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FORMATION DE LA TEXTURE DE RECRISTALLISATION CUBIQUE DANS L’ALLIAGE
Fe-36%Ni ELABORE PAR VOIE LINGOT ET PAR COULEE CONTINUE EN BANDES MINCES

ROZWOJ SKLADOWEJ SZESCIENNEJ TEKSTURY REKRYSTALIZACJI W BLACHACH
Fe-36%Ni WALCOWANYCH NA ZIMNO Z ZASTOSOWANIEM JAKO WSADU PASOW
ODLEWANYCH SPOSOBEM CIAGLYM LUB WALCOWANYCH NA GORACO WLEWKOW

Une ¢étude comparative des microstructures et des textures de I'alliage Fe-36%Ni issu
de la coulée continue en bandes minces (CCBM) et de la voie lingot a été menée. 11 a été
montré qu’il est possible de développer la forte texture cubique pour cet alliage élaboré par
les voies lingot et CCBM, suivies d’un laminage a chaud. Dans le cas d’'un matériau élaboré
par la voie CCBM et directement laminé a froid, cette texture est beaucoup moins accusée.

Les microstructures aprés laminage a froid sont semblables dans le cas de matériaux
issus de la voie lingot et de la CCBM suivie d’'un laminage 4 chaud et en particulier, des
bandes d’orientation cubique présentant une structure de cellules ont été observées. Il est
probable que les mécanismes de recristallisation ne different pas fortement entre ces deux
voies d’¢laboration; ils ont donc été étudiés plus particuliérement sur la voie lingot. Le
mécanisme de croissance d’un sous-grain dans le gradient d’orientations de la bande
cubique ne semble pas étre unique. La croissance de germes d’orientation cubique liés par
une relation d’orientation avec la matrice et la migration induite de joints de grains par la
déformation peuvent étre des mécanismes complémentaires pour le développement des
grains d’orientation cubique.

Porownano mikrostrukture i tekstur¢ blach ze stopu Fe-36%Ni wytwarzanych
z zastosowaniem jako wsadu do walcowania na zimno pasow otrzymanych z wlewkow
walcowanych na goraco badz pasow identycznej gubosci odlewanych sposobem ciaglym
(POC). Wykazano, ze mozna uzyskac silna sktadowa szescienna tekstury rekrystalizacji
w blachach wytwarzanych z POC walcowanych wstgpnie na goraco, identycznie jak
w przypadku blach wytwarzanych technologia klasyczna z zastosowaniem pasoéw otrzy-
manych z wlewkoéw walcowanych na goraco. W blachach wytwarzanych z POC przez
bezposrednie walcowanie na zimno sktadowa szescienna tekstury rekrystalizacji jest stabiej
wyksztaltowana.
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Mikrostruktury blach walcowanych na zimno z paséw otrzymanych przez wstgpne
walcowanie na goraco wlewkow albo POC sa identyczne; charakteryzuja si¢
w szczegbOlnosci pasmami odksztalcenia o orientacji szeSciennej, posiadajacymi wlasna
komorkowa podstrukture dyslokacyjna. Zatozono, ze mechanizmy zarodkowania i wzrostu
ziarn w procesie rekrystalizacji blach wytwarzanych technologia klasyczna 1 z POC nie
roéznia sig. -

Opierajac si¢ na pomiarach orientacji lokalnych przeprowadzonych gltownie w bla-
chach otrzymanych z wsadu po goracym walcowaniu stwierdzono, ze mechanizmami
komplementarnymi wzrostu ziarn o orientacji szesciennej w gradiencie orientacji wyste-
pujacych w wyrdznionych ,szesciennych” pasmach odksztalcenia sa mechanizmy zorien-
towanego wzrostu oraz indukowanej odksztalceniem migracji granic ziarn.

The paper has been presented during the 7th French-Polish Seminar in Mogilany (near Krakow),
22—24 October, 1998

I. Introduction

Lalliage Fe-36%Ni utilis¢ comme masque d’ombres dans les téléviseurs couleur
en raison de son faible coefficient de dilatation thermique est élaboré par voie
lingot. En I'absence de transformation de phases solide-solide, la microstructure et la
texture sont controlées par les conditions de laminage a chaud, de laminage a froid et
de recuit sachant qu’une structure a petits grains et une texture cubique favorisent
une attaque chimique homogéne des trous des masques d’ombres [1].

La coulée continue en bandes minces est 'une des voies possible pour élaborer les
alliages Fer-Nickel. Les toles ainsi obtenues ont une épaisseur sensiblement identique
a celle d’'un matériau issu de la voie lingot aprés laminage a chaud et peuvent donc
étre directement laminées a froid. Il est nécessaire cependant qu’en fin de gamme, le
matériau ait une microstructure et surtout une texture similaire voire identique
a celle de la voie lingot.

Le but de cette étude est donc de déterminer les mécanismes de germination et de
croissance des grains cubiques pour les deux voies d’¢laboration.

2. Procédure expérimentale

Ce travail a été effectué sur trois matériaux; le premier (A) a été élaboré par voie
lingot et laminé a chaud, les deux autres sont issus de la coulée continue en bandes
minces (CCBM), le premier d’entre eux (B) étant le produit brut de solidification, le
second (C) ayant été laminé a chaud. Ces trois échantillons sont ensuite laminés
a froid a des taux de réduction variant de 40 a 95%.

Les microstructures des états initiaux ont été caractérisées par microscopie
électronique a balayage en contraste cristallin et leurs textures caractérisées par
diffraction des rayons X dans le plan de laminage a différentes profondeurs. Pour les
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échantillons laminés a froid, les figures de péles {111}, {200} et {220} ont été
déterminées aprés avoir enlevé environ un quart de I’épaisseur de la tdle.

L’étude locale des microstructures et des textures a €té menée principalement par
microscopie électronique a transmission sur des échantillons (A) et (C). Afin d’obtenir
le maximum d’informations, les échantillons ont été observés sur le plan perpen-
diculaire a la direction de laminage. Les échantillons étant fortement déformés, il
a été nécessaire d’augmenter leur épaisseur en réalisant un dép6t électrolytique de
nickel. Aprés amincissement électrochimique, les observations ont été efectuées
a l’aide d’un microscope électronique a transmission (MET) Jeol 2000EX équipé d’un
systéme semi-automatique d’indexation des clichés de diffraction de lignes de
Kikuchi et de points [2—3].

Pour observer au MET les premiers stades de la recristallisation, des échantillons
ont été recuits 4 600°C pendant 5 minutes. Afin d’avoir une statistique raisonnable,
des expériences ont été menées par diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD) sur
des échantillons ayant subi les mémes conditions de recuit.

3. Reésultats et discussion
31. Microstructures et textures des états initiaux

L’échantillon laminé a chaud, issue de la voie lingot présente un structure
recristallisée homogene avec une taille de grains comprise entre 10 et 15 um (figure 1a),
la texture a €té caractérisée par Zaefferer et al. [4]. La figure 2 montre des
textures différentes entre le centre et la surface de la tole. Les figures de pdles
mesurées au centre de la tbéle présentent une faible composante cubique déja
observée par P ark et al. [5], alors qu’en surface, la texture est relativement diffuse.

L’échantillon élaboré par CCBM présente a I’état brut de solidification une
structure basaltique. Les grains colonnaires, dont le grand axe varie de 300 pm
a 1 mm et le petit de 50 a 300 pm (figure 1b) sont inclinés dans la direction de
laminage puisque la bande se solidifie en méme temps qu’elle défile. Ils présentent
une texture de fibre dont laxe (001> est basculé d’environ 15° de la direction
normale vers la direction de laminage avec une dispersion de 20° (figure 3).

En ce qui concerne I’échantillon issu de la CCBM puis laminé a chaud, la figure
1c montre une structure trés hétérogéne avec des bords recristallisés dont la taille de
grains varie entre 5 et 10 um et une partie centrale restaurée. Cette hétérogénéité de
structure se retrouve au niveau de la texture puisque ce matériau présente deux types
de textures (figure 4). Au centre de la tole, les composantes principales {522} {455)
et {612} (122) sont des composantes de laminage proches respectivement des
composantes idéales de type {211} <{1T1) (cuivre «C>») et {411} (122> («C/S>)
avec présence également d’une composante {510} (150> proche de {100} (010).
En surface, les composantes majoritaires sont {510} (155) et {001} <(340),
orientations proches des composantes idéales {100} <0T1) et {001} <{1T0).

3%
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Fig. 1. Microstructure des échantillons initiaux: a) matériau de la voie lingot, b) matériau de la voie
CCBM brut de coulée, ¢) matériau de la voie CCBM laminé a chaud
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{111 {200}
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Fig. 2. Figures de poles {111}, {200} de I’échantillon (A), mesurées sur la surface et au centre de la tdle

T——. pL {111} {200}

Fig. 3. Figures de péles {111}, {200} de I’échantillon (B) mesurées au '/, de I’épaisseur
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Fig. 4. Figures de poles {111}, {200} de I'¢chantillon (C) mesurées sur la surface et au centre de la tole

32.Evolution de la texture avec le taux de laminage
a froid et texture de recristallisation

Les figures 5 et 6 présentent 'évolution de la texture avec taux de laminage a froid.
Pour un taux de réduction de 40%, les échantillons (A) et (C) montrent des textures
décrites comme étant intermédiaires entre les textures de type cuivre et de type laiton
{011} (21T) («B>>) [6]. Ces derniéres sont constituées de composantes proches des
composantes idéales de type {112} (111) («C>), {123} (634> («S>)et {011} <21T)
(«B>»). La texture tres diffuse de I'échantillon (B) est principalement composée
d’orientations {225} (554) désorientées de 5° avec {112} {11T) et de composantes
intermédiaires alors que les composantes proches de l'orientation idéale {011} (21T)
sont absentes de la texture.

Lorsque le taux de laminage augmente de 40% a 90% (figure 6), I'acuité devient de
plus en plus importante. Pour les échantillons (A) et (C), la texture trés marquée est de
type cuivre tandis que I'échantillon (B) présente une texture de méme type mais les
composantes proches de la composante {011} (211) restent relativement faibles.

La figure 7 montre les textures de recristallisation pour des taux de réduction
supérieurs a 90% [7]. Les matériaux (A), (B) et (C) développent une texture cubique
avec sa composante de macle. Néanmoins, la texture est beaucoup plus accusée pour
les échantillons (A) et (C).
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(A) (B) ©

Fig. 5. Figures de poles {111} des échantillons issus des voie lingot (A), CCBM (B), CCBM + laminage
a chaud (C) pour un taux de déformation de 40%

DT

RS (A) (B) (©)

Fig. 6. Figures de poles {111} des échantillons issus des voie lingot (A), CCBM (B), CCBM + laminage
a chaud (C) pour un taux de déformation de 90%

(B) ©

(A)
Fig. 7. Figures de poles {111} des échantillons issus des voie lingot (A), CCBM (B), CCBM + laminage
a chaud (C) apres recristallisation compléte
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33. Microstructures et microtextures
3.3.1. Microstructures et microtextures des états fortement déformés

Les textures globales d’un matériau élaboré par CCBM puis laminé a chaud sont
similaires a celles du matériau issu de la voie lingot. Toutefois, il est nécessaire
d’observer cette similitude de comportement a une échelle microscopique afin de
déterminer si les mécanismes de recristallisation sont identiques pour les deux voies
d’élaboration.

Désorientation (°)

e
0 02 04 06 08 1 12 14 |
Distance (yam)

b)

Fig. 8. a) Micrographie MET dans le matériau (A) fortement déformé (la fléche noire indique le gradient
d’orientation). b) Désorientation cumulée dans la bande

La figure 8 a montre une vue dans la plan perpendiculaire a la direction de
laminage de la microstructure de I’échantillon (A) laminé avec un taux de réduction
de 95%. Cette microstructure déja observée par Zaefferer et al. [4] sur un
matériau issu d’une autre coulée, est caractérisée principalement par des bandes
lamellaires trés fines (50 a 100nm), peu restaurées, dont les orientations constituent la
texture de laminage de type cuivre. Au contraire, les grains d’orientation cubique se
présentent sous forme de bandes d’environ 200 a 300 nm d’épaisseur dans lesquelles
s'est développée une structure de cellules qui contiennent une faible densité de
dislocations et qui sont légérement désorientées les unes par rapport aux autres dans
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Fig. 9. a) Micrographic MET dans le matériau (A) fortement déformé (la fléche noire indique le gradient
d’orientation). b) Désorientation cumulée dans la bande

la direction transverse. La désorientation entre cellules forme un gradient
d’orientations au sein de la bande cubique qui peut aller jusqu’a 35° (figure 8b).
Zaeffereretal [8] expliquent alors le développement de la texture cubique lors
du recuit par la croissance rapide d’un sous-grain a 'intérieur de ce gradient, sachant
qu’aucune relation d’orientations particuliere n’a été trouvée entre les cellules de la
bande d’orientation cubique et la matrice. La figure 9a montre comme la figure
8 une bande cubique entourée de bandes lamellaires. Elle possede comme la bande
précédente un gradient d’orientations allant jusqu’a 18° par rapport a I'orientation
initiale (figure 9 b). Un sous-grain cubique peut donc se développer dans ce gradient
et ainsi acquérir une taille critique qui lui permet de croitre aux dépens de la matrice.
Dans cet exemple, il a été montré qu’il existe une relation d’orientations proche de
40° autour d'un axe <{111) entre les sous-grains cubiques et la matrice (tableau).
Cette relation d’orientations peut favoriser le développement rapide d’un sous-grain
hors de la bande.

Pour le matériau (C) laminé avec un taux de réduction de 90%, les bandes
d’orientation cubique présentent également une structure de cellules (figure 10) avec
un gradient d’orientations. Les orientations dans la bande varient de {019} (100)
a {023} <(100) qui est proche de 'orientation de G o ss {011} (100). Nous pouvons



42

Fig. 10. Micrographie MET d’une bande cubique dans le matériau (C) fortement déformé

TABLEAU

Désorientations entre les grains de la bande cubique et leurs voisins hors de la bande

Sous-grain n° 1| Sous-grain n°2 Axe de rotation {(uvw) pagle ((ij(:)otation
1 2 0,519 0,585 0,623 45,0
1 3 0,534 0,584 0,61 47,1
4 3 0,567 0,575 0,589 45,1
5 2 0,505 0,585 0,633 438
5 6 0,566 0,581 0,584 4377
7 6 0,487 0,597 0,639 40,8
8 3 0,550 0,580 0,600 442
9 3 0,534 0,584 0,610 45,2

alors supposer que les mécanismes de développement de la texture cubique ne seront
pas fondamentalement différents dans le cas du matériau ¢laboré par CCBM laminé
a chaud.

3.3.2. Microstructures et microtextures de [l'état partiellement recristallisé

La figure 11 présente pour le matériau (A) un grain d’orientation proche cubique
qui se développe dans la matrice écrouie. Ce grain de forme ellipsoidale fait environ
4um selon la direction transverse et 1,5um selon la direction normale. Cette
morphologie tend a confirmer I'hypothése d’'un mécanisme de croissance d’un
sous-grain dans la bande selon la direction transverse (les bandes cubiques ont une
longueur moyenne de 4 um dans la direction transverse).

La figure 12 montre un autres sous-grain cubique qui grossit dans la direction
normale. Il est intéressant de remarquer que sa croissance se fait par un gonflement
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Fig. 11. Micrographie MET d’un grain d’orientation proche cubique en croissance dans le matériau
(A) fortement déformé et recuit 5 min

Sous-grain gros
ans la matrice

0 Dhgzm

0 DTE‘
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Fig. 13. Micrographie MET de grains de difféerentes orientations en croissance dans le matcriau
(A) fortement déformé et recuit 5 min
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du joint de grains dans la matrice lamellaire. Ces observations permettent de
supposer qu'un mécanisme de migration de joint induite par la déformation est mis
en jeu [9]. Il a été proposé comme étant le mécanisme opérant dans la recristallisa-
tion des états faiblement déformés pour le Fe-36%Ni [4] mais le fait qu’il existe
pour des taux de réduction ¢levés n’est pas en contradiction avec I'obtention d’une
texture de recristallisation cubique. En effet, ce mécanisme peut étre actif au méme
titre que le mécanisme de croissance de sous-grains dans la bande et étre localisé
dans des endroits ou la différence de densité de dislocations de part et d’autre du
joint de grains est importante c’est-a-dire précisément a linterface entre la bande
cubique et les bandes lamellaires qui I’entourent.

Par ailleurs, la croissance de grains d’orientations de type {267} <(852) et
{437} (815) a été observée simultanément a la croissance de grains d’orienta-
tion {010} (501), proche de [lorientation cubique (figure 13). L’orientation
{437} (815) est désorientée de 59,6° autour d’un axe {111) avec l'orientation
{267} (832> qui elle-méme est désorientée de 57,4° autour d’un axe proche de
(111) par rapport a lorientation {010} (501). Ces désorientations correspon-
dent 4 des relations de type 23. Cependant, il est difficile de conclure a partir
de ces observations qu'un meécanisme de maclage multiple existe dans les pre-
miers stades de la recristallisation, méme si il a déja été observé dans le
cuivre [10]. Cependant, des résultats obtenus par EBSD ont confirmé la for-
mation de macles dés le début de la recristallisation.

De plus, il a été nettement observé sur les microstructures reconstruites en
utilisant la microscopie a imager les orientations [11] que les grains cubiques
germent en trés grand nombre mais que des grains d’autre orientation grossissent
aussi. I n’est pas actuellement possible de décrire le mécanisme de germination de
ces grains, ni d’expliquer comment les grains d’orientation cubique arrivent a les
¢liminer et former ainsi la texture de recristallisation.

4. Conclusion

Dans un premier temps, une ¢tude de textures a été meneée sur trois matériaux,
I'un issu de la coulée lingot et laminé a chaud, les deux autres issus de la coulée
continue en bandes minces (CCBM), dont un a été laminé a chaud. Pendant la
déformation a froid, tous les échantillons développent une texture de type cuivre qui
s’accentue avec l'augmentation du taux de réduction. Cependant, la composante
{011} <21T) reste relativement faible pour I’échantillon CCBM non laminé a chaud
qui présente apres recristallisation une texture cubique moins forte que celle des deux
autres matériaux. De plus, les observations par microscopie ¢électronique a trans-
mission ont montré la présence de bandes cubiques dans le matériau issu de la coulée
continue en bandes minces et laminé a chaud. Ces bandes possédent comme pour le
matériau ¢laboré par la voite lingot, un gradient d’orientations qui peut permettre
a un sous-grain de se développer rapidement dans la bande.
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Il est apparu en ¢étudiant le matériau issu de la voie lingot que d’autres
mécanismes tels que la migration de joint induite par la déformation ou la croissance
d’un sous-grain li¢ par une relation d’orientations avec la matrice peuvent intervenir.
I est néanmoins difficile a partir des résultats obtenus par MET de privilégier un de
ces meécanismes.

De plus, il est possible que certains sous-grains d’orientation cubique possédent
apres déformation la taille critique leur permettant de se développer dés le début de
la recristallistation.

Des grains d’orientations différentes de I'orientation cubique, sont présents des le
début de la recristallisation. Il reste cependant a expliquer pourquoi ces grains ne se
développent pas et finissent par disparaitre, les grains d’orientation cubique formant
ainsi la texture de recristallisation.
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