


























Annexe C - Mesures de texture a incidence constante

On compare les figures de poéles recalculées pour les deux méthodes (figure B.4). On
remarque que les figures de poles pour les deux géométries sont presque identiques. De
plus, les coefficients d’erreur et les indices de texture sont également équivalents pour

les deux méthodes de mesure (tableau B.1).

z
[T
05 07 09 1171315 r

(200)

Bragg

Bragg +
Incidence constante

FI1G. C.4 — Figures de pdle recalculées a partir des figures expérimentales utilisant la

géométrie de Bragg et la géométrie combinée dans le repére de mesure.

FDP Bragg Bragg + incidence constant
Coef. RPO (110) 0.23 0.22

(200) 0.18 0.17

(211) 0.11 0.11
Coef. RP1 (110) 0.10 0.10

(200) 0.08 0.07

(211) 0.05 0.05
Indice de texture 1.13 1.17

TAB. C.1 — Comparaison géométrie de Bragg avec la géométrie a angle d'incidence

constant.

L'utilisation de cette technique ne semble pas apporter un gain conséquent pour la

détermination des textures cristallographiques apres torsion. Cela s'explique ici car
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Iéchantillon mesuré provient d'un tube HPTT déformé a 30° (y =4). Le cisaillement

s’effectue dans le plan ré@ et les mesures RX dans le plan €z (normal a la paroi du tube).
En conséquence, la majorité des intensités mesurées se situe dans le centre de la figure
de pdle (figure B.3). Le fait de ne pas mesurer la zone périphérique des figures de poles
ne fait donc pas perdre d'information. Quand la texture induit des zones intenses dans la
partie périphérique des figures de poles, alors le gain pour la détermination de la texture
est beaucoup plus intéressant.

La figure B.5 illustre les figures de poles recalculées pour les deux méthodes dans le
plan de cisaillement. On observe donc les mémes figures de poles que celles de la figure

B.4 mais tournées de 90°.

Bragg +
Incidence constante

FIG. C.5 — Figures de pole recalculées a partir des figures expérimentales utilisant la
géométrie de Bragg et la géométrie combinée dans le repére usuel de représentation du

cisaillement.

C.4 Conclusion

La caractérisation de la texture cristallographique d'échantillons de taille réduite
présente des difficultés, car la taille de 1'échantillon limite les zones accessibles. Pour

éviter cela, nous avons utilisé une méthodologie développée par Barbier et al. (2008)
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Annexe C - Mesures de texture a incidence constante

consistant a compléter la zone mesurable sur les figures de poéles obtenues par la
méthode de Schulz par une mesure a incidence réelle constante. Nous avons vérifié que
cette méthode "non conventionnelle" est opérationnelle pour nos échantillons. Méme si
dans notre cas, l'intérét est limité car l'information est localisée au centre des figures
mesurées, toutes les déterminations de texture cristallographique ont été réalisées de

cette maniére.
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Annexe D

Calcul de température dans HPTT

La déformation plastique introduite dans I’échantillon entraine un échauffement de la
matiére. Cette augmentation de chaleur peut étre significative au regard de la
température de recristallisation de certains matériaux comme le cuivre. En conséquence,

1l est nécessaire d’évaluer cet échauffement.
D.1 Conditions adiabatiques

L’équation de la chaleur, sur un domaine Q et en ’absence de convection, s’écrit :
oT
Vx e Q, pcﬁ(x,t):ﬂvAT(x,t)JrPG D.1)

ou p est la masse volumique du matériau, ¢ est la chaleur spécifique massique du
matériau, T (x,t) est un champ de température, 4 est la conductivité thermique du
matériau, AT est le Laplacien de la température et P, est une production volumique de

chaleur.

Une premiére approximation de 'augmentation de la température dans I’échantillon
est de se positionner dans des conditions adiabatiques, c'est-a-dire sans transfert
thermique entre I’échantillon et les pieéces du bati (piston et matrices). Ceci est une
hypothése forte puisque cela suppose que I'écoulement plastique s’effectue trés

rapidement. Pour les conditions adiabatiques, I'équation D.1 peut alors s’écrire :

pC, 0T = o (D.2)



Annexe D - Calcul de température dans HPTT

ou 0T est la variation de température, oest la contrainte d’écoulement, ocest la
déformation plastique accumulée. On assume que 95% de I’énergie est convertie en
chaleur durant la déformation. Le reste est emmagasiné dans la densité de dislocation.

On peut alors définir la variation de température 671 par :

o 08
p-C,

0T =0.95-

(D.3)

Le tableau C.1 récapitule les parameétres matériaux pour du fer et du cuivre.

Fe Cu
o [kg.m3] 7800 8900
¢ [J.kgt K1 470 385
A [W.m1K1] 46 390

TAB. D.1 — Paramétres matériaux

Les résultats sont présentés dans le tableau C.2 pour les deux matériaux considérés.
Les augmentations de température calculées sont trés importantes et bien supérieures
aux essals expérimentaux. Les conditions adiabatiques permettent d’établir une limite
supérieure puisque toute la déformation plastique produit de la chaleur sans dissipation.
Le procédé HPTT implique une pression hydrostatique dans I'échantillon en le
comprimant. En conséquence, toutes les parois du tube sont en contact avec le piston et
matrices. Ainsi, il est nécessaire d’étudier la variation de température en prenant en

compte les transferts thermiques.

Matériau Fe Cu

Rotation [°] 30 60 30 60 500
12 4 8 4 8 65

7 [MPa] 375 480 200 225 500
AT [Kou°C] 390 995 221 499 9011

TAB. D.2 — Augmentation de la température en conditions adiabatiques

D.2Régime permanent

Les déformations appliquées a 1’échantillon sont trés intenses mais les vitesses de
déformation sont considérées comme lente (7 =0.07 s™). En conséquence, il est possible

de définir le procédé comme étant dans un régime permanent. Cela implique :
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D.2 - Régime permanent

8T:0

— (D.4)

La figure C.1 représente le schéma du procédé permettant de comprendre la

disposition des différents éléments pour le transfert thermique.

Piston z

™~ Echantillon

Matrice inférieure

FIG. D.1 — Schéma du procédé HPTT.

Plusieurs hypothéses simplificatrices sont considérées :
— On néglige les effets de bords donc la température ne dépend pas de la position
axiale z.
— On suppose que la température a 'extrémité de la matrice extérieure est égale

a la température ambiante 7).

L’équation de la chaleur D.1 permet de définir la température dans les outils

(matrices et piston) et I’échantillon par les relations :

{ AT =0
(D.5)

AAT + P, =0

Les deux cas sont différenciés pour prendre en compte ou non la production de chaleur
causée par la déformation plastique dans I'échantillon. L’équation D.5 fait intervenir le

Laplacien de la température définit, en coordonnées cylindriques, comme :

AT

2 2
:13(;~5Tj+ Lor, o1 (D.6)

= |+=""
ror\ or ) r?o0* 0oz*

Etant donné que la température ne varie pas suivant les axes 6 et z, I’équation D.6

se simplifie :
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Annexe D - Calcul de température dans HPTT

ar=Lof, T (D.7)
ror or

En intégrant la relation D.7 dans D.5, on peut résoudre les équations différentielles.

Soit :

T=Alnr+B

_PGr2 (D.8)

T = +Alnr+ B

On peut noter que la température dans le rayon du piston est supposée constante.

Pour un cylindre plein, '’équation de la température sur 'axe est infinie (ln(O) =—0).

Dans les trois zones (piston, échantillon et matrice), il est nécessaire d’établir des
conditions limites. Le flux thermique doit étre conservé durant la traversée des

interfaces entre les différents éléments et est définit par :

D= —ﬂ,g (D.9)
or

Les conditions limites de températures et de flux sont :

Tpiston (rl) = T'échantillon (7'1)

T'échantillon (7'2) = Tmatrice (r2 ) (D 10)

T r,)="T

matrice ( e

{(Dpism” (7'1) = q)échantillon (7‘1) (D 11)

q)échantillon (r2 = q)matrice (7"2)

En conséquence, un systéeme de cinq équations (D.10 et D.11) a cinq inconnues est
établi. Il reste maintenant a définir la production de chaleur par la déformation

plastique. La puissance (en Watt) s’écrit :

(D.12)

W =T6 pour un volume total
W=z pour un volume unitaire

ou T est le couple résultant, € est la vitesse de rotation, & est la contrainte moyenne et

¢ est la vitesse de déformation moyenne.

D’apreés la modélisation réalisée dans le chapitre 3, on sait définir que :

T3 - 0

et ¢=——— (D.13)
2z Lr* J31n (b/a)

o =
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D.2 - Régime permanent

La puissance produite pour un volume total s’écrit alors :
W =52zLr*gIn(b/ a) (D.14)
Ainsi, pour une unité de volume, la production de chaleur Pg (en W/m?3) s’écrit :
Pg=WIV (D.15)

ou V est le volume de I'échantillon.

Le systeme d'équation a été résolu avec le logiciel de calcul formel Mathematica et les
résultats sont décrits dans le tableau C.3. Les températures calculées sont bien
inférieures a celles estimées par un calcul adiabatique. Pour une rotation de la matrice
de 30°, une augmentation de 14 K est estimée pour un échantillon en Fe alors qu’une
augmentation de 7 K est calculée pour le cuivre. Les valeurs sont réalistes au regard des

essais réalisés.

Matériau Fe Cu

Rotation [°] 30 60 30 60 500
¥ [s1] 0.06 0.06 0.06 0.06 0.06
7 [MPa] 375 480 200 225 500
AT [K] 14 18 7 9 18

TAB. D.3 — Augmentation de la température en régime permanent
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Annexe E
Mesures de taille de domaine
cohérent et de la densité de

dislocations par rayons X

E.1 Principe

La diffraction des rayons X est une technique d’analyse non destructive permettant
d’obtenir divers informations sur la structure des matériaux polycristallins. Il a
précédemment été vu que la texture cristallographique peut étre déterminé par cette
technique. L'intensité des pics de diffraction dans différentes directions de I'’échantillon
permet d’obtenir les orientations préférentielles de ’échantillon.

L’analyse du profil des raies de diffraction permet d’obtenir d’autres informations
relatives a la microstructure comme la taille de cristallites, la densité de dislocations, les
microdéformations. Les effets produits sur le profil est un élargissement/déplacement du
pic. Les cristallites peuvent étre définies comme des domaines de diffraction cohérente.
Cela signifie qu’a I'intérieur d'un domaine, peu de défauts sont présents (équivalent a un
monocristal). La désorientation entre deux domaines cohérents peut étre tres faible. Il ne
faut pas confondre avec la notion de grain. Dans les métaux polycristallins, de nombreux

cristallites sont a I'intérieur d'un méme grain.



Annexe E - Calcul de température dans HPTT

Le profil expérimental de raie h(y) est une convolution d’une fonction instrumentale

f(y) et d'une fonction lié a la structure du matériau g(y) :

h(y)sz(x)g(x—y)dx (E.1)

La variable y correspond a I’écart avec I'angle de diffraction théorique. La fonction

f(y) est une combinaison de plusieurs facteurs dépendant de l'appareil de mesure

(divergence et dispersion du faisceau, largeur des fentes, fond continu da au bruit et la
diffusion par I'air). Des tests préliminaires doivent étre réalisés pour déterminer le plus

précisément possible cette fonction f(y). Généralement, un échantillon de LaBs

(hexachlorure de lanthane) supposé parfait est wutilisé car il n’engendre pas
d’élargissement de raie.

Les profils expérimentaux h(y) sont généralement compris entre un profil gaussien

(appareil) et lorentzien (échantillon). Le produit de convolution de ces deux fonctions
peut étre décrit par une fonction de Voigt.

Plusieurs méthodes ont été proposées pour déterminer la taille de cristallite et la
microdéformation a partir des profils de raie. Les trois principales techniques sont
basées sur :

— la décomposition du profil en séries de Fourier, WA (Warren & Averbach, 1950 -
1952),

— la méthode de la largeur intégrale, WH (Williamson & Hall, 1953),

— Tétude de la variance de la distribution de 'intensité (Wilson, 1962 - 1963).

Ces analyses ne permettent pas complétement de séparer l'effet de la taille de
cristallite des microdéformations. Ungar & Borbély (1996) ont proposé une méthode
modifiée des méthodes WA et WH permettant de séparer ces effets. Des études sont
basée sur le calcul la variance des profils de raie (Groma, 1998 - Borbély & Groma, 2001)
pour évaluer ces quantités. Ainsi, les parameétres microstructuraux entraine un

comportement asymptotique des moments du ki¢me ordre :
qQ' L)
M,(q" = quI(q)dq/I I(q)dq (E.2)
-q' —0

ou I(q) est lintensité mesurée en fonction de q =2[sin(9)—sin(90):|//1, ou A est la
longueur d’onde du rayon X, & est I'angle de diffraction et ¢, est 'angle de Bragg. Les

moments du second et quatriéme ordre sont définis comme suit (Borbély et al., 2006) :

260



E.2 - Mesures et résultats

1 1 L1 q
M,(q)= - + Apln| = E.3
(@) e, T4 K¢ 2n° o (qu -3

(2)
M@ _Ap 1 3Ap In@lg) 120°(")In*(a/qy)

(E.4)
" 4r* 37, (272)'e, 4 (27)" q’

ou ¢, est la taille de cristallite, K est la constante de Scherrer dépendante de la forme
des cristallites (L est un parameétre similaire), p est la densité de dislocation, A est un
parametre géométrique équivalent a 1. ¢,, g, et ¢, sont des parametres dans l'espace

réciproque sans interprétation physique. Les deux premiers termes de 1'équation E.3
sont influencés par la taille de cristallite alors que le troisieme l'est par la densité de
dislocation. Les deux quantités (cristallites et dislocations) sont indépendantes car les

deux effets ont un comportement différent en ¢. Il est donc possible d’extraire la

quantité de dislocations et la taille de cristallite a partir de ces équations. La mesure
d’'un seul pic de diffraction est suffisant pour I'évaluation de ces quantités avec cette
méthode. Les mesures suivantes ont été réalisées a I'Ecole Nationale des Mines de Saint-

Etienne par le Dr Borbély.

E.2 Mesures et résultats

Les mesures sont réalisées en utilisant un diffractometre MRD PRO Philips a foyer
linéaire. L’échantillon testé est un cuivre pur (CuAl) déformé par HPTT a 500° de

rotation, soit une déformation en cisaillement moyen y = 65. Le pic de diffraction (311)

est mesuré a quatre rayons différents comme illustré sur la figure D.1. Cela correspond a
un gradient de déformation en cisaillement allant de 108 et 25 approximativement, sur
le coté intérieur et extérieur respectivement. Les surfaces de mesure sont polies en
utilisant un papier de polissage de granulométrie 4000. Cela est suivi d’un polissage avec
une solution d’alumine de 3 um puis 1 um. Un polissage électrolytique avec une solution
d’acide nitrique 33% et de méthanol 67% est ensuite appliqué pour supprimer ’écrouissage de
surface induit par le polissage.

Le pic 311 est choisi car, a cause de la texture du matériau, ce pic est le plus intense.
Il est mesuré durant 36h pour chaque rayon. L’utilisation d'un autre pic de diffraction
augmenterait le temps de mesure significativement. Les tailles de cristallites mesurées

sont donc perpendiculaires aux plans cristallographiques (311).
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F1G. E.1 — Positions de mesure dans 1’épaisseur du tube.

Les pics (311) mesurés pour les quatre rayons et un échantillon de cuivre initial (non
déformé) sont illustrés sur la figure D.2. Une nette différence est observée entre les
échantillons déformés et l'initial. L'intensité est normée a 1 mais la largeur des pics est
fortement influencée par la déformation imposée. La visualisation se fait dans l'espace
réciproque. C’est pourquoi des gros grains sans défauts sont représentés par un pic fin
alors que des grains déformés affinés ont une largeur plus importante. La méthode,
utilisée pour I'analyse traite de la nature asymptotique des raies. En conséquence, il est
important de visualiser les pics avec une échelle logarithmique (figure D.2b).

Peu de différence est visible entre les différents pics des échantillons déformés (méme
échantillon a différents rayons, soit différentes déformations). Une méthode simple de
quantifier une éventuelle évolution est d’utiliser la largeur a mi-hauteur (FWHM — Full
Width at Half Maximum). Les résultats du FWHM sont représentés sur la figure D.3 en
fonction de la position sur le rayon du tube. Le FWHM est indiqué dans l'espace

réciproque AK =C0S(0)A(20)/ A . L'erreur est d’environ 3% de la valeur mesurée. Plus la

position sur le rayon est élevée (la déformation diminue avec I'augmentation du rayon),
moins la largeur a mi-hauteur est élevée. L’augmentation de la déformation entraine

donc un élargissement du pic plus important.
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1LOF r=7.05 mm A r = 7.05 mm
r="7.35mm | r = 7.35 mm
r = 7.65 mm r = 7.65 mm
081 r="795mm [ r = 7.95 mm
Initial Initial
0.6 4
§=
0.4 4
0.2 4
0.0 bonnpripoeb? . L . e L A
-1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 0.5 1.0
a b
) A(20) [ ) A(20) [1]

FIG. E.2 — Profils des pics (311) des tubes de cuivre initial et déformé a saturation

utilisant une échelle a) linéaire et b) logarithmique de 'intensité de diffraction.

T T T T T T T T
0.024 |- + ® FWHM
L0023 F 1
E %
E L
< 0.022}F 4
~
= i
& 0.021 F i
<
5 i
%) 0.020 |- i
Qo
O -
0.019 |- i
0.018 |- é _
1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1
7.0 7.2 7.4 7.6 7.8 8.0
r [mm]

FI1G. E.3 — Variations du FWHM des pics (311) en fonction du rayon de ’échantillon.

La figure D.4 illustre les moments du second et quatriéme ordre en fonction de ¢ pour

les pics mesurés. A cause du manque de statistique (mesure du pic durant 36h), le
moment du quatrieme ordre est bruité. Un exemple de fit d'une des courbes est
représenté sur la figure D.4a pour l’échantillon correspondant au rayon intérieur (

r=7.05mm).
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T T T T
6x10" | 1
2x10°
T2 2x10"
— 4x10" | -
A o
_ s
= 1x10"
2x10™ | r = 7.05 mm
r = 7.35 mm 5x10” r = 7.05 mm
r = 7.65 mm * i r=7.35mm ||
r="7.95mm |] | r = 7.65 mm
,,,,,, fit r = 7.95 mm
0 1 I 0 1 I
a) 0.0 5.0x10 1.0x10° b) 0.0 5.0x10" 1.0x10°

q [mrl] g [m]

FIG. E.4 — Moments du second et quatriéme ordre des pics pour les quatre épaisseurs

mesurés.

La quantité de dislocations p et la taille de cristallite ¢, (ainsi que leurs erreurs

respectives Ap et Ag,) sont calculées en utilisant les équations E.3 et E.4 a partir des

quantités M, et M, / q” . Les résultats sont représentés dans le tableau D.1. De faibles

différences sont présentes entre les différents échantillons de 1’épaisseur du tube, elles
ne sont pas significatives. La microstructure est homogene dans I'épaisseur. Les
quantités de dislocations sont trés importantes et la taille de cristallite (domaine

cohérent) est tres faible.

Echantillon p [1015.m2] Ap [1015.m2] & [Mm]  Ag, [nm]
r="7.05mm 2.3 0.7 24.5 2
r="7.35mm 1.9 0.4 23.5 2
r="7.65mm 2.1 0.5 20.5 2
r="7.95mm 1.3 0.3 25.8 2

TAB. E.1 — Densités de dislocations p, taille de domaine cohérent ¢, et leur erreur
respective (Ap et Ag, ) pour I'’échantillon de cuivre déformé a saturation pour les quatre

épaisseurs mesurés.
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