a induit un état de contrainte hybride dans les feuilles de Cu et a contribué a une

croissance anormale des grains orientés Cube.
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