AT

ECOLEDESMINES
DE PARIS

Collegedoctaal
N° attribué par la bibliotheque

A R

THESE

pourobtenirle gradede
Docteur de I'Ecole Nationale Supérieure desMines de Paris
SpécialitéScience®t GéniedesMatériaux

présentéet soutenugubliquenentpar
Rodolphe PARISOT
le 5 Avril 2001

MICR OSTRUCTURE, DEFORMATION ET ENDOMMA GEMENT
D’'UN REVETEMENT DE ZINC SURTOLE D’ACIER

Directeursdethése: André PINEAU

SamuelFOREST
Jury

M. F. DELANNAY Rappateur Université Catholiquede Louvain
M. P. PILVIN Rappateur EcoleCentralede Paris
Mme B. BACROIX Examinatrice UniversitéParis XIlI
M. P. DRILLET Examnateur IRSID
M. J.FOCT Examinateur Université desScience®t TechrologiedelLille
M. F. MONTHEILLET Examinateur EcoledesMinesde Saint—Etiene
M. J.WEGRIA Examnateur UniversitédeMetz
M. X. DEMONET Examinateur Usinor
M. S.PINEAU Examnateur EcoledesMinesdeParis
M. A. FOREST Examnateur EcoledesMinesdeParis

CentredesMatériaux P.M. FOURT del'Ecole desMines de Paris,
B.P. 87,913 EVRY Cedex







En cetemps-1§’étais a peineenmonadolescence

Javaisa peineseizeanset je neme souenaisdéjaplusdemonenfance

J'étaisa Moscou,dansla ville desmille ettrois clochersetdesseptgares

Et je n"avaispasasseziesseptgareset desmille ettroistours

Carmonadolescece étaitalorssi ardette et si folle

Quemoncoeur tour atour, brdlait comme le templed’Ephéseou comne la PlaceRougea Moscou
Quande soleilsecouche

Et mesyeuxéclairaientdesvoiesanciemes.

Et j'étais déjasi mauwaispoéte

Queje nesavaispasallerjusqu’aubout.

BlaiseCendrars,
La prosedu Transsibé&en etdela petiteJehann&le France,
Du monck entieraucoeurdu morde, Denoél.

Dic nobis,Maria, quid vidisti in via?






Remerciements

Jetiensentoutpremierlieu aremercieles membesdu jury qui ontacceptée sependiersurcetravail. Que
MadameBacroix et MessieursDémonetDrillet, Foct, Montheillet et Wegria trouventici mesremercienentsles
plus sincéresBien s(r une pensédoute particuliee va aux deux persomesqui ont acceptéde rappater sur ce
travail : MonsieurDelannayetMonsieu Pilvin. Jegardeun autretresbonsouenirdecedernier: il fut montuteur
destagependntmatroisiemeannéedel’Ecole desMines.Jemesouviers desapatiencede sapédchagogieetdesa
gentillessequej'ai puretrauverlors de nosdiversesdiscussionsurmontravail. Jelui porteuneprofondeestime
etle remercie dessesenseigements.

Cetravail estle fruit d’unecollabaationentredeuxinstitutiors quesontl’Ecole desMinesetle groypeUsinor.
Touslesmembesdujury ontsoulignéle climatdeconfiane qui sedégag entrecesdeuxprotagnistespourcette
étude.Jene peuxqueconfirmer cesprops et remecier lesmembesdu Cente d’Etudeset de Dévelopemente
Montataire . Mes penséesont tout particdierementa Jean-MicheMataignequi, entrele Fujiamaet I’Alhambra,
atoujous sutrower un instantpou étudiermontravail. Sescortributionsfurert toujous trésjusteset fécondes.
Mes penséewont aussia Xavier Démoret qui fut I'artisan de cetteconfiance Outre sesqualitésscientifiques,
j'aimeraissouligrer sacapacitéd’écoute, sonespritd’ouvertureet sonrespecidespersomes.J'espérequenous
aurors I'occasian decontinter a corverserparla suite.JeremercieégalenentSandrineAbissetqui s’esttoujours
intéresséa ce travail malgréde nonbreusesautresétudes.Enfin je remercieDidier Maretse qui dirigeait les
intérétsindustrielsde cetteétudeavantde décauvrir lesjoiesdestuyaw et del’eau souspressionJelui souhaite
beaucop deréussitedans!'étude del’hydroformage voie derecterchetrésprometteuse.

Durart cestrois annéesj'ai pu appréeer I'encadementde deuxpersomeshorsdu commun: André Pineau
et SamuelForest. Tout le petit monck de la métallugie mécaniqge conrait les trésgrardesqualitésscientifiques
et 'extraordinare culturede MonsieurPineau.Jevoudaisici égalemat souligrer cesqudités d’iconoclaste ce
qui est,amesyeuwx, unequalitéessentiellelu chercleurdécouvieur Jenedirai jamaisassezombieny’ai appgécié
de travailler avec SamuelForest.Son espritd’ouvertue et sarapidté de réflexion ne sontqueles moindesde
sesqualités.ll estavant tout extrémeanenthumainet chaleueux. Sa culture enfin estimmenseet enthasiaste.
Combiende films “supers”et de livres “supes” aussipourions-rous encoe commeter? Jele remercieaussi
pour sesconseilsphaographiquesqui visenta généaliserl'utilisation de la lumiérepolariséeainsique pou ses
découertesmusicalesatondes qui requieentjustede nepasétrecardiagie.

Enfin le centredesmatériauxde I'Ecole desMines, ce sontausside nombeusegersomes,tressubtilement
partagée®n permaent et nonpermarentset en aile C, aile centrde et aile B. Que chacuntrouwe ici un petit
remercierent pour tous les servicesrendts, petits et grandg. Je remerciebien entenduplus particulierenent la
popuation du bocal ol de nonmbreusepersmnessontdevenuesdesamis. Je pensea Agathe, Nicolas, Gaétan,
StéphaneB., Luc, Benoit,Marie-Théreseet Alba. Jeremecie égdementtousles autres,‘télévores” (et dorc en
voie de dégémrescencedu non: tousles Sylvain, les Ginette les Olivier, les René Jes Michel, lesMany, et pou
la petitehistoire lesP(p)icassostles Gérardde Nervaw. Queceuxquej'oublie mepardamnent Enfinje remecie
aussiAstrid dontle parmourstrés paralléleau mien fait un tour par la Lorraine. Je ne la suivrai pasen de tels
terraind Mais je prends moi aussimonenvoll... avecdeuxailescettefois-ci.






Résumeé

Les toles d’acier galvaniséesau trempésont largementutiliséesdansl’industrie autonobile. Au coursdes
phasesl’embaitissagepn constateariis despertesderevétemendezinc qui, si ellesn’ont pasd’incidencessur
la protedion cathodque du substraferritique, polluentles presseslontle nettoyage estlong et coltex. Au cours
decetravail, nousavonschercte aidentifierlesmodesde défamationet d’endommagmentqui sontpréalables
toutepertederevétenent.

Lesrevétenentsétudiéssontcompmsésd’une cowchede zinc morocristallinedanssonépaisseurTrois types
de revétemats ont été étudés : ils sedifférencientuniquementpar leur microstricture.Le premier revétenent
possédale grosgrairs ou grains“crépes” qui ont unetaille de 60Qumdansle plandela tdle pou uneépaisseur
de 10um. Le secondevétenentestidentique au premiermaisavec de nomlreuseetitesmaclesintroduites par
I'opération de skin-pass(unlaminagedefaibleamplitudesurla tdle déjarevétie). Le troisiemerevétemen étudié
possedalespetits grains,toujous morocristallinsdansl’épaisseurmais avec unetaille dansle plandela téle
réduitea40um Cedernierrevétemeha étéobteru al'aide d’un traitementhermiqie derecristallisatiorpratiqué
apresle skin-passEn plus de cestrois revétenents,on a étudiéla défamationd’un zinc massifde compgition
identiquea celledesrevétements.

Les modes de défornmation ont été systématigagmemenianalyséspou cestrois revétenentset ce pour des
sollicitations de traction simple, de traction large et d’expansionéquibiaxale. Cette analysereposesur une
utilisation conjoirte de’'EBSD (diffractiondesélectrongrétradiffusés)et desmoyensclassiquesle microscoje.
Les résultatsobtenis sontcompaés avec ceuxobservéssur le zinc massif. Tands que celui-ci se défome par
glissementbasal,commenousl’enseignela bibliographe, les revétemets activent de nomlreux systemesle
déformationet sedéfamentessentiellemermarglissementsionbasalset parmaclag.

Onmontrequecerésultatsurpremntn’estpasuniguiementdd ala texturefortement basaledesrevétemets. A
I'aide demodélisatios multicristallinesparélémensfinis prenamencomptea microstruturedesrevétenents,on
explique enparticdier commenla présesedu substraimplique I'activationdenomlreuxmodesdedéfornation.
L'effet dela multiaxialité du chagementestégdementétudié.

L'endanmagenenta étéidentifié. Parmi les nombeux mécanismgobservéspn ne retientquecelui qui met
localemente substrata nu : le clivagedesgrainsde zinc. Apresavoir étudiéles intéradions possiblesntreles
fissuredeclivageetlesmaclesapmruespnprocdea uneanalysequantitatve del’endommagmentL’influence
dela microstruture surla résistancé I'’endommagenentestalorsdénontrée.Un mockle d’endommagmentest
discuté.On soulignesonintérétlorsquil estcougé aux modélisationsmulticristallines,gra® aux perspetives
offertesnotammententermededescriptim desintéractiors avecle maclage.






Abstract

Hot—dip gahanizedsteel sheetsare largely used,for instancein the automdive industry During forming
processe®f thesesheetszinc coatingis plastically defaomed and evertually damagd. The aim of this work
is to contrikute to the undestandingof the defamation and damagemicromechanismsf zinc whenthe steel
substratés plasticallydefornmed.

Studiedgalvanzed sheetsare madeof very flat zinc grains,with only one grainthrouch the thicknessspn
a comparatively small-grinedferritic steel. Threecoatingshave beenstudied: only their microstructuresare
differert. The first onehassomeparcake-like grairs with a grain size in the sheetplaneof abou 60Qum for a
thicknessof only 10um The secondcoatingis identicalto the first one but with mary twins introduced by the
rolling temper Thethird coatirg, which remairs monaristallinethrowgh the thickness,hasa small grain size of
only 40umin the sheetplane.Thelast coatinghasbeencarried out perfaming a recrystallisatiorheat-teatment
aftertherolling temperA chemicdly identicalbulk polyciistalline zinc materialhasbeenalsostudied.

Deformationmodeshave beensystematicallystudiedfor thesethreemicrostrictures aftertensiletests,plane
stresstestsandequibiaial expansiontests.This analysiscombires EBSD (Electran Back-Scattere®iffraction)
andclassicalobsenetion tools. Resultsare compmredwith thoseobtainedon the chemicallyidenticalbulk zinc
material. While bulk zinc exhibits a classicalmechanicalbehaior, with basalslip essentially coatirgs activate
mary deformationmodes, prefeentially pyramidal 1t slip andtwinning.

This unwsual resultis shovn to be dueto a substrateeffect; basaltexture is an unsuficient explartion.
Using finite elementcalculatians with a multicristalline descriptim, the substrates shovn to imply activation
of numepusdefamationmodesonthe studiedzinc coatings.The multiaxiality of theloadirg is studiedaswell.

Damagemodeshave beenidentified : attentionwas focusedon cleavage. After studyingthe interadions
betweenclearagecracls andtwins, a quaritative analysisof damag is achieved The influerce of the coatirg
microstructue is clearly pointedout. A damag criterion for cleavageinitiation is thendiscussedlts interestis
undefined whenit is coupledwith multicrystalline mockllings, particulay for describimy interactiors between
cleavagecracksandmechaical twins.
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Tableaudesnotations

Notation[unité]

Signification

€eq
Ro[MPa]

R[MPa]

Q*[MPa]

c[MPa],d, M[MPa.s/™,m

6]
on[MPq]
X[°]
1[MPa]
5 [MPq]
Te[MPe]

Toc[MPa]
Y

¥y
ys
Ys[J.m™2]
AN

scalairdunité dea]

vecteurunité de chacune descommsantesie a]
tenseud’ordre 2 [unité de chacune descommsantesie A]
tenseud’ordre4 [unité de chacune descommsantesie A]

produit tensoriela;b;

doube contactionA; Bjj

premierinvaiiantdutenseurd, J;(A) = Tr(A)

secondnvariart dutenseur, J(A) = 3Tr(A?) = 3AjA;j
troisiemeinvariantdutenseur, J3(A) = 3Tr(A%) = 3AAjA
écart-tyge dela variabe x

températre

températte defusion

force

surfaceinitiale

modde decisaillement

modue duvecteu deBurgersh

coeficients de viscositéassociésa uneloi d’écodementplastiquede
typeNorton

302(EP)

défomationplastiquegquivalente,geq = 1/ %Jg(g)

limite d’écaulemen

limite d'élasticité

modue d’'écrouissagésotropesurle systemaleglissemens
Coeficients d'éwolution des variades d’écmuissage cinématique
(contmintesinternes)

angle

contrairie normaleaun plandomé

angleforméentrela directian detractionetun plandeglissementionré
contraine decisaillement

contrairie résoluesurle systéemeleglissement

contraine résolue critique a partir de laquelle le glissement
cristallografiqueallieu surle systéemeale glissemens

13 initale

cission

guantitéde glissemensurle systemeadeglissemens
vitessedeglissemensurle systemealeglissemens

énepgie desurface

opérater deFrankcaractéristigad’un rapprt c/apou leshexagonaux
compats(cf. Annexe A-l)

vitessede défomationplastique cumulée p =

11
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directioncristallogrghique

famille dedirectiors cristallograpiques

plancristallogaphiqte

famillesde planscristallogaphiqies

directiors cristallograpiquesdansl’espacede Frank(cf. Annexe A-1)
planscristallografiquesdars I'espacede Frank(cf. Annexe A-1)
respectrementdirectian deglissemenétnomaleauplandeglissement
dusystémes

variale d’accommodtion interph&e d'un grain g du modéele de
polycistal enf [Pilvin, 1997

moyemedesp?

tenseudescontrantesmacrascopiques
tenseudesdéfamationsmacrscopiqus

partieélastiquedela défamationmacroscpique
partie(viscoplastiquedela défamationmacroscpique
tenseudescontrantesmicrosc@iquesdansungraing
tenseudesdéfamationsmicrosc@iquesdansungraing
partieélastiquedela défamationmicrosciquedansungraing

partie (viscgplastiquede la défamationmicrosciquedansun grain
g

dérivée par rapprt au tempsresp.d’un scalaire,d’un vectew, d’'un
tenseud’ordre2

tenseudesvitessegle défomationsmacrscopiques
tenseudesvitessegle défomationsmicrosc@iquesd’'un graing

partie(visco)pastiquedela vitessede défomationmicrosc@iquedans
ungraing

matriced’'écrouissagalécrivant'interaction entreles dislocatiors des
différentssystemesleglissementhf, estl'interactionentrelessystemes
setr

tenseudesmoduesd’élasticité

tenseudeHill pou critérede plasticitéortharope

triplet d’andesd’Euler ausensde Bunge(cf. Annexe A-1V)
repéreassociéa la tole : Rolling Direction, Transvese Direction et
NormalDirection
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Chapitre-I-

Contexteindustriel — Démarche

.1 Problématique

Les tbles d’'acier galvarisées sont largement utilisées dans diverses industries telles que le batimen,
I'emballage I'automabile : les tdles qui senentde supprt a cetteétudesontdestinéesa cettederneére (figure
I.1). Avecl'augmentationdesgararties contie la corrosiondesmoctlesautonobilesproposésa I'heure actuelle,
le boncompatementdesrevétenentsde zinc déposés ceteffet devient un enjeumajeurdessidérugistes,enjeu
qui sechiffre enmilliards de dollars conmele mortre la figurel.2 (1000US$la tonre dezinc etun marchéqui se
situeauxenvironsde 10 000000tonnesde zinc paran): la galvanisationdestélesd’acierestaujourdhui, etde
loin, le premier secteud’utilisation du zinc (figurel.3). Or si on connaitbienla structuredesrevétemets obterus
parélectrogévanisationou partrempé destbélesd’acierdansun bainde zinc, on comaitencae mallesmodesde
déformation et d’'endommagmentqui ménem aux défautsrépertaiés sousles nons de poudrage et d’écallage
parlesembotisseurs.

Cesdeuxtermesde“défectdogie” rendem compe d’'une réelleet substantiellgpertede zinclors dela miseen
forme destblesparles embotisseursLe zinc doit tout a la fois tenir mécamuemen surlestdlesd’acieret étre
sufisammenmoupour“graisser’lesoutilslors desopértionsde miseenforme.Unepertetropimportarnie dezinc
lors de cesopéations,si elle n’a pasd’incidencesurles propriétésanti-carosivesdu zinc (propriétéschimiques
quiacceptentin“saut” derevétenentdezincsurla surfacepraégéepeutparcontrepolluerlespresseaembauitir,
outils chers(plusieursmillions defrancs) etdort le netto/age constitueuneopéationlongie et colteuse.

La conpréhemsion du comprtemen mécanige et de 'endammagenent de la coucte de zinc démsée
constituedorc uneétudepréalablea touteinvestigationversle poudageetl’écaillage.En particlier oncherchea
a compendrel’influence de la microstruture destéles étudiéeqla téle de I'étude estschématisésur la figure
1.4) ainsi que le réle du substraten acier sur les modesde défomation. Le partie 1.3 de ce chapite revient
pluslonguementsurla microstricturedesrevétenentsde zinc étudié pou cetravail : ony compred pourduoi,
parla suite,on s'intéressale presau comprtemen du zinc monaristallin et commen on comptepassede ce
compatementmécaimue a celui desgrairs de zinc qui formentle revétenent, et ce entenantcomptedeseffets
quimplique la présesed’un substrat.

.2 Un peud’histoir e et de curiosité

Cette partie, qui se veut un embryon de culture générée sur le zinc, s'appue sur les référaces
[Duchawssgy, 1965 1.Z.A., 2000].

[.2.1 L'agedezinc

Bien avantquele zinc nesoitidentifié entantquemétalnouweau, il fut utilisé parlesanciers commeélément
rentrantdanda fabricationdu laiton. Le métalainsiobtenuétaitfort appéciépoursaressemblateavecl’or ; déja
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1.2. UN PEUD’HISTOIRE ET DE CURIOSITE
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I'ancientestameneénfait état.

C’estunprocessuscontiru qui vaameneir’humarité aconsidéer le zincentantqu’entitémétalliquenouelle.
En 1374, 'indien Rasaratnassamudiayal’identifie entantquetel; c’estle huitiememétalconru par’homme.
Aupararanton attestede sonutilisation en Persg(sousformede zinc vitriol appeléutia qui perme de guérirdes
inflammatiors occuaires(tutty oxyde dezincenanglais)) a Chypre, ainsiqu’enindebiensir. A partirde160Q la
Chinedéelopecequel’on peutappéer uneindustriedu zinc avecunenormdisationde safabricdion. La Chine
exparte du zincapartirdela fin du 17€ siécle.

En Europe, malgréune utilisation intensive du laiton, on ne parle pasde métalnoweauavantl'année 1546
ou Geopgius Agricola identifie le métalblancqui se condese surles paras desfours a laiton, quel’'on appelle
“contrefey” ou“zincum” qu’un polorais du nomde Paracelse étéle premig eurogenareconmitre.Le nomde
zinc pourraitvenr du persesingqui signifie pierre ou plusprosaigementel’allemandZinke qui signifiefourche,
excroissancetermequi seraitinspirédela forme dentelédréesmarqueedesdenditesdezinc.

[.2.2 L’indu strie du zinc

A partirdu 18° siecle,AndreasMarggraf, un suédds, réaliseuntravail importari desynthésesurla fabricatian
duzincapartirdemineraisdedivers horizonsgéogaphiqies.Cetravail serale tremplinpouruneindustrialisation
importarie duzinc,notanmenten Angletere oul’'on adaptda formedesfourspou satishire uneproductivité qui
croittresrapidenent.C’estdansce pays quela premére usineprodictricedezinc aumonde voit le jour, a Bristol
en174Q Dansle momde,on passede 200tonnes paranala fin du 18€ sieclea 737500tonrespou I'annéel907
Entretempsl’Allemagne et la Belgiqueonta leur tour pris le train enmarche: La Meille Montagne estcrééeen
1810parJean—JacqeeéDaniel Dony et devient quelqiesannés plustardla premiéresociétéproductricede zinc
aumonde

La productionde zinc connaitun nouel essoravecla décowertedespropriétésanti-carosives du zinc. C'est
en Francequele premierprocée de galvanisation estmis au point, en 183%; il ne trouveracependnt aucwne
applicationindustrielleavantquel’on maitrisede manieresatistisantde décajpgedesaciers.Ce sontles Etats—
unisquiles premies réalisenia galvanisationpartrempéencontinusurdesproduits semis-finiset desfils. Grace
acetessorils devienrenten 1907, le premier paysproducteurde zincaumonde

C’estapartirdecettepériade quel’'usagedel’acier galvanisésegéréralise quelqiesannéstrop tardpou un
certainGustae Eiffel qui adéjaréaliséle monumentqui le renda célébe dansle mordeentier

Aujourd’hui on produit 9 millions detonnesde zinc et les prindpaux paysproducteus de zinc sontla Chine,
le Canadal'Australie, le Pérou,les Etats-uis. Les principalesréseres sontau Canadagn Australie,au Etats-
unis,eninde etenRussieLesapplicatiors sontlI'automobile,le batimen, I'électrorique maisaussi’habillement,
I'alimentationanimale Ja peintue, la pharnacie.

1.2.3 Combiencacodlte...

Depuissaréalisationen 188, la tour Eiffel a étérajeunietousles 7 ans.On a déjaréalisé17 interventions
surl’'embléme parisienpar excellence,en 111 ans.Et quellesintenertions! 14 mois, 60 tonnesde peintues, 25
peintres—aobates200000m? desurfacea peinde.

Combienauriors-nousécononisé si la tour Eiffel avait été réaliséeen acier galvanisé? Un corrcsioniste
allemandestimequ’au lieu des17 interventionsréaliséesseulemen? auraiemn éténécessaired.’éconanie ainsi
réaliséeestestiméea 10 millions dedollars,soit 50%du prix dela constriction dela tour!

De maniéereplus généale, on rappelle que le prix de la corrosion est estiméa 4% du PIB dansles pays
industrialisés.

Parisestunbonexenple: lestoits dezinc sontunecaractéistiquedela ville lumiere,caractéristiqueguel’on
doit auBaronHaussmanet qui estinstitutionraliséeparun décretpréfectoraldu 25 juillet 1862

Outrele résultatquel’on conrait surla beawé de la luminositéparisiene, beautéqui fut immortaliséepar
les peintesimpressionistespn conrait despiécesqui onttenupendantplusde centans! Aujourd’hui I'alliage de
zinc qui estutilisé estenrichien cuivre et entitanede manierea amélioer sespropriétésphysiques entreautres
chosesatempéaturede transitionductile/fragle, a peineen dessousle zérodegré celsius,a laguelleon doit de
nomhreux acciders de couvieurs.Malheueusementes émissionsactuellesde SO, réduisentréslargementla
duréedevie du zinc etl'on nevoit pasdans'immédiat decorrection dece phéromeéne.
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1.3 Matériaux étudiés: aspectindustriel

Il existe deuxgrardesclassegsie procéésde galvarisation: la galvanisationau trempéde piécesfinies ainsi
quela gahanisationencontiru detélesd’ader (figurel.5). La galvanisationencontinuprésentd’avantag d’'étre
réaliséeenligne, intégréedansun processcompexe detraitemem destblesou les coltssontmaitriséslsinorest
le premie producteurmordial de télesgalvaniséedlars le morde; présd’une voiture surtrois estréaliséeavec
desaciersUsinorenEurgeetpresd’unesurdix dansle morde.

[.3.1 Lesprocédeés

En ce qui concerm la galanisationau trempé,la prépaation de I'acier est une étapeessentiellede la
galvanisation: les piecesdoivent étre dégraissée&ars un bain alcalina 70°C compenantdesdétegents)puis
décapéesCe décapag peutse faire par voie humide (immeirsion dansde I'acide chlothydrique ou sulfurique
contenahuninhibiteu) ouparvoie sechegsablageu grendllage). L'étapesuivante le fluxage, consistea plonger
lespiecedansunesolutionconcetréede“flux” (chloruredezincetchlorue d’ammoniumn) dort la déconposition
alatempéaturedela gahanisatiorproduit dugazchlorhydrique permettantdedécapetesoxydesdefer etdezinc.
Les piécessontalorstrempésdansle bainde zinc : on obtientdesrevé&ementsépais(>100um) et fragles. Les
duréesd'immersion (4 2 12mn) etlesvitessesi’émersion(0,5 & 2m.mn—1) définissentespectiement’épaisseur
de revétenentformé et la quartité de zinc emportéelLa températte du bainestd’environ 450°C. Les bainsde
zincsontengénérahlliésad’auresélémerts enfaiblequantité plomb, aluminum, étain,nickel, ... Ceséléments
sontdestinésd’'une parta maitriserla croissancelesalliagesFe-Znqui se déwvdoppert pendintl'immersion, et
d'autreparta contiéler la taille desgrainsde zinc apréda solidification[Marder, 200Q Bérangr etal., 19%].

La galvanisationen continu se fait a partir de bokines d’acier laminé a froid (épaisseurgines) ou laminé
a chaud(fortes épaisseurs)Les bardeslaminéesa froid (LAF) sontalorsrecuitesen ligne a unetempératte
d’environ 800°C, tandisqueles bardeslaminéesa chaud(LAC) sontportéesatempéréure. Elles passenensuite
dansle bainde zinc, sontrefroidies puis subissent'opéraion de skin—passAvant d'étre plongéesdansle bain
de zinc, les toles d’acier sontdégaisséegsolution alcaline) puis brasséegélimination desrésidusorganiqles,
issusdeshuilesde laminag, et despetitesparticulesrichesenfer). Sousatmosphge réductice, la bancd subit
alorsun recuitde recristallisation Elle estensuiterefroidie puisimmemgéedansle bainde zinc pendah erviron
4s. Cesdeuxopératims sonteffectuiéessousatmosphér protectice; le bainde zinc esta 460°C et contient de
faiblesadditiors d’aluminium (0,122 0,23% d’Al enmasse)Lors desonémersionje zinc estencoe liquide : il
estalorsessoréentredeuxcouteaw d'air oud’'azae. Cetteopéationfixe I'épaisseudu revétemei Surla band
montarte, on peutpratiger desopératims de recuitdescompsésFe-Zn: c’estle principedesrevétemets dits
“galvamealing” Unefois refroide, la barde subitunlégerlaminage afroid : il s’agitdel’opéraion dite de skin—
passsurlaquellenousreviendrors parla suite.On peutalorspratique d’autresopératims suivantla destinatio
du produit telsquela chromatationou le huilage.

Le baindezinc estlégéremat enrich enaluminium. A celaplusieus raisons.

— L'aluminium permetd’éviter la formation descouctesfragilesde commpsésFe-Zn,[Lepréte, 19%].

— Au fur eta mesurede sonutilisation, le bainde zinc sesatureenfer. En'absenced’aluminium (<0,13%),
le fer forme avecle zinc descomp@és,plus densegjuele zinc, qui s'accumulenaufond du bainjusqua
génelle passagelela barde.En présene d’aluminium, le fer formeavecl'aluminium descompmpsésmoins
densegjuele zincqu'il estpossibled’écrémerala main.

[.3.2 Lesproduits

Commele montrela figure .5 I'utilisation desproduits gahvanisésen contiru augnentede fagoncorstante:
I'industrie automolie enestlargementresponsale. Nousallonsa présennous concenter surcetteindustrie.

Lesdifférenteg6lesgahaniséepou I'automobile sont:

— Lesproduits revétusde zinc pur (Extracal) : c’estle produit debasedela famille destdlesgalvaniséesSon
déweoppemat répondd’abord au soucide gamntir destenuesa la corosionsufiisantesaux assemblages
de tbles. Ce revétenent est obtenudansdes bains conterant erviron 0,2% d’aluminium, ce qui permet
d’éviterla formation descommpsésFe-Znfragiles.Cerevétementestdoncconstituéd’unefine couched’'un
commseéintermétalliqe riche en aluminum a l'interfaceavec la ferrite, et de zinc dansla quasitotalité
de son épaisseurCe revétenent estdorc particdierementdéfomable.Les deuxlimitations majeuresde
ce revétenent sontd’une partle fort coeficient de frottement du zinc qui peutentrainerun écaillagedu
revétenentlors de'emboutissaged’autre partla réactionqui a lieu avecles électroagdsde cuivre lors des
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opérdionsdesoudag (le zincetle cuivre formert alorsdulaiton). Celaa pou effet dediminue la duréede
vie desélectro@s.C’est cerevétementqui estle matériau d’étude de cetravail
— Les produits galvenisés allies (Galvamealed): ces produits sont obterus par recuit aprésl’'essorage
en ligne. La teneur en aluminiun des bairs n'est plus que de 0,13%. Le recuit a 500°C se fait
penant 20s. Cette “alliation”, c’est-a-dre l'interdiffusion réactive entrele fer et le zinc, est toujours
réaliséejusqua la disparition compeéte de la phasen-Zn (i.e. la phasehexagonale “classique” de
zinc). Le revétenent est alors constituéde stratesdes compaésintermétalliqies Fe-Zn (les phaes(,
FeZn,3 (symétriecristallograpmiqguemonclinique), 8, FeZn 1o (Symétre cristallogaphiqie hexagonalg, I 1,
FesZny1 (symétriecristallogrghiquecubicque facescentr’ees)et I', FesZnig (symétriecristallograjique
cubique centrée)) Les réactiors de galvanisation ont été résumeés par Guttmam [Guttmam, 199%].
L'absencede la phasen-Zn permetde limiter le prodéme de laitonna@ desélectroas. Cesrevétenents
présentenaussidew autresavantagegour desapplicatiors autonobiles: unemeilleureadhéencede la
peintue et unemeilleurerésistancel la corrosioncosmétiquedélanmination de la peintue sousl’effet de
la corrosiondu zinc auvoisinage d’'une blessurekt ce enraisonde la moindie différencede potentiel entre
le revétemat et 'acier. Il présenteepemlantun incorvénier important: du fait dela fraglité desphases
Fe-Zn,on assisteau poudragedu revétemaet lors desphasesie mise en forme. Cettecaractéistique peut
étreminimiséeparunboncontidle dela microstrut¢urelors del'alliation.
Onpeutencaeciterd’autresproduitstelsquele Galflex etle Galfan.Cesproduitssontdestinésxl'industriedu
batiment(garantie anti—corosionde20ans)etal’équipementlls ontdesteneus enalumirium plusimportantes
1% pou le Galflex et 5% pou le Galfan,cecidansun but de passvationdestranclesde cestdlesmisesanulors
ducisaillage.

.4 Delamicrostructureala démarchedel’étude

Lafigurel.6 mortre combienlesgrainsde zinc destdlesétudiéeslanscetravail (type Extragd) possédenine
microstructue particdiere. D'aprésla figurel.6 (a) les grainsapparaisseritésétalésdansla plandela téle avec
unestructuredenditique tresmarquée.La figurel.6 (b) montrequele revétemende zinc estmonaristallin dans
I'épaisseurEnfin la figure .6 (c) issudestravauxde Leprétre[Leprétie, 199%] montrela structurede la coucle
intermétalliqe a I'interfaceacier/zirt : plusieus cristauxde taille infériewre au micron qui formentune coucte
quasicontinLe.

Cettemicrostruture tréscaractéistique desrevétementsjue nows avonsétudiésa guidé notre étudesuivant
unedémachequi vise a rende comptede seseffets. C'esten particulierle caspourl’aspectmulticristallin des
revétemets. Le multicristal se situe entrele morocristal et le polycristal : ce sont“plusieursmorocristauxles
unsa cotédesautres”.ll s’agit de considére chaquegrain commeun monaristal et de le considéer dansun
ernvironnemeln, c'est-a-direavec desvoisins qui eux-mémessontdesmonogistaux: les interactionsentreces
grainsconstituehun panessentiet’une telle appoche.

On va dong dansun premer temps,s’intéresserau compatementmécanigie du morocristal de zinc. Ce
compatementseraidentifié a partir desdonréesissuesde la littérature,relativesau zinc pur et Iégérenentallié.
La diversité dessourcesainsiqueleur relative imprécisionnouspoussentependnta identifierle compatement
du morocristalde zinc faiblemen allié a partir de nospropresessais onintroduit le zinc massifde compgition
identiquea celle desrevétaments.Ce zinc massif,couléaulaboratare du CED de SOLLAC Montataire va nous
permettred’obteniruneloi decomportemen du morocristalde zinc selonuneidentificationparappocheinverse.
Il va nouspermettreégalenent de mieux comgende les effets du substratsur les modesde défomation des
revétemets en réalisantune étudeexpérimentaleparalléledesmodesde défamationdu zinc massifet du zinc
revétemen Cetteétudeseraréaliséesurunelargeganmed’essaisnécaimues: delatractionsimpleal’expansion
équibiaxale. On auraainsi uneidée plus large de ce qui peutse passedansla pressea embautir notanmenten
termed’endbommagmentcelui—d apparaissantel quenous le définirns, pou dessollicitationsbiaxiales.
Toutescesdoméesvort nouspermette dedéga@r desperspectiestantscientifique surl’étudedu compatement
mécaniqe desrevétematsductiles,qu’industriellespouruneamélioationdu produit étudié
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FiG. 1.6 —Grainsdezincouapparaissentesdendites desolidification : (a) vuedars plandela tdle— (b) vueen
coupe- (c) coudheintermétalliqueFesAls, issude[Leprétre, 199%]



Chapitre-II-

Bibliographie — Du monocristal de zinc au
revétement

Ce chapitre constitueune large revue bibliographique du zinc danstous sesétats: aprésavoir étudiéle
monocristalde zinc Iégéementenrichi en aluminium et en fer, on s’intéresseau compatementdu polycristal
de zinc obtenupar laminage. Cettetransition est une conségencede I'analyse de la partie 1.4 qui explique
la démache adopée dars cetteétude Enfin dansun troisiemetemps,nows nousintéressons la bibliographie
relativeauxrevétementslezincdestblesd’'acier galvariséesen continu Dansce chapitre, nousidentifonsla loi
decompmrtemenidu monocistal dezinca partir desdonréesdisponiltesdansla littérature.
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n° A. | Tiusion | MasseVol. | Conduthermique | Résistvité | Coef. d’expansion
°C gent3 wmiK-1 pQcm 1075k -1
Revétament
30 | 4195 | 7,14 | 119,5 | 5,96 | 31
Substrat
26 | 1535| 7.2 | 80.3 | 9 | 12

TAB. Il.1 —Propriétésphysique du Znetdusubstat

1.1 Le monocristal de zinc

I1.L1.1 Cristallographie et modesde déformation du zinc
a) Structurecristalline

Le zinc estdestructue hexagonalecompacte,empilemende plansde spheesjointives comne indiqué surla
figurell.1. L'empilementestdit detype AB paroppositionala structurecubiqe a facescentréesempilenentde
type ABC. La maille cristallinecorventiomelle peutdorc sedéconposerendeuxmaillesélémentaireslécalées,
(voir figurell.1).

Danssastructureidéale,chaaie atomede la maille hexagonaleconpactea 12 plus proctes voisins, a une

. . e . R L c . .
distancenotéea. Ainsi la maille hexagonaleconpacteva étredécriteparle rapport (5) qui traduitl’élancenent
delamaille (voir la notation dela figurell.1). Unestructurehexagonaledecommacitémaximale possédenrappat

c 8 L. .. .
(5) = \/; ~ 1,633 Lesmatériax hexagonaw sedivisentdoncendew grandesfamilles: ceuxpourlesquelde

rappat (5) estinférieur a 1,633 etceuxpourlesquelsl estsupérieu Le zincappartieha cettederniée catégoie

puisquesonrappat (g) vaut1,8% (a=2658A etc=4,84A). Chaqueatomedezinc possédeorc six plusproches
voisinsinclus dansle planbasal.Dansle zinc, le planle plusdensedonccelui surlequelon préwit, a priori, le
glissemente plusfacileestle planbasal.

Lessitesinterstitielssesituent,commedande casdela structurec.f.c.,aucentred’octaedes(un siteparatome
deZn) etdetétraedreg¢deuxsitesparatome) Dansle casd’une structue idéale Je rayan maximaldesinterstitiels
admisestde 0,41r pourles sitesoctaédaux et de 0,22r pou les sitestétraédray, si r estle rayondesspheres
duressenanta moddiser la structue.

Ontrouveradansle tableaul.1 lesprincipalespropriétésphysiquesdu zinc.

b) Indexation cristallographique

Il existe plusieus indexationsenvigueur pourdécrirela maille hexagonale La plusanciente estcelleissuede
la maille primitive, appeléenotatian de Miller ou notationatrois axesnotéesuiart la base(a,a,,c). La notatin
deMiller-Bravais,ounotatian aquatreindicesesttresprochedecelledeMiller maislargenentplusutiliséecarelle
permetdebienrende compe dessymétriede longdel'axe sénaireElle estdécriteparlesvecteurga ;,a,,83,C).
Pourlescalculs,nows utiliseronsla notatian qui s’appuie surla basedite orthohexagmale,ou chacurdesvecteurs
g estdenorme |1]. Cestrois systémesle coorcbnnés sontschématisésurla figurell.2. Le passagelu systéme
deMiller-Bravais ausystemeorthchexagonal s’effectue parla matricede passagsuivante:

3 u
20 00 y
Uvw]=| 28 a/3 0 0 X (I.1)
0 0 0 c W
D’ou récipoguenent:
2 0 0 U
1] -1 V3 o0
[uvtw]_gl 1 V3 0 \\//v (1.2)
o o =

C

Cestrois systemesle coorcbnnés sontrésumé surla figurell.2.



II.1. LE MONOCRISTAL DE ZINC

Q,

FiG. 1.1 —Structue hexagonalecompate de[Partridge, 1957 Jaou, 1965]

a

a
8

Notation de Miller et de Miller-Bravais

Réseau orthohexagonal

FiG. 1.2 —Systemedecoordonnéegiela maille hexagonale

29
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Direction Plan Elémerts Cristallograpigues | Nomlre desystémes
a Basal (0001 < 1120 > 3
a Prismatique {1100} < 1120 > 3
a Pyramida {1101} < 1120 > 6
a+c | Pyramidam {1122} < 1123 > 6

TAB. 1.2 —Modesde déformdion indépemantsdu zinc

Danstoutela suitede cet exposé,nousn’utiliseronspasla notationa trois indicesde Miller. Par contrenous
utiliseronsindépeidammenles autressystéemesinsiquele systémedit de Frankintroduit plusloin et déweloppé
enannee.

Onvoit d’aprésla figurell.2 quedansla notationa quatreindices,les plans{hkil } etlesdirectimns < uvtw >
vérifientlesrelatiors : _

{ i=—(h+K) (11.3)

t=—(u+v)

La figure 1.3 mortre les différentssystémesle glissement ce sontles plansbasals(en rouge) qui glissent
suivantles directiors de type a;, les plansprismatiqees (en bleu) qui glissentaussisuivart les directiors de type
a;, lesplanspyramdauxt, (envertclair) qui glissentsuivantlesdirectiors detypec—+ a (envett foncé)etenfinle
maclaggenbleu)quifait'objet d’'une étudeappiofondie dars unparagapheultérieur Cesdeuxderrierssystémes
permettehaumatériaude sedéfamerselonc enplusd’'unecompsantebasale.

Il estimportantde noterqu’enréglegérérale,unedirectiondoméen’est pasorthognaleau plande mémes
indices sauf pour les directiors de type [000L] et < khiO >. Un plan d'indices {hkil } posséderaine nomale

d’indices: 3
) c
<hk|@> avecC = (5) (11.4)
etla distanceanterréticulairecorrespndarte sera:
a

\/ [4(h2+2k+k2) R é_zz ]

Cetteformue appliqiéeauplanbasaldomeunedistancenterréticdaire dec alaquelle correspondinedensité

de (ﬁ . Lesautresplansde la maille hexagonalesontdits rugueux.En effet comne le mortre la figure ll.4

issuede [Jaoul,1969, les plansprismatiques et pyramidaux apparaissenvndulés, ceci estdl a la structureen
empilemets detype AB.

(I1.5)

c) Modesde déformation

D’aprés I'analyse faite par Taylor [Taylor, 193], un matériaua besoinde cing modes de défomation
indépenlants pour powoir s’écoder plastiquenent sansproduire de fissure.Nous allons voir que cela peut
impliquer pour tous les hexagonaM compactsla nécessitéd’un mode de défornation autre que le glissement
cristallograpique,le maclage.

Il existeprincipalementdeuxtypesdedislocatiors auseindu zinc qui sontlesdislocatiors dontlesvecteus de
Burgers sontdetypea etdetype (c+ a). De fait on recenselansle Zn, quate typesde glissemenpossibleqjui
sontrésuméslansle tableaul.2 issude[Yoo, 1981] etillustrésparla figurell.3 page31.

Le glissementbasal et le glissementprismatiqe qui sont les modes de glissementsuivant a n'offrent
gue 4 modesindépemlants,cristallograpiguenent équivalentsaux quatresystemesndépadantsdu glissement
pyramidal de vecteura. Il estdoncnécessairel'introduiresoit un systemede glissemensuivant (c+ @) soitun
modededéfomationautre,commele maclagequenous verronsauparagrahesuivant. Yoo, entreautresamisen
évidencedu glissemenselon(c+ a), [YooandWei, 1967, et ce désla températte ambiare. Il resteparcontre
difficile a activer et, comne le mortre le trianglestandardsurla figure I1.5 issude [Munroeetal., 1997], il reste
confinédansunerégim restreinte Le tableaull.3 domela significationdeszonesA, B, C etD dutriande dela
figurell.5.

Yoo discutealors la stabilité des dislocatiors (c+ a) et remaragie que les obsevationsau M.E.T. faites
jusqu’alas montent que les dislocationsde type (c+ a) ne sontstablesqu’en configurationvis tandisquela
partiecoin sedécomjpseenc et a, dislocationandépendantesla figurell.6 illustre ce propos.Yoo posealorsle
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Fic. 1.3 — Principaw plans et directiors de la maille h.c.p : rouge : glissementasal, bleu : glissement
prismatiquevert: glissemenpyramidd 112, cyan: maclage

[1102]
S O
L 4 [¥]
1
!
(T ®
.r v}
P
(T100]
L o

FiG. lIl.4 —Plansruguewx dela maille hexagonale compateidéale [Jaoul, 1965]
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0001 10To

Fic. 1.5 - Triangle standad des hexagonaw dont le plan de glissementfacile estle plan basal; issu de
[Munroeetal., 1997. Sigrficationdeszones voir tablaull.3

Sollicitationdetraction

A B C D
Gliss.prismou pyr. Clivage Gliss.basaldowble Gliss.basalsimple
etMaclage
Sollicitationde compression
Clivage Maclageet Gliss. Gliss.basaldowle Gliss.basalsimple
selon(c+ a)

TAB. 1.3 - Signifcation deszonesassociéesu triangle standird deshexagonauxdontle plan de glissement
facile estle planbasd, d’aprés[Munroeetal., 1997
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probléne de la définition d'un systéemandépendantqui devrait possédesaprofre sourcede dislocatiors, ce qui
ne semblepasétrele casici déslors que (c+ a) ne peutexister sansc et a. Yoo soulignequesi cettederniée
remarqe estvraie,le nonbredesystéemesndégendars dande zinc, voir le tableaul.2, estdequatreetnepermet
pasdesatishirela condtion de Taylorprécélemmenexplicitée. |l n’existecepemlantaucun systemaleglissement
suivantunedislocatio detypec répertaié a ce jour dansle zinc. Aussi,du point de vue strictemenimécaique,
nousconsidéeronsquele systemeade glissemenpyramidal 11, estun systémedeglissement partentiére.

Numalura, [Numakuraetal.,1993, a récemnment abodé la stabilité des dislocations présentesdans
les hexagopnax compats dans un champ élastique anisotrog, comme cela fut fait en 196 par Yoo,
[YooandWei, 1967, pou lesdislocatimsa. Lesrésultatsde cetteétudesontbonspourles matériax présetant
une forte anisotrofe. C’est le casdu Zn et du Cd pou lesquelson retrowe les résultatsexpé&imentauxde
glissementacile.Parcontre lesrésultatpou lesautreshexagonaw nesontpasconvaincantst!'auteu conseille
derevenr a unedétermiration dessystemesle glissemenfacile via uneappochede dissociationdu coeu des
dislocations Cetteappiocheestissued’une appraheplus “classique”qui regardele caractée énegétiquemat
favorableou non de la dissociationd’une dislocationparfaite. Les premies moctles proposésqui ont pour but
d’expliquer la relative facilité de glissementlars le plan basalet les plansprismatiqiessontceuxde Régnieret
Dupouw qui,en197Q proposentiesdeuxdissociationsle %[11?0] suivartes:

— Dissociatiorbasale 3[1120] — 2[1010] + 1[0110].

— Dissociatiorprismatique, 3[1120] — [1120] + 3[1120].

Ce mockle présentede bors résultatset permé aux auteursd’énancer le critére suivart : “la dissociatio
prismatiqueestplusfacile dars les métauxqui possédentinetransitionde phasehexagorale compate/ cubiqie
centrégandisquelesmétax neprésentanpasunetelle transitionoupourlesquelslle alieu a haute tempéature
glissentplusfacilemensurle planbasarl. Cecritérevientdufait quela dissociatiorprismatiquedécriteci—dessus,
introdut unefauted’emplementqui correspad a unecowchemincede structurecubige centrée Ce modée ne
permetcepemnlantpasd’expliquer le casde certaingmatériauxcommele ruthénium.

A partirde1981, descalculsatomistiquesntpermisd’'évauerla validité desmocklesdedissociationBaconet
Martin, [BaconandMartin, 198L], ont étudié,al'aide d’un poteriiel de Lenrard-Joms,la configuationatomique
desdislocationsa dandesplansbasalsLescalculsontmis enéviderce unestructureplanairedu coeurcondusant
toujours a unedissociationen deuxpartiellesde Shocklg dansle plande basesuivart la réactionde Régnieret
Dupouw.

C’est Legrand dans[Legrand,1984 qui, le premig, a expliqué le modede glissementacile pour tousles
hexagonauxcompactst cegracea descalculsénegétiquesdeliaisonsfortes.ll montrequela naturedela liaison
joueunréle prépndéantdars le modede glissemenfacile.ll classeainsilesmatériax endeuxcatégoies:

— leplandeglissementacileestle planbasa(Mg, Be,Zn, Cd,...). Cesontdesmétauxdivaents.lls présetent

uneconfigurationde coeurplanaire.

— le glissemenfacile sefait dansle plan prismatiqe (Ti, Zr, Hf, ...). Ce sontdesmétauxde transitionqui

possedenuneconfigurationde coeurnonplanaie.

L'obsenation expérimentale de ces résultatsn’est, a ce jour, pas corvaincartie. Naka et Lasalmore,
[NakaandLasalmoire, 198], ont confirméla configuration du coeurd’'une dislocationcoin de type a pour le
titane,alorsquedansle casd’une configurationvis, ils proppsentun schémalifférent : dissociatiordansle plan
prismatiqueainsiquedansdeuxplars detypeTt;.

Cesrésultatpernettentdelever le voile quantauxincohéencegyui subsistaienavecuneappocheendensité

atomiqueclassiquegui classaities matériauxen fonction de la valeurde leur rapport (<) parrappot a \/g et

qui ne permettaifpasd’expliquerla prédaninancedu glissemenbasalobsenéesurle cobalt,le magn&iumetle

béryllium, qui onttoustrois desrappats (£) < \/g.

d) Le maclage

Le maclageestun modede défamationprimordial pou I'ensemibe deshexagonaix compactsLa descriptio
physiqie du maclagesefait généralerant par le biais d’'une défornmation homayénes’apgiquant surunerégimn
d’'un cristaletdontle produit final, la partiemaclée consere unestructue identige maisorientéedifféremment.
Celaimpligue dorc uneinvariancevolumique et, de cefait, unedescriptionentermede cisaillementestpossible.
Surlafigurell.7, issuede[Braisaz,199%], onpeutvoir, surunemicrogaphieréaliséeaumicroscojg électronigiea
hauterésolutio(MEHR),commensetraduit cettecorsenationdestructurestl’existen@d’'un pland’acmllement
entrelesdeuxparties.La microgaphiemontie lesdésorietationsdescolomesatomiques.
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FiG. 1.6 —Décompsitiond'unedislocationc+a enc eta, d'aprés[Yoo, 1981]

FiG. Il.7 —Maclage mécamueduZnvuau MEHR; d’aprés[Braisaz,199%]
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K1 Ko n, n, S Y, le cisaillement
{1012} | {1012} | <1011> [ <1011> | 3 <1210> 0,139

TAB. Il.4 —Elémentgdumaclagedarsle Zn

Description du maclage par un cisaillementsimple

Onreprésete engénérale maclageparlesélémentsuiants:

— Kj, plande macle ,nesubissanaucwe déformationni désorientatin.

-n, directiondecisaillementonten& dansk ;

— Ky, plannondéfamémaissubissantinerotation

-n, directin intersectionde K, et de S, plande cisaillement directionne subissanfju’une rotationmais

aucure défamation.
Lafigurell.8 résune lesélémentsdu maclag mécanige.

Le tableaull.4 donre les élémeis du seulmodede maclageobsené dansle Zn. Le maclag s'obtient,dans
le casdu Zn, par compessionselonl’axe ¢ tandisquele maclageestactivé par traction suivart I'axe sénaire
dansbeawoupd’aurescas.Cesdernies sontrésumé sur la figure 11.9 issuede [Y00,198]. Sur cettefigure,
les pentespositives tradusentun maclageactivé par compession tandisqueles pentesnégdivestraduisen un
maclageactivé partraction.Remargonsdoncquesi un monaristal de Zn setrouve soumisa unecontrante de
tractionsuivantl'axe ¢, nows n'avons pas,dars le casgénéal, cing systemesle défamationindégendantsDe
fait, Yoo fait remanguerqueles hexagonauxqui montrent unetrésbome ductilité sontceuxqui peuvent macler
aussibienencompressionqu’entension.(voir figurell.9). Ainsi Lavrertev etal. [Lavrenter andSalita,1969 ont
montrésurun mongaristal de Zn chagé enuniaxialle long de a, quela défamationplastiquea ruptue était six
a huit fois supéieureencompressionqu’entraction lls ont attribué ce résultatau maclageselon[1012] activé en
compresionetinactif lorsquele mongaristal estsollicité entension[Lavrertev andSalita,1968].

Description du maclage par la rotation de réseauinduite

Uneautreapprode consistea regaider conmentseprésentde cristalunefois macléet a définirla relationde
symétriequi tradut le fait qu’entrela partiemacléeet!’orientationinitiale existeun plancomnunquel’on appelle
plande maclagg(K1). Tresvite lesrelationsde symétriepossiblesont été déterninéesparles cristallograeset
onamontréquein fing le maclagepeutsetradure dedifférentesmaniérs qui, dansle casdu Zn etautresmétax
asymétriesmportantes sonttouteséquivalentes !

1. Reflexion parrappat aKj.

2. Rotationdemautourden, .

3. Reflexion parrappat auplannormala n,.
4. Rotationdemtautourdela normaleakj.

I1.1.2 Concentrationsde contraintes duesaux macles

Yoocitedarssonarticlede198L,[Yoo, 198L], unphénanénedeconcetrationdecontrainesduesauxmacles
il s’agitdel'interaction dedeuxmaclesentreelles.

A partirdestravauxdeReed-Hill,Yoorappelle quel'intersectian d’'un systemelemaclageparunautresysteme
estfacilitéeparun maclagede secondordre au seinde la maclepénétrédYoo, 198]. Ainsi, surdesmétauxtels
quele zirconium ou le titane, qui présentat de nomlreusesfamillesde maclageil esttrésfréquent de voir ce
phénanénede croisenentde macles.La ductilité de cesmétauxestconsidérhlementplusimportarie quecelle
deshexagonauxneprésentanqu’uneseulefamille demaclagecomne c’estle caspourle zincetle benflium. En
effet, surcesderners,l'interpérétrationde deuxsytemeslela mémefamille va étrela sourcedeconcatrationsde
contrairiesimportantesqui, enl’absencede mécamsmesde relaxation peuventmenerala naissancele fissures.
Surla microgaphiefigure I1.10, on peutvoir unetelle situation.Les maclessont-ellesa I'origine dela fissureou

1ontrouvera dansl'article de Bilby et Crocker, [Bil by andCrocker, 196 la définition du maclagedetype | et du maclag detypell qui
répordentresp.ala rationalité ou nondesindices de i etn,. Cete condtion de rationdité estdiredementissuedesrelations de symétrie
citéesici, sachat quelesrelatons1 et4, qui sontéquialentes,sontla tradudion du maclag detypel, tandis quelesrelatons2 et 3, égabment
équivalentes sontla tradudion d’'un maclage detypell. La différene entreles deuxmodesn’est effective que pour desstrucuresde faible
symétre commel’'uranium-a.
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FiG. 1.9 —Cisaillementssociéau maclage enfonction de (£)
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la fissureest-ellea I'origine desmacles? Il estnécessairele pratiquer desessaisn situ ou interompuspou se
pronancer

[1.L1.3 Maclesetfissures
a) Modelederuptur epar clivage— Stroh, 1958

Gilman, en 1954 et 1958 Deruyttere et Greenaigh en 1956 ont étudiéla ruptue de monaristauxde zinc
([Gilman, 1954 Gilman.,1958, DeruyttereandGreenaigh,1956). Danssonarticle de 1954, Gilman étudieplus
particulierenentle mécaimsmededéformationparbandeengenau (kink-bang trésfréquentdarslesmoncaristaux
dezinc. Il monte desmicrographes ou desfissuresde clivageprennat naissancaudroit dejoints de pliages en
genouLafigurell.11 (a) montrele célébreclichéde Gilmanillustrantce phéromeéne.

Stroh,dansson article de 1958 reprem cesobserationset tentede modéliserle clivaged’'un moncristal
dontle plan de glissemenprincipd estcononduavecle plandeclivage. Le fait qu'il consi&éreun monaristal
a pour effet de suppimer les obstacleslassiques I'avancéedesdislocatiors que sontles joints de grairs. De
plusle fait quele plande clivageestcorfonduavec le plande glissemenfacile implique gu’'un empilemende
dislocationsdansce plan ne prodtt aucunecontraintenomaleau plande glissementLe zinc estdars ce cassi
I'on ne considée pasles systemesle glissemenprismatiqes et pyramdal 112, environ dix fois plus difficiles a
activer quelessystémedbasals.

Considéraslafigure Il.11 (b) surlaquellela fissurede clivageestdéjaprésenteObsenrart les microgaphies
11.11 (a) etll.12 Strohsupmsequ’étantdonré I'aspectcuniligne réguier deslignesdeglissementlesdislocations
sontorganisée®nparas (i.e. ensous—jointgdegrain).De tellessituationsengenrentdesdésoientationsqui sur
lesfiguresll.11 (a)etll.12 sontde8° et14°, cequi estsupérienau5°® queFriedel[Friedel, 1954 estimeminimum
pourla germirationd’une fissure.

Considérosmainterantlafigurell.11 (b) surlaquellela fissuredeclivageestdéjaprésete. La partiebassealu
murdedislocatiors estbloquéeparun obstacletandisquela partiehauteglissesousla contrairie appliquée.Stroh
considéreyu’approximativemer x/h dislocatiors interagissenentreellesavecuneforcede Gb? /2. Il enrésulte
quele murdedislocatiors vérifie la condtion d’équilibre entrela force appliguée (tb surchaquedislocation TL8

pourl’ensembledesdislocatiors) etl'interaction entredislocatiors de signeoppsé (%2[") :
GBx
— ) =1L 1.6
(52)- (16)

ouT estla contrairte decisaillementsurle plandeglissement/cliage,6 = b/h estla désorientatio, L la longueur
dela paroidedislocatias, G estle module decisaillemendu moncristal corsidéré Cettefonction fixe alorsune
positiond’équilibre x qui déternine la géomdrie dela fissureconsidéée.Danssonarticlede 1954 [Stroh,19%4],
Strohmontie quecettegéométie estéquivalentea unefissuredelongueur[Stroh,1954

c= (%) (1.7)

Identifiant(Bx) etintégrarn cetterelationau criterede Griffith d’extersion catastropiyue de la fissure(équilibre
entrel’énemie élastiquerestituéelors de I'avancée de la fissureet I'énemie dissipéesousforme de créationde
nouellessurfaces) Strohtrouve quela condtion derupturedu moncaristal s’exprime sousla forme:

(t—To,)On= <4Z§_G> = kcogx) (1.8)

ol op, estla contrairie normele exercéesur le plan de glissement/cliage, ys estl'énemgie de surlacedu matériau
surcemémeplan,Tq, estla cortraintecritiquedecisaillementy estl'angle forméentrel’axe detractionetle plan
deglissement.

La relation 11.8 implique que la contrainte normale nécessaie a la naissancedu clivagediminue tant
que la contrainte de cisaillementaugmente Lesrésultatsde Deruyttee et Greenaigh (1956) et ceuxde Gilman
(1958 confirment presaue la forme delarelationll.8 : ils considéentla quarité de glissemenbasalenabscisse
etnonla contrairie decisaillemensurcemémeplan.Cetteappiocheestplussatishisantedéslors que,parle biais
de I'écrouissagdatent,on peutavoir descontrmintesde cisaillementimportantesanspour autantavoir activé le
glissementorrespadart. En effet, commele mortrelafigurell.13, la contraintenormale a ruptuie augnentetres
fortemen (i.e. soninversediminue) lorsqte la quarité decisaillemendiminue. Lorsqle X vautpresqie 90°, y° est
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FIG. I.L10 — Interaction entre desmacleset unefissue de clivage. Apresessaid’expansionéquibiaié, € ¢q =
11,4%. Observatiorenlumiére polarisée

(@) (b)

Fic. I.11 - (a) Fissumes de clivage au droit d’un joint de pliage en genou; issuede [Gilman, 19%4] (b)
Modélisationproposéepar Stroh, [Stroh, 1958

FiG. .12 —(a) Fissuredeclivageaudroit d'unjoint depliage engenoudansunbicristal ; issuede[Stroh, 1959 ;
observépar Gilman
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tréesprochede0 cequiimpliqueuneabsenceleductilité etun compatementfragile. La contmaintenormalemonte
alorsa desvaleurstrésimpartantes.Ainsi Gilman a trouvé [Gilman.,1958 desvaleursde contrairie nomalea
rupture qui variert de45MPapou X = 89° a5MPapou x = 82°.

b) Relationsentre macleset fissures

En ce qui con@rnela germination, les deux phéroménesmaclageet clivage,sontfavoriséspar les mémes
conditiors (concetration de contrairies essentiellement).e compatementobsené estalors prope a chaqe
matériay cependat uneanalysebaséesurun moctle de dislocatins a étéréaliséepar Yoo dans[Yoo, 197, et
estrappatéedang Yoo, 1981].

La figure I1.14 montreunerégion fortement contrante dansun solide soumisa un chagementdomé. En
supposanqueles contrairiesinterres sonthonogénesau seindu matériay Yoo évalue la contrante nécessaire
pour 'avancéede la fissureen mock | (i.e. le casdu clivagedansle plan basal,o ¢) ainsi que celle nécessaire
ala croissanceale la macleenmodell, oy. Le ratio descontrantes critiques estalorsdomé par uneexpression

simple: (g—‘c) =ky/ I—tc ou fj représentda résistancenélastique(ce qui inclut I'énergie de cohésion)otalea la
croissancel’'un embryon (demacleetdefissureresp.)etk estfondion duchagementetdesconstanted’élasticité

du matériau Si nous powons négligerla contibution inélastiquedesdislocatiors de macles(i.e. le coeu des
dislocations)pn a alorsla relation (I—tc) ~ (F—tc) , ouTl estl'énemie decohésiordu planconsidéé. Au regard de

(F—tc) , le ratio (g) ainsiquele caractérdortementanisotrog deschampslastiquegouen unréle mineu.

Cemodée neprendpasencomptel’écoulenentplastiquequi a lieu entétedefissureet de cefait nepeutétre
appligLe gu'adesembryonsde macleset defissuresstnonpasala croissancel’objets déjaexistants.

Yoo rappate égalenentles travaux de Bilby et Bullough [Bilby andBullough 1953], qui émettenties dew
hypahésessuivartes de relaxation de contrairies : émowssement’une fissurede clivagepar la créatio et la
propayationde deux maclesde type {1012} en téte de fissureainsi que la relaxation de contraines en téte de
macleparl'apparition de glissemenet/oudefissuressachangu’il estbiensouventplusfavoralle, d’un pointde
vueénepgétique,decréerduglissemenplutétquedesfissuresCesdew configuationssontrésumeéssurla figure
I1.15. Enfin, Yoorappate le casobsené dedévigion d'unefissuredeclivageala traverséed’unemacle; la fissure
suivantle plande clivagedansle schémamatrice/macle/ratrice,(celaimplique unedéviatior), ou bienla fissure
suivantle joint demacle.

On retiendra tout particulier ement le casou desmaclessont émisesen téte d'une fissure de clivagecar
c’estune configuration quel'on retrouvera danslesessaisnécaniqueshiaxiaux réaliséssur lesrevétements
étudiés Cesessaisontrapportésdars la partieVI.2.

1.2 Comportementmécanique du zinc allié : miseen équation

La bibliographiesurle zinc pur, bienqu’albondarte, ne pernet pasd’obtenir defagonclairement univoqueles
grandeursnécessairea la mise en équationdu comprtemen mécaniqe du zinc. Les faiblescontiaintesmises
enjeu ainsiquelesfortesdisparitéobseréessur certainesvaleus obligenta la plus grand prudencequar ala
“fiabilité” desvaleus retenes pour moctliserle compatementmécanige du zinc. De plus on selimite a une
formuation isothermedu compatementmécarque.

[1.2.1 Anisotropie élastiquedu zinc

Le zinc estun moncristal fortement anisotr@e. Le tenseurdesraideus isotrope trans\erse (dansle repée
orthoexagoral), pris en comptedansles calculs,estdela forme: E tel queE;i111= 165GPa, E2220 = 165GPa,

Easss= 61,8 GPa, E1212= 33,5 GPa, Eo323= 19,8 GPa, E3131 = 19,8 GPa, E1122= 31,1 GPa, Ezp33= 50 GPa,
E3311 = 50 GPa. Cesvaleus sontissuede[Handbook 1989].

[1.2.2 Identification descissionscritiques de cisaillement

Onparleici descissionritiquesdecisaillemeninitiales(i.e. avanttoutedéfamationplastique) On notecette
cission,pourun systéemede glissemens, 13.. Afin detradure la contraversequi peutexister surles valeursdes
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cissionscritiquesde cisaillementdesdifférentssytemesle glissementlu zinc (maclag surtout) nousprésentas
cesderniéessousforme detableawavec,a chagiefois, la référeme del'article cité (tableaull.5) 23,

Lesvaleus desCRSSvariert tresnotéblementselonlesauteus. Dansle casdela famille deglissemenbasal,
nousretenmspou la suitela valeurde0,3MPa pou le zinc pur; dansle casdela famille deglissemenpyrarmidal
T, la valeurde 3MPa estretenuecommebasedetravail parla suite.

Lessystemesleglissemenpyramidal  etprismatique font, dansle casduzinc,'objet depeud’attertion. En
I'absenced’autresinformations,nous retenos, dansle casdela famille prismatiquela valeurde Fundabeger et
al., [Fundenbegeretal., 1997, obtene parcompaaisonentreles simulationsetlesmesuresletexturesobterues
pourdifférentstauxdelaminag. Lesauteurgrowentpeud’influencedet £ surl’évolutiondetexture duzincetce
enfaisantvariercettevaleu dansunrapport del a 3. Dansle casdusystéemealeglissemenpyramdal 114, I'absence
dedoméesdansla littérature coupléea I'analysefaite par Yoo et Wei, [Yoo andWei, 1967], qui montrent queles
systemesle glissemenbasalset prismatique sontcristallograpiquenent équivalentsaux systéemegpyramdaux
T Nous ont amem a considéer cessystemesommen’étart que peu actifs. Par conséquet, cettefamille ne
serapaspriseen comge dansles moddisationspar élémentsdinis multicristallines présentésdansles chapitres
suivants.

11.2.3 Effet de durcissementstructural

Le bainde gahanisationestallié avecde I'aluminium pour éviterla formatian,dande revétament,de phases
fer/zincfragiles.Ceciapourconségencd’obtention dezincallié a0,2%d’aluminum dansle revétanent(voir la
partielll.2.2 decemantscrit). Celaimplique du point devuemécarue,undurcissemetstructuralduzinc allié.

Adams et Vreeland [AdamsandVreeland 19683] ont compaé les compatements mécaigues (en
compresion) de moncaristauxde Zn pur, de Zn +0,0®@5% en poids d’Al et de Zn + 0,026 en poids d’Al.
Les auteus trouvent que la valeur de la cission critique de cisaillementdu systemebasalest trés fortement
dépendntede la pureté. En effet elle passede 0,1MPa dansle casdu Zn pur, a 0,16VIPa dansle casdu Zn
+0,005% en poidsd’Al, a 0,5MPa dansle casdu Zn + 0,02%en poidsd’Al. De mémel’influence ala vitesse
dedéfomationvaiie avecle tauxd’'Al ajouté: la viscosité(le facteum) augmeate,ausensdela loi décallement
detypeNorton (¢° = ((0 — R)/K) ™). Malheuresementes donréessurla viscositéd’Adams et Vreelandne sont
pasexploitables.lls trouvent par contrequel’écrouissageresteidentique avec ou sansAl. Cesrésultatssonten
accordavec ceux obterus par Zagouyko et Soldatw (glissementsimple sur monaristaux)et par Mikulowski
(compessiorsurmorocristaux)Zagauyko andSoldatw, 199, Mikulowski, 19964. Enl'absencededoméessur
un matériaucompaéde zinc + 0,2%d’Al, on utilise les résultatsde Adans et Vreelandsurle zinc + 0,026 en
poidsd’Al.

Par la suite, lescissionscritiques de cisaillementaveclesquellesnoustravailler ons prendront en compte
cet effet de durcissementstructural. Ainsi les valeus desCRSSqui serontretenues- particdierementpour
les chapitres V et VIII — sontcalculéesavec la réglesuivante: les CRSSissuesdesessaissur le zinc pur sont
multipliéesparun facteurs, qui correspondau rappat desCRSSdu systemede glissemenbasaldu zinc pur et
avec 0,026 en poidsd’Al obtenupar Adamset Vreeland Les valeurs des CRSSretenuespour la suite sont
fournies dansle tableau I1.6. On retient que 1525= 1,5MPa. Conscientsie l'imprécision de cesvaleus, nous
avonségdementprocédet a uneidentificationde cesvaleurs Cetteidentification parméthaleinversesurdesessais
originaw surduzinc allié massifestrapmrtéedansla partielV.24 decemanuscrit.

Confomémentaux résultatsobterus par cesmémesauteurs, nousconsereronsles valeus d'écrauissagedu
zincpur pou le zincallié 2 0,2%d’Al.

[1.2.4 ldentification dela matrice d’écrouissage

L'interaction entredislocatiors peut-étreeprésentéelemaniérephéroméndogique, parla matrice(h ;). Cette
forme de matriced’interactionou d’'écrouissae latent permet d’associelle durcissemensur chaqee systemede
glissemen{doncla contrainted’écaulementatoutinstantdu systémes, 13) ala quariité deglissementumué sur
chacundessystemesle glissementy;,,,)- Le lien étantfait parla matricedite d’écrauissagedort la formequ’on
utilise a étéintroduite parFranciai et Zaoui[Frangosi andZaou, 198(. Enl'absencededonréestrésdifficiles a
obtenir lesauteurpprementen géréralunematriced’écroussagedetypeidentité(ce qui revientaignorer I'effet
del'écrouissagdatentetaneconsidéer quel’auto-écrouissageju bienunematriceunitaire (cequi revient adire
guetouslessystemesle glissementgissentefaconidentiquelesunssurlesautres).

2Lesvaleursfournies par défaut pourt‘c"virI sontcellesdela propagaibn de macles déjaexistartes; si les valeursfourniessontcellesdela
germirgtion, elles possedentin®.
3Lesvaleurscitéessontcellesissuesdlesessaidespluslents,del’ordre det = 10-°s~1. L'étudedela viscosité estfaite dansla partie 11.2.5.
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Fic. I.15 - Configuations possiblesde relaxation de contraintes faisant intervenir le maclage; d’'aprés
[Yoo,1981]

Référence | 1535 | 1f.°" | 10 02 Thyin Remarques
[Edwards& | 0,28MPa / / / / Ecrouissagéatentbasal
Washlurn,

1954
[Bell & 0,38MPa / / | 10al15MPa | 3a7MPaet Mise enévidercedu
Cahn,19%] (>30MPa)* glissementt, ; miseen
évidercedel'importancede
corcentratews de
contrairiespourl’activation
dumaclagedela
gerninationhonogéne.
[Price, / / / / 500MPa* Essaissurwhiskers:
1960a] cortraintede germinatian
demacles
[Stofd & 0,14MPa / / 3MPa / Essaidraction/tasion;
Wood, écrouissagatentr;/basal
1963
[Tyson 1 3 / / / Valeursrelativesissuesd’un
1967 calculélastiquedu champ
d’une dislocation
[Adams& 0,1MPa / / / / Effetsdela pureaé du
Vreelard, matériausurtg, sur
1969 écralissage
[Stahl& / / / 3a4 MPa / Effetsdela vitessede
Margolin, défamation,dela
1984 températte;
auto-écrouissager
[Zagoruyko | 0,3MPa / / / / Etudededéfautsstructuran
& Soldatw,
1999
[Mikulowski, | 0,38MPa / / / / Effetsdela vitessede
1994 défomation

[Funden— 1 15 / 10 30 Identification descissions

—begeret critiquesparéwlution dela

al.,197] texture d’un polycristal;

1035 = 1 arbitrare

TAB. I.5 - Valeus descissionscritiques de cisaillementdu zinc pur donréespar la littérature .Lesvaleurs
fourniespar défautpour " sontcellesdela propagaion de maclesdéjaexistantes si lesvaleurs fourniessont
cellesdela germindion, ellespossédetrun *
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Fic. 1.16 — Essais de compession sur monaristaux de zinc a différentes teneus en Al. issus de

[AdamsandVreeland 1963]

Sytéme CRSSretene
basal 1,5MPa
Pyramidalm, 15MPa
prismatiqie 22,5MRa
maclage 25MPa
pyramdal Ty | pasprisencomge

TAB. 1.6 — Valeurs descissionscritiques de cisaillementretenuespour la modélisationdu zinc allié qui
composele revétementdestdlesgalvaniséesde I'étude
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L'écrouissagedu zinc monocistallin estdonc modéliséparunerelationdu type:

N
e =T, + Q%) hrs(1—exp(=brYeum) (11.9)
r=1

ou s estle systemede glissemendonton examine la variationde cortrainte critique de cisaillement parcout
'ensembledessytemesde glissemente toutesles familles symiliguemet notéde 1 a N, yi,,,, repesentde
glissementumulédansle systemer. La valeurde b, enl'abserce de doméesplus fiables,estchoisiede telle
manierequel’écrouissagalu systemesonsidéé saturepour unevaleu y,,,de10%.Ceciestle caspourlafamille
prismatiqe surlaquelleaucure doméesurl’écrouissagen’a ététrowée.

La matriced’écmouissageorrespndare seprésentesousla forme:

basal prism ™

h? hg

b hb
Q| hy h - QhY Q°he
basal hg hg . 2
h? hp

. prism QPhp QP hiéj h? QPhE,
hi2  h}?
Ll anhlt;lz Q"Zhgz Qm hgz h’fz
hy?  hy?

" 1.10)

Les termesdiagonauxde cette matrice(h?, h’f , h’fz, ...) repré&sententes termesd’auto—€cralissage tousles
autrestermessont destermesd’écrauissagelatent. Les matricesdiagaalesmodélisent’écrouissageentreles
systemesu seind’'une mémefamille. Les termeshors de la grarde diagorale, termesde type h ?IZ, représetent
I'écrouissageentrefamilles.LestermesQ® domentl’amplitude del'écrouissagequi peutavoir lieu surle systéeme
S. Lestermeshég donrentl'importancedel’interactionentres; ets, dansl’écrouissagedu systemes;.

Les résultatsdesessaisd’Edwardset Washlurn ([Edwards andWashhurn,1954) sontmontréssur la figure
[1.17. Ces essaisde cisaillementsimple sur monaristaux ont permis d’activer, dansun premier temps, un
systemebasaldomé, puis dansun secondtemps,un autresystemedifférent du premier Cesauteursparlaient
déja d’écrouissagdatent en 1954. Ces essaisainsi que ceux de Adamset Vreeland(essaisde conpression)
[Lavrertev etal., 1979 et de Lavrertev et al. (essaisde cisaillementsimple) [Lavrertev etal., 1979, nows ont
permisd'idertifier les éléments{ Q°, h?, h3, b, }, indépemlantsde la températte. Nousavonségalenentidentifié
Iesparemétres{Q"Z, h’fz = h’ZTZ, bnz}, graceauxessaisieLavrenter [Lavrertev, 1976], de StahletMargolin (essais
de traction) [StahlandMargdin, 1984 et de Bosin et al. (essaisde cisaillementsimple) [Bosinetal., 1996.
Enfin nousavons identifié le paranetre d’écrouissaganterfamille basal/gramidal 1, {hﬁz}, dépedantde la
températte, etcegraceauxessaiséaliséparStofeletWood[Stofel andWood, 1963]. Cesdernies ontréalisédes
essaigletraction—tosionsurmorocristauxoriertésavecl’axe ¢ paralléleala sollicitationdetraction Celapermet
d’activer touratourousimultanénentle planbasaltorsion etlesplanspyramdauxrt, (tractior) (figurell.18).Ces
résultats’accoreéntavecceuxobtens parBosinetal. (essaislecompessiorsurbicristaux,[Bosinetal., 199%]).

Dansle cas des éléments{Q™",QP, hiin hiwin hP hf hiz. hE hD hivin hiwin by bryin}, les informations
fournies parla bibliographie,(voir [Lavrertev, 1976]), sonttrop imprécisespour pouwir étre prisesen comge.
Cependanon consicrequele systemeprismatiques’écralit du mémeordrede grandeur quesacissioncritique
initiale etce pou unedéformationcumuée,y;,,,,del’ordre de 10%.

Les valeurs retenuessont fournies dans le tableau 11.7. Aucun écrouissagen’est attrib ué au maclage Le
maclageestcepenlanttraité comme unsystemealeglissementianscetravail (i.e. sangotationderéseawassociée).
Le travail de Forest, Parisot et Pineau,[Forestetal., 2001], tient comge de la rotation de réseauassociéeau
maclageet traite de la formation puis de la croissancale maclesréellesau seind’un morocristalde zinc. Ces
travauxsontrappotésdansla partieVIll .2.2de ce manuscrit.
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FiG. 11.18 —Essaisdetraction-torsion Stofelet Wood sur desmonaristauxde zinc.[StofelandWbod, 1963
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Systémes valeus Remarques
QP = 1MPa
by=3 .
basal W —1 Valeusissuedle
h% _5 [Edwards andWashlurn, 1954],
27 confrontéesauxcoubesde
[StofelandWood,1963
Bosinetal., 19%].
Q™ = 15MPa
pyramidal T, Eﬁ% _ iO Valeursissuegde[Bosinetal., 19%]
h’lTZ B 1 confrontéesauxcourtesissuesie
N [StofelandWood,1963].
QP =22MPa
. . b, =10 L .
prismatiqie hB -1 Valeurschoisiesparcohéenceavecles
hé _1 famillesbasalest pyramicale T,
pyramidal iy / /
interplaraire h$[2 =28 Valeuridentifiéesur
[StofelandWood,1963], confrontéea
[Bosinetal., 199%].

TAB. Il.7 —Valeursdescoeficientsd’écrouissaje issusdela littérature

[1.2.5 Identification dela viscositédu zinc

Le zincpossedeinetempéaturedefusionde4195°C. Ainsi desla tempéatureambiantenous avons (TTT) =
0,43, d’ou la nécessitéle conndtre la dépedancede la vitessede déformation du comprtemen mécaniqe du
zinc.

Nousmoddisonsla dépedancea la vitessede défamation par unerelationdu type Norton avec seuil qui

s'écrit: 4 N
{ v= ng(o, (MTT) ) Signg(™’) (1.11)
Vgum = |ys|

La dépendncea la vitessede défamation a été identifiée sur desessaisde Mikulowski (compessionsur

moncristaux) [Mikulowski, 199, KsiazekandMikulowski, 1993, puis confratée aux essaisde Margdin et

Stahl (traction sur morocristaux)[StahlandMargolin, 1984, et de BoCek et Kaska,[Bocek andKaska,1964.

Lesrésultatsle Mikulowski sontsousla formeAt = (1) pou le glissemenbasaletpourle glissemenpyramidal

Tk, avecAt obtenu pourun sautdevitessede défomationd’un facteurlO (de £, = 7,107%s™ 1 a&, = 7,107 3s71).
Onadonc,d’apresll.11:

In( &
(El) (11.12)

o In <T1+AT—TOC)

T1—Toc

n

etceenidentifiantle rappat g—i aurappat % (cequi revient aconsidéer quele nombrede systemesleglissement
actifs estidentigue auxdeuxvitesses)L'application numéique donre unevaleu den procte de 10, sachantjue
la déterninationdu rapport ﬁ , surlescourkesfoumiesparMikulowski, esttrésarbitraire Enappliguantcette

valeurden auxcourtesde Bocek et Kaska,ontrouve unevaleurdeK del’ordre de0, 1IMPa.s ¥/". Etantdonré que
cesvaleus ont étéidentifiéessurdescoubesqui font intervenir les famillesde glissemenbasalet pyramidal i,
onnedifférenciergasleursviscosité: lesvaleursretenuepou 'ensembledessystémesleglissemenmodlisés
sont: n=10etK = 0,1MPa.s'/".

Les valeus trouvéespeuent apparaite surpreantesa plus d’'un titre. Cependnt, en I'absencede domées
plus claires,nousles consererors pou les calculspar élémentdinis qui suivent. Le paragaphesuivart revient
cependntsurla nécessitd@’effectuerdesessaigou identifieruneloi decompatement‘propre” du morocristal
dezincallié 40,2%d’aluminium.

4Dansle casou le maclaye estconsidéé commeun systémede glissementlassique(i.e. on neconsidée pasle caractére“catastrophiqie”
dela croissacedela macleni le chargementd’orientation conséctif) , la relation 11.11 doit en plusvérifier ¥ > 0 pouractver le systeme.
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I1.2.6 Dela nécessitéde nouveauxessaieffectuésau laboratoir e

Il appaait relatvenrentclair quelesdonréesissuesiela littératurequi ont servia modéiser le compatement
mécanige du zinc morocristallinet faiblenentallié soufrentdetrop d'imprécisions On noteraenparticulierles
pointssuivants:

— Lesvaleursatypiques obtenwessurla viscosité.Les cartesde fluaged’Ashby (loi d’écoulemei de Norton

sansseuil)domentun exposantdela loi deNortonden=4,a plushautetempéature.

— L’absencede donréesconcenant I'écrouissagecinémdique et/ou isotrope. Par défau nous avons tout

repoté surl’écrouissagdsotroe.

— Le caractérdrésapprximatif del'obtention destermesd’écrouissagédatent.

Pourtoutescesraisons,il nows estappau oppatun de réaliserdesessaismécanigies“propres” au labomatoire.
C’estcequi a étéfait surdu zinc polycristallin massif.

Le matériaudeslingots de compaition identiquea celle du revétemei, nous a étéfoumi brut de couléepar
le CED (SollacMontataire). |l a étélaminépuisrecuitde facona obtenr un polycristal honmogénesurlequé ont
portédesessaisnécanigesdivers. Lesmodesd’obtentionde ce matériaupolycristallin setrouvent dars la partie
111.2.3. Cesessaisgffectués a plusieursvitessesde défamation,cowplés a desmesuredle textures,ont permis
d'identifier le comprtemen mécangue du zinc polycristallin. Cetteidentificationsefait par élémentdinis, par
méthoe inverse.L'ensenble de cetteprocddure expéiimentaleet numériaie, estrapmrtéedansle chapitrel V de
cemantscrit.

1.3 Le zinc polycristallin

Il y a deuxraisonsmajeurs a I'étude du zinc en tant que polyciistal. La premiee estunefiliation directe
dela partiell.2.6. La secondeestliée ala compraisonqui estfaite, dansles chapitresultérieus, desmodesde
déformationetd’endomnagementiu zinc massifet du zinc formart lesrevétenentsétudiés.

Le zincpolycristallin présete enreglegénéralaeineasseZorte ductilité. Suivart lesdirectionsdesollicitation,
lesallongenentsarupturesontdel’'ordre de50%.La figurell.19 montrela coutbe detractionobtenw surdu zinc
massifparMedrano et Gillis ([MedranoandGillis, 1991]).

[1.3.1 Lestexturesdelaminagedu zinc polycristallin

Lestblesdezinc obteruesparlaminagepuisrecristalliséesnortrentinvariablemenia mémetexture: desaxes
cinclinésde 25° parrappat a la normde a la tole dansle sensde laminag (figure 11.20, issuedestravaux de
Rogerset Roberts[RogersandRoberts,1967). Par contee, il n'y a pasde démorstrationprobanted’une texture
marqué desdiredions a formant le plan basal[Roges andRoberts 1967, Sztwiertniaetal., 1995. Mueller et
HaessnerfMuellerandHaessnerl981, trouwent quela texture de recristallisationestindépemlantede la taille
degrairs quel’'on chercle a obterir. lIs trouventcettemémetexture pou unetaille de grairs qui variede 0,6um
a 500um. Lutts et Wegria [Lutts andWegria, 1967 ont certesmortré que la recristallisationn’affecait pasla
distribution desaxessénairesnaisque,parcontre,les plansprismatiqus subissentinerotationde 30° autourde
I'axe normalauplandelaminageDe la sorteon seretrauve, seloneux avecdesplansprismatiqus telsquedans
la texture dela figure 11.20. Bien entemlu toutescesdoméesdépenlentdu taux de laminageappliqué. DouHdier
[Doublier, 1973 a monte quela microstrictureainsiquela texture obterue parlaminage eststablepourdestaux
deréduwction comprisentre50 et 100%: I'axe sénaireenparticulierne bouge plusde sapositiond’équilibre a25°
dela normde auplandela téle. On corstateainsiquela recristallisatiorapréslaminagene vient queconsolicer
unetexture obten naturellenentpendanle laminag a froid. SelonSztwiertniaet al [Sztwiertniaetal., 19%],
cettetexture s’explique simplemen par I'effet du glissementcristallogaphique, le maclag n’influencantquela
dispersiondesrésultatsobtents. Ainsi en utilisant un modélede Taylor, les auteursobtiementdestexturesen
accordaveclesrésultatsexpé&imentaux mémeen partarn de texturesinitialesisotropes Ce résultatestconfirmg
parPhilippe[Philippe,1999. Cesauteursiedonrentparcontrepasd’explicationphysiqueacerésultat il semble
découledirectemat desrotatiors cristallinesassociéeauglissementristallogaphiqe.

L'anisotrgie mécanigie qui décole decettetexturedépead parconte dela taille degrains.Pourunetaille de
grainsde 2um, Sztwiertnia,[Sztwiertniaetal., 19%], trowe quela contminted’'écodementvarie d’erviron 20%
entrela directiondelaminageetla directian trans\erse,lors d’un essaidetractionsimple.Pourunetaille degrains
de40um Rogerset Robertsrouvent quela contrairie d’écodementvarie d’ernviron 30%.Elle estplusimportante
dansla directiontrans\erse.
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FiG. I.L19 - Courbe de traction type obterue sur du zinc polycristallin recristallisé commecial, issu de
[MedranoandGillis, 1991]
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FiG. 1.20 - Figures de pole type obterues par laminage/recristallisation sur du zinc pur, issu de
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11.3.2 Lesmodesde déformation

Les coubesdetractiondu zinc polyciistallin ne montren pasde stadesd’écrauisssagalistinctsau cours des
essaisde traction simple. Plusieursauteursont cepemlant noté que les modesde défomation se diversifiaient
a partir d'un certaintaux d’élongatian. On obsere toujaurs et quasi-uniquenent du glissementbasaldansun
premiertemps.Aprésqud, etselondesparangtresquel’on détailleci-apies,différentssystemesle déformation
apparaissenhotamnentle maclage.

a) Influencedela taille degrain

C’estun paranetretresinfluent: Mueller et Haessnef{Mueller andHaessnerl 981, ontmortré quela loi de
Hall et Petchétaitcontredke parle zinc pourdetrésfaiblestaillesde grains.lls trouvent qu'entre3umet 0,6um,
la contraine d’écodementchutede présde 50% de savaleuret ce quelle que soit la directionde traction.En
corrolorantcesinformationsa cellesfourniesparl’émissionacoustiqueils suppsentquel’évolution desmodes
dedéfamationestdifférentesuivantla positiondela taille desgrairs parrappat ala position3um En particdier
ils souligrentqu’endegade 3um le maclagene semblepass’activer, mémea de trésforts taux de défornation.
Les microgaphiesélectronigiesobteruessur deuxéchantillors de part et d’autre de la frontiere 3um montrent
eneffet quelesarrargementgde dislocatiors auseindesgrairs differentlargementd’un casal'autre. En decade
3um la taille descellulesdedislocationan’estplusnegligeabledevart celle desgrains.

Dansunintenalle detaille degrainsplusclassiquel étudedeChmeliketdesescollaboateursradande méme
sens([Chmeliketal., 1993). Pourdesgrairs qui varientde 40 a 40Qum, ils mortrent, par émissionacoustige,
guele maclag prerd une part d’autant plus importarie a la défamation plastiquequele grain estgros.|l est
malheueusemengextrémementdifficile de quantifierun tel résultat.De mémeil esttrésdifficile par unetelle
méthoa de discuter’activité dessystemesle glissementonbasalsOn peutcepenlantémettrd’hypothéseque
I'activité dessystémesle glissementpyramidaux 1, par exenple doit étre relatvementprocte de 'activité du
maclagedéslors quecesdeuxmodesde défamationont dessymétries, et destauxd’activation, trésproches.

b) Influencedela direction de sollicitation et de la vitessede déformation

Lestblesde zinc laminéestanttrésfortement texturées,les modesde défomationont toutesles charcesde
dépende de la directionde sollicitation. La encae nousavonsuneinformation assezlaire en ce qui concere
le maclageMicrographieset figuresde pélesal’appu, Rogerset Roberts[RogersandRobets, 1967) montent
guele maclageprerd unepartimpartantea la défomationplastiquelorsqie la directiondetractionserappoche
deladirectiontrans\erseala diredion delaminage.

Le compatementmécanigiedu zinc estconnu pou sagrardesensibilitéala vitessededéfamation.Wagoner
([wagoner1984]) a réalisédesessaigle tractionsimple mondonesainsi que desessaisde tractionsimple avec
sautsde vitessesur destbles de zinc recuites.ll montreainsi que I'exposantn de la loi d’écaulementde type
Norton (¢ = (<°;KR>)H) varielinéairemeh parmorceauavec la vitessede défomation: un premie segmer qui
concere les faiblesvitessesde sollicitation (€ € [1078;1073]s™) ou n varie de 5 & 10 puis un secondsegment
(€ € [107%;107Ys71) oun variede 102 16.

Chmeliketal. ontégdementsuivi parémissioracoustige le compmrtememnduzinc polyciistallin adifférentes
vitessesde défamation.lls trouvent que,commepourlinfluence dela taille de grain les modesde défomation
non-basalsse manifestent’autar plus quele vitessede défomationestélevée.La encoe la miseen éviderce
a lieu grae au maclage I'activité du glissementpyramidal 11, s’en dédiit par similitude avec les propriétés
cristallograhiqueset desvaleus d’adivationdu maclag.

c) Influencedelatempérature

Le zinc présentaun point de fusiontresbas(T; = 419 5°C = 693°K). Aussidesla tempéatureambiante,on
obsere desphéroména derestauratia qui semanifestehparl’élimination desempilenentsde dislocatiors aux
jointsdesgrairs. C'estcequeJacquee appelle le fluagedesjoints degrains[Jacquerie1964. Il corfirme encela
lesrésultatsde Cottrell obtens lors d’essaisde fluagea 100°C [Cottrell and Aytekin, 1960.

Larecristallisation dynamiquedésla températte ambianteestun deseffetsdela faibletempératre defusion
duzinc.De nomlreuxauteus ontconstatéel’adoucissemensurdu zinc défoméa deforts tauxde déformation.
C’estparexemplele casde Chadwick]Chadwick,1953 qui aétéle premieramontrerquele zinclaminéprésente
un maximun de dureté (quon peutidertifier a la limite d’écailemen) enfondion de la défomationmesuée.
Doublieramontré[Doublier, 1973] quece maximum variait avecla températte delaminage a0 °C, il sesituea
35%derédwction tandisqu’a 100°C, il n'estplusqu’a 20%. Elle montrede mémequ’un recuitpe faire chuter
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cesvaleus et ced’autantplusefficacemenquele maximun d’écrauissagea étéfranch. A celacorrespadentdes
éwlutions microstructuralesjui sontduesa de la recristallisationrdynamique(dars le sensd’une diminution de

la taille degrain): le laminagede zinc pur a 25°C entrdne un détut de recristallisatiordes15% de défomation;

elle estcompléterentacheréea 50% de défamation.Apréscela,on n'obsene plusdevariationmicrostructurale
importarie. Cesrésultatsontfortemen dépemlantsdela puretédu zinc.

Jacquee [Jacqueie, 1965] a réalisé des essaisde compessionsur du zinc pur pou destempéréures
compisesentre100°C et 25C¢°C : il montrequela sensibilitéa la vitessede défamationdu polycristal de zinc
varie fortemen avec la tempéature. Contrairenent aux comprtemerts plus classiqueseglle décrdt lorsquela
températte augmete. Il attribue cet effet au glissementintergranulair e qui se produit dansle zinc pou les
hautegempérattes.ll monte aussiquel’augmentationdetempéaturetendainhiberle maclage.

1.4 Lesrevétementsde zinc sur tolesgalvanisées

Les revétenents corstituentune valeu ajoutéeimpartante de nombeux prodiits : ils peuwent avoir une
fonctionthermique, chimique, esthétiquemécanige, etc.La galvansationdest6lesd’acierpermetdelesprotéger
de la cormosion; aujoud’hui, les constructers automailes gamantissentouranmmentleursvéhicues contrela
corrsionpendintl2 ans.

Lesrevétementsa basede zinc variert beaucop dansleur métallugie et dars leursapplications. Parmi les
granaesclassegle revétemets étudiésdars la littérature on distingueles électro-galvanisésdontil ne serapas
questionici, les revétementsgalvanisésau trempé(hot-dip en anglais).Parmi cesrevétemets, on distingueles
produits galvarisésdort I'alliation avecl'aluminium ne dépass@asles 1% en masseles produits a revétenent
recuit (gahannealejlainsiqueles produits fortenentalliés tels quele Galfan (5% d’aluminium en massepule
galvalume (55%d’aluminium enmasse)Nousnous corcentrerms pou notrepartsurlesproduits galvanseés.

I1.4.1 Meétallur gie et cristallographie desrevétementsde zinc

De nombreuxparangtresinfluent sur les progriétésphysiqueset mécaimguesdesrevétanentsde zinc. Ainsi
les élémentsd’alliage du substrat(tels que le titane, le niobium, le phasphore)ainsi que la taille desgrains
du substratinfluencen la microstructuredu revétemen considéé [Jordan andMarder, 1997]. Les propriétés
rechercBespour les revétemets de zinc sont, suivant les industries auxaielles on les destine,la résistance
a la cormosion bien sOr, mais aussila formabilité, la soudabilitéainsi que la “paintahlité”. L'influence de la
métallugie etdela microstructuredesrevétementslezinc surla résistance la corrosion decesderriersconstitue
une scienceen soi : on renvoie dorc le lecteur vers les auteus spécialisédMarder, 200Q Goodvin, 199(0.
De méme,on ne va pas s'étendresur la soudbilité et la paintabilité : en ce qui concene la preniere, le
principd probléemerésidedansla dégadationdesélectrods. La durée de vie desélectroas peut étre divisée
par 10 voire 100 [Howe andKelley, 1983]. Dupwy a mortré que trois mécanismas participen a I'érosion des
électrodes extrusion écaillageet laitonmagedesintermétalliquescuivrefer-zinc issusdesréactiors de diffusion
[Dupuy, 1994, le laitonrageétantpropre aux produits gahaniséset di a la coucte intermétdlique de Fe 2Als qui
empéchda migratian du fer. Les revétementslectrozimué et gahvannealednt descinétiquesde dégrmdation
identigues et lentes: au coursdu soudhge,l'électrozingié setransfame en galvamealed lequéd n’est passujet
au laitonrage.Enfin en ce qui concene la paintalilité, les étudesse concentent sur I'influence de la taille de
grainsdesrevé&ementgLeidheiserandKim, 1974 ainsi quesur les pré-traitementchimiques a effectuer avant
lesopératimsdepeintue ((Handbook 199A]).

Enfin vient la propriété qui nows intéressde plus: la formabhlité, ce quel'on peuttradure, dansl’esprit de
cetravail, par conportemeh et endommagemehen tenantcompe du contacttle/outil. Etantdonré quel’étude
du contactestencoke assedimitée, nousnouscon@ntreroms surl’étude sanscontat. La plupart desarticlesqui
s'intéressenauxdéfamatiors desrevétenentsde zinc destdlesd’acierconsidéenttrois voire quate parametes:
la compaition chimique le présene d’'intermétalliques]a taille de grairs et la texture. Le but estde relier ces
quatreparanétresal’endommagerentobservdors d'essaiséveres.

Encequiconcenele premierparangtre,onatrésrapidenentcompgis quecertainsgélémeits avaientdeseffets
trésfragilisantsnotammentaux joints de grains.Parmi ceux-€i le plussou\ert cité estle plomb qui ségrégeaux
jointsdegrairs.

Le seconcparanetreaattirépendablongtenpstoutedesattentiors desobsenateursdel’endommagenent.La
présencel'intermétalliqguesgdansce casdescommsédragles Fe—Zn réduiteneffet considéablemenla ductilité
desrevétemets galvanisés.Cesétudes qui seconcententau détut desanrées80 présententlesconclusims qui
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apparaisserdujoud’hui obsolétegSteverson, 198, Gronastajskietal., 1990. Le probléme estdeveru différent
avec l'introduction d’aluminium dansle bain de galvanisation a un taux tel qu’une coucte d’'intermétalliques
FeyAls seforme et empécle la migration desatomesde zinc vers le substratferritique. Cette méthoa@ basée
sur une analysefine du diagammeternaireFeZnAl permetd’avoir une coucle unigue de zinc trésfaiblerrent
allié enaluminium dansl’ensembledu revétemen[Leprétre,199%, Kardud etal., 1997, Kato etal., 200]. Cette
couched’intermétalliques,extrémengnt mince (0, 2um), possédeale trés bonres propriétés d'adhérenceet de
déformabilité. La présencade phasesntermétalliquesfer-zinc fragiles reste,par contre, une réalité en ce qui
concere lesrevétenentsgalvannealed

La taille de grainsne semblepas étre un paraméte qui retienre I'attention des auteurs.Tous les travaux
concluem, soitde maniée explicite [Lietzauetal., 1999, soit de maniée implicite [Shahetal., 199%], ala faible
influencedela taille degrains.

Enfinle dernier paramére, celui dela texture, estcelui qui, a’heure actuelle retienttoutesles attentionsDe
trés nomlreusesétudessouligrent I'intérét [Mei andMorris, 1993 ou l'inconvénient[Lazik etal., 19%] d'une
texturebasalg(i.e. desaxesc normauxa la tole). Pourles premiers)'avantag viert du fait qu'unetexture basale
rendplusdifficile lesmécanismasdeclivage, pourles secondd'inconvéniert vientd’'un corstatexpéimentalsur
présdedouzerevétemets dezinc: ce sontlesrevétenentsqui ontunetexture basalequi s’endonmagen le plus
(carils sedéfomentmoinsbien).

[1.4.2 Comportement& Endommagemen destblesrevétuesde zinc

L'étudede la défomationet de 'endommagenent desrevétenmentsde zinc lors de chagementsmécaniges
estencoe assedimitée. Généralerantelle selimite a desobsenationstellesquecompterles fissuresaprésdes
essaigelatvenmentsévereslesauteuressayentjansla limite du possiblederelierles parangtresdonton vient
deparlerauxobsevationsfaites.

Le travail de Lietzau et al. [Lietzauetal.,1998] estune bome illustration de ce type d’approcke : 4 a 5
revétemets sont caractéisés au sensde la taille de grairs, de la compsition chimique et de la texture. Les
auteursavancen quel’on obseve dela décohéionintergrandaire qui précée toutedéfamationet ce quasinent
sur chage revétemeh Cettedécdésionseraitdue a la différenceentreles coeficients de dilation thermiqgue
du substratet du zinc. Cesfissuress’ouvient au fur et a mesue que la défornation augnente.lls remaguent
égalemenqu’a de forts taux de défamation certainsrevétemets clivert. Seloneux, les grainsqui maclentne
présentenpasdefissuresdeclivage.

Shahet al. adofient une appoche similaire [Shahetal.,1996. Leur travail est cepemant plus illustré et de

nombeusesmicrographiesmortrent les différerts modes de défamation rencantrés.Les conclisionssont par

contreidentigueset trésdescriptves: la texture estle seulparangtredort ils souligrentl'effet. D’autresauteurs
encorgelsquePaketMeshii[Pak andMeshii, 199( réalisentesétuceséquvalentesurdesrevétemets électre-

galvansésqui permettende mieuxcontiler la texture desrevétemets.

Maedaetal. [Maedaetal., 1994 ont étudiédeuxrevétementsde zinc: le premer avecunestructue similaire
acelleétudiéedanscetravail etle secondayantsubiun brossagegui fait recristalliserenpartiele matériauet cause
unepertederevétementd’erviron 10g.m~2 (pour un poidsinitial derevétenentde 130y.m~2 parface)ainsiqu’un
endonmagemensuperficielsousforme de rayues. Deux typesde chagementsontopérés un essaide traction
uniaxialede 25%ainsiqu’un essade pliagea 180°. Lesauteus font lesremaguessuivantes.

— Dansle casdesessaigletraction:

— L'échariillon n'ayart passubide brossages’endonmagefortementau niveau desjoints de grains.On
obsere peude maclagenouweau; parcontrelesmaclesantérieuesala sollicitation croissentce qui est
confirmé pardesmesuresietexture.

— L'échariillon ayantsubile brossageprésenteun endanmagenent aux joints fort rédut ; sa texture
n'évolue pasavecla défamation:

— Elle estinitialemen moins“basale”quecelle du matériaunonbrosséet plus“pyramidale”.
— Lerevétemehnemaclepas.
— Desmicrofissuessontvisiblesaudroit desrayulesinduitesparle brossage.

— Dansle casdesessaiglepliage:

— Leséchantillors n’ayart passubide brassagemortrentdelarges fissuresransganulairesOn assistede
plusala germinatiom de nowellesmacles.

— Les échattillons brossés: on n'obsene pasde grands fissuresde clivagemais de nonbreusegetites
fissures.

Les travaux de Behm et Mareuse [MareuseandBehm,19%] ont porté sur la dégadationdesrevétenents
galvaniséset autresrevétenentsde la gammeSOLLAC. L'appracheadopéelors de cestravaux estoriginale et
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a pernis, gracea desessaisd’emboutissageéaliséssur deséprowettesNakazima,de tracerdescourteslimite

d’encdbmmag@ment(CLE), dansle plan(e1,&2) desdéformationsprincipales.Lesépraivettesutiliséespermettent
de parcouir tout le domaine défini par (€1,¢€7), dela tractionsimple,a I'expansionéquibiaxale. Le mémetype
d’appoche est emplg/é par Gronostajskiet sescollabaateurs[Gronostajskietal., 1997 ; ils abodissentaux
mémesconclwsions: 'endonmagemat estbien plus séveredansle casd’une sollicitation de type expansion,
guedars le casd’'une sollicitationde tractionsimple.Le matériauqui fait I'objet de notreétudeprésentd’'un des
meilleurscomprtemeits mécanigiespuisqueles auteus rapprtentque ce revétenent s’amincitet acconmode
les défomationsavantde sefissureret ce pou desvaleus de défamationimportaries.Ainsi, les CLE montent
quece matériauprésete un boncompatementau formageau-delade 25% de défamationentractionsimpleet
jusqu’'a20%dedéfomationéquivalenteenexparsionéquibiaxale. Signalors quel’on appelleboncompatement,
I'absencede fissurestraversan le revétement en effet, les auteus notentcependnt la présencale décohéion
intergranulaire ainsiquela présencelefissuresransgranlairespourdeforts tauxd’expansion
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En conclusion

L'analysedela microstructue desrevétementgtudiésnous a amené considéer la littérature dumoneristal de
zinc,dupolycristalde zincetdu zincentant querevétemen Lesprincipaw enseigementsont:

— Onconndt mieuxe competementmécaiuedumonocristaldezinc.Enparticulier, onsaitqu’il sedéforme
environ 10 fois plus facilementpar glissemenbasal que par les autres modesde déformationtels quele
glissemenpyramidd 1 etle maclage.

— Nous avons identifié une loi de comportemein du monocristal de zinc a partir d'une large revue
bibliographiqte.

— Lesgrains dest6les de zinc massifobterues par laminage, se déformeh égdementplus par glissement
basal.Celadémndcependnt dela directionde sollicitation : a priori, I'activité dessystemeson-basals
estplusforte pou unetractiondansle sengravers au sensdelaminage.

— Lesétudessur le compatementdu zinc entant querevétemenhe reposenpassur uneandysetresfine;
ellessontcentréesur un endanmaementmal défin, aprésdessollicitations sévees.
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Chapitre-lll-

Matériaux et méthodesexpéerimentales

Dans ce chapitre, sontprésentéedes diversesméthoes expérimentalegdort les méthods d'identification
des modesde déformatim ainsi que les corventions de comptaye de ces identificaions) utilisées dars les
chapitresultérieurs, ainsi queles conditians d’essais(dort les plans desépmouvettes)Dansla suitg onrerverra
systématiquemeit lecteura cechaptre.

L'ensembledes matériax étudiéssont caractérisés: leur compositionchimique leur microstructue, leur
texture et certainescaradéristiquesmécargues.De mémeque pour les méthode expérimentalesaucunrappel
nesefa fait dars la suite; pou la caractérisationdesmatériaux on sereportea systématiquemea ce chaptre.
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56 CHAPITREIIl. MATERIAUX ET METHODES EXPERIMENTALES

1.1 Meéthodesexpérimentales

Oul'on détaillel'ensembledesprocédurs expéimentalesutiliséesdansce travail. Ontrouvera en particuier
les corventionsde compta@ deslignesdeglissemen{et du maclagede 'anayse desmodesde défamationdes
grainsdezinc.

l11.L1.1 Caractérisation microstructurale
a) Microscopieoptique enlumiére polarisée

La microscofe optique en lumiére polaisée (analyseuret polarisen) s’'est avéréeétre un outil essentiel
pour la caractérisatio métallogaphiqie desrevétemets de zinc. Cette techniaie permé de différencier les
grains d'orientationscristallogaphiqges différentes.On ajoute ainsi une information (relative) d’'orientation &
I'infor mationmorplologique desgrainsobsevés. Les hexagonauxcompactssont particdierementconrus pour
étrefacilesa obsererenlumierepolatsée.La figurelll. 1 mortre I'application surunrevétementde zinc.

b) La Diffra ction desElectrons Rétrodiffusés(Electron Badk—Scatterediffraction)

Cettetechniqee donton détailleles principesdars I'annexe A-1V, permé deconnaitrd’orientationcristalline
d’une quantitéde matiéred’un volumeinférieura 1ums.

A T'aide d’'une caméraultra sensibleet dansdes condtions opé&atoirestrés strictes,on peut collecterles
électronssecondagsdiffractésparla matieresousle faisceawdu MEB. Cesélectrors, qui vérifiert lescondtions
de Bragg,sontsituésle long de cénes de diffractionqui, interceptéparun écranlointain, donnet deslignes: ce
sontleslignesdeKikuchi.

C’estcesignalqu'il faut savoir traiter: unebome analyseEBSD estcelle qui déterminele triplet d’angles
d’Euler (au sensde Bunge) (@1, P, @) qui permetde reconstrire les lignes de Kikuchi expérimentalerant
observés. Un exempge d’'une telle indexation estfournie figurelll.2.

Afin d’obtenirle meilleursignalpossible)esconditicnsd’obsenationsontlessuivantes tensionde20KkV, tilt
de 70°, et ouwverturede diaplragmemaximum. Pourdeséchairillons pastrop enconbrantsla distancede travail
estfixéea 19 mm. Cesconditinsd’utilisation peusent étrechangessi leséchantillmsintroduitsdansla chambe
duMEB sontd’un encontbremem tropimportan. C'estle caspou leséprowettesdestinées la tractionlargeeta
I'exparsionéquibiaxale.Danscecas,'angle detilt n’estplusquede63° etladistanceletravail estde25mm.Il en
résulteuneacquisitionpluslente(caron aunsignalplusfaible).En conséqgence,on obseve un effet d’hystérése
qui semanifestepardes‘trainées’duesaubalayagedu faisceawdu MEB.

Lestrianglesstandads de toutesles cartogaphiesEBSD setrouvent dansla partie de ce mantscrit ainsique
dansla partieA-1V.

c) Lesfissuresde clivagepar analysed’'images

Un module d’andyse d'imagesa été déelopé afin de compterles fissuresapparuessur les revétemets, au
coursdesessaisnécanigies.Cemodile pernetdediscriminefdesfissuresdroites declivage desfissuresinueses
qui correspadert a desruptuesintergranulaires. La figure I11.3 monte unepartiede revétemei ot deuxgrains
apparaisserttiendessinéparlesruptuiesintergrandaires.Danscesdeuxgrains,on notela présencele fissures
declivage. La discrimination entrefissuresdraites et fissuressinueusessefait surle coeficient decorrelatian. Si
cecoeficient tendverslinfini (casdesfissureshorizontalesou verticales)Ja discrimirationsefait surlesécarts—
typesoy etoy. Le critérefixé pou faire passeunefissured’une forme sinueuserers uneformedroite dépendle
la longweurdela fissure: plusla fissureestlongue, plusle coeficientde corrélationdoit étreprochede 1. Si une
longLe fissuren’est pasdroite, elle estdite sinueuseet diviséeen plusieus sous—fissuresCessous—fissuresont
a leur tour analyséesle la mémemaniée (codficient de corrdation et/ou écarts-tpes).Si on a plusieurssous—
fissureqqui “appaaissent’drates,conséctives,ontestele caractéralrat deleurunion Ainsi ontientcomptedes
casou lesfissuregleclivage joignert un (des)joint(s) degrainsrompu(s).Onadorc, ensortie,deuxfichiers: I'un
pourlesfissureddroites,I'autre pou lesfissuressinuewses.Ce derrier n'estfinalemen pasanalysédufait quele
polissagetlectroimiquebiaisesesrésultats Cetteremaraie n’est pasvraie pourlesfissuresde clivage puisqie
I'on nes’intéressepasaleur largeur.
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Fic. lll.L1 —Microstructue dezincobtene par observatio enmicroscopieoptiqueenlumiére polarisée

12211 3]283]
o

o me

B173

ENED) Zaac
13=13579 Cl=0771 ©l=136.16 ©=9709 ©2= 31005

() (b)

FiG. lll.2 - Clichésde diffraction (lignes de Kikuchi) obterus par EBSD: (a) cliché sansindexation — (b)
indexationproposéear le logiciel OIM (Orientation Indexing Microscopy)[OIM, 199§
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FiG. .3 — Exemplede fissues reconnes par andyse d’'images — discrimination fissues droites, fissues
sinueuses le grain fait 500um
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[11.1.2 Essaismécaniques
a) Traction simple

Lesessaigletractionont étéréaliséssurunemachinenstronéqupéed’une celluled’une capacitéde 500caN.
Les éprauvettessontinstrumentéesavec deux systemed’extersométrie: un premier trés précisallant jusqua
des déformations de 15%, un secondpou les grardes défomationsqui permetd’atteinde des défamations
supérievesa 50% (figure I11.4).

Les essaisgraceauxqlels le compatementde 'acier a été identifié ont été instrumenés avec desjauges
acceptanjusqua 5% dedéformation (figure I11.5).

La géongétrie deséprouettesde tractionsimple estdoméesur la figure 111.6. Cettegéométie estlargenent
utiliséeauseindugroupe USINOR.L'épaisseuestdoméeparl’épaisseudela tble.

Desessaigle traction simple ont égdementété réaliséssur du zinc massif foumi parle CED. Ce matériau
laminéetrecuitparnossoinsétantenquanité moinsimportante,unegéométrigpluspetited’éprouvettedetraction
aétéadtée(figurelll. 7).

Un autretype d’éprouvette a été utilisé : ce sontles éprowettesde tractionin situ dansla chanbre d’'un
M.E.B (figure I11.8). Cesépraivettesont permisde voir certainsmodesde défomation en cortinu; elles ont
égalemenpermis derédure la zoneutile derevétenentobsenée.Dela sorte housavonspu réaliserdesmaillages
multicristallins(quelquesgrains)issusde microstricturesréellesavec devraiescondtions auxbords. L'épaisseur
desépraivettesestcelledelatole.

b) Essaishiaxiaux

Les essaishiaxiésont été réaliséssur une presseErichsen(figure 111.9) installéeau CED de Montatairedu
groupe USINOR. Cettepresseque nols avons utilisée avec desjoncsd’arrét contrela matrice(ce qui exclut le
rétreint) pernet de réaliserdesessaiscouviant I'ensemlie du champdesdéfamationsde la tractionlarge (ou
plane)(e11 > 0 etesp = 0) dl'expansionéqubiaxiale (€11 = €22 > 0).

Les mesuresle défomationssefont alorsgracea un réseaude cerclesde 3mmde diamétredort on mesure
optiquanentlesdéfamatiors aprés essaiCesréseausontdépsésélectrdytiquemernt enfaisantpasseuncourant
entrela trameetla tole, elle mémereliéeala masseCesmesuresontprécisesa £0.02mmsoit +1.3%. La figure
[11.10 mortre un tel réseawavant (a) et apresdéfomationen tractionlarge (b). La taille deséchantillors estde
64mmx5mmdansle casdela tractionlarge et de 64nmx64mm dansle casdel'expansionéquikiaxiale.

Lavitessededéfamationnepeutétremesuéedefaconexacte: onconnat la vitessedepénétationdu poingam
qui estconstate. On ne peutqueconsi@rerunevitessemoyeme de défomationplastique Elle estdel'ordre de
£€=10"%s"1,

I11.1.3 L’identific ation desmodesde déformation
a) Le glissement

Latechniqe estdétailléedansi’annexe A-V.

La déternination dessystémesle glissementactifs se fait en combirant I'info rmationfournie par EBSD a
cellesobtenes par obseration au MEB et en microscie optique. LEBSD nouspernet d’accécr au triplet
desanglesd’Euler (@, P, @) qui caractérisé’orientationdu cristal (i.e. un grain particulierdansun polycristal)
par rappat au repée macrascopiqe (RD,TD,ND). Les résultatssont foumis sousforme de cartogaphiesou
les grains,doncla microstricture, sont différenciés selonleur orientation cristallograpique. On attribue alors
une lettre a chaquegrain (dars I'ordre lexicographiqee : A, B, C, ..., Y, Z, AA, AB, AC, ...). Connaissant
I'orientation de cesgrains,on calculeles intersectionsdes plansde glissementdu grain de zinc avec le plan
d’'obsewation(RD,TD).Onregadequellessontlestracesdu (des)plan(s)lesplusprochesdestracesleglissement
expérimentales Cetteméthoa n’est pastoujours univoque puisqie deuxplansde glissementifférentspeuwent
avoir destracesde glissementrésproctes.Cependandars le casdu zinc, pourles systéemesle glissemennon-
basalsJa déternination d’un plan de glissementkestéquiaente a la détermingion d’un systémede glissement
puisquil n’existe qu’une seuledirectian de glissementar plan non-basal.On peutainsi comger les systémes
actifs: si oncomptex fois le glissemenbasalsansambigiité, celaveu dire qu'il a étéidentifié defaconcertaine
dansx grairs (mémesi on a plusieurssystemedbasalsactifs partraceauseind’un grain; cettederriéreremarqe
nes’apgigue pasaucasdessystemesle glissemennon-basals).

Voyons un exenple didactique : imaginas quel'on ait 3 grains: A posseédealestracesde glissementui
correspadentau plan basal(000]) et ce de fagconcertaine(on dira sansambiguité) ainsi que destracesde
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(b)

Fic. lll.4 —Montage desessaigletractionavecacquisitionnuméique (a) et systemel’extensonétriedouble (b)

FiG. .5 —Montage expérimentaddesessaidetractionavecjauges

40mm

20mm \\

98,318 theo.

R 20

FiG. 1.6 —Géométriedesépmuvetesdetractionutiliséespourlesessaissurtdle d'acier revétu
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. Contacts for loading transmission,
35. s

47.

FiGc. lll.8 —Eprouvettedetractionin situ

FiG.1ll.9 —PresseErichsenservanta réaliserlesessaishiaxiaux
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glissemenprochesdesprojectimsdesplanspyramidauxr, (1122) et(1122), B sedéfomeselon(1122) (112), sans
ambiguté etselon(1122) (1t,) ou (1010) (prismatiqe), avecambiglité, et C sedéfomeselon(1012) (maclagget
(0001) (basal)ou (1010) (prismatiqie).Ondiraalorsquel’on a6 modesdedéfamationpour3 grairs: unemacle
(soit100/6=17%descas,duglissemenbasalidem) etduglissemenpyramidal 11, (idem),sansambiguité.Restent
50% descasqui sontambigis: parnis ces50% on a 50% despropositionsqui sontdu glissemenpyramidalTty,
33%despropositionsqui sontdu glissemenprismatiaie et 17%despropositionsqui sontdu glissemenbasal.

Lesfigureslil.11 etlll.12 mortrentrespectiementla cartogaphieEBSD et I'analysedesplansde glissement
actifsd’un échatillon dezinc massifsollicité entractionsimple.

b) Le maclage

Une premiéresolution corsiste a traiter le maclagede la méme maniée que le glissement.Le méme
inconvénientde non-unicitédela solutionpersistealors.

Une secondesolution consistea cherder les relationsd’orientation qui existententreles triplets d’angles
d’Euler du cristal mére (@1, ,@)m et de la macle (¢, d,@):. Cesrelationsne sontpasuniques puisquelles
sontdétermiesaux symétriesdu cristal pres.Il y a dorc 24 possibilitésde relation d’orientation pou deux
tripletsd’andesd’Euler donrés.Parmices24 possibilités) expérienceamortré qu’une seulecorrespadaitaune
relationdutyperotationde 180° autaur d’une directionde maclage, relationcaractéristiquelu maclagel’axe de
rotationidertifié nous fournit alorsle systémede maclageactif. L'annexe A-V.2 revient pluslonguementurcette
procédire.

c) Leslimites

L'ensemite desmétho@sexpéimentalegjui vienner d'étreexplicitéesprésentaleslimites :

— Lesmesuregle défomationsa I'aide desréseauxde cerclessontrelatvenmentimpréciseskn particdier si
I'on s’intéressauxmodesde défamationassociés defaiblestauxdedéfomation(i.e. del'ordrede 1%).

— L'indéteminationdesmodesdedéfomationa deuxorigines:

— Lesplanscristallogaphigesdontlestracessurle plan(RD,TD) sonttréspraches onpeutavoir 3 plans,
voire plusdansun secteurangulaie demoinsde5°.

— Lessourced’erreursanguaires sontimportantesdansce processus anglesd’Euler théorigiementau
degré pres, alignenent de I'échartillon selonle repéremacrascopiquedu MEB, relevé destracesde
glissemenenmicroscie optique.

— Lorsque la microstricture deviert trop comgexe, I'analyse EBSD querequiet 'identification desmodes
de déformation peutatteinde destempsrédhbitoires de plusieurgours.C’estenparticulierle caspourles
revétenentsdezincskin—passgrésentéplusloin, qui possedeinetaille degrainsdel’ordre de50Qumainsi
gu’unesous-structeliée aumaclage Cettesous-structte nous oblige a descenck adespasdefaisceaude
I'ordre de 2umsoit untempsd’analysedel’ordre de 300heure pour10grains...

— LarugositédessuriacesanalyséeparEBSDestsourced’erreurdars la déterninationdesanglesd’Euler (le
signalqui frappe la caméran’estplus orierté de maniereoptimum et sonmaximumn’atteirt pasla caméra
ultra—sesible) ainsi que dansla projection desplansde glissementsur la surface d’obsenation (on fait
I'hy pothesequele pland’obsenation estle plan(RD,TD), cequi n'estpluslocalement/rai surunesurface
rugleuse).

1.2 Matériaux étudiés

Nousallonsaprésenpasseenrevuelesdifférentsmatériax étudiés pourcetravail. Lestolesrevétuesvendies
parUSINORsubissentenfin dechainedefabrication (le zinc estdéjadépaé)unlégerlaminageguel’on nonme
skin—passNousallonsdifférerctier lestélesayar subicelaminagede 1,36 d’'allongemen quel’on noteSK, des
tblesn’ayantpassubicelaminag quel’'on noteNSK.

11.2.1 Substrat

a) Compositionchimique et microstructure

Le substrat,un acier IF (interstitial fre€ au titane, estun acier ferritique a trés bascarbore. On donre la
compaition d'un tel acierdansle tableaulll.1. L'ajout detitanepermetde faire précipiterles atomesde carbame
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@) (b)

Fic. .10 —(a) réseauwdecerclesde 3mmdediameéte graceauquel on mesue lesdéformatimslors desessais
biaxiau — (b) apréstractionlarge

—— bounda levels: 5.0° 15.0°
105.0 pm = 35 steps Tiled [001] IPF Map

Fic. l.11 —AnalyseEBSDd’une partie d’éprouvettedetractionsimplede zincmassifavart toutedéformaion



64 CHAPITREIIl. MATERIAUX ET METHODES EXPERIMENTALES

C|Ti|P|Si|[NifCr|Cu|lSn|{Nb|V |Mn|S|Zn|Al |Fe
22(52|8|15|19 |14 | 8 2 2 121328 |/ |40

TaB. lll.1 —Compositiorchimigue poncérale du substat ferritique enmilliémesde pourcert

qui subsistentsousforme de carhuresdetitane.

La microstructuredu substraferritique a étéanalységarmicroscoje optiqueapreséalisationd’un polissage
mécanige jusqu’audrap de 1um puis aprés attaquechimique (attaqueMarshall)dort on donre la compgition
chimigue ci-dessousOn respecterd’ordre de mélangedesprodiits. L'attaquese fait par trempésde quelquies
secondesCompaition del'attaqueMarshall:

1. Eaudistillée (50ml)

2. Acide oxalique (49)

3. Acide sulfurique (2,5m)

4. Péroxyled’hydrogene(50m)
La taille de grain du substratferritique a été déterninée; elle estde I'ordre de 10um. Cela signifie que dans
I'épaisseurdela tdle, nousavonsentre50 et 100grairs deferrite. Lesgrainsappaaissengquiaes(figure 111. 13).

b) Texture

Des mesuredgle texture du substratferritique ont été effectuéespar diffractiondesrayms X par H.Régléa
I'IRSID!. Les résultatssont présetés sur la figure I11.14. Sur les figuresde péle, on conpte 200 projectians,
chacur possédantinetaille propationrelle a la fraction volumique de la direction prgetée.Les axes1 et 2
correspodentresp.au sensde laminageet au senstravers. Cesfiguresmontent que les téles présentenune
symétrieorthdropeclassiquedestbleslaminées.

c) Propriétésmécaniques

Latble skin—paséen ététestéeentractionsimpleadiversesvitessesledéfomationet selonlesdiredionsRD
(rolling direction), TD (transvesedirection) etDD a45° desdirectionsRD et TD. La figurelll.15 monte I'effet
d’anisotopie associé cestrois directiors, pour unevitessede défomationde £33 = 2.10-3s~1. La figure1ll.16
montrela sensibilitéa la vitessedela tdle pour desvitessesompisesentre2.10~3s~1 et 1,4.10~2s~1 (lesessais
sontréaliséglande sengdiagoral (DD)). Lalimite d’élasticitéestdel’'ordre de 150MPaetl'allongementaruptue
estdel'ordre de50%.

d) Identification d’'une loi de comportement

L'identification du compatementmécaique du substraferritique a étéréaliséesur un échantillonnon skin-
passéa I'aide d’essaisde tractioninstrunentésavec jauges.La coude de zinc a été dissoutepour cesessais.
Lesjaugesqui suppotentun allongenentde I'ordre de 5%, sontcolléesdansle senslong et le senstraversdes
éprowettes,elles-mémegpréleséesdansles senslong (RD), travers (TD) et diagoral (DD) dela tole. Les essais
sontréalisésa vitessede défamationimposéea £ = 1,1.10~4s ™1,

Le choix deréalisercetteidentificationsurle substratlu matériaunonskin-passélutét quesurle substratdu
matériauskin-passea été dicté par la faisabilité desmodtlisationsmulticristallinesinspiréesde microstru¢ures
réelleset dort I'intérét estsoulignédansle chaptre VIII.2. En effet, la microstructuredu revétemehn SK esttrop
macléepou permettrauneanalyseEBSD qui nows assurd’obtentiond’'un maillagereprésetatif, c’est-a-die avec
unnombre de grairs sufiisants.

Lesrésultatexpérimentauxsontdonrés® surlesfigureslil.17 etlll. 18. Surla figurelll.17, on peutremanuer
gue le substratprésete un compatementmécaniqge orthotiope. Son coeficient de Lankford (i.e. le rappat
€22/€33) estde2,04enmayeme: il estde1,8% dansle sendong, de 2 dele sensdiagoral etde 2,3 dars le sens

. r r 2r . . .
travers,soitunr = fra 4 Mtd + Fdd de2,04.Remarquaségalenentquecommeil s'agitd’'un substran’ayar pas

subil'opération de skin-pas (i.e. un faible laminage de I'ordre de 1,3%) salimite d’élasticitén’est plus quede
I'ordre de 100MPa. Onretrowe unelimite d'élasticitédel’ordre de 150MPaapréesl a 2% de défornation.

Lirsid, voie romaire, BP 30320,57283Maiziéres-Es-MetzCede, France
2Un incidentsurles jaugescolléesdansle sensde tracton desdeuxéprowettes prélevéesiansle sensong, ne nousa paspermisd’avoir
lesdéformatbn dansce sens
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Fic. .12 — Déterminationdesplans et/ousystemesle glissementesgrains issusde I'analysede la figure

.11

FiG. lll.13 —Substat ferritique
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plans : 111 plans : 220

() (d)

FiG. lll.14 —Figuresdepdledusubstat ferritique selon(111) et (220) pour les étatsskin—pasésSK ((a) et (b))
et nonskin—passéblSK ((c) et (d)) — 200orientatiors — diffraction desrayors X
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FiG. lll.15 —Essaisdetractionsuivantle sendong, le sengravers etle sensdiagonal du substat ferritique SK.
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FiG.ll.16 —Essaigdetractionsuivantle sengdiagonaladifférentesvitesseslesollicitationdusubstatferritique
SK
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Cesdonréesexpérimentalesont permisd’obtenir un moctle de comprtemen de I'acier polycristallin. Le
modeleretenuestun critéreorthotropedeHill [Hill, 1950 qui, dansle repéredelatéle (RD,TD,ND)=(1,23), se
présentesousla forme:

0,5

f= (gg H :§>0’5—R== (g [a, + bsh, + cH3+ 2 (ds?, + e5+ f%ﬂ]) -R (1.1)

s étantle déviateu du tenseurdescontaintes: s =0 — %Tr(g);. Lorsqueles six coeficientssontégawx a 1, on
retroue le criteredevon Mises: c'estle casdel'isotropie.

Etantdonréesnoscondtions d’essai,seulsles coeficientsa, b, ¢ et d sontidentifiables Les coeficierts e et
f sontarbitrairenent pris égax a 1. On fixe Ry égala 85MPa puisqueles coeficientsRg,a, b, c et d ne peuwent
varierindémndanment.L’identification a étéréaliséesurle logiciel Z€BuLoNetadomélesrésultatssuivarts®

a=0,94
b=1,04
c=0.27 (1.2)
d=0,9

associéau mockle d’'écrouissageisotrope non linéaire donnant I'évolution de la contrairie d’écaulementen
fonctiondu tauxdedéformationcumuée p [LemaitreandChabocke, 198] :

R=R0+Q(1—e—bp) (11.3)
ontrouwe:
Ro = 85MPa
Q=2106MPa (11.4)
b=17,3

avecuneloi d’écodementplastiquedetypeNorton(f estdéfini parl’équaionlil.1) :

K/ oo’

. f\"of
gp:<—> —, avec < g >= Max(0,9) (111.5)

ontrouwe:

n=3 (111.6)
On aainsipu prerdre encomptele caractéranisotrgpe du compatementmécanigie dela téle ainsiqueson
caractérevzisquaix mis enéviderceala figurelll. 16.
Surla figure11.18, on peutappgécierla confrontationmodélisatiofexpérierces.Les limites d’élasticitédans
le sendong, dansle sensdiagoral et dars le sendarge sontrespectiementde 93,5MPa, 95MPa et 90MPa.

{ K = 20QMPa.s'/"

3Unepremige identification a étérédiséesurun substratontle comportenentmécaniqueétat quasimentisotrope : lesvaleursétdent de
(a,b,c,d) =(1.1051.126,1.,1.080) avec (Ry, Q1,b1,Q2,b2) = (10™MPa, 170MPa, 19.1,60MPa, 36.). Cesvaleursétaent obtenus enprenant
corventionnellenentc=1.
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FiG. lll.17 —Résultatexpérimentax desessaiddetractionavecjaugessur substat ferritique seuldu matériau
NSK. Lesdéformatios €11 dusendongn’ont pasétéacquisespar accidentsurlesjauges
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TAB. lll.2 — Compositionchimique desrevétemets de zinc NSK étudié (%owt) obtene par dissolutiondes

revétements

CHAPITREIIl. MATERIAUX ET METHODES EXPERIMENTALES

Zn

Al

Fe

99,22

0,5

0,28

Zn

Al

Fe

99,79

0,20

0,055

TAB. lll.3 —Compositiorchimiquepordérale desrevétementslezinc étudié(%W)selonla solubilitédufer etde
'aluminiumdars le zinc

[11.2.2 Revétementsde zinc

Plusieurgevétenentsdezincissusd’'unemémetble ont étéétudiésTousontla mémecompsitionchimique;

ils nedifferentque parleur microstricture.Le premierd’entre eux, le revétemen Non SKin—@asséou NSK n'a
riensubiausortirdubaindegalvarisation.Sesgrainssontdirectenentissusdela solidification.CommeonI'a vu
dansla partiell.4, on s’attenda desgrainstrésétaléset d’orientationbasale Le secondrevétemengtudiéestle
revétemenayantsubile SKin—pas (laminagede faible amplitudesurla tole déjarevétue) On le note SK. Etant
donréela texture du revétemeh Non SKin—@asséNSK, on s’attend,pou le revétemet SK a unemicrostructure
présentandesmaclesmécaiques.Enfin le troisiemerevé&ementétudiéestun revétenent skin—passé@yantsubi
en plus un traitementde recristallisationa 300°C pendah une heure.On le note SKTT comne SKin—pas +
TraitementThermigue.

a) RevétementNon SKin—passé NSK
Composition chimique, microstructure et rugosité.

La téle étudiéeest commséed’un substratferritique qui estplongé dansun bain de galvarisation enrichi
enaluminium L'aluminium en présenceéagittrésrapicementavecle fer de la tdle pour formerunecowhede
compaésintermétalliqgiesde Fe>Als d’'uneépaisseudel’ordre de0,2um[Leprétre,1996 Kato etal., 2000]. Cette
coucheinhibela migrationdesatomeddezinc versl'interfaceet de cefait évitela formaion decommsésragiles
fer/zinc. C’est la raison pour laquellele revétenent n'est formé que d’'une coude unique de zinc légérenent
enrichieen aluminium et en fer (celui dissoutdansle bain de gahanisation),de symétriehexagonalecompacte,
dite phasen. Cettestructureestsymboliqugemenischématisésurla figurelil. 19.

La compsition chimique en poids du revétenent estdonrée dansle tableaulll.2 4. Cetteanalysechimique
globaleobtene par dissolutionesttrop impréciseet il estdifficile de décawoluer la partdu revétenentde celle
dela coucte intermétalliqgie voire du substrat.

Aussi, afin d’avoir une information plus précisesur la compgition dars sa glohalité mais égdementafin
de savoir s'il existe ou non des enriclissementslocaux, un examen a la microsomle a été réalisé sur le
revétemeh NSK. Lesrésultatssemblentmontre un enrichissemersousforme de cellulesqui laissepenserue
le liquide interdendritique estenrich enélémetts d’addtion. Celava dansle bonsensparrappat auxtravauxde
Strutzenbmger et Faderl ([Struizenbeger andFadet, 1998). Cependat, on ne peutconclue dela sortedeéslors
quel'informationrecueillieparla microsomle estdépenlantede la rugositéde I'échartillon analysé.Or comme
le mortre la figure 111.20 (c), la rugosité de I'échantillon est sufisammen importantepou engender de telles
variatiors. La figure 111.21 mortre le mémetype d’analysesur le revétenent SK. Dansce casprécis,l'image
obtenw enélectrors rétrodffuséssesuperpseparfaitemeat auximagesdll.21 (a) et (b) d’enricissementocal en
aluminiumetenfer durevétemeh SK. Onne peu doncconclue quart auntel enrichissemen

Une étude détaillée de la microstructure des revétementsde zinc étudiés nous a amenéa constater
I'absence de précipités de Fe)Als dans le “corps” des revétements. On peut donc conclure que les
concentratons en aluminium et en fer sont inférieur es ou égales aux solubilités respecties de cesdeux
élémentsdansle zinc. Pour la suite de cetravail, on lesconsidéera commeégdes (tableaulll.3) .

“Lesvaleursindiquéescorrespondentiux moyennes entrela face supérieue et la faceinférieure desrevétemens destoles.On enterd par
face supérieue, la face d'aspet “garanti”. L'écart entre les deux faces peut attendre jusqu’a 50%. Cet écat esttrés fortemen influencé
par I'épaisseurde la face de revétementdissoute Ceci confirmel'i déeintuitive que ces valeurs intégrent une large partie de l'interface
intermétalique.
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Sendongexp., —€2p  ceecccecenccnecons
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Sendongsim.,£11
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Sendiag.exp., —€22

0 0.02
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€
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FiGc. lll.18 — Aciernudela tble NSK : moctlisationvs expériences(a) senslong; (b) senstravers; (c) sens
diagoral. Ondomelesvaleursde —g»;
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(3)=ND
2)=TD
DD
o
4 (1=RD
zinc /
Zn: 2x104 m ferritic steel /
—+

Fe: 700 m

Fic. .19 —Sdématisatiordela tle galvarisée

FiG. .20 - Résultatsde I'examena la microsondesur le revétementNSK montrant I'enrichissementen
aluminium(a) etenfer (b); 'image enélectonsrétro-diffusés(c)
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FiG. lll.21 —Résultatdel’examena la microsondesur le revétemenBSK montrant un enrichissementocal en
aluminium(a) etenfer (enhauta droite); image enélectonsrétro-diffusés(c)
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L'obsewationmicrostructuale du zinc estdifficile carcommele mortre la figurelll.22, le revétementposséde
uneforte rugcsité, ce qui rendsonobsenation enmicroscojpe optique prodématiquelLa figurelll. 22 estobterue
par microscopieinterférométrigie qui offre unerésolution de lnmenz. La résolutiondansle plan(x,y), liée au
grossissementtilisé estparcontrenettemenmoinsbome (del’ordre de quelquesmicronspourles objectifsx20
ou x50). Cesessaiont étéréaliséesiI'IRSID 5. Les écartsde hauteir les plusimportants sontde 'ordre de 3um
avecunerépétitionduphéroménecaractériséparunelongueurd’ondedel’ordre delataille degrain,soit 500um.
Il a doncfallu déwelopperune méthoa de polissagedu revétenent. Etantdonrée I'épaisseurde la coude de
zinc, tout polissagenécanige estexclu, cedernierprésentandepluslinconvénientd’'activer le maclagepuisque
durart le polissagamécaimue, vuela texture du revétenent,on compime I'axe sénaire.

Nousavonsdort établidesconditiors opéraoires pou le polissageélectrolytique du zinc parle bainC 1. I
fautdansunpremniertempshienprendegardce deverrnir lespartiesdel’échantillon olapparaitle substraferritique.
Le vernisdoit résisteral’alcool. Cetteopértiona pourbut de ne pasintroduire de pertubationsélectrotiimiques
localesdurantle polissagel.a compgition dubainC; estla suivante:

1. Sulfogyanue desodium(1609 (NaSCN, 2H20)
2. Ethand (800ml)

3. Glycol butylique (80ml) (CeH1402)

4. Eaudistillée (20ml)

Le polissagesefait parquelquestrempes(5 a 8) de 1l a 2 seconéschacunsousunetensionde 35V.

L'interférometrienows permetégalenentd’avoir accesa l'ondulation initiale du revétenent. La figurelll.23
montrequecetteondulationestdel’ordre de 6umsurunelongueurd’ondedel’ordre de 2,5mm. Onrappelleque
le revétemenpossedeineépaisseude 10um. Cetteonduldion ade multiplesorigines: onddationdela téle dans
le process,flux d’air pou séchele zincjusteapréde trempé dansle baindegalvarnisation,etc.

La figure 111.24 mortre une microgaphiedu zinc n’ayant pas subi I'opération de skin-pass.La structure
denditique apparaittrés nettement.On remargie égalemat que se manifeste une symétrie d'ordre 6 qui
témoigre de la croissancedes bras secondies des dendritesselon les directiors de type < 1010 >, et
dont la régulaité des angles,proctes de I, laisse pensera une texture (000]). L'article de Strutzeterger
([Strutzememer andFaderl,1998]), montre que les tbles galvanisées présetent géréralementune telle
microstruture,c’esta dire desgrainsdetaille importarie dansle plandela téle maisd’épaisseurédiite. Ceciest
enaccordavecle modelede solidificationproposéqui, corrdooréavecles expériences,montreque:

— Le gradiert detempératte estmaximumdansla diredion normaleala tole.

— Lagermirationesthétérogneetalieu al'interface.

— Les grainssolidifiés présentenhune texture basalemarquée qui optigiementse voit par la réguarité des
anglesentreles brassecondiresdesdendites qui sontgéréralementdesdirectins < 1010 >, d’oli des
anglesde T observé surlesmicrographiesde zinc NSK.

— Leliquide interdenditique estenrichien élémentsd’addtion. La texturefinale de celiquide estégalenent
basale.

— Lesélémentgl’addtion typeAl etPb,lorsquecederner estpréset, semanifestentsousforme depaillettes
dort la taille estliée ala con@ntrationde cesélémentsiansle bain.

— Lataille desgrainsestcorréléea la vitessede croissanc@esbrasdenditiquessecondires.

D’apreésla figure 111.24, la taille desgrainsdezinc (dars le plandela téle) estde 500a 70Qum

Texture

Commenousvenms de le voir, la taille de grain de ce revétemat estimportante.En particulier celapose
prodémepou I'obtertion detexturevia la techniqie de diffraction desrayans X. En estimanta taille degrainsa
600um dediamétre cesont2,8cm? dematiérenécessaira 'analysede 1000 grairs! De fait lestexturesréalisées
pardiffraction desrayans X montren unfort effet detaille degrains.

D’autres texturesont étéréaliséegardiffractionde neutras, par M.H. Mathondu laboratdre LéonBrillouin
au CEA Saclay. La diffractiondesneutonspermetd’analyserde trésgrards volumes. Celaprésentd’avantae
d’avoir ungrandnonbredegrains.Entransmissionle signaldu zinc estparcortre noyé dansle signaldu substrat
gu’on ne peutéviter! Aussidoit-on travailler en réflexion, ce qui nousoblige a nouscontener des75 premiers
degrésdela figure depéles Eneffet commele mortrela figurelll.25 toutela couraneextemedesfiguresdepdles

5Irsid, voie romaire, BP 30320,57283Maiziéres-Es-MetzCede, France

6Un autrebain de polissagea été utili sé pour les micrographiesdesfiguresVIl.4 aVII.7. Sacompositon est: 300ml de GHsO (éthanol),
500m! deH3PO3

"Laboratadre LéonBril louin, CEA/Saclg, 91191Gif-sur-Yvette Cede, France.
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nousestinterdite.Or si onconsideraeueseuldessignax desfiguresde poles(0001) et {1010} ontuneamplituce
suffisante l'infor mationfournie parles figuresexp&imentalesne permetpasde recalculed’ensemble En effet,
considéranquel’on a unetexture (0001 tréesmarquée,lesgrainsqui sontrepéésdansla figure (0001) sontceux
qui setrouventdars la courmneextérieue dela (1010) et quel’on ne voit alorspas.De mémepour les grains
qui sontrepéré dansla figure de pdle {1010} : ils sontinvisiblesdansla figure de pole (0001). La figure (0002
réveledorc unepopuation A degrainstandisquela figure {1010} révéleunepopuation B. A etB étantdistincts
et certairementfort différerts. Aussi est-il impossiblede reconstrire desdoméessur une population unique a
partirdedonréesindépgendanesde deuxpopulationsbiendistinctes De fait lesfiguresrecalculéesi ellesne sont
pastrop faussepourla figure (0001, donrentdescoeficientsd’erreu qui peuentatteinde plusieurscentaines
voire un millier depourcentspour lesfiguresdifférertesde (0001).

Aussi pour pallier cesdifficultés mais égalenent pour voir s'il existe au sein du revétement desrelations
d’orientation entregrainsvoisins, desexpériertesd’EBSD ont été réaliséessur un matériauidertique sur une
surfacede 2cnmx0, 7cm= 1, 4cm? avecun pointétousles 12Qum Lesrésultatsournis parla manipulationsontles
suiants:

— 500grainsanalysés

— Analyselocaledela texture : figure 111.26

— Analyseglobale dela texture : figurelll.27

La texture esttrés marquée(000) avecdespbles {2110} égalementasseZortement prononcésdansla
dir ection de laminagedu substrat ferritique. Le revétementestdonc parfaitement orienté pour macler lors
d’'une sollicitation detype skin—passpuisquelors decedernier, I'eff ort principal estappliqué encompression
suivant I'axe c.

L'analyse de la taille de grains donne une taille de grains moyennede d = 60Qum, avecd, le diametre
équivalent.

b) Revétementskin—passé- SK
Micr ostructure et rugosité

La compaition du revétenent SK étudié,obtene par dissolution differelégéremende celle du revétenent
NSK. Cettecomposition étanta prende avec les mémesnuarcesquedansle casNSK puisqu’elle aussiintégre
unepartiedela coucheinterméallique.On retiendra donc une compositian chimique identique a celledu cas
NSK, avecdesteneursenaluminium etenfer égdesa la solubilité de cesdeux élémentsdansle zinc (tableau
11.3).

Le revétementSK estidentiqueaurevétenentNSK avecenplusunlaminagedefaibleamgitude dit skin—pass
Lesrouleax delaminagesonttramés cettetrameimprime unerugositédonréesurle revétemen

La rugositéinduiteparle skin—pssa égalenentétécaractéiséeparmicroscie interféiométrigie. Lesfigures
111.28 etlll.29 montentlesrésultatobtents. Lesécartdes plusimportaris sontdel’'ordre de4um c'estadire du
mémeordre de grandeur quesurla téle NSK. lls serépéten par cortre surunelongueurd’onde nettemat plus
faible,del'ordre de60um

L'obsenationmicroscojque enlumiérepolaiséedifférencidesgrainsd’orientationdifférente,ce qui permet
bien évidemmat de différencierles maclesdu cristal mére.Le revétemeh SK apparit trésfortementmacléet
ce selonplusieus systéemesle maclag commele mortre la figure 111.30. I n'apparaitpar contrepasde lignes
de glissementcertainerent effacéear le polissageélectrocimique. La taille de grainde I'échartillon SK est
identiquea celledel’échantillonNSK, del'ordre de60Qum

Texture

Le skin—pa&s puisqy’il active le maclageau sein desgrainsdu revétanentde zinc, doit changr de fagon
notablesatexture. En effet, le revétenent NSK possédantine trés grand majorité de sesgrainsavec un axe
sénaireperendiculaie au plandela téle, les maclesmécanigiesinduitespossédentioncun axe sénairedars le
plandela tble. La figurelll. 31 monte la texture expéiimentaledu revétemeh SK obtene par EBSD. La densité
d’axesc perpeumliculairea la tble a baisséautiers de savaleurdansle casNSK. Ceteffet estentieremend( au
maclage.

La figurelll .31 montreégalenentquel’on n'obsene pasde directionpréfératielle desmaclesobteruespar
skin—passEn effet les figuresde poles{1010} et {1120} montren despdlesnettemenmoinsmarqiésqueles
figureséquivadlentesdu revéementNSK (figure lll. 27).
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Zn Al Fe
99.79 0.2 0.014

TAB. lll.4 —Compositiorchimique du zincmassif(%W)

c) Revétementa petits grains —SKTT
Traitement thermo—mécanique

Le revétementSKTT estobtenu parun traitememn thermiqwe de 1 heue a 300°C sur la téle revétie et skin—
passéeCommele mortrentlesfigureslll.32 ot sontdétailléedifférente®tapesiela recristallisatiora différents
tempsde recuit,la gernination desnoweauxgrairs a lieu auxintersectios de maclesissuesdu skin—passet/ou
macles/joindegrains.Aprés1 heue detraitement)e revétenentestentieremetrecristallisé.

Micr ostructure

Lamicrostru¢uredurevétemendit “a petitsgrains”ou SKTT commeSKin—paséplusTraitemenfThemique
estcompaéedegrainsenformedesou,d’environ 40um(de 10a 100um) dediamére dande plandela tole (figure
[11.33). Le revétementestemorocristallindansl’épaisseufigurelll.34).

Texture

La littératuren’indiquerien sur les texturesdu zinc recristalliséapresun tresfaible laminag (ce a qua on
peutassimilerle skin—@asg. La figure 111.35 dome la texture obterue par EBSD. La compaaisonavecla figure
[11.31 monte quela texture n'évolue quetréspeuau coursdu traitemem derecristallisatiort onatoujoursunaxe
¢ normal auplandela tole pourunegrarde majoritédesgrainset desp6les{ 1010} et {1120} assezpeumarqés.

[11.2.3  Zinc massif

Afin de mieuxisoler'effet du substratdespropriétésmécarmquesintrinseéaiesdesrevétementsde zinc qui
viennern d’'étre présentéspousavons égalemenétudiéun zinc massifde compaition chimique identique — ou
supposételle —acelleduzincrevétemen

a) Compositionchimique

La compsition chimique du zinc massifest donrée dansle tableaulll. 4. Cette compsition chimigue est
obtene par dissolution.Elle ne peu-étre soumisea cautian puisqu’elle s’appliqie, cettefois-ci, a un matériau
massifdort on expliquel’élaboraion dansle paragaphesuiart.

La figurelll.36 montie deuxanalyseshimiquesfaitesala microssmdedu zinc massif(a deuxgrassisgmerts
différents).Onnotela présenceleparticuledormées defer etd’aluminium. Cesontdespréciptés—ouplaquettes,
vueleur morphologe —deFe,Als. Cespréciptés sontlocalisésauxjoints degrains.

b) Elaboration

Le zinc estfoumi sousforme de lingots de 20cmxL1cmx3cm. La microstricture issuede cette couléeest
forméede grainsbasaltigesmillimétriquesvoire centimétiques(figure 11.37 (a)). Lesmaclesdela figurelll.37
(a) sontduesau polissagemécanige. Les lingots de zinc sontalorslaminésa chaud(180°C, T /Ts = 0,65) au
laboratare pourproduire deslargets.Les prenierespassesontde 0,5mm. Unefois quele métalestrecristallisé,
onréalisedespassesle Lmm(enpratiqie apartirdela 4¢ passe)La microstructureal'issuedulaminagesetrouve
figurelll. 37 (b) : desgrainsallongésdansla directian delaminag et un étatde maclagemportant.

¢) Microstructure

Leslargetssontalorsportésa 300°C pendnt1 heue. Cetraitementhermigie assurda recristallisatiordans
toutesonépaisseudu zinc massif.La matériawbteru possédeinemicrostricturede grairs équiaxesdediametre
compis entrel10 et 60um (figure 111.38).
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d) Texture

Latextureduzincmassifaétéobtenw parEBSD (figurelll.39). Onretrauve unetexture delaminage classique
[RogersandRoberts, 1967 Sztwiertniaetal., 1995 Doublier 1973 destblesdezinc recristalliséesvecdesaxes
cinclinésa25° departetd’autre dela normaleala tole etdansla directiondelaminage Les pdles{ 1010} nesont
guetreslégerenentmarqués,etla aussidansuneconfigurationattendue.
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FiG. lll.22 —Rugaitéinitiale du revétementezincNSK obterue par microscopieinterférométrique
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FiG. lll.23 —Onduldion initiale durevétementezincNSK obtenue par microscopieinterférométrique
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I11.24 —Microstructue durevétemendezinc NSK —observatiormaveclamel/4 d’'onde
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#nbisl cpf nbisl.cpf
Mf min = 0 Alf min =10
Alf rmax =75.0 Alf rmax =75.0
Norr, = 10 Nerrn, = 10
Max =37.25 Max =382
Min = .00 Min = .00
Levels Levels :

1.0 1.0
— 30 — 15
—— 50 — D0
—— 100 — 25
— 200 — 30
— 350 — 35
2nkis cpf 2nbist.cpf
Alf min = 0 Alf min = 0
Alf max =750 Alf max =750
Herm. = .0 Nerm. = .0
Max =643 Max =550
Min = .00 Min = 00
Levals : Levels =

10 — 10
— 20 — 20
— 30 — 30
— 40 — 40
— 50 — 50
— 60

(c) (d)

FiG. Ill.25 - Figuresde pdlesexpérimentale du zinc NSK obtenes par diffraction desneutons. () figure
(000)) ; (b) figure {1010} ; (c) figure {1011} ; (d) figure {1012}

houndaryr levels: 5.0° 15.0°
4800.0 pm =40 steps Tiled [001] IPF Map

FiG. 111.26 — Cartographie EBSDpour texture d’'un revétement’une tle NSK. Zoneanadysée: 20mnx7mm
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max 25.51

. 20.00
10.99

—6.03

3.3

1.82

1.00

0.55

min 0.09

1120

FiG. IIl.27 — Projectionstéréagraphique enéquidesité desorientatiors d'un revétement’une tle NSK. Zone
analysée 20mnmx7mm(voir figure 111.26)

o 100 200 200 00 a00 S00 Fao 200 pm pm

3.5

FiG. 1ll.28 —Rugaitéinitiale durevétementlezinc SK obterue par microscopienterféométrique
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Alpha= 30" Beta = 15"

(b)

FiG. 111.30 —Microstructue du zincrevétemenSK — (a) observatioraveclame1/4 d’onde— (b) microscopieen
lumiere polarisée
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max 12.90
. 10.00
6.31

L 063
1120 min 0.00

FiG. 111.31 - Texture durevétemena I'état SK obtene sur unezone3mmx3mmProjectionstérégraphiqueen
équidemité.
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(b)

FiG. 11.32 — Etapesdela recristallisationdurant le traitementthermiquequi permetde passerdu revétement
skin—passéSK au revétement petits grains SKTT — (a) le grain entoué recristalliseavart les autres— (b)
presqueoutle revétemetestrecristallisésaufle grain entoué

FiG. lll.33 —Microstructue du zincrevétemenSKTT
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FiG. lll.34 —CoupemicrographiquedurevétemendezincSKTT : unseulgrain dansl’épaisseur

0001

1.43
1.00
0.70
min 0.00

1120

Fic. 11.35 —Texture duzincrevétemenSKTT
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(b)

: 42 pmn T 2

(d)

|—| 9 prn |—| 9 pm

@) 0

FiG. l11.36 —Deuxexamens la microsondaduzincallié decompaitionidentiqie a celledurevétementExamea
1: (a) enrichissemenlocal enaluminum; (b) enfer; (c) enzinc; (d) image en électonssecondaes; Exama
2 : (e) enrichissementocal enaluminium; (f) image enélectonssecondires.
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@ )

FiG. l11.37 —(a) Grainsbasaltiquesdezincmassifal'état coulé.(b) Microstructue apréslaminage a 180°C par
passede0,5mmpuis Imm.Observatiorenlumiére polarisée

FiG. l11.38 —Microstructue aprésrecuita 300°C, pendant 1 heuie. Observatiorenlumiére polarisée
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T
boundary levels: 5.0° 15.0°
(@) @ 200.0 pm = 20 steps Tiled [001] IPF Map

max 7.26
4.00
3.03
— 230

1.74
1.32
I 1.00
0.76
(b) min 0.00

FiG. .39 —(a) cartographie EBD de Imn? dezinc massifpolycristallin recristallisé— (b) figuresde pdlesen
équidesitéassociées

121
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En conclusion

Lesméthoés expérimentaleemployéegt les matériauxétudié ont été passéenrevue: de nomlreuxmoyens
d’analyse (microscopieoptique en lumiére polarisée microscopieélectonique a balayaye, E.B.SD., analyse
d’images) et mécarmques (essais1-D (de traction simple) et 2-D sur presseErichsen)nous ont permis de
caractériser la microstructue des matériauxde I'étude et vont nous permette d'anayser leurs modesde
déformation

— Le substat ferritique posséd unetaille de grains de 10pm, unetexture classiquedesaciers laminésa
laguelle correspondincomportemeimeécanigieorthotrope Le coeficiert deLankfad estde2 enmoyene,
avecdesécartsentre lessendong (r=1,855), diagonal (r=2) ettransvese(r=2,3).

— Le premierrevétementle I'étude estun revétementle zinc a gros grains (600 um), pour une épaisseude
10um (cesontdesgrains dits “crépes”), unetexture fortementasde, unecompaition chimiquesaturéeen
fer etenaluminium. La microstructue estdirectemenissuedela solidificatian; le skin—pasindustrieln’a
pasencok étépratiqué sur cerevétementOn le noteNSK ou Non SKin—passé.

— Lesecondevétemenétudiéestle revétemenindustrieltel que: par rappat aurevétemenNSK, il asubile
skin—pass,faible laminage avecun tauxderéductiondel'or dre de 1,3%.La réponsedu revétement cette
sollicitation setraduit par I'apparition de nomlreusesnaclesau seindesgrains qui conservetleur forme
de“crépes”. La microstructue estcependnt affinéepar toutesles maclesintroduitespar le skin—pas.La
texture restetresfortementasale On notece matériauSK.

— Letroisiemerevétemenétudiéestunrevétemena petitsgrains (40um).Cesgrains sontobterusgracea un
traitementhermiquede recristallisationpratiqué sur le revétemen8K. Lesgrains restentmonocristallins
dars I'épaisseur La texture restefortementbasde. On note ce revétemen SKTT commeSKin-passé+
TraitementThermique

— Enfinle dernier matériauétudiéestun zinc massif, polycristallin, obteru par laminage et recuitdelingots
de microstructue basaltique Ce zinc massif, [égeremen allié, estde compositionidentique a celle des
revétementd.a taille degrains estdel'or dre de40pm. Il ala texture classiquedestolesdezinclaminé: un
axecincliné a 25° par rappat la normalea la t6le, dansla directionde laminage.




Chapitre-1V-

Le zinc “r evétement al’état massif

L'étudedu zincmassifa étéréaliséedars deuxbutsprécis:

— établirle compatementduzincmassifetle compaer a celuiduzincdurevétemeh Souligherainsil’aspect
multicristallin du revétemenet|'effet du substat.

— Se servir d’essaismécaniges effectuéssur le zinc massif pour identifier une loi du compatement
moneristallin de ce matériaulégerementallié. Ceci afin de s’affranchir des doméesbibliographiques
éparses,balayant un large specte de valeurs et baséesur desessaiseffectuéssur desmatériax proches
maisnonidentiques(zincpur, Iégeemenallié, etc...).

Dans un premiertemps,nousallons établir quelssontles modesde déformadion actifs dansle zinc massif
pour unelarge gammed’essaismécanigies(tractionsimple tractionlarge, expansioréquibiaiale). Lesrésultats
de cette étudevort nouspermette, en omettantles systémesnactifs, de resteindre les paramétes de la loi
de comportemenmonaristalline a identifier. Cette identification s’appue sur une trés large gammed’essais
mécaniqes: traction simple (senslong et traveis) aveceffet de la vitessede déformatim, essaisde fluage et
de relaxation L'identification se démule en plusieus temps: identifie un jeu de paramétes en ajustantun
modélede polyaistal sur les courbes expérimentales réaliser un calcul d’agrégat polycristallin pour valider
I’'homogénéisatioreffectuée Un processusdtératif sur unetelle séquene doit permette de détermineruneloi de
comportemermonocistalline satisfaisantelu zincmassiflégeementllié.

Cette étuck du zinc massif va de plus nous permette de valider la méthale d’analyse des modesde
déformation par la cohéenc desrésultatsobtens, conformesauxdonréeshibliographigues.

Saud mentioncontraire, I'axe detractiondesmicrographiesde ce chapitre, esthorizontd (pour les essaisde
tractionsimpleettractionlarge).
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IV.1 Comportementlocal —Identific ation desmécanismes

Lescondtionsexp&imentaleslesollicitationsontrapprtéesdanda partielll.1.2. La méthoc d'identification
desmodesde défomation— avecen particulierles reglesde compagedessystemesle glissement- sontdansla
partielll.1.3.

IV.1.1 Traction simple
a) Senslong

Lesessaisonteffectués a vitessede défamationimposée £ = 2.10~4s™1. Leséchantillors ontuneépaisseur
delmm.

Unedeshypothesesnajeuespou I'identification desmodesde déformationestquele plandu grainobsevé
estconfonduavecle plandelaminagedela tdle d’ou fut extraiteI’éprouvette.Dansle casdu zinc massif, celane
restevrai qu'autoutdéhut dela plasticité.Au-delade 2% de défamation,la rugositéde surfaces’estdéweloppée
etlesbarresd’erreursatteignebdesniveauxtrop importarns.

Commele monte la figurelV.1 (a), 103 grairs ont étéanalysépar E.B.S.D.Parmi’ensemblede cesgrains,
toutesles orientatims cristallograpiquessont représetées.En particlier les anglesd’inclinaison de I'axe ¢
balaiente spectrg0;90]°.

Aprés1,2%de défamationentraction,aucure maclen’estprésenteOn compteunemoyemede 1,1 modes
dedéfamationactifspargrain.55%deslignesde glissemensontduesau glissemenbasalsansambiguité(i.e. il
n'y apasd’autreplande glissementiontla projectian estproche deslignesobseréessurle grainanalysé)21%
depluspeuwentétredu glissemenbasalmaisd’autressysteme®snt desprojectionsprochesdeslignesobsenrées.
Commeon peutle constatesurlesfigureslV.1 (b,c), lesautressystéemesle glissemensontrareset/oulocalisés
auxjointsdegrains.24%deslignesdeglissemenhesontpasduesauglissemenbasal: cepeutétreduglissement
pyramidal T, (16% descassansambigiité),du glissemenpyramidal 111 (ure ligne identifi€esansambigtité) ou
du glissemenprismatiaqie (dew lignesidentifiéessansambiguité). Il reste10 casambigis. 11 grairs n'ont pas
encoredelignesdeglissementisiblesa cetauxde défamation: ce sontplutdtlesgrairs qui possedeinunaxe ¢
norma alatole.

A destauxde défamationsupériews, I'identification estdifficile. On peutcependat qualitatvementétudier
I’évolution du nombre de systemesctifs, notamnentvoir si I'activité du maclageaugmete.

Aprés4% dedéfomationentraction,34 grains ontaumoinsun autremocke de défamationactif. Ce noweau
modeestcependnttoujouslocaliséauvoisinagedesjoints degrainsetsonactuité restefaible. Enfindeuxmacles
sontapparesparmiles103grainsanalysés.

On retroue dorc le commrtemen classiquedu zinc massif décrit dansla littératureavec une actité des
systemedasalgresforte, mémepou desgrairs mal orientés(le grainCSdela figurelV.1 (b) possédein angle
d’inclinaison(c,ND) de 16°). Cependat I'activité du glissemenpyramidalTt, restenonnégligeake (sonactiité
varie de 16% desgrainsau minimum a 45% au maxinum suivantI'attribution descasambigis) et metdéjaen
défaut les valeus fournies par la littérature Les corrections a apporter pouront porter soit sur le rappat des
cissionscritiquesde cisaillementsoit surles parangtresd’écrouissagenterfamille, soitencae surlesparangtres
deviscosité Lesmodesde défomationpyramidal 11, prismatiqueet le maclag apparaissentie secondrdrepar
rappat auxglissementbasalet pyramidal Tt pou cequi estdu zinc massifentractionsimple.

Cesmodesde défamationsontrésunés sur le triangle standardssu de cetteanalysede 103 grains(figure
IV.2). Il fautlire danscettefigure quel’activité du glissemenbasaln’estjamaisnulle. Elle diminue cependnt
guand’axe sénaireestcouchédansle plandela tdle ou estnormalala téle. C'estalorsquela partdu glissement
pyramidal T, devient plusimportarte.

b) Senstravers

L'analyse desmodesde défamationdansle casde la tractionsimplesuivantle senstraversmonte certaines
particulaités. On compge 112 mocks de défamation actifs pour 93 grainsanalysésLa figure IV.3 dome la
cartogaphieEBSDainsiquel’anaysedecertaingrainsdecetteépraivette.Le glissemenbasak étéidentifiésans
ambiguté pou 34%descas,le glissemenpyramdal 11> pour20%descas,le glissemenprismatiaiedanss%des
cas,le glissemenpyramidal etle maclagedans3% despropositionschacun 35% desmodesde défomation
n'ont paspu étreidentifiéssansambiguité : le glissemenbasalrepiesente26% despraopositions,le glissement
pyramidal 11, représete 34%despropaitions,lesglissementpyramidalr; et prismatiqe 20%descaschacun

On constatadoncqueles glissementsion-tasalssontnettemenplus actifs dansle casde la tractiondansle
senstraversquedansle casdela tractiondansle senslong : ils représetenta peuprésla moitié desmodesde
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défomationactifs. La figure IV.4 résumecet étatde fait. L'abserte de grainsavec un axe ¢ normd a la tole ne
nouspermé deconclue quart a cetterégiondutrianglestandard.

IV.1.2 Traction large

La mémeprocédired’analyse a étéeffectuéesuruntestdetractionlarge (€11 > 0 etezp ~ 0, avec(1,2,3) =
(RD,TD,ND)). Onrappelle quela vitessededéfamationestdel’ordre de € = 10~%s™1; elle nepeutétreidentifiée
defaconcertaineLeséchatillons ontuneépaisseude 1mm.

La figure IV.5 montie qu'a2%?* dedéformationéquivalerte, nous n’avors principalementju’un seulmoce de
défomationpargrain L'analysemontrequel’on compe 74 tracesde glissemenpour72 grainset aucuneamacle.
32%deslignesobseréessontduglissemenbasal sansambiguté. Oncompe 8 lignesdeglissemenpyramidal 112
(11%),uneligne de glissemenpyramidal 11; etaucure de glissemenprismatique Parmileslignesou subsistent
desambigtités,on en compte40% ou le glissemenbasalestune possibilitéet 16% ou il n'estassurémenpas
présentParmices16%,la moitié ne sontpasdu glissemenpyramdal 1t,.

LafigurelV.6 résumesuruntrianglestandardles modesde défamationobsenés.On voit quele glissement
pyramidal 1, toucheunerégionplusimportantequedansle casdela tractionsimple.Une petitezonedédiéeaux
glissementprismatiqieetpyramidal iy apparait; celaneconernequ’un faiblenomlre degrairs. Quelquegrains
qui setrouvent dansles zonesde déformation nonbasalesie présentenpasde lignesde glissementCe sontles
grainsT, AV etU.

IV.1.3 Expansionéquibiaxiale

La méme procéure d’analyse a été effectuée sur un test d’expansionéquibiaxale (€11 = €22 > 0, avec
(1,2,3) = (RD, TD,ND)).

La figure IV.7 mortre I'analyse EBSD et le relevé deslignesde glissemengaprésapprximativerrent 1% de
défomation équivdente. Commeon pett le constatela encore on a un seulplan de glissementactif par grain
(exactenent 1,08 par grain), 42% deslignes sont duesau glissementbasal. Seulemat 8% deslignes ont été
clairemenidentifiéesconmen’étantpasdu glissemenbasal(uneprismatige, unepyramidal 11, cing pyramdal
T etunemacle).On a dorc 50% d’indétermiration pour lesquelde glissemenbasalestcité dans64% descas.
Onadorx, entout, 18lignesdeglissemensupplématairesqui nesontpasdu glissemenbasal La encae, horms
guelgescasraresceslignessontlocaliséesauxjoints desgrairs.

LafigurelV.8donrele trianglestandaraxpéimentalobtenu Cetriangleesttracésuivart I'axe macroscpique
DN, axecaractéristiqudel'essaid’expansioréquibiaxale. Lesfrontieresentrelesdifférenteszonessontindiquées
avecdestiretscarle glissemenbasalpéretretreslargenentcesdeuxzones.

1La déformatonindiquéeestla déformaton équivalentegq = %g 1€
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direction : 100

FiG. IV.2 —Triangle standad expérimentaldu zincmassifentractionsimple
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FiG. IV.3 —Cartographie EBSD(a) etanalysedesmodesiedéformaion (b) desgrainsdezincmassif entraction
simpledars e sendravels
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direction : 100
FiG. IV.4 —Triangle standad expérimentaldu zinc massifentractionsimpledars le senstravers
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— boundary levels: 5.0° 15.0°
@) 60.00 pm = 25 steps Tiled [001] IPF Map

(b)

FiG. IV.5 —Identificaion desmodesde déformatim du zinc massifentractionlarge : (a) cartographie EBSD-
(b) relevédeslignesdeglissement



IV.1. COMPORTEMENT LOCAL — IDENTIFICATION DESMECANISMES

direction : 100

F1G. V.6 —Triangle standad expérimenthdu zincmassifentractionlarge
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boundary levels: 5.0° 15.0°

@) 60.00 pm = 25 steps Tiled [001] IPF Map

FiG. IV.7 —Identifcationdesmodesdedéformatian du zinc massifenexpansioréquibiaiale : (a) cartographie
EBSD- (b) relevédeslignesdeglissement
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direction : 001

FiG. IV.8 — Triangle standad expérimentaldu zinc massif en exparsion équibaxiale suivart la direction
macioscopige ND
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En conclusionsur lesmodesde déformation du zinc massif

Nousvenors deconstateiquesur unlarge domaire duchampdesdéformatiors, dela tractionsimplea I'exparsion
équibiaiale, le zinc massiflégeementallié, de compaition identigle a celle desrevétemets étudiés,et d’'une
taille degrainsdel'ordre de40um, possedein compatementmicro—mécaiquetrés caractéristique :

— onn’observesouventu’unseulplandeglissemenactif par grain endéhut de plasticité.Onnedépasepas

1,5planpar grain mémepou deforts tauxde déformation

— lesgrainssedéformentrés préféentiellemenpar glissemenbasal.

— les autres systemesgle glissementsont, en généal, localisésaux joints desgrains. Il s'agit surtout du

glissemenpyramidd Tt,.

— le maclaye estcomplétemat abser.

— il n'y apasd’endommagemen notabde observémémedors desessaigl’expansionéquibaxiale pourlestaux

dedéformatia étudiésici. Lesfacieésderupture sontétudiésdars la partie suivarte.

A l'aide de ces domées,nous allons powoir faire des restrictions conernant la loi de compatement
monocristallinedu zinc. Cesrestrictionsont pou but de faciliter I'identification dansle chagtre qui suit; cette
tache par voie d’homagénéisatin, sea rendued’autant plus facile que le nombe de paramétees a identifier
semr plus faible. Aussi,au vu desrésultatsque nousvenors d’étaldir, nows ne retiendons que deuxmodesde
déformation le glissemenbasalbiensir (3 systemesgtle glissemenpyramidal 115 (6 systémes).
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Nous allons a présentpowoir nous intéresserau comprtemem macrescopiquedu zinc massif : essaisde
traction simple, essaisde relaxaion, essaisde fluage,dars le senslong et le senstravers. Nous allons pouvoir
appréciersi oui ou non la loi de compatementissuedesdonréesde la littératurerelative au zinc pur décritde
maniéresatishisantde commrtemenimécaniqe macrascopiquedu zinc massif

V.2 Comportementmacroscgique

IV.2.1 Essaismécaniques

Différerts essaignécanigiesont étéréaliséssurle zinc massif dansle senslong et le senstravers.La figure
IV.9 monte deuxessaigletractiondansle sendong respectiementa € = 107%s™! et¢ = 10~?s. Onremarqe
toutd’abord unetresforte viscosité: pou unfacteurlO0danda vitessededéfamation la contrairie d’écaulement
augmete d’environ 50%, passante 40 a 60MPa. On remaragie égalemenque, durant les premiers pourcents
de défomation, dansla partie de durcissemet, I'écart entreles deux courkes augnente avec la défamation:
I'écrouissagestplusfort a desvitessesledéfomationplusimporttantes.

La figurelV.10 montrel’anisotrgpie plastiquedu zinc massif polycristallin : si la tractionsefait selonle sens
travers,la limite d'élasticitéresteidentique. Enrevanche I'écrouissageesstnettemenplusimpartantet rapide.On
retroue ici I'effet d’'une activation plus importante desglissementsion-basals(pyranidaux 1t, surtod) pou la
tractiondansle senstraverscommecelavient d’étre analysé dansla partielV.1.1.La défomationa rupture est
diviséepartrois dars le sengravers.Lesfaciésderupture sontpoutantidentiquesdars lesdeuxsens rupture par
cisaillementavecprésenceleligamentsductiles(figure IV.11).

Onremanueraégalenentquel’effet devitesseestnettemetmoins importantpou unetractionréaliséedans
le sengravers(figure 1V.12) quepourunetractionréaliséedansle sendong (figurelV.9).

Afin de mieux caractéiser les effets visquex et de mieuxcerrer le type d’écrasissagamis enjeu, desessais
derelaxation ontétéréalisésCesessaigjui setrouventsurla figure V.13 confimentl'importancedela viscosité.
En particulier ils mortrentqueles contrintesserelayert trésrapickementauseindu matériau: aprésa peineune
heure ellesontdéjaperdu80%deleurvaleurinitiale.

On adgte une descriptiondu compatementmécaniqe de type Chabotie [Lemaite andChabobie, 1989
avec une partie d'écrasissageisotrope et une partie d’écrouissagecinématigie. L'écrouissageisotrope se
caractérisparundomaineélastiquegui augmete avecla défamationmaisrestesymétriqie parrapport aun état
de contrairte nul. Dansla formuation proposéepar Lemaitreet Chabocle, les cortraintesduesa cetécroussage
sontfonctionde la défamationplastiquecumuléep et ne peuent étrerestauréed.’écrouissagecinémaique ou
contrairie interre notéeX secaractéiseparundomaire élastiquegui n’estplussymétriqee : soncentresedéplace
dansle sensdela déformation. Dansla formuation proposéepar Lemaitreet Chabock, les contrairiesduesa cet
écrouissagsontfonction du tenseurde défomationplastique Elles comportentune compsantede restauratia
dynanique et parfoismémederestauratia statique ellespernettentde décrirel’effet Bauschingr, lesessaigle
relaxationetdefluage.Leslois decompmrtememn auxquelson seréféresontexplicitées,dansleur formulationdue
a Lemaitreet Chabahe,adaptéesu monaristal par Cailletaud[Cailletaud,1987], dansla partielV.2.3 qui suit
ceparagaphe.

La forme descourles obterues, figure IV.13 sembleindiquer que le zinc massif possedaine compante
d’écrauissagecinématiaie. Afin de confirmer cetteintuition, desessaisde Dip—Testont étéréalisésen traction
simple,dansle senstravers. Le principede cet essaiestsimple: il s’agit de mortrer quel’'on peutobtenirune
vitessede défamation négdive, souscertainesconditiors, alors que la chage imposéeest positive?. Cela est
rendupossibleparl’existencede contrantesinterres.En effet, lorsqie le matériavestsouschage c = o1 > 0, il
déeloppe descontraints internesX = X1 > 0. Si on abaissesoudainla contraintea unevaleurc = g, < Xy, le
signedeo — X deviert négatif ; il enrésulteunevitessededéfamationnégdive. Cesessaisqui setrouventfigures
IV.14 (a) et1V.14(b), confirmen la présene d’écrouissagesinénatique.En effet, les deuxchutesde défomation
delafigurelV.14(a),dontla figurelV.14 (b) estun zoom correspondet, dansleur partienonlinéairea du fluage
négatif(ou recowrance)associéa unechutesoudainede la chage de fluage On mesuredonc € < 0 durantcette
courtepériade et cemalge unechagefaible maiscepemlantpositive.

De plus, a la tempéaturea lagelle sontréalisédes essais(T /Tr = 0,43, pourle zinc), desphéromenesle
restauratioront lieu qui ne sontpasdécritspar la viscositéseule.En effet, commele monte la figure V.15, on

2La formulaton selon Lemaite et Chabocle de la loi d'écoulement viscoplastique de type Norton, avec écroussagecinématique
L . sX . . -
(ou containte interne X) estde la forme : € = ((/3%(s—X) — R)/K)n %m ; K et n sontles coeficients de viscosité, s= 0 —
1Tr(9)1 etd(A) = JAIA;
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10KV 8mm
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(a)et(b)
FiG. IV.11 — Ruptue par cisaillementquellequesoit la vitesseet le sensde sollicitation (a) avecprésencale

ligamentsductiles(b) — Les particulesau fond descupues sontdescommsésFeAl quel'on supmseétre des
particulesde Fe Als
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FiG. V.12 — Essaisdetractionsimplesur le zincmassifdars le sensravers — Effetdela vitessede chargemen
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ne peutpassimulercorrectementles essaigle relaxation mémeen faisantvarierK et n dars un large intervalle
de valeus. De méme,on peutmontier que de I'écrouissagecinématique seul, sansy adjoirdre destermesde
restauratiorstatique,ne permé pasde décrie correcterent les courkes expérimentalesde relaxationdu zinc

massif
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L'ensemle de ces essaisvont nows permette d’orienter nos choix quant au formalisme de la loi de
compatementmorocristallinedu zinc aidentifier.

IV.2.2 Choix d’uneloi de comportemert du zinc monocristallin

Pour accédera la loi de compatementdu morocristal de zinc, le choix a dorc été fait de passerpar
l'intermédaire d'un mockle de polycristal; nousauriors pu réaliserdes essaissur des monaristauxmais la
méthoa présentédandespartiessuivartesnousasemblélussimpleamettreenceuve. Celaapou conségence
guelesparamétesquenousallonsobterir neseronta priori, valablesquepour la taille degrairs du polycristalde
zinc: 40um

Le choixdelaformedela loi decomprtemei du zinc morocristallinaidentifierdoit vérifier :

— Elasticitéisotrope transersedu zinc telle qu'on I'a déjaidentifiéedansla littérature[Handlook, 1989.
Aucunparangtreaidentifier

— Deux familles de glissementsont prisesen compe : le glissementbasal(B systemeskt le glissement
pyramdal 1o (6 systémes)Deux parameétes a identifier : as (la contraintede cisaillementseuil du
glissemenbasalavanttoutedéfamationplastique)etle rapp)rt T o2 /1bas,

— L'écrauissagdatentestpris en comge au niveau mter—systemesi une mémefamille et au niveauinter
familles.Cinq parangtresa identifier: 2 pou I'écroussagede la famille basal,2 pou I'écrouissagede la
famille pyramdal T, etenfinl pou I'écrouissagenterfamilles.

— Parrapport ala loi identifiéea partir de la littérature,on conseve unecompesanted’écrouissageasotrofe.
Deuxcoeficientsaidentifier

— Ony adjointune compaanted’écrauissagecinématige avec restauratio statique.Quatrecoeficients a
identifier

— Onconseve uneloi d’écodementdetypeNorton dontonidentifiel’exposantn a partirdesessaislefluage.
Enl'absene d’hypothésessimplificatricescelafait quatrecoeficientsaidentifier

IV.2.3 Mise enéquationsdu modele

Laloi decomprtemen choisies’écritdoncsurchaque systémedu morocristal(i.e. surchaqiegrainde zinc)
considérglesparanetresaidentifiersontengras; 'exposantsindique un systémedeglissementiomé)? :

( Loi deHooke:
g¥=C:¢f

Mouvementcoqaératifdesdislocations

g — Zlys (m*®n°) + ns®ms)

Contraire résolueselonla loi de Schmid:
=09 (M*en°)

¢ Loi d’écaulementdetypeNorton: (IvV.1)

Y = Max <0 (W) " > signgTts — x°)

) Ks

cum |yS|
Lois d’écrauissage
N
isotrope: T8 =T§_+ ZQ hrs (1 — exp(—=brYeum)
csas
cinématique: 6 = — dasfye| < x5 >ms
\

Cetteformulationbaséesurlestravaux de Lemaite et Chab@he[LemaitreandChabocle, 1985] enconstitue
uneextensia aumorocristalduea Cailletaud[Cailletaud,1987.

30nrappele queles corventiors de notaions sontindiquéesdansle tableaupagel2.
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La matriced’écrauissageassociée I'écroussagdasotropes’écrit:

basal ™
h? hb
b hé h§ Qbh%
basal Wb pp 2
[Qshrs] = 2 2 hrrz hrrz . (IV-Z)
O anh‘lt')tz an hi'@ h12
hpe  hpe

Afin d’allégerle nonbrede coeficients,onfait deplusleshypothésesuivantes
_ QbaS/QTEZ — Tng/TE.
— Kbss/Kre = sy ofe
— P/ = 18%/15c.
n estindépenlantdu systemedeglissement.
b estindépenlantdu systemealeglissement.
— lescoeficientsd, M etm sontindépendantsdu systemedeglissement.
Onadonc10 coeficients(n, K, 1835, 102, QP35 b, c*3S, d, M, m) plus5 coeficients d’écrasissagdatent,soit
15 coeficients aidentifier

IV.2.4 Identification d’'une loi de comportement du monocristal de zinc par approche
inverse

L'identification sefait parméthoa inversegrae aumodule optimiseurde ZéBuLoN. Le principeestitératif :
on partd’un jeu de coeficientsdomé, on simuleles essaigjui compmsentnotre baseexpérimentale On modifie
alorsla valeurdescoeficients aidentifierdansle sensd’un abaissemerdela fonction coltqui estimel’écartentre
les coubessimuléeset les courtesexpélimentalesLa modification desparanetressefait gracea un algorithrre
deLevenbeig—Marquardt.

La baseexpéimentalede cette procédureest compséede divers essaismécaniges réaliséssur le zinc
polycristallin. Il y a dorc une étaped’homogémtisationa effectuer auparaant qui permetle passagele la loi
de compatementmonaristalline au comprtemen polyaistallin. C'est cette étapeque nouws détaillonsdansle
paragaphesuivant.

a) Desessaisau modélepolycristallin enp...

Le principede I’homogénéisatiorestsimple: relier le compatementmicroscopiquedesgrains ayantune
orientationg domée(g9, €9 p) aucommprtemenmacroscpiquedel’ensemble(z, EVp) (oucequi estidentique,au
compatementd’'un RVE, Repesentative/olume Elemen). Cetteprocédire d’homogérisationfait intervenr un
ensemblale N grainsdontla texture estrepiésentatie de celle du matériauétudié.L’'exposantg signifiequel’on
estdansun graindonnéetvp estla compmsantevisco—platique.La figure IV.16illustre ce principe

Le modée quel’'on aretenupoursimulerle compmrtemen du zinc polycristallin orthotopeestun moctle en
B qui permetde tenir compted’une telle anisotroje et peutétre étenduau commrtemen élasto—viscplastique.
Ondoit cemodelea Pilvin [Pilvin, 1990. Cetteformuation introduit unevariabe d’accanmodationnonlinéaire
B9, dontla valeurinitiale est,pou chagiegraing, €9 .

Le modéles’écrit:
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FiG. IV.15 — Simuldion desessaisderelaxatiacn enfaisantvarier K etn dela loi deNorton
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FIG. IV.16 — Shémade principe du modelede polycristal
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( Compotementmacroscpique:

E=E°E"
$=C:E®
Localisation:

< (V.3
Homogenéisation

N

~-Vp __ . ng

EV =75 foe
=1

Compotementmicroscojxue (cf. partielV.2.3):
Loi deHooke

Mouvementcoopgératif desdislocatiors

Loi deSchmid

Loi d’écodementplastique

| Lois d’écmuissage

LesparamétreC et D sontlesparamé&esdechangmentd’échelle. Pourcertainesvaleus particuiéresdeces
parameétes,on retrouwe les formulationsclassiquesle Sachsou Kroner. C peutvarierde 0 al'ordre de grardeur
dumodde decisaillement.

Lesessaisurlesquelontportél'identification sontrapprtésdansla partielV.2 qui précédeettepartie.

b) ...al'agrégatpolycristallin ...

Les calculssur agréats polycistallins permettehd’abardonrer les hypothesesimplificatricesdesmodeles
d’estimationenhomayénéisatiorffcommecelavientd’étrefait dansla partieprécélente)qui, al'instar du moctle
auto—chérentdécrivent le graindu polycristalcommne uneinclusian dansunematriceinfinie.

Au lieu decela,onréaliseunmaillage3—D qui estsuppaécortenir sufisamentlegrains pou étrereprésetatif
ducomprtemendupolyaistal. LafigurelV.17 montreuntel maillageobteru numériquemaet parunedistribution
de polyédes de Vorona [Barbeetal.,200]. On superpse alors un maillage par élémentsfinis a une telle
microstructue, maillageou chacun despoints de Gaussqui appartienneh a un mémegrain possédenia méme
orientatiorcristallogrghique Chaqueagrainpossedaumoins800points de Gauss cescalculssontdonceffectués
en paralléle (i.e. calcul effectué simultanémensur plusieus processeurs).lls ont été effectués par F. Barbe
[Barbe,2000].

Le maillageutilisé dars ce travail possede?00 grairs orientésaléatoirerent et dontla texture résultanteest
isotrope Le compatementélastiquedu zinc estpris, danscettepartie isotrope: il correspondaumodile deYourg
mesurépourle polycristal dezinc (E = 130GPa) lors desessaisxpé&imentaux Le maillagedela figurelV.17 est
compaéde 18x18x18élémentgualratiquegpour200grainset divisé en6 sous—dmaineschaque sous-dmaine
étantcalculéenséquetiel (i.e. surunseulprocesseqgr

Les effets du nomlre de grairs ainsi que les effets de bords ont été étudiésdansle cas des symétries
cristallogramiquescubiqiesa facescentréegcfc) [Quilici andCailletaud,1999. Ceseffetsn’ont pasencoe fait
I'objet d’étudesdansle casdessymétrieshexagonales.Trois calculsont étéréaliséssuragré@tspolycristallins:
deuxessaigletraction(cf. figurelV.17) ou lesfacesnonsoumisesauchagementsontlibresdeforce etun essai
decisaillement.

c) ...alaloi de comportementdu monocristal de zinc allié

La méthale d'idertification quel’on vient d’expliciter estrésuméesurla figure1V.18.Elle doit étreitéréede
maniérea converge versunesolutionacceptale.

On doit doncminimiserdew fonctiors co(t: la premiée fonction C1 qui, étantdomeé un jeu de coeficients
matériaumesurd’écartentrele mockledepolyciistal etl'agrégat polycristallin (cefaisantpnestimela pertinerce



112 CHAPITREIV. LE ZINC “REVETEMENT” A L'ETAT MASSIF

FiG. IV.17 —Maillage etsollicitation detractionsimplesur les 200grainsd’un agréga polycristallinde zinc
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desparangtresC et D deséquatios IV.3) etla seconé fondion C» qui mesurd’écart entreles simulationsetles
courkesexpérimentalesCettedernieée seminimiseenfaisantvarierles paramétesmatériau.

La fonction (1 doit tenir comptea la fois de la répase macroscpique du polycristal et de la répmsedes
grainspris individuellemen. La figure IV.19 illustre ce prgpos en mortrant les répmsesdes 200 grairs (i.e.
orientatiors) qui ont servi pou le modélede polycristal et pou I'agrégd polycristallin. Ce nombre de grains
trop petit (200) pou décire 200 orientatiors estl'une desraisonsqui peutexpliquer la plus grande dispersio
observéesurla figure 1V.19 (a) quesur la figure 1V.19 (b). En effet une mémeorientationdoit étrerepré&entée
par un plus grandnombre de grairs (5 ou plus). Quatregrains particulierssont mis en exergue sur la figure
IV.20.Unebonre optimisation desparangtresdelocalisationdoit, enparticulier permettrederepraluirela méme
dispersiordesréporsesdesgrairs pou les deuxmodelesNotonsseulemenqu’aux 200 grairs senanta mailler
I'agrégd polyciistallin, correspadert 200 orientatiors cristallines.Or, si on veutcorrectementende comptedu
compatementdu polycristal de zinc, plusieus grairs doivent avoir la mémeorientation: la texture doit étrele
résultatd’'un nombre degrainsplusimportant.

d) Résultats

Nousavonsappliqié la méthodede la figure 1V.18. Ce faisant,nousavons obteru desparanetresmatériau
ainsi que desparanttresde changerent d’éctelle du modée de polycristal. Nous allons préseter les résultats
obtens aveclesdeuxappoches: d'abad lesrésultatsavecle modélede polycristal puis,dars un secondemps,
lesrésultatsdescalculssuragréats.

LesfigureslV.21etlV.22donrentlescoubesexpéimentalesetsimuléesiel’effetdevitessestdel’anisotrgpie
entractionsimpledu polycristalde zinc. Cescourlesont étéobtenuesavecle jeu deparangtressuivart :

T8257 ng: Qbasa QT[27 Kbasa KT[Z: n; ba Cbasa CT[Z; da M ) ma h?; hg; h]]-_[za h12-[25 h]t']lz)
(0,2MPa, IMPa, 0, 8MPa, 9, 6MPa, 40MPa.s'/", 200MPa.s'/", 4,8, 20,360V Pa, 18000MPa, 600,
87MPa.st/™M 4,1,2,1,2,2,5)
Commeon peutle constateres contraints résoluescritiquessont particulieementfaibles; en fait le tresfort
écrouissageinématige (c/d) = 30MPa) vientrattrapercesfaiblesvaleus. Lors d’'un essaidetractionsimple,la
compaantecinénatiquede |'écrouissageatteintdesvaleus impaortantesdésle déhut dela plasticité(voir figure
V.21 (a))"

Commeon peut le constatersur la figure 1V.21 (a), I'effet de vitesseest correctementdécrit par la loi
de compatementobtenue. L'influence de la vitessese traduit en particulier par une activation des systemes
pyramidaux 1 plus importante.C’est la raisonpour laquellel’éprouwette défamée a vitesseplus importante
possedein écroussageplusfort.

Laloi decompmrtememnobtene ne pernet pasdesimulercorrecterentl’essaidetractiondansle sensravers.
Cependarp commele montrela figure IV.21 (b), la simulationsuit la tendane observé expéimentalemen: la
courke dansle sendraversestaudessuslela courte dansle sendong. Un travail d’ajustementiesparangtresest
nécessairpourobteniruneamélioationde cesrésultats.

La simulationdesessaiglerelaxationet de fluage(figure 1V.22) estmeilleurelorsqie la loi de compatement
possédeinecompsanted’écrauissagecinématige; elle restecepemlanta amélioer®.

Nousallonsa présehcommetter lesrésultatfoumis parles simulatiors suragrégés polycristallins.

Les figures IV.25 (a) et (b) doment les distributions des actvités des systemesde glissementbasalset
pyramidaux T, : on constateque le glissementpyramidal 1, s'initie aux joints desgrains,ce qui estcohérat
avec ce qu’ont mortré les résultatsexpérimentan de la partielV.1 de ce chapitre.La figure IV.23 monte une
autre microgaphie obterue en traction simple : les joints desgrainssontdeslieux privilégiés d'initiation du
glissementristallogaphiqie, a fortiori pour les systemegpyramdaux plus difficiles a activer queles systémes
basals Remarqonsqueles figureslIV.25 (a) et (b) correspadenta desrésultatsobternus aux surfaces libres du
maillage(comnme la microgaphiedela figure IV.23); on constatejuel’on alesmémesffetsdesjoints desgrains
dansle corpsdel’agrégat.

Lescalculssuragré@tspolycristallinsnouspermettehdetestere jeu de coeficientsdu modée depolycristal
en B : il s’agit, étantdonré un jeu de coeficients matériay de minimiser I'écart entreles courkes issuesdu

(IV.4)

4Un autre jeu de paramétes sans écroussage cinémaique permet de décrre corredement les essais de traction simple
aux deux vitesses de déformaton testes. Ce jeu est le suvant : (351g2,QM3S QM KP3S K™, n b,hd h3 hi2 hj2 hf ) =
(2,6MPa, 13V Pa, 1M Pa, 12MPa, 50MPa.s'/", 250MPa.s%/", 4, 8,100,1,2, 1,2, 2,5)

5Signabnsqu’unjeu deparamérespermetantde décrire tréscorredementiescourbesderelaxaion a étéobtenull estideniqueaupremie
jeu avecécrolissagecinémaigue enréalsantles substittionssuivante : (€25,¢2,d,M, m) = (2200MPa, 1100(M Pa, 200, 100(MPa.s/™ 4)
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FiG. IV.18 — Shémasd’'optimisation pou I'identification des paraméres matériau (partie gaude) et des
paramétesdetransitiond’échelles(partie droite)
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FiG. V.19 —Répomseentractiondes200grains : (a) formantl'agréga, (b) du modélede polycristal
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modélede polycristal etlescoutbesobtenesparlescalculssuragrégss polycristallins.La figurelV.24donneles
courkesobtenuesentractionsimple,adeuxvitesseglesollicitation,pourle modéledepolycristalet pou I'agrécat
polycristallin. Cetteminimisationsefait enfaisantvarierles coeficients C et D deslois d’homogééisationlV.3.
La figurelV.24 mortre quele modée d’homogémisationsous-estiméa viscositédu polycristalde zinc.

La procédired’optimisationdanssonensemblealoit nouspermétre d’obtenirdesjeux de paranetresmatériau
et de transitiond’éctelle qui simulentcorrecterent les essaisexp&imentaux Les coutbesqui viennen d'étre
présentéesnt été obteruesqu’aprés une unigue itération...Un grostravail de déweloppemen doit étre réalisé
pourfinaliserce type d'appgroche.Dansnotrecas,nousavonsvu qu'il estnécessairele modfier les parangtres
obtens pou mieux décire le compmrtementdu polycristal de zinc pour dessollicitationsen senstravers; les
simulationsdesessaiglefluageet derelaxdion doivent égalemenétreamélioées.Cependntcetteméthoa offre
d’'importantesperspectives dansle domaine toujous délicatdes détermirationsdeslois de comprtemen des
monogistaux.

En conclusion

Les moces de déformaion du zinc massif de compmsition chimiqueidentigue a celle desrevétementont été
analysésntraction simple entractionlarge et en expansim équibiaxale. On s’estintéresséau compatement
desgrainspris individudlementainsi qu'a la réponsemécaique globde du polycristal.

— On observeun comportemeinmécaniqe de chaque grain de zincenaccod avecce quenousenseignda
littérature : duglissemenbasalessentiellemenlesautressystemedeglissemenétantlimitésau voisinage
desjoints degrains,l'absencede maclaye.

— Desessaiglerelaxationetdefluage (dont desessaisle Dip-Test)ontpermisdemonter qu'il étaitnécessae
de modtliser la part cinématige de I'écrouissaje du zinc massifet d'y adjandre une compaantede
restauation statique

— Une procédue d’idertification de la loi de compatementmonaocristallinedu zinclégéementallié, basée
sur uneanalyse par métho@ inverse cougée a descalculs d’agrégatspolyaistallins, a été dévelopée:
les premiess résultatssontencarragearts et permettenie valider la méthoalogie. On constateque des
rectificatiors notabdles doiventétre appatéesauxvaleurs fourniespar la littérature.
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FiG. IV.23 — Mise en évidencesxpérimentée de l'initiatio n du glissementuxjoints desgrains. Le glissement
cristallographique 1, estlocalisédansleur voisinage
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FiGc. IV.24 — Résultatsd’essaisde traction avecle modélede polyaistal et 'agréga polycristallin. = estla
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Chapitre -V-

Comportementdu zinc revétementen
traction simple

Danscechapitre, onréalisel’analyseproprementite desmodesie déformatim destrois revétementsle zinc
étudiéssoussollicitation detractionsimple: le revétemené trésgrosgrains typecrépesNSK, le revétemensK
a microstructue plus fine grace aux maclesintroduitespar le skin—asset le revétemenSKTT avecunetaille
degrainsdel’or dre de 40pm. Cesrevétemets sontprésentéslansle chapitre Il Matériaux et Méthodesdece
manuscrit.

La méthodede travail présentéadars ce chapitre allie observatims microscopiqes, EBSDet calculs par
élémentdinis. Cettemoddisation estindispenshle a I'obtention denombeuw résultatsde ce chaptre.

Lesrevétementsle zinc exhibert un compatementmécanige étonrant au regard de ce quenous enseignda
bibliographie On montee en particulier que les systémesle glissementmajoritairement activésne sontpasles
mémesgpou le zinc massifquepou le zinc revétementguele maclage, modede déformaion presqueabsentdu
comportememécanige du zincmassif joug, pour lesrevétementgnréle essentiel.

On monte égalementuedesmécanismesoueauxde localisationont lieu dansles grains desrevétements
dezinc; cesmécanismesontdusauxcondtions particulieresqu'impliquela présencel’'un substat.

Saud mentioncortraire, I'axe detractiondesmicrographiesde ce chapitre esthorizontal.

Nousaimeriors attirer I'attention du lecteursur le fait quece chapitre estdenseet quesalecture estardue
Un tableaurécapitdatif desmodesde déformationobservéssur 'ensemite desrevétemets et soustoutesles
sollicitations analyséese trouvea la fin du chaptitre VI qui traite du comportemendu zinc revétemensous
chargemen multiaxial.

121
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V.1 Avant-propos: joints de grains et interface

Lesjoints degrainsissusdela solidificationdu zinc ausortir du bainde gdvanisationsontd’unefaibletenue
mécanige. La figure V.1 montreen effet que désles preniers pourcentsde défomation, les joints de grains
s’ouvrent; cette ouverture augnente avec la défamation plastique.Cela est valable qud que soit le type de
sollicitation : de la traction simple a I'expansion équibaxiale. Cependnt la figure V.1 montre égalenent que
cesfissuresintergranulaies n'atteigrent pasl'interface.En effet la colonre (ll) de cettefigure monte, surun
mémeéchantillon unepartie polie (patie de droite), ol nous sommesplus presde I'interface,et unepartienon
polie (partie de gatche), ou noussomms plus loin de l'interface.ll apmraitimmédatementque les fissures
intergranulairesserésorbet lorsquon s'apprahedelinterface : cesfissuressontenformedeV et n'atteigrent
paslinterface.

Lacolonre (I) decettemémefiguremontrequ’une macle(auniveas dujoint triple, justeaudessuslela pointe
dedureté)entouéedejoints degrairs rompts, sepropageal’intérieur dugrainpou destauxde défamationplus
importans. Celatraduitl'idée quel'effort estentierenenttransmispar I'interface.Les joints de grainsde faible
tenuenetransmettenaucun effort. lls assurentepemlantleur réle protecteuvis-a-vis dela corrasionpuisquédes
ruptuesintergranulaire n'atteignent pasl’acier.

V.2 ldentification desmodesde déformation : casde la traction simple

Lescondtionsexp&imentalesiesollicitationsontrapprtéesdanda partielll.1.2. La méthoe d'identification
desmodesde défomation— avecen particulierles reglesde compagedessystemesle glissement sontdansla
partielll.1.3. Onrappédle (voir partielll.1.3 decemanuscrit) quedande casparticuier deshexagonau conpacts,
onpeut,pourtouslessystemesleglissemenhon-basalsconfndreplansdeglissemenetsystéemesleglissement
puisquaunplandonnénecorrespad qu’une seuledirectioan de glissemenpossible.

V.2.1 Revétementnon skin—passéNSK
a) ldentification

La figureV.2 mortre 'analyseEBSD, réaliséeavanttoutedéfamation de 27 grairs dezinc d’'une épraivette
detractiondet6le NSK. Lesgrainsfoncésontunaxe ¢ prochedela normalealatble.Le grainP estle plusproce
d’une telle configuration: il aunangle(c,ND) de5,4°, ouND estla normalealatdle.

Apres 1,9 de défomationentractionsimplele long de la directionde laminage chagie grain a au moins
deux modesde défamation actifs en son sein. On compteen moyeme 1,6 systemedle glissementactifs par
grainassociés un systemede maclageactif pargrain. Aprés2,5%de défamation les statistiquesr’'ont quepeu
varié: 1,1 maclespargrainet 1,8 systemesle glissemenpargrain.On obsere parcontrede nou\ellestracesde
glissemenprésenteslars les partiesmacléesioncréorieniées.La figure V.3 (a) monte la multiplicité desmodes
de défamationau seinde plusieus grairs de la zoneanalyséeOn peu d'oreset déjanoterquenécessaireant
dessystemesle glissementon-basalssontactifs dansquasimentousles grairs (puisqte le glissemenbasalne
peutfairequ’uneseuletracepargrain).

A partirde4% dedéfamationentraction onobseve duglissementnultiple auseindesmaclesLafigureV.4
montreceladansle grainF pou lequel onaunangle(c,ND) de229°.

Le glissementbasala été identifié, sansambiguité,dans4 grairs a 1,56 de défamation, dans2 grains
supplémetairesa 2,5% et dansencok 2 grairs supplénentairesa 4%. L'identification con@rnantle glissement
basalresteambigué pour4 grairs a 4% de défamation Danschaqie grain, un systemede glissemennon-basal
estdominant. La famille de glissementa plusrep@ésentéestle glissemenpyramidal 1tz : onla compte28 fois
sansambiglité a 4% de défamation Les glissementgprismatiaie et pyramidal 1y sontcompés 14 fois mais
seulemens8 fois sansambiguitélls sontlocalisésauvoisinagedesjoints degrains.Ce commrtemen mécanige
(i.e. glissementbasalsous—rprésentélkest tres surpremnt pour le zinc (voir chapitrelV et [Partridge, 1957]).
La figure V.3 (b) mortre le grain AB danslequelon a trois systemedle glissemenmnon-basalsactifs a 4% de
défomationplastique Et cealorsquece grainpossedein angle(c,ND) de40,5°, c’est-adire quecegrainesten
principeparfaitementorierté pou glissersuivantle planbasal.

A deforts taux de défamation,on corsene unehiérarcle similaire desmodesde défamation.Le maclage
devientde plusen plusimportant (figure V.5 (a)); le glissemenpyranidal 11, restemajoritaile mémeauseindes
maclesmécamuesapparesdurari I'essai.
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Fi1G. V.1 —Colonng(l) : progressiond’'une maclemécanigie malgrédesjoints degrains rompus- Colonre (Il) :
différenced’ouverture desjoints de grains suivantquel’on estpresdel'interface (zonede droite, polie) ou prés
dela surfacelibre (zonede gaude, nonpolie)
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FiG. V.2 — AnalyseEBD du zinc revétemeniNSK pou identification desmodesde déformationen traction
simple

FiG. V.3 —Idertificationdesmodesde défamationdu revétemenNSK : € = 2,5% (a) ete = 4% (b)
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FiG. V.4 — Systemedeglissemenactifsdugrain F ainsiquedansunemacledecemémegrain. €11 = 4%

grai\q X grain P
no twins ',

—— > Tension axis ——»Tension axis{1012} Twins
(a) (b)

FiG. V.5 —(a) Maclage aprése = 13% entraction— (b) Glissementu seind’un grain du revétementapres
€ = 10%entraction.La directiondeslignesde glissemenestdéviéea la traveiséedesmacles




126 CHAPITREV. COMPORTEMENT DU ZINC REVETEMENTEN TRACTION SIMPLE

Commele montrela figure V.6, l'intersectian de systéemegyramdaux 11, symétriqiespar rapport a I'axe
sénairepeu corduire a la formation de chevrons au sein du revétenent. Cescherrons ne se forment que dans
certainsgrainsparticuliers: c’estun mécanismalicté parla cristallogaphie.Surla figure V.7, on peutvoir deux
grainsprésetant deuxmécanismesle localisation.Le premiergrain forme deschevrons; le secondforme des
“lentilles” quisemblentsortir” durevétemat. La figure V.9 montrela mémezonevueauMEB. On constateleux
choses premérementles dépressiosforméespar les chevrons n'atteignant pasl’interface; deuxienement,les
formeslenticulairesontunegéomérie qui sedifférencietrésnettemehdesmaclesquel’on avues jusqu’aprésent.
La figure V.10 corfirme cetteintuition : les pointésEBSD réalisésautourd’une telle lentille ne révélentpasde
rotationdu résearcristallin aussiforte quecellesinduitesparle maclage.

La figure V.8 propse une explication du phénanénede la formation de chesrons: conraissantle sensde
glissementdesdeux systemesactifs (que I'on constatedirectenent sur la microgaphieV.6), on en dédt les
forcesqui s’exercentsurlesdislocatimsselonF ; = (b,.0) AL. L estpris corventionrellementpositif en“montant”
le longdec. Sion calculecetteexpressiondansle repére(F;,L,F; AL) etsachanfjug dansle casdu glissement
pyramidal T, on adesdislocationsvis [JassbyandJr., 77, Lavrenter etal., 1968], (i.e. b; portésparL), ontrouve
immédiatenentquelescompesantesuivart L deb, etb, sontdemémesigne.b; etb, sontdonccommeindiqués
surlafigure V.8, “montarts” le longdel'axe sénaireLesdeuxdislocatiors, enserenconrant,pewentdorc former,
le long d’'une jonction attractive, une superdislocation2c fortementsessile Cettesuperdislocationestd’autant
plussessilequ’elle possédein cceumonplanare ([Struckl, 200Q).

En ce qui concene les |entilles obseréeset qui ne sontpasdesmacles,une explication estfoumie dansla
partieV.3. Elle estinspiréedesrésultatsdescalculsmulticristallinspar élémeis finis quecettepartierappate.

Desessaisle microscojie interfélométrigue réalisésa'lRSID , ontpermisde caractérisgidu pointdevuede
larugacsité,lesdifférentsmodes dedéfamationquenousveronsd’identifier. Le premier d’entre eux,le glissement,
setrouwe sur la figure V.11. La rugcsité induite parle glissementristallogaphiqie “homogéne”,dansle sens
absencalelocalisation, esttrésfaible,del’ordre du dixiemede micron.

La figure V.12 montre le méme type d’information concenant le maclage.Un systemede maclage
particulierenent généateurde rugcsité a été choisi (i.e. un plan d’accdementtrés désorieté par rapport a la
tle). Commele mortrela figureV.12(c), la rugcsitéinduite parle maclagesstsupérieue d’un ordrede grardeur
acelleinduiteparle glissemenhomaéne.

Enfin, le mémetype d'andyse a égalemen été réalisé sur les “lentilles” éwoquees pré&demmen La
cartogaphieinterférométrigie soufre d’'une mauwaisedéfinitiondansle plan(x,y), cequi constituda faiblessale
cesinstrumentsEn couplan lesinformationsfournies parl’analyseinterférométrigie a desimages MEB, on peut
cependntobteniruneinformationfiable : la rugcsité induite par ceslentilles estde I'ordre de 2um soit 20%de
I'épaisseudurevétemen(figureV.13).

L'ensemle des mocks de défamation observé est résumésur le triande standard(i.e. projectin
stéréograpique de la direction macroscojgue de traction < 100 > pour chaqe oriertation (grain) analysée)
qui setrouve figureV.14.Le terme*homogeneos glide” renvoie a l'idée d’absencelemécanismelelocalisation
telsquela formaion de cherrons.Il s’agittypiquementdesgrairs tels queceluidela figure V.3 (b). L'ensenble
desmécatismesde défomationsontdirectemeninfluencé par la cristallogaphiedesgrains: les frontieresdu
trianglede la figure V.14 sontbien clairement définies.En particulier on ne note pasd’influencede la taille des
grainsdansl’intervalle detaillesde grainsexp&imentalemat étudiéici.

b) Cinématique du maclage

La figure V.15 montreunemémezonede revétemeh NSK entractionsimple,a divers taux de défomation.
On constatequede0 a 7,%%, de nonbreusesnaclesnaissentlansles deuxgrainsobservésCesgermirationsont
lieu surles défautsdu type joints de grairs ou encoresur les pointsde duretéqui senert arepéer la zore. Les
grainsqui maclentprésentenen généal dew systémesle maclageactifs, symétriqiesparrappat ala direction
detraction. A partir de 7,5% de défamation on n’assisteplus a la germnation de nowelles maclesmaisa la
croissancelesancienesmacles A partir de 15% de défomation,cesmaclespeuenta ce point croitrequ’elles
setouchenm et finalemen coalescenpourneformerqu’une seulemacledetaille tresimportarte.

Cette cinémdique se retrowe danstous les grairs qui présentet des macles: d’abord germination de
nomlreusesmaclesjusqu’a’5 a 7% de défamation puis croissanceet parfois coalescencales maclesdéja
existantesPeude nouellesmaclesseformert alors.

Lirsid, voie romaire, BP 30320,5728 Maiziéres-Bs-MetzCede, Frane.
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ﬁ B Y,

FiG. V.6 — Formationde chevrons par intersectionde systéemesle glissemenpyramidaux 112 symétriquegar
rapporta l'axe sénaie

€11 =15% €11 = 21, 8%

FiG. V.7 —Essaidetractioninterrompusur tdle NSK. Observatiora divers tauxde défamation. Observatioren
lumiere polarisée
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128

o planes

FiG. V.8 —Mécanismaleformationde chevrons a I'inter sectionde deuxglissementpyramidaux 1, symétriques

par rappat al'axe sénaie
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Z20pm ———————1 10kU 1Z2mm
NSK TRAC INT BHAP CDHM ENSHP

Pt ] e — 10KV 1Z2mm
NSK TRAC INT 2HAP CDH ENSHP

FiG. V.9 —TractioninterrompueNSK.Formeslenticulairesau seind’un grain. Chevronsa l'inter sectionde deux
systemesdeglissemenpyramidd 1, symétriquepar rapporta l'axe sénaie
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V.2.2 Revétementskin—pasg SK

On ne peutsur ce type de revétemat réaliseruneidentification desmodes de déformation commecelavient
d'étrefait surle revétementNSK. En effet, la microstricturetréscomplexe induite parle skin—pas qui introduit
denonbreusesnaclesauseindetouslesgrains,augmeate considéablemenlestempsnécessaired uneanalyse
EBSDdeapeinequelquesgrairs. Encequi concere lesactiitésdessystemesleglissementpn nepeutdoncque
postulerqu’ellessontidentiquesa cellesdessystemesleglissementiu revétemat NSK. La figureV.16 constitue
cependnt un délut de preue qui va dars ce sens: la zonea été analyséesousforme de pointés(ce sontles
nomiyesindiquéssurla figureV.16); onaidentifiéquelqueslignesdeglissementOn constatejue la-encae,ona
surtoutdu glissemenpyramidal 1, : commele monte la prgectionstéréogaphiqie associéé cespointés(figure
V.17), cesrésultatssontcohérets avec ceuxobtenis surle revétementNSK. Surla figure V.16, on constatede
plus: dela recristallisation(pointé 9, sous—figue 5 et pointé8, sous—figue 6), lorsqie le cristal mérene glisse
pasfacilemen (pointés 13, 15, 19, 20, 21 et 23 sous—figues 7, 8 et 9), les maclescroissenttout au long de la
défomation(pointés12,16,14,22 et 24 sous—figues7 et9) : onretrauve desrésultatsdentiques a ceuxobterus
dansle casdurevétemehNSK.

En cequi concerme le maclagepn peutréaliserun essaide tractioninterranpu et obserer la cinématigie du
maclageC’estce querappate la figure V.18. On constatdout d’abad quela périade de germinatio estbiaisée
parrappat aucasNSK : on n'obsere pasde nowellesmaclesdurant les premiers poucentsde la déformation.
Il ressortfinalementde cetessaiquel’on assisteseulement la croissanca&lesmaclesinduitesparle skin—pas
La croissanc@lesmaclesne sefait parcontrepasuniformémentcommedansle casNSK ou touslessystemesle
maclageactifs sembleh croitrea mémevitesse Dansle casSK, seuledes maclesbien orientéesroissentCela
estd( aufait quedeuxsollicitationstotalemen différentessonta I'origine respectiementde la germination (le
skin—paspetdela croissancéla traction)

Sionpousuitl'essaidetractionsurla tole SK jusqu’adetresgrardstauxdedéformation(50%aruptue), on
peutobseverdelargeszonederecristallisationSurla figureV.19,0n peutvoir unetelle zore entredeuxjointsde
grains.Ceprocessusderecristallisatiors’initie soitauxjointsdegrairs, soital'intersectia entreplusieuramacles,
soit enfina l'intersectian d’une macleet d’un joint de grairs. Cetterecristallisationrdynamque laissepenseique
lesmaclessontautantde sitesdegernminationdenouveauxgrairs. C'estce queconfirment lesmicrogaphiesdela
partielll. 2.2c)qui montren les différentesphasesle la recristallisatiorgui meénem a I'obtention du revétenenta
petitsgrainsdit SKTT .

V.2.3 Revétementa petits grains SKTT

L'identification des modes de déformation sur le revétenment a petits grains SKTT est possible. La
microstrudure estcompséede grainsde 20 a 60um sansmaclesni autreraffinement de la microstru¢ure. On
atoujousunseulgrainde zinc dansl’épaisseur

La figure V.20 (a) montre 'analyse EBSD antérieue a toute défamation plastique.Dans le cas de ce
revétemeh commepourle zinc massif,I'analysedesmodes de défamationn’estjuste que durantles premiers
pourcents.Au delade 2 a 3 poucents,les grairs ne sontplus dansle plan (RD, TD) et on ne peutplus appliger
la méthoa d'idertification commeexpliqué dansl'annexe A-V. La figure V.20 (b) montie I'analyseparticliére
de trois grairs. Commeon peutle constaterle glissementasalest prépamdérant. Le glissementpyramidal 1T,
estcependntencorebien préseh Sonactiité sembledépenre de la taille du grainanalysé plusle grain est
gros,plus soncompatementserappochede celui desgrairs du revétement NSK. Pourles plus petitsgrains,le
glissemenpyramidal 1, estlocalisé,lorsqueprésentauvoisinag desjoints degrairs.

Apres1% dedéfomationentractionsimple,on compteun seulmodededéfomationpargrain: le glissement
basalestidentifié 14 fois sansambiguité, le glissemenpyramidal 11, 11 fois sansamhbguité.Les autressystemes
de glissementne sont pasclairemen identifiés. Des ambigtités subsistenppou 50% desgrairs pou lesquels
le glissementbasalest cité dans50% descas,le glissementpyramidal i, dans75% descas, les glissements
prismatiqe et pyramidal 1; respectrement dans 25% et 40% des cas. Apres 3% de défomation, la forte
dominaion du glissementbasalet du glissemenipyramidal 112 se confirme On a alors 1,4 systemesactifs par
grain; aucune maclen’est appaue a ce niveau de défamation parmiles 48 grainsanalysésOn n’obsene pas
d’évolution importante danslesmodesde défomationpou destauxdetractionsupérieus.

A detrésgrardstauxdedéfamation,onpeutobsererdesmécanismgdelocalisatiorcommedande casNSK.
Lestrois mécanismesdéjavus sontrep@ésentésurlesfiguresV.21,V.22etV.23ou'on peutvoir respectiement
dumaclagegdesformeslenticulaires et dela formationde chesrons.Cestrois mécanismesontextrémenentrares
puisquil afalluallerlestrouverendehasdes48grairs analysé®nEBSD.Encorecesmécanismeseconcenent-
ils queles“gros grairs”.
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Les modesde défomation expéimentalemen obsevés sur le revétemeh SKTT en traction simple, sont
résumésurle trianglestandardiela figureV.24.0nvoit quele glissemenbasaloccupe la plusgrand surfacede
cetriangle.Lesfrontieresindiquéessonttresfortement dépenlantesdela taille degrains: lesflechesndiquent le
sensdel'évolution desfrontierespourunediminution dela taille degrairs.
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10kU 19mm plans :00.2
fichier grain : NSKT20_pointes

10pm —————
NSK TRAC INT eMAP CDH ENSHP

Fi1G. V.10 — TractioninterrompueNSK.Rotation de réseauassociéeu grain a formeslenticulairesdela figure
V.9: ceslentillesnesontpasdesmacles
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a E T Z20kU Bmm
C = ECDM ENSHP HAP
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FiG. V.11 — Mesue dela rugositéinduite par le glissementristallographique: (a) identificaion dessystémes,
(b) cartographieinterférométrique (c) profil issudela cartographie (b)
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FiG. V.12 — Mesue de la rugosité induite par le maclage (a) identification des systemes(b) cartographie
interférométrique (c) profil issudela cartographie (b)
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a x 1000 Z0prm r d LOkV Bmm
HO skt 2CDM ENSHP HAP

Alpha =320" Beta = 10"

Longueur= 11 pm Pt=177 pm Echelle =3 pm

c) o 1 2 3 4 5 & 7 8 a 10 pm

FiG. V.13 — Mesue de la rugosité induite par les lentilles (a) identification des systemes(b) cartographe
interférométrique (c) profil issudela cartographie (b)
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FiG. V.14 —Triangle standad expérimentaldu zincrevétemenNSK entractionsimple
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€11 = 21, 8%

FiG. V.15 — Essaidetractioninterrompusur tdle NSK. Observatiora divers tauxde déformatiam. Observation
enlumiére polarisée
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FiG. V.16 — Identificaion desmécanismede déformatim sur tble SK apréstraction simple L'analysepartielle
desmodesdedéformaion montie qu'’ils sontidentiquesa ceuxdu casNSK
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fichier grain : orient

FiG. V.17 — Projectionstérémraphiqueassociéa la figure V.16 : tractionsimplesur tdle SK

— Axe de traction. Identique pour chaque micro

€11 = 2, 9% €11 = 2, 9%

e ;

€11 = 6, 3% €11 = 19, 6%

FiG. V.18 — Essaidetractioninterrompusur téle SK. Observatio a divers taux dedéformation Observatioren
lumiere polarisée
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FiG. V.19 — Recristallisationauxjoints de grainslors d’un essaide tractiona rupture. L'axe de sollicitation est
portépar DT. Observatiorenlumiére polarisée

c0pPm ———————————————1 10KV Bmm
SKTTTS1 BECDHM ENSHMP HAP

h

3 ;!
boundary levels: 5.0° 15.0°
90.00 pm = 45 steps Tiled [001] IPF Map

(@) (b)

FIG. V.20 — (a) andyseEBSDdela zoneétudié d’'une épmouvettedetractionsimplederevétemensSKTT avant
toutedéformatiam — (b) identificationdesmodesle déformatim aprés2,5%entraction
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FIG. V.21 — Maclage dars le revétemenSKTT, entractionsimple a destauxde déformaion importants

FiGc. V.22 — Apparition de formeslenticulaires sur le revétemen SKTT, en traction simple a destaux de
déformationmportants
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FiIG. V.23 — Formationde chesrons dars le revétemenSKTT, en traction simple a destaux de déformatiam
importants

direction : 100

F1G. V.24 —Triangle standard expérimentaldu zincrevétemenSKTT entraction simple Lesflechesindiquent
I’évolution qui correspoml a unediminutiondela taille degrains
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En conclusion

Lesmodededéformatiordetrois typesderevétemenbnt étéidentifiés.
— Le premierde cesrevétementsle revétementNSK, qui se caractérisepar desgrains en formede crépe

longsde 60Qum, épaisde 10umet avecun axe sénaie orienté perpendculairementa la tdle, monte un
compatementtout a fait atypique avec,désles premies pourcerts de déformatim, au moinstrois modes
de déformadion par grain etun glissemenbasalcomplétemersous—epésentépar rapport a ce quenous
enseignda littérature. La maclage et le glissemenpyramidd 1, sontquart a euxtrés nettemensur
représentépar rapport a ce querapporte la littérature. Enfin ce revétemenprésentedesmécaimsmesde
localisation: la formationde chevrons diisa I'inter sectionde deuxsystemesle glissemenpyramidaux Tt
symétriquepar rappat al'axe sénaie et enfinla formationdebou souflueslenticulaires.Uneexplication
a étéavanceé pou la formationdeschevrons,dont la littérature ne parle pas. Dansla partie suivante
nouspropasens une explication pou la formationdesformeslenticulaires. La cinétiquedu maclage a
égalemenétéclairemenidentifiée

Le secondrevétemengtudié,le revétemenSK differe du premierpar un affinementde la microstructue
dd a l'intr oduwction de nombeusespetitesmacleslors du skin—pas. On supposeque celan’a pasd’effet
sur I'activation des systémegle glissementCette hypothesea été confirméepar des observaions sur
le revétemen SK. Par contre nows avonsvu que la cinémaique de maclage est biaisée: la phasede
germinationde nowellesmaclesn’existeplus.

Encequiconcere le troisiemerevétemenétudié le revétemenSKTT, qui secaractérisepar desgrains 10
fois pluspetits(maisunetexture a peupreséquivalate),la différencedecompatementd’avecle revétement
NSK estmajeue: a peineplusd’un systemectif par grain, le glissemenbasalreprendsapremiée place
onn’observepasde maclage.

Nousallonstenterd’apporter une explication a cesphéromenegyracea la modélisationmulticristalline qui

suit.
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V.3 Modélisation d’'une microstructureréeelle entraction simple

Commeonl'a soulignéadiversegeprisesle revétementNSK secaractéris@ardesgrairs enforme decrépe,
trésétalésdande plandelatole, épaisde seulemenl0um soitl'entiereépaisseudurevétenent.La configuation
correspadantaplusieus morocristauxappsédesunsacotédesautresdurevétenentestdoncunecaractéistique
majeure; c’estce qu’on appelleun multicristal. Toute moddisation qui désirerende comptede maniee réaliste
desmodesde défamationactifs au seindesgrairs de zinc doit consever cet aspectmulticristallin. Cettepartie
reprem unepartiede ce qui fut pulié parParisotetal. dars [Parisotet al., 2000.

Nousavonsdort réaliséun maillagepour calcul par élémeis finis qui satishit cettepriorité. Afin d’abander
dansle sensd’un réalismeencae plusfort, nouls noussommesappuygssurunemicrostructureréellecaractérisée
aussicompéetementque possible: microsc@ie optique EBSD. La structure2D ainsiobten a pu étreextrudée
pourobtenirunerep®sentatior8D du revétenent. Ce faisant,on fait I'nypothésecompléterentjustifiée queles
joints desgrairs de zinc sontperpendiculaiesala surfacedela téle. La coucte dezinc élaboge,onla dépsesur
un substrad’acierau compatementmécanigie ortharope,honogéene On réalisealorsun calcul de tractionsur
unetelle structue. Commenousallonsle voir, les condtions auxlimites imposéessur les bords de I'éprouvette
sontcellesvraiesdela petiteéprowettedetractionin situ qui aservidebasea ce maillage.

Graceau dépaillementtrésriche qu'offre ce gene de moddisation, nousallons powoir mettreen exergue
plusieursphéromeéres: I'effet du substrasurl’état descontmintesdars les grainsde zinc, I'existen@ ou nonde
gradiens dansles grainsde zinc (gradentsdansle plandela téle, gradentsdansl'épaisseurdu revétemet), les
hétérognéitésde défamationplastique ainsi qued’autreseffets plus surpremntscommela rugasité induite par
la plasticité.

V.3.1 Maillageissud’'une microstructureréelle

La partieutile d’'une épraivettedetractionin situ a étécaractériséparmicroscoje optique etparEBSD.La
géométie d'une telle éprowette estdonréefigure 111.8. La figure V.25 mortre la microstructured’'une zonede
3,7mnx1,5mm du centrede I'éprouwette. Les 1,5mmde large correspondet a la largeu réelle de I'éprouvette.
L'analyseEBSD (figure V.26) réaliséesurla mémezonerévéledesgrainsavecun axe ¢ perpeuiculaireala téle.
Seuls10 grairs surles 34 analysésontréellemet désorietésparrapmrt a cetteposition.

A partir de cesdomées,nous réalisonsun maillage2D en respectanta morplologie desgrainsainsi que
leur oriertation.On dome alorsuneépaisseua cettecoucte de zinc pourobtenr unecoucte d’élémerts 3D. On
comptel029éléments3D parcowche3D; onempile4 couctespou mailler le revétenentdars sonensemblela
figureV.27 schématis€approcheadopée.Cerevétementd'une épaisseude4 élémes 3D estalors“déposé”sur
le substraferrtique qui compe uneunigue coucte 3D de 1029élémentsgalenent.Descalculsavec4 couches
d’élémerts pour mailler le substratont égalemat été réalisés,|'épaisseurde cesélémentsobéissant une loi
géométique(la premiee coucle preésdel’interfaceayart uneépaisseude2, 5um). Cescalculsn’ont pasmortréde
différencenotableavecceuxpourlesquelde substranepossedegu’unecoucte d’éléments3D. Le compatement
mécanige du substratsthonogene saloi decompatementa étéidentifiéedansla partielll.2.1d).Le maillage
3D de la structureainsi obtene estdonccompaé de 5145 élémentssoit 37170 pointsd’intégration (élémetts
réduits)et 22165 noeuwspourdesélémentgiualratiquesOnn’a plusque5646noeuwsavecdesélémentdinéaires.
On apgique lesconditimsauxlimites suivantes

— DéplacemntU ; = 0 auniveaudu plande symétriedu substrat

— DéplacemntU ; imposésurlesdew plans(xz,X3)

— Lesautres plars sontlibresdeforce

La simulation de traction simple a été réaliséejusqu’a 2% de défamation macroscojgue (auxaqiels
correspodentdes défomationslocales nettemen plus importantes).Cependanles démuillementsprésentés
sontpourunedéfomationmacroscpiquede 1%; on ne notepasde différencede conportemeh entrecesdeux
défomations.Un calculidentiquea étéréalisésurla couchede zinc seuleafin d’'abaderl'influence du substrat
surlesmodesde défomationdu revétement.

La caractere8D de la simulationainsi quela forte nondinéarité deséquatios du comprtemen desgrains
de zinc impliquentdestempsde calcul treslongs(plusieus semaines calcul séquentiel)Le nombre d’éléments
permetencored’effectueruntel calculsurunestationdetravail. Ce nomtbre restecepemlanttrop faible pou avoir
une bome cornvergence: desdifférencesnotablesse font jour entrele calcul avec élémentsquadatiqueset le
calcul avec élémentdinéaires.Dansce derrier cas,la répmsedu revétenent estplus “raide” : les mécanismes
delocalisationsontmoindresparrappat au casquadatique.Cependaty commenous allonspowoir le constater
les résultatssontsufiisantspou dégagerdestendanesde la défomationde la tdle revétue Un raffinement du
maillagerequiet la parallélisatiordescalculs.
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FiG. V.25 — Andyse microstructuale d’'une éprouvettede traction in situ. Observationen lumiéere polarisée
Les parties nonpolies sont duesau vernis appliqué sur les tranches de la tble afin d'é\iter toute réaction
électochimigue locale

]

F1G. V.26 — AnalyseEBSDd’'uneépmouvettedetractionin situ ainsiquela figure de pdlesinversecorrespomlante

[ [ X

ND = (3)

TD=(2)
RD = (1)

Symmetrical

FiG. V.27 —Maillage élémentdinis d’'une épmouvettedetractionin situ testéesxpérimentalenmt
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V.3.2 Lois de comportemert

Leslois decompatementutiliséesdars cettemoddisation sontissues

— Pourle substratde I'identification sur I'acier ferritique du matériauNSK seul aprésdissolutiondu zinc.
Cetteidentificationestrapprtéedansla partielll.2.1d) decemanuscrit.

— Pourles grairs de zinc, la loi de comprtemen multicristalline estcelleissuede la revue bibliographique
réaliséedansla partie 11.2. On n'a malheueusemenpaseu le tempsnécessairgou utiliser la loi de
comprtemen identifiéepar méthoe inverse surle zinc massif(voir la partielV.2.4 de ce manusat). En
particdier le rapportrgg‘s/tgg vaut0,1: le glissemenbasalestaumoinsdix fois plusfacileaactiver queles
autresmodesde défamation Commenous I'avonsdéjavu dansla partielV.2.4 et comme nousle verrans
dansla partieVIIl.1, il estnécessairderevoir cerapprt ala baisse.

V.3.3 Résultats
a) Modesde déformation actifs et localisation de la déformation

AprésEi 1 = 1%dedéfomationmacrascopiqueentractionsimple,la défomationlocale € 11 resterelatverment
homaeéneau seinde chaqe grain Cecia l'interfacebien sir maisaussi,comne le mortre la figure V.28, ala
surfacelibre : €11 variede 0,08 a 0,02et lesmaximasontlocalisésprésdesjoints de grains.La défamationest
imposéedansle volumedesgrains parle substratA cetétatdedéformationhonogénecorrespnderd cependnt
detresforteshétérognéitéplastiquesLa figure V.29 mortre lesdifférentssystéemesctifsdandesgrainsapréda
mémeélongaion macoscopiqe. Le glissemenbasal(yggs) estnettemenplusactif quelessystemeson-basals
commele monte la figure V.29 (a), certainsgrainsont presde 10% de plasticitédueau glissemenbasalquard
d’autresgrainsontuncompatementiencoredlastiqueOnobsenre defortesconcetrationsdecontrairiesauxjoints
degrains(joints qui sontcohéifs dansla simulation); de cefait, on obseve aussiqueles systemesle glissement
non-basalssontconcemrésauvoisinagedesjoints degrains.

b) Gradient de déformation au travers de I'épaisseurdu revétement

La figure V.30 montrel'activité du glissementbasalpour différentessectionsdu revétenent. On note que
seulementieuxgrains(8 et 28) présententin gradent de déformationplastiqueautravers I'épaisseur I'épaisseur
du revétament sembleétre trop faible pour pernettre de déwopper un tel gradent a 1% de défomation

macroscpique.
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58 71 84 97 110 123 136 149 162 175
min value = 0.003 max value = 0.02

FIG. V.28 —¢€;1 ala surfacelibre aprésunedéformatiom macioscopige deE11 = 1%
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(a): Interface

min value =0.0 max value = 0.15

(b) : Sectiona mi—hauteur
2V, vy

min value =0.0 max value = 0.15

(c) : Surfacelibre

min value =0.0 max value =0.16
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FiG. V.30 — Déformationplastige par glissemenbasal: (a) sectiona I'interface, (b) sectiona mi-hauteur du

revétement(c) sectiona la surfacelibre. DéformationmacioscopqueE11 = 1%.
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V.3.4 Biaxialités descontraintes — Effet du substrat

Afin decompendrequelleestlinfluencedu substrasurles modes de défomationdela couchedezinc, nous
avonsréaliséun calcul de tractionidentiqie a celui de la tdle maissanssubstrat(i.e. sur 10um). Pource calcul,
les deux facesde zinc sontlibres de forces. Sur la figure V.31, on peutvoir trois isovaleus. La premniéere (a)
montrel’activité basaledesgrainsde zinc dansla coucle de zinc seule,avec uneéchellede couleus appopriée
permettahde bien faire ressortirles disparitésentrechaquegrain La secone isovaleus (b), montre,au méme
instant,le caszinc+sulstrat, avec la mémeéchelleque pour la figure V.31 (a). La comparaisonentrecesdeux
cartogaphiesmonte quela localisationde la défomationestnettemenplus proroncéeenl'absencede substrat,
ce derniertendanta honogénéisetta défamation en I'imposart aux grains,dansleur volume. Dansle casdu
systemezinc+sulstrat, I'état de défomation de chagie grain esttrés proche de celui du substratCommenous
allonsle montrer a cet étatde défamationcorrespnd un étatde contrante biaxiale.La troisiemeisovaleus (c)
estidentige al'isovaleus (b) maisavec uneéchelleplus appopriée.La compaaisonentre(a) et (c) montie que
lesgrainsdontl'activité plastiqueestla plusimportantene sontpasles mémesnprésenc®u nond’un substrat
I'état de contmintedesgrainsdezinc difféere comgétement.

Pour expliquer ce phéroméne,concentons-nas sur un grain particulier (le grain 11 de la figure V.27) et
réalisonsun essaide tractionidentiqie (i.e. dansla direction 1) sur un monaristal d’orientationidentigie. Le
moncristalrépord a unetelle sollicitation parun champde déformationplastige dela forme :

ek 0 O
g)‘()ll ~| 0 0 O (V.1)
0 0 —«€P

ol x ! signifiemonaristal d’orientationidentique a celledugrain11. Un tel tenseude défamationestdd aufait
guel'on active un seulsystemede glissemenbasal,ce dernierglissantdansunedirectionprocte de la directian
detraction.Or nows avonsvu qu’en présencel’un substratce derrier imposesonétatde déformationeNg cet@
revétemeh Si on supmsequele substraposseédain compatementmécaniqe isotrope,il enrésulteun etatde
contrairte biaxialepourle grain 11, avec unetrésforte containte moyennede compessiondansle senstravers
(valeus fourniesparla simulation) :

e 0 0 o 0 0
p gP
€ ~ 0 —% 0 , o ~]1 0 —-310 O V.2
Ssheet™ 02 e <~9ra'n“> 0 0o o (v-2)

2

La figureV.32 dome/l'état de contrairtesdu grain11 enprésenedu substratCet étatde contrainesestla raison
pourlaqudle on active dessystéemesle glissemennon-basalsCe raisonementse géréralisea quasimentous
lesgrainsde zinc enprésenceCesrésultatssontencae exarcerlésparle compmprtememn mécanigie orthotiopedu
substratontle coeficientdeLankford (€22/€33) ~ 2.

a) Flambementpossibled( al'état biaxial descontraintes— Apparitio n deslentilles

Nousvenors de voir qu’un étatbiaxial descontintesexiste dansquaimentchacundesgrainsde zinc qui
compaentle revétemat modlisé.Imagnonscequ’uretelle situationpeutprovoquersurungraindontl’interface
présentedes défauts d’acciochage autremat dit deszones ou il n'y a pasde contactentrele substratet le
revétemen LafigureV.33montrele maillagequi modéliseunetelle situation.La taille de“I'entaille” alinterface
estde40um Le morocristaldezinc estorierté presqe identiquementugrain 11 dela modélisatiorprécélente:
on s’attenddonca avoir descontranteslatéralesde compession. Cetteoriertation estlégeremenmodifiéepou
pouwoir réaliserun calcul 2D.

La figure V.34 dome le résultatfourni par la modélisationde traction simple dansle sens2. La défornée
résultanteest amplifiée. En donrant, par la penséeune prafondeur a cette isovaleus, la figure V.34 est de
morplologie trés procte deslentilles expgimentalemehobseréesen traction simple sur le revétenent NSK.
On verragu’expérimantalementeslentilles disparaisseniésquela sollicitation devient biaxiale (traction large
et expansionéquibaxiale), ce qui renforcel'idée que leur existene peut-étre reliée a un effet de flambemat.
Toutefois,desdéfauts d’accrochag de cetordre,40um n’ont pasétéobserésexpérimentalemen

b) Comparaisonavecl’expérience

La figure V.35 comprela répmsemacrscopiqe dela simulationavecl’essairéel.La présencelela coude
dezinc n'a quetréspeud’influence surla répamseglobaledu substratLes différencesdela figure V.35 sontdues
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(a): Sanssubstrat-jeudecouleus A

D 24 49 74 99 124 149 175 200 225
D minvalue =0.0  max value = 0.0055

(b) : Avecsubstrat-jeudecouleus A

B
SR
Vevtel,

min value =0.0 max value = 0.0009

(c) : AvecSubstrat-jeudecouleus B

7 15 22 30 37 45 52 60 67 89 (x1.0E-5)
min value =0.0 max value = 0.0009

FiG. V.31 — Influencedu substat sur I'activité du glissemenbasaldansles grains du revétementDéformatian
macioscopiqe E11 = 0,05% \oir lescommentaesdansla partie V.3.4.
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011 grainl1l avecsubstrat 022 grainllavecsubstrat

}_RD R_RD
D 28 19 -9 0 9 18 28 37 47 56 D 28 19 -9 0 9 18 28 37 47 56

min value =-40. max value = 110. min value =-80. max value = 65.

FIG. V.32 — Etatdecontraintesdars le grain 11 enprésencal’un substat

b, HEERNTT [ [ [ [ T

6 12 19 25 32 38 45 51 58

min value =0.00 max value =0.7

FiG. V.34 — Flambemend'un grain de zinc présentahun défauta I'interface avecle substat
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auxprobdémesdeprécisionetd’acquisition surdespetitesstructuresLa compaaisonlocaleestmalheueusement
assezdéceante et se limite a la mise en éviderte de ruptues intergranulaies qui pewent étre associéesux
concentationsde cortraintesrévélés par la simulation(figure V.36). Ce comprtemen aux joints de grainsa
égalemenétésoulignéparLietzauetal. [Lietzauetal., 1998]. L'obsenationet 'analysedeslignesdeglissement
estrendie impossiblea causeadela coucte d'oxyde qui s’estdéveloppéeapred’essai.

V.3.5 Influencedela taille desgrains

Un calculmulticristallin s’inspirantdela microstructuredu revétenenta petitsgrainsSKTT a étéréalisé Les
grainsdu revétenentmodéliséontdorc unetaille del'ordrede40umdars le plandelatéle.

Les formesdesgrainsdort on s’inspire pour réaliserle maillagesontidentigies a cellesdu calcul a gros
grains: celanouspermret de compaer cesdeuxcalculset d’en extraire ainsil'influence dela taille desgrainsde
zinc. Le maillageutilisé estsurla figure V.37.1l est,danssesaspectsechniqes(nonbredenoeud, d’éléments,
etc),identiqueaumaillageavec élémentdinéairesdu casa grainscrépes.

Lesrésultatssontfournis aprésE = 1% dedéfamationmacroscojgue.

Tandisque nows avions vu quela compaantee 11 du tenseurdesdéfomationsétait relativermenthomayéene
dansle corps desgrainsdezinc, lorsquecesderniersontunemorplologiedetypecrépe desgradentstresforts se
déeloppentlorsquelesgrairs serappocher d’'unemorpholaggie équiae. LafigureV.38 montreainsilesgradents
de déformation (a traverssacompsantedansla directionde traction) et de contraintes(a traverssacompasante
dansle sengravers). Commeon le constatecesgradentssonttrésprononceé.

Le revétenent estmaillé avec 4 coucles d’éléments; les gradents se déweloppentdesla premiérecoucte
d’élémertts, la plusprocte del'interface.

La figure V.39 monte les gradiens des défamations plastiquesdues a deux familles de systémesde
glissement lafamille basaleetla famille pyramidalert,. Onconstatejuel’on adesgradienstoutaussimportants
(ils sedéwdoppen égdementdésla premiée couched’élénments),et quele mode de défamationprincipal est
le glissementhasal: le glissementpyramdal 11, estlocaliséaux joints desgrains.Ceci corrobore ce qui a été
expérimentalemen observé: les grairs du revétemat a petits grains SKTT, tels qu’observé au microsco,
c’'est-a-direen surface,se défomentessentiellemenpar glissemenbasal.La figure V.39 mortre en effet quele
glissemenbasalet le glissemenpyramdal 1> sontd’un ordre de grandeur comparablea I'interface,ce qui n'est
plusdutoutle casala surfacelibre. Commel'état de déformational'interfaces’effacetrésrapidenentau profit
d’'un étatde défamationprachedecelui obsené ala surfacelibre, le glissemenbasalestle mode dedéfomation
principd dansle corps desgrains.

Lesgradentsqui sedéeloppentdande plandela tble,auseindechaqe grain,sontégdementplusimportants
guedande casdesgrainscréges: lalocalisationdela défomationestplusmarquéelorsquelesgrairs tendemnvers
unemorphologe équiae.

Lesrésultatobtens danscettepartiele sontavecdesélémentdinéaires Celaimpliqueunecertaireraideurdes
éléments lesgradierts obtens seraienencoreplusimportaris si nousavions utilisé desélémentgjuadatiques.
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FIG. V.36 — Fissuesintergranulairesobservéesxpérimentéement.Lesgrains 10, 11 et 20 (voir la figure V.27
pour repéer cesgrains)

X3

FiG. V.37 —Maillage du calcul multicristallin a petitsgrains. On conservde maillage du casa grosgrains mais
onréduitle rapport “d’écrasemeti decesderniers: Il estde4 aulieu d’étre de50
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FiG. V.38 — Tresforts gradientspour le revétement petitsgrains: €11 de tractionlaminage, de la contrainte

022, dars le sendravers
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En conclusion

Lesmodesde défamation en traction simplede trois microstructues différentes de revétementsle zinc ont été
analysésCetteandysequi allie EBSD,microscopieet modélisatiorpar élémentginis a permisde monter :
— Du pointdevueexpérimenté:

— LerevétemeniNSK, dontles grains ont unemorphdogie de type crépe(600umde diaméte pour 10um
d’épais), a au moins3 modesde déformatim par grain et ce désles premiess pourcerts de déformation
Contrairementa ce que I'on peutlire dars la littérature, le glissementbasal n'est pas le modede
déformatiom majoritaire; il estlargemen supplarné par le glissemenpyramical 11, et le maclage. La
texture seulene permetpasd’expiquer untel étatdefait. La cinétique du maclage a étédégayéegracea
desessaigdetractioninterrompue

— Le revétementSK dort la microstructue est identique a celle du revétementNSK mais avec de
nombreusegpetitesmaclesen plus (duesau skin—pas) possédaelesmodesde commrtementidentigies.
La cinétiquedu maclage estpar contre biaisée: la phasede germination telle qu’observéedansle casdu
revétemenNSK n’a pluslieu.

— Pour le revétemenSKTT, dontlesgrainsont unemorpholaie plus conventionrelle (40pum de diameéte
pour 10umd’épais), on ne comge plus qu’un seulmodede déformatia actif par grain, essentiellement
duglissemenbasal.On n’observeplusde maclage.

— Deuxmécanismesle localisatin de la déformaion ont étéidentifiés: la formationde chesrronset la
formationdelentilles.

— Du pointdevuemodélisatio :

— Lescalculsmulticristallinsont porté sur unemicrostructue réelle

— Onamontréquedansle casNSK, lesdéformatios imposéesiuxgrainsde zinc (dars leur volune) sont
cellesdu substat. Celaa pour effetd’activer denomlreuxsystemesdeglissementCelaengerdre un état
de contraintesbiaxial dansles grains de zinc. Cet état de contraintesestuneexplication possiblede la
formationdeslentillesobservéesxpérimentalemen

— Dansle casdu revétemenSKTT, celan’estplusvrai : desgradentsde contrainteset de déformatia
sedévelopentdars lesgrains de zinc.L'état de contraintesbiaxial ne seretrouvequ’a I'interface; plus
onserapproche dela surfacelibre, plusontendvers un étatde contrainte uniaxial. En conségenceon
n'active danschaguegrain, plusquele glissemenbasalessentiellement.

Dansle chapitresuivart, nows allonsréaliseruneanalyseidentiquepourdessollicitationsmultiaxiales A la fin
decechaptre, setrouveuntableauécapitulatidesmodesdedéfamationobsevéssurl’ensembbe desrevétenents

etsoustouteslessollicitationsanalysées.
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Chapitre-VI-

Comportementdesrevétemeris sous
chargementmultiaxial

Dansce chapitre, onréalisel’analysedesmodesde déformaion desrevétementsoussollicitations biaxiales
(tractionlarge, expansionégubiaxiale). Cesessaisnécanigiess'accompgnentdespremieesmanifestatios de
I'endommagementau seindesgrainsdezincformantlesrevétemets étudiés.

Ce chaptre a été séparédu précédenpour enfaciliter la lecture, néaaxmoins,il resteardu; nouws préféions

avertir le lecteur
A la fin de ce chapitre, setrouveun tableaurécapitdatif desmodesde déformationobservésur I'ensemble

desrevétementst soustoutesles sollicitationsandysées.
Saud mentioncortraire, I'axe desmicrographesdesessaisdetractionlarge de cechaptre esthorizontal.
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VI.1 Modesdedéformation entraction large

Puisqud’on s'intéresseau compatementdesrevétemets de zinc lors desphasesd’emloutissageil esttrés
importan d’obsenerd’autres casde sollicitationqueceluidela tractionsimple,enparticlier lesessaidiaxiaux
Nouscommeigonsparla tractionlarge.

VI.1.1 Revétementnon skin—passeNSK

Le principe esttoujousle méme: analyseEBSD avanttoutedéformation,défamationde quelqiespourcents,
identification des modesde défamation puis obsenation de I'évolution du nombe de systéemesactifs et du
maclagepou destauxde défamationplusimportants.

La taille des échatillons (45mmx70mm) qui serontembotis est trop importarie pou permettreune
configuation classiqued’analyse EBSD. Les nouwelles condtions exp&imentaleg(ande detilt de 63°, distance
de travail de 25mm) ne sontplus aussioptimales.Les tempsde répamsesontdoncpluslongs et on obsere une
Iégérehystérésentredeuxpointéscommele monte la figure VI.1 (b) ou I'on voit des“traces” horizortalesde
cettehystéréseuniveaudesjoints degrairs.

Les mesuregle défamationsontréaliséegyracea un réseaude cercles.On rapgelle que cettemesuren’est
précisequ’aupourcentpres.

Aprés2% de défomationéquivalente 1, on compe 3 modesde défomationactifs par grain (i.e. 144 modes
pour50 grairs). Le glissemenbasala étéidentifié 14 fois, sansambigiité, le glissemenpyramidal 12 65 fois, le
glissemenpyramidalt; 3 fois et le glissemenprismatiqie seulemehunefois. Le maclageestcompé 16 fois.
Il restedorc 32% desmodespou lesquelson a plusieus solutiors : le glissemenbasalestcité pour16%de ces
modesJesglissementpyramicaux T, et sontcitéschacurpou 50%decesmodesetle glissemenprismatiqie
égalemehpou 16%.

Le maclageestassezmpartanta4% dedéformation; il sedéwdoppepou ervahirpresqueentierenentcertains
grainsa 10% de défamation(figure VI.2 (a)). On comge 46 maclesa 10% de défomation,soit 30 de plusqu’a
4% dedéfamation Ces30 maclesrepréenten68%desnouveauxmodesde défomationobsenésapresl0%de
défomationentractionlarge. Le glissemenpyramdal 11, esta noweaule glissemente plus actif comne dans
lesgrainsH et G delafigureVI.2 (b).

La figure V1.3 donre le triangle standardobtenuexpérimentalemen Ce triande esttrés semblake a celui
obtenuentractionsimple.Notors simplementjuela zoneou le maclageestactif estplusimportantequedansle
casdela tractionsimple.Onretrowe le phénanénede formation de chevrons.Par contrelesformeslenticulaires
observésentractionsimpleontdispau. Celaestcohéentavecl’idée quecesformeslenticulairessontuneffetde
I'état biaxial descontrairies.En effet, entractionlarge,I'état de défomationimposéparle substraestbeawoup
plusprochedeceluiprisparlesgrainsdezincsousun étatdecortraintedetractionsimple.Onneretrauve dorc pas
cettecomposantefortemern compessve dela containtedansle sengraversresponsale del'effet “flambemant”
dontnouws avonssoulignéla possibilitéantérieuement.

VI.1.2 Revétementskin—pasg + traitement thermique, SKTT

LafigureVI.4 montrelesrésultatdequelquesunsdes59grainsanalysésApres4% dedéfamationentraction
large,oncompe 84 modesdedéformationactifs,soit 1,4 modespargrain Lorsquele glissemenbasalestprésent,
il est,enréglegénérée, dominant. Cependan étantdonréela texture, parmiles47 modes identifiéssiremety on
necomptequel4tracesdeglissemenbasalpour28tracesdepyramidauxitz. Oncompe égdementd maclesune
tracede glissemenpyramidal iy maisaucure de glissemenprismatiqe. Parmi les 37 modes non-identifiés,on
cite le glissemenbasaldans6% descas,les glissementpyramidaux,chacundans37% descas,et le glissement
prismatigqe dans21%descas.

Le trianglestandad estdoméfigure VI.5. La flecheindique le sensdel’évolution liée a unediminution dela
taille degrains.Onretroue I'effet dela taille de grains: quandles grairs sontpetits,desgradentsde contrainte
et de défomationsedéweloppen dansl’épaisseuret nous ne sommeslus dansle cadrestrict desdéfamations
imposéeszomne dansle casNSK. Ensurface,onretrauve dorc unnomlre desystéemesctifsplusfaibleavecun
glissemenbasalbienreprésentéSurla micrographe dela figure V1.4, on peu apprécie untel effet.

!La déformaton équivalerte estdéfiniepareeq = 1/ 2€ : € = 1/ 3%(¢)
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A
boundary levels: 5.0° 15.0°
600.0 ym = 20 steps Tiled [001] IPF Map

(@) (b)

FiG. VI.1 — Cartographesoptique (a) et EBSD(b) del’échantillon NSK pou tractionlarge avart déformation
Réseaulecerclespou la mesue desdéformdions

FiG. VI.2 —Modesdedéformaion duzincNSK entractionlarge, €eq= 10%: (a) maclage, (b) glissement
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FiG. VI.3 —Triangle standad expérimentaldu zincNSK entractionlarge
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Fic. VI.5 - Triangle standad expérimenth du zinc SKTT en traction large. La fleche dome I'évolution
correspondnta unediminution dela taille degrains
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V1.2 Casdel'expansion équibiaxiale

Nousallonsprocédera uneanalysemaintenanclassiquelesmodesde défamationpou lesrevétermentsNSK
etSKTT.

VI.2.1 Revétementnon skin—passéNSK

LafigureVI.6 monte deuxtypesdecommrtementlassiquesbtensenexpansioréquibiaxale : le premer ol
trois systemesleglissemenpyramidal T, actifsontdestracequiformert untriange équilatéral le secondul’on
retroue la formationde chesronsavecdu glissementrans\ersal a la directian du chevron. A 5% de défornation,
on compte3,5 modes actifs par grain : parmiles identificatiors sansambigiité (89 modes),on compe 48% de
glissemenpyramdal 1z, 38% de maclage 9% de glissemenbasal,3% de glissemenpyramidalt; etenfinune
tracedueauglissemenprismatiquell y a 58 modesnon-identifiésunivoquenent. Pourceslignesde glissement,
lesglissementpyramidalmy et représententespectrement41%et 33%despropositions; lesglissementbasal
et prismatiqee représententespectiement16%et 10%despropgitions.

On a dorr toujouss unetrésforte domiration du glissemenpyramdal 11, et du maclagequi prendune part
nettementplus importante dansla déformation plastique.La figure VI.7 qui dome le triangle standardsuivant
la directicn macroscojue ND (direction qui caractérisd’essai) traduit 'importancede ces dew modesde
déformation.LesgrainsB etV ontclivé apress% de défamationéquivalente.Un rapidecalcul (ot I'on suppose
étre en défomation imposée)donre des contrantes normales de I'ordre de 33MPa pou cesdeux grains. A
10% puis 15% aucunautregrain supplémetaire n’a mortré de nouwelles fissuresde clivage.Or étanta 15%
dedéformation,d’autresgrairs auraientdd cliver. Cetteconstatatiomousaamenéila réflexion qui serafaitedans
la partieVI11.4, qui traitedel'influence d’une couctle d’oxyde sur'endommagmentdesrevétements.

Sur la figure V1.7, on remaraie que I'activation de trois systémede glissementpyramical 11, formantun
triangleéquilatérakstun mécanismejui concere ungrard nombre degrains; le glissemenpyramidal 11, restele
modede défamationprincipd.

VI.2.2 Revétementskin—passé- traitement thermique, SKTT

Dansle casdurevétementSKTT enexparsionéquibaxiale,oncompe, apress% dedéfamationéquialente,
138mocdkespour 74 grainssoit présde deuxmodesactifs pargrain. Commedansle casNSK, ona dorc tendare
aactiverun plusgrandnomlre de modesde déformationqu’entractionsimpleou large. Parmiles modesgui sont
identifiésde maniee univoque(102modes),80% sontdu glissemenpyramidalTt,, 15%du glissemenbasal.On
compte4 fois le glissemenpyramdal 117, unefois le glissemenprismatiqe et unemacle.ll reste36 modespou
lesquelsplusieus solutiors sontpossibles lessystemesle glissemensontcitésun nombre a peupréesidentiques
defois.

Ceschiffres doivert cependntétrepondéésauregad desdeuxremanuessuivantes:

— Commele montrele triangle standardde la figure V1.9, la zore analyséepar EBSD estasseZfortenent

texturéepour glissersuivantlessystémepyramidauxs.

— Commele monte la figure V1.8, lesmodesde défomationactifs sonttrésfortementdépenlantsdela taille
degrairs : lesplusgrosgrairs peuwent,al’instar desgrairs du revétementNSK, activer 3 voire 4 systemes
(grainBC dela figure V1.8), tandisqueles plus petitsgrainsn’adiventqu’un seulsystémedansle volume
(grainBD) avecparfois un autresystémedocaliséauxjoints degrains.

Aucure fissure de clivage n’est appru dars les grains analyséspar EBSD qui ont servi de population

représentage pou cetteanalyse.
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Fi1G.VI.6 —IdentifcationdesmodesiedéfamationduzincrevétemenNSK enexpansiorgquibiaiale, € e¢q= 5%

AB

Q““\w @
1 ﬂ,}\.\?'&\ R
Bqui. T\
direction : 001

FiG. VI.7 —Triangle standad selonND du zincrevétemenNSK enexparsionéquibiaiale, € eq = 5%. Leterme
Equi. Tr. rervae auxtracesde glissemenenformedetriangle équilatéal (voir figure VI.6). La partie hachurée
représentda zoned'actvité du maclage
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FiG. VI.8 —ldertification desmodesde déformatim du zincrevétemenSKTT enexparsion équibiaiale, € eq =
5%

FiG. VI.9 —Triangle standad selonND duzincrevétemenSKTT enexpansioréquibiaxiale, € eq = 5%. La fledhe
indiquele sensd’évdution qui corresponch unediminutian dela taille degrains
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En conclusionsur lesmodesde déformation et d’'endommagement

De nombyeux essaisexpérimentan ont permisde cerner les modesde déformdion desdifférentsrevétemets
étudiés

— 3revétementsontconcernépar cetteanalysesystématique le revétemena trés gros grains typecrépes,
NSK, le revétementSK a microstructue plus fine grace aux maclesintroduitespar le skin—passet le
revétemenSKTT avecunetaille degrains del’ordre de40um.

— 3 typesde sollicitationsont étéréaliséspou cowrir un chample pluslarge possible cecidars le but de
mieuxreproduire les sollicitations vuesa I'embotissage. Ces3 sollicitations sontla traction simple la
tractionlarge etl'exparsion équibiaxiale.

— Uneméthodal’'identificationdesmodesie déformatiora étémiseau poirt. Elle allie EBSDet microscopie
Elle a étéappliquéeauxrevétement®dSK et SKTT pour chaquesollicitation.

— Une utilisation importarte descalculspar élémentdinis et un cougdage aux observatios expérimentales,
nows a permisde compenrdre et/oud’avancerde nombreusesxplicationsa desphénanénesncomustels
guela formationdeschewronsetdeslentillesentractionsimple

Touscesessaimousont permisde dégager lespoirts suivants.

— Le comportemenmécatique desrevétementgtudiésesttrés différert de celui du zinc massif Tandisque
pou ce dernier on retrouveles résultatsclassiquesde la littérature ou le glissemenbasd dominetrés
nettemenlkesautresmodesdedéformationpou lesrevétementa grosgrains, lesrésultatsobterussonttout
afait caractéristiques aumoins3 modes dedéformatiorpar grain etcedésle déhut dela plasticité,sous—
représentatiordu glissemenbasal,domindion du glissemenpyramidal 112, part importarte du maclage,
mécanismedelocalisationnoweaux.

— Nousavors pu dégajer desdifférencesde compatemententre les différentsrevétements I'influencedela
taille degrainsa particulieremengtésouligné.

— Lecaraderefortementanisotopeducomportemetmécanigiedu zincexpliquele compatementparticulier
desrevétements c’estla réponseauxcondtions auxlimitesimposéegpar le substat.

— Desmécanismeexpliquant deuxnouvelleformesdelocalisatilms ont étéavancés tousdeuxsontdiisaux
condtions auxlimitesparticulieresimposéepar le substat.

Le tableauVI.1 estun récapitlatif desmodesde défomatior?.

Sollicitation | Revétemen | Basal Pyr. 1, Maclage Pyr 1 Prismatique Triande
standard
Traction NSK 15%  52% 26% 6% 1% figureV.14
simple SKTT 56%  44% figureVv.24
Traction NSK 11% 50% 36%° 2% 1% figureVI.3
large SKTT 30%  59% 8% 2% figureVI.5
Exparsion NSK 9% 48% 38% 3% 2% figureVI.7
équibiaxale  SKTT 14% 81% 1% 3% 1% figureVI.9

TAB. VI.1 : Récajtulatif des modesde déformatim pour tous les
revétementsttouteslessollicitationstestées

2Cetableaune donnequeles modesidentfiés sansambiguité : il surestimedoncun peule maclagepourlequel on n’a jamais d’ambiguité.
Leslignes de glissementappauesau seindesmacles ne sontpascomptailiséespuisqu’dles n’ont pasété systématjuementelevées. Enfin
le casSK estsupposédentiqueaucasNSK ala cinéique de maclage pres.

3Leschiffresdu maclage pourcetessaisontdonnéspour 10%de déformaion équivalente tandis queceuxdu glissemensontdonné pour
4% de déformaion équivalente. Toutefoks, entre4 et 10%, le maclag représete 68% desnouweaux modes.



Chapitre-VII-

Endommagementdu zinc revétement

Les sollicitations mécanigies auxqtelles on s’intéressedans ce chapitre sont des sollicitations biaxiales
(tractionlarge, expansionéquihaxiale). Commeon vientde le voir, cesessaismécamquess’accompagnentdes
premiéesmanifestatios del’endommaementau seindesgrainsdezincformantlesrevétementgtudiés.

Oncaractériseainsil'endommaemen desrevétemets dezinc.Apresl’avoir identifié, onétudiel’influencede
divers paramétessur samanifestationParmi les parametesdontl'influenceestmajeue, on peutciter la finesse
de la microstructue desrevétementsinsi quela présenced’une cowche d’oxyde en surface Cetteandyse est
étayéepar desinformatiors quartitativesobtenuespar analysed’'images. Toutescesanalysesiousont permisde
hiérarchiserlesrevétementguart a leur comportemeirfacea I'endommaemen : desaméliomtions simplessur
le revétemenindustriel peuvat augmentersarésistancex I'endommaemen par un facteurtrois.
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VI.L1 Apparition del’endommagement

Avecle déhut dela biaxialité,ce qui corresponda la tractionlarge dansnotre cas,appaait 'endommagenent
sousforme de fissuresde clivage. Totalementabsenteen traction simple, on compge déjaun certainnombye de
fissuregde clivagedesles5 premierspoucentsde défomationentractionlarge.

On identifie 'endommagmentaux fissuresde clivage puisge comrre le montrela figure VII.1, I'interface
compaéed’intemétalliquesd-e>Als peu étremiseanue.

LafigureVIl.2 recerselesgrainsqui cliventlorsd’un essadetractionlarge,surunéchatillon NSK aprésl0%
dedéfamationéquivalente Commeon peutle constateron obseve unerelative anisotrpie del'endommagenent
avec une corcentrationde grainsclivés qui ont un axe ¢ a 30° de la direction de traction. Les figuresde pole
de la texture du revétenent NSK (figure 111.27, page82) montent gu'unetelle anisotrgie estlogique Comme
I'on saitquel’'on esta défamatiors imposéespn peutégalemat regarder quellessontles contrantesnormales
au plan basal,l'unique plan de clivage du zinc. Sur la figure VII.3, on a repéé 4 oriertationsreprésetatives
d’une éventuelleanisotr@ie. Le calcul descontraints, pou un essaide tractionlarge montrequela contrainte
normae g, varie de 50MPa en (a) a 45 MPa en (d) en passanipar un maximum de 62MPa en (b), aveco, =
Sin?(®) [o11SiN? (1) + 0220 (@1)] et (1, P, @) lesandes d’Euler du grain considéé (I'orientation (b) donre,
pourunesollicitationdetractionsimple,unecontraintenomaleau plande clivagede 23MPa).

Onadorc deuxoriginescomplénentairesde cetteanisotrgie d'endommayemententractionlarge: la texture
et la contrairte normde plusimportantelorsqte I'axe sénaireestconfandu avec un axe a 30° dela directionde
traction.Bien enterlu, I'axe ¢ doit étrecoucté dansle plandela tole (i.e. @ proche de 90°). En pratiqie, seules
lesorientatiors dontl'angle ® € [60;12(° sontconcenéesparle clivage.

VI.2 Evolution de lI'endommagement et du maclage — Analyse
gualitati ve

LesfiguresVIl.4 aVIl.7 mortrentquellessontlesdifférertesconfiguratiors d’endommagmentsousforme de
fissuregleclivagedande revétenentNSK?. Cequiestd’abad flagrantet cequelquesoitle niveaudedéfomation
atteint,c’estl'existencederéseauxiemaclesstdefissuresLa figure VII.5 (a) estcertainemat la microgaphiequi
illustre le mieuxce phéroméneavec, dars le grainblanc,desréseauxde macleg(blewes)et defissuregblanctes),
et dars les autresgrainsde cettefigure, desréseauxde maclesLes premiérs fissuresapparaissertanscertains
grainsdésles premies poucentsde défamation; cesfissuresraversentpresqe entierenentle grain considéé.
On constated’ores et déjapour cesfissures desinteractiors trésfortes avec le maclage: premiée interaction
possible: le graininitial n'est pasidéalemen orientépou cliver; sesmacles,qui ont dorc un axe ¢ a 90° de
celuidu cristalmére,sontquanta ellesparfaitenentoriertéespou cliver. C’estcequel’on obsere surlesfigures
VIl.4 (b), VIL.5 (b), VII.6 (a)etVII.7 (a). Enreglegénéale,cesfissuresde clivage sontmoinslongues quecelles
apparesdars I'orientation matricielledesgrains.Réciprogiemen, lesjoints de maclesconstituen desjoints de
forte désorientdon qui peuent arrétera progessiond’unefissurede clivage.La figure VI1.4 (b) monte queles
fissuregpeuent germer al'intersectionde deuxsystémesle maclage ce n’estpoutant passystématiqueomme
le montrepar exemge la figure V1.4 (a) ou il semblequela fissurenaitex nihilo et progesseen émettantdes
maclessymétriqesparrapport ala fissure qui relaxent les contraintesentétedefissure.Ce mécaimsmen’estpas
sansrappelercelui proposéparBilby et Bullough[Bilby andBullough, 1953 dansla partiell.1.3. 1l enconstitue
en fait une parfaite illustration. La figure VII.7 (b) montrecet effet particulieementdéwoppé : le grain bleu
possedein grandnomlre defissuregqui enavancam émettentletrésnombreusesnaclesqui envahissentpresaie
entieremetle grain.Cependatjcommee mortrentlesfiguresVIil.6 (b) etVII.7 (a),lesréseauxiemaclespeuwent
étreindépenlantsdesréseaude fissureset remplir presqe entierenentle grain considéréOn peutvoir malgré
tout depetitesfissuredansle sengtrans\ersaldesmaclesdela figureVIL.7 (a).

A defortstauxdedéfomation,la microstru¢uredevient chaotiqie.On peutnaturellenentseposera question
de cequedeviennentcesfissuredorsquion raffine la microstruture avecle skin—pa&s La figure VII.8 mortre ce
qui sepassealorsau seindu revétemehapresunedéfomationimposéeassezmporitante.Les maclesintroduites
parle skin—p&svont avoir plusieurseffets : introduire desjoints de désoientationantérieus a I'apparition des
macles: cesjoints vont étre autantde barriées a la progessiondesmacles(figure VII.8 cas(1)), cesmacles
vont faire germer de nouveauxpetits grairs qui serot a leur tour desbarrieres(figure VI1.8 cas(2)), le méme

1Cesmicrogrgphiesont été obteruesapréspolissageéledrolytique dansun bain de composiion : 300m| de GH5OH (éthanol), 500ml de
H3PO3
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10k 10mm —_—— Skl Bmm
BCDHM ENSHMP HMAP BCDM EMSHI HMAM

@) (b)

FiG. VII.1 —Miseanudel'interface par formationd'une fissue declivage

direction : 001

FiG. VIl.2 —Grainsquiclivent,revétemenNSK entractionlarge, aprés10%dedéformationéquivdente

direction : 001

FiG. VII.3 - Orientationstypesdesdifférentscomportemets enclivage lors d’'un essaidetractionlarge
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FiG. VIl.4 —Essaisd’expansionéquibiaxiéesurtble NSK. Observatiorenlumiére polarisée
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@

8eq = 11, 3%

£eq = :I.57 3%

FiG. VIL.5 —Essaisd’expansionéquibiaxiéesurtdle NSK. Observatiorenlumiére polarisée
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@

FiIG. VIl.6 —Essaisd’expansionéquibiaxiéesurtble NSK. Observatiorenlumiére polarisée
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€11 =29%

FiG. VIL.7 —Essaisd’expansionéquibiaxiéesurtdle NSK. Observatiorenlumiére polarisée
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phénanéned’émoussementie fissurespar émissionde maclespoura avoir lieu (figure VI1.8 cas(3)). Enfin la
rugcsitéinduite parle skin—pa&spourma elle aussiétreunebarierenatuelle ala progessiordesfissuresleclivage
germéesuseindesgrairs du revétemat SK (parlessautsde cortraintesqu’implique cetterugosité).

Enfin un autreraffinement de la microstru¢ure quel’on comaitsousla forme du revétenenta petitsgrains
SKTT valui aussiintroduire desbariéresala progessiordesfissuredeclivage parrappat aucasNSK. Enplus
descasqui viennen d'étre passéen revue pourle casSK, la faible taille desgrainsva permette unerotatian
matériellede cesgrairs, soit une meilleure accomnedationde la déformation et dorc, a prion, une densitéde
fissuregde clivageplusfaible.La figure VIl.9 oul'on voit unedesraresfissuredeclivageappare lors d’un essai
d’expansionéquibaxiale illustre ce propos. De plus, on sait que ce revétementne maclepresqgie pas,mémeen
exparsionéquibiaxale, ce qui nefavorisepasla germindion defissures.
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FiG. VII.8 — Essaisd’expansion équibiaxiée sur tle SK. geq = 27% (1) fissue arrétée sur un ancienjoint
de grains; (2) fissue arrétéesur un noueaujoint de grains et desmaclesantérieuesa la fissue; (3) fissue
émoussépar émissiordemaclesentétedefissue. Observatiorenlumiére polarisée

FiG. VIL.9 —Essaisd’exparsionéquibiaiéesurtble SKTT. Observatiorenlumiére polarisée
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VII.3 Quantification de ’'endommagement

Nous venms de voir que les trois revétemats étudiés se comprtent différemmen vis-a-vis de
I'endommagenent. On va dorc cherche a les discriminerpar une procédured’andyse d'imagesqui comge les
fissuregde clivageappauesauseindesrevétemets. Cetteprocéureestdétailléedansla partielll.1.1c).

Lesrésultatfoumis danslesfiguresqui suiventsontissusde 'analysede 1cm? derevéterent.
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FIG. VI.10 —Nombe defissuesetlongueurcumuléalecelles-cifonction dela déformaion par cm? desurface
derevétemenNSK. EE = Expansio Equbiaxiale. TL = TractionLarge
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FiG. VIL.11 —Nombe defissuesetlongueurcumuléalecelles-cifonction dela déformaion par cm? desurface
derevétemenSK. EE = Expansio Equbiaxiale. TL = Tractionlarge
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FIG. VII.12 —Nombe defissuesetlongueurcumuléedecelles-cifonctian dela déformaion par cm? desurface
derevétemenSKTT. EE = ExparsionEquibiaiale. TL = Tractionlarge
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SurlesfiguresVI1.10, VII.11 et VII.12, on peutvoir le nombredefissuresde clivageetleurlongueurcumuée
enfonction dutauxde défamationéquiaent atteintrespectiementpourlesrevétenentsNSK, SK et SKTT. On
constataout d’abord quel'on a desfissuresde longueurrelativementconstarte : les courlesnombre de fissures
etlongweurcumuléedesfissuressontquasimetparallélegpourlestrois revétemats étudiés On constateensuite
guel’endommagmentestplus sévereenexparsion équibaxiale qu’entractionlarge: lesvaleus atteintegarles
contrainesnormdes au planbasala niveaude défomationéquialerte égd, sontplusimportantesenexpansion
équibiaxale qu’en traction large. On a égalemat un nomlre de systémesactifs plus important en expansion
équibiaxale qu'entractionlarge. On peut,a ce propc, d'oreset déjas’interragerquar ala validité du critérede
clivageintroduit par Strohet rappoté dansla partiell.1.3a) de ce manuscrit En effet, ce criterefait I'hypothése,
majeure suivante: le plande glissementt le plande clivagesontconfondis enun seulplan,le planbasal.Cette
hypahésequi sejustifie surun morocristalde zinc avec descondtions aux limites classiqueshe peuts’étende
telle quea notrecaspuisquel’on avu queles défamatiors imposéegparle substraengendaientl’activation en
majoritéde systemeson-basalsle glissemenpyramidalt, surtout.

Enfin entroisiemelieu, on constated’apreslesfiguresVII.10, VII.11 et VII.12, queplusla microstruture se
raffine, moins 'endommagemat estimportant : les grairs trésgrand et sansbarrides antérieues aux fissures
declivagedu revétenent NSK sontceuxqui s’endonmagente plus.L'introduction desmacleset de la rugosité
parle skin—passl’'une partet la diminution dela taille de grainsparun traitementthermqueidoine, d’autre part,
permettehde diviser'endommagenent par 10 entrele revétementNSK et le revétemeh SKTT. L'appat dela
diminution dela taille de grains,par rapprt au skin—fass étantunemeilleureaccomnodationdesdéfamations
parla rotationmatérielledesgrainsainsique,comne onl'a vu, parla possibilitéauxgradients de défamationde
sedéwelopperdansl’épaisseudu revétenent.

Lesfigures VII. 13, VIIl.14 et VII.15 domentle nonbre de fissuresde clivageet leur longueurmayenne pou
un taux de défomationdonrg, foncion del'angle 6 formé avecI'horizontale,pourle revétementNSK testéen
tractionlarge On corstatea nouveauuneanisotrofe de l'endommagment.Dansla partieVI.1 ol nousavions
déjaconstatéunetelle anisotrojie, nousavandons deuxraisonspossibles une premiéee seraittout simplement
I'effet dela texture et unesecondeseraitduea I'état de contrainesdi auxdéfamatiors imposéegarle substrat.
Lafigure VII.16 nouspernetd’éliminerla premereexplication. En effet onconstatajuela dersité de plansbhasals
fonctionde I'angle 6 formé avec I'’horizontale,ne suit pasles coubesmesurés pour le nombre de fissuresde
clivage.Les valeursqui sontrapprtéesdansla figure VII.16, ne concenentque les plansbasalssufiisamnent
“normaux” alatole, c'est-a-die desplansbasalspou lesqueld’axe ¢ estinclusa plusou moins30° dansle plan
delatéle.Cechoixdefrontiére correspondauxobsenationsexpéimentaledaitesenexparsionéquibiaxiale,dans
la partieV1.2 decechapitreoli nousavions vu queseulscesgrairs sufisammentbienorientésclivaien.
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nombre de fissures

FiG. VI.13 —Nombedefissuesetlongueur moyene decelles-cifonctiondel’angle 6 forméavecl’horizontale
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FiG. VI.14 —Nombedefissuesetlongueur moyene decelles-cifonctiondel’angle 6 forméavecl’horizontale
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FiGc. VI.15 —Nombedefissuesetlonguair moyene decelles-cifonctiondel’angle 6 forméavecl’horizontale
(axedetraction),par cn? desurfacederevétemenNSK. Tractionlarge, €eq=154%
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Fic. VII.L16 - Densitédes plans basalsfonction de I'angle 6 formé avec I'horizontae (axe de traction)
RevétemenNSK
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Il envademémepour le revétenentSK pourlequell’anisotropied’encdommagmentestencae plusflagrante
(figureVII.17, VII.18 et VII.19) et pou lequella figureVII.20 mortre qu'il n’existe aucunecorrélation entrecette
anisotroje etla distribution desplansbasalgarrappat al'axe horizontal.On confirmedorc quecetteanisotrgie
estentierenent due aux déformationsimposéear le substratsur les morocristauxde zinc dont I'anisotrgpie
élastiquepuisplastiqueassureetterépartitionanguaire desfissuresleclivageentractionlarge. Enfin,onretrouwe

unrésultatidentige pourle rev&ementSKTT (figuresVIl.21, VII.22 et VII.23).
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FiGc. VI.17 —Nombedefissuesetlonguair moyene decelles-cifonctiondel'angle 6 forméavecl’horizontale
(axedetraction),par cn? desurfacederevétemensK. Tractionlarge, €eq=5,4%
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FiG. VI.18 —Nombedefissuesetlonguair moyene decelles-cifonctiondel'angle 6 forméavecl’horizontale
(axedetraction),par cn? desurfacederevétemensK. Tractionlarge, €eq=9,7%
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FiG. VIL.L19 —Nombedefissuesetlongueur moyene decelles-cifonctiondel’'angle 6 forméavecl’horizontale
(axedetraction), par cn? de surfacederevétemensK. Tractionlarge €eq=15%
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Fic. VII.20 - Densitédes plans basds fonction de I'angle 6 formé avecI'horizontde (axe de traction).
RevétemensK
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FiGc. VI.21 —Nombedefissuesetlonguair moyene decelles-cifonctiondel'angle 6 forméavecl’horizontale
(axedetraction),par cn? desurfacederevétemenSKTT. Tractionlarge €eq=5%
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FiG. VI.22 —Nombedefissuesetlongueur moyene decelles-cifonctiondel’'angle 6 forméavecl’horizontale
(axedetraction), par cn? de surfacederevétemenSKTT . Tractionlarge €eq= 10,7%
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VIl.4 Influenced’'une couched oxyde sur 'endommagement

Nousavonsremaguéqueles échatillons qui sontpolis dansun premiertempspuis défaméspar expansion
équibiaxée présetent nettementmoins de fissuresde clivage, dansleur partie polie, que les échantillors qui
sontdéfamésdars un premier tempspuis polis aprés essaiEntreles dew, la couched'oxyde, présentgresqe
naturellemat surle zinc, semblgouerunréle importan. Nousallonsnows intéressea soninfluence

a) Aspectqualitatif de cetteinfluence

Prenoms uneépraivetted’expansioréquibiaxée dematériauNSK et polissonssimplemenunepartiede cette
éprowette avant de la solliciter dansla presseErichsen On s’assurequel'on poura trower, apresessai,une
zonesymétriquea cellequel’on vientde polir. Apresunedéefamationéquivalentee o = 10%,0n polit cettezone
symétrique La compaaisonde cesdeux zores nouspermetde vérifier que la coude d’oxyde du zinc a une
influencetrésforte surl'endommagenant. Surla figure VII1.24 le polissagea été effectué aprésessai; lesgrains
marqué d’'une croix rouge sontclivés.La figure VII.25 estla suitedela figure V11.24, les grainsmarquésd’une
croix rouge présentenaussidesfissuresde clivage.La partie polie avant essaise trouve sur la figure VI1.26 :
aucundissuredeclivagen’estappare danscettezone.

Nousallonsa présentuantifierce phénomeére grae aumodue d'analysed’imagesdéjautilisé pourquariifier
I'endommagemat enprésene d’'une coucte d’oxyde.

b) Aspectquantitatif

Surchaqueypederevétemat (NSK, SK et SKTT), trois essaisl’expansiorequibiaxéeontétéréalisésades
tauxdedéfomationéquivalentede5, 10 et 15%.Leszones analyséesontpoliesavantessaj decettemaniée on
Otela couchted’oxydedezinc.LafigureVIl.27 mortrelesrésultatglel’analysed’imagesqui décompe desfissures
de clivagesur ceséchantillms. On corstatequel’on consere unehiérachie de résistancea 'endommagenent
identiquea celle trouvée pou les essaisavec coucte d’oxyde: le revétenent qui offre la meilleue résistance
I'endommagemat estle rev&tementSKTT, devantle revétenent SK, devart le revétemeh NSK. On retrauve
doncle mémeeffet de raffinementde la microstructure.Si on comparela figure VI1.27 avecles figuresVII.10,
VII.11 et VII.12, on constatepar contie qu’enl'absenced’une coude d'oxyde, 'endommagemat estdivisé, a
tauxde défamationégd, parunfacteurlégérenentinférieur a 10 pourlesrevétenentsNSK et SKTT et parun
facteurnégerenentsupérieua 5 pourle revétementSKTT.
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FiG. VI.23 —Nombedefissuesetlongueur moyene decelles-cifonctiondel’'angle 6 forméavecl’horizontale
(axedetraction), par cn? de surfacederevétemenSKTT . Tractionlarge €eq= 16,9%
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FiG. VIl.24 — Zonede polissaje postérieue a I'embautissaye : lesfissuesde clivage (dansles grainsrepérés
par unecroix rouge) sontappauesenprésencalela couwche d’oxyde
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FIG. VII.25 — Zonede polissaye postérieue a 'embautissaye : lesfissuesde clivage (dansles grains repérés
par unecroix rouge) sontappauesenprésencalela couwche d’oxyde — suitedela figure VII1.24
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Fic. VII.26 - Zonede polissaye antérieue a 'emboutissge : aucure fissue de clivage appaue lors de
I'embouissage — suitedela figure VI1.25
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FiG. VII.27 —Nombe defissuesetlongueurcumuléedecelles-cifonctian dela déformaion par cm? desurface
de revétementLes essaissur les trois revétementNSK, SK et SKTT sontréalisésaprésavoir 6té la coude
d’oxyce dezinc
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En conclusionsur lesmodesde déformation et d’endommagenent

L’endanmaementdesrevétementsle zinc appanait, sousformede fissuesde clivage, avecla biaxidité des

sollicitations:

— Uneutilisationintensivedel'analysed’imagesnous a permisdequartifier I'endommaemendonton avait,
par ailleurs, fait une observatio fine desmodes et de leurs interadions avecle maclage. Nousavonspu
mettie en évidencel'importance de la microstructue sur 'endommaemen des revétementsainsi que
l'influencedela présencel’'une coudie d’'oxydesur lesrevétements.

— L'influencedela microstructue a étécaractérisée unraffinementela microstructue a permisdediminuer
I'endommagementpar 10 entre le revétemena grosgrainsNSK etle revétemené petitsgrainsSKTT. De
méme le fait d'éter la coude d’oxyde de zinc permetde gagner encoe un facteur équivdent pou la
résistancalesrevétementgtudiésvis-a-visdel'’endommagemer.

— L'anisotropie d’'endommaenenta égalemat étésoulign® : elle n’estpasuniquementuea la texture des
revétementsnaisa I'anisotropieintrinsegue desgrains dezinc.
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Chapitre-VIII-

Modélisation et discussion

Dans ce chapitre, on compae deuxmodélisatims du comportemenmécaigue desrevétementsie zinc :
I'approche multicristalline etun modélesimplifiéde typeTaylor.

Aprés avoir dégayé I'ensembledes informatians que peut nows fournir le modeélesimplifié et ce sur les
microstructues pou lesquellesce modéle peut s'appliquer, on revient sur I'approche multicristalling ses
avantageset sesperspectivesOn monte en particulier quece modée peuts’apgiquer sur un plusgrand nombe
demicrostructuespuisquil permetdeprende encome lesjoints degrains, lesmacleqsousformelenticulaires)
etapluslongterme lesfissuesdeclivage appaueslors desessaishiaxiau. Lesperspectives!’interaction entre
maclesetfissuessontégalemenabordées.

Commeon I'a déja vu dars les chapitres précédets, ce type d’approche requiert une descriptionfine du
comportememécamuedumonocristadezinc.En particulier lestermesd’écroussage sontdifficilesa identifier.
La pénultiemepartie de ce chapitre traite de I'élaboration d’un critére de clivage desgrains de zinc formart les
revétementslel'étude

Enfin dars unederniéie partie, nows discutamslesfaits saillantsde cetravail

195
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VIIl.L1  Dela modélisationmulticristalline au modelesimplifié

Tout aulong du chapitreprécé@nt, nousavonsvu quele compmrtementmécanigie du zinc revétenentNSK
étaitentierenentdicté parles défomationsquelui impasentle substraton fait unehypothésdadentiquepourle
compatementmécanige du revétemen SK). Commede plus, il sembleintéressantle chercler unealternatve
aucalculmulticristallin, colte, nousallonsvoir cequedonre un modéledetype Taylorrelachépul’on impose
certainesdéfamationset certainescontraintes,appliqué aux monaristauxindividuels de zinc qui formentle
revétemenh

La méthoa estdorc fort simple: appliger les sollicitationssouhaitéesu substrat{quelqiesseconés de
tempsCPU),repoterlesdéformationsobteruescommecondtions auxlimites surle monaristaldezinc consideré
(caractérisdparsontriplet d'anglesd’Euler). On dépauille alorsl'activité desdifférentssystéemesctifs.

Cetteméthale a été apgiquéea un trésgrard nonbre de grainsde zinc desrevétemats NSK qui nousont
servi pou l'identification desmodesde défamationde ce matériay en traction simple, en tractionlarge et en
exparsionéquibiaxale.

VIII.1.1 Modélisation type Taylor du comportement mécaniquedu revétementNSK :
comparaisonaveclestriangles standards expérimentaux

Le modelede Taylor relacte tel que nousl'avons utilisé suppae qu’au sein du polycristal, pou chagie
grain, certainefacessont contrintesde se défamer suivart unevitessede défornation imposéequi estcelle
du polyciristal; lesautresfacessontlibresdeforce:

.t -

Eiletll

0" _ gt
Vgrains € polycristal, { €2= E2 VIl
J Pev Vi€ [1;3],05=0 ( )

a) Casdelatraction simple

Nousallonssimuler aveccemodélesimplifié,le compatementde plusieus grainsqui ontdescomprtemeits
caractéristiqus repérésiansle triande standardbtenuexpéimentalemend’apresla figure VIII. 1. Prenongar
exemgpe le grain O qui présentedescherrons dis a I'intersectionde deux systemedle glissemenipyranidaux
L symétriqesparrappat al'axe sénaire Sesandesd’Euler (1608, 5,1,2188) rentesdansce mockle donrent
les bonssystémepyramidaux 1, actifs (KF {2112} et HF {2112}) ainsiqueles bonssystémesle maclage(ZQ
{1102} etZT {1102}) (figure VIII.2). Cettenotationdessystemesle glissemenetdu maclageestprésetéedans
I'annexe A-111.3. y; repesentd’activité dessystemesle défomation.Par contreexpérimentalementpn n’obsene
ni glissementprismatique ni glissementbasal.On retrowe donc, dansde bonres proportiors, les résultatsde
I'analyseexpérimentaledela figureV.6. De mémeaveclesgrainsD (27,1,22,9 3084) etAB (1918,40,5 1553),
onretrowesurlesfigures VII1.3 etVIll.4, lesrésultatexpérimentau respectiementdesfiguresV.3 (a) et V.3 (b).
Dansle casdu grainD, on retrouwe les bonssystemesle glissemenpyramidauxm, (HF {2112} etLG {1122})
ainsi quele bon systétmede maclage(ZT {1102}). A nouweauon active un peude glissemenprismatiqe (dix
fois moins quele glissementr, toutefois),ce qui, expérimentalemet) ne s'obsene pas.Dansle casdu grain
AB, lequelestnormalementparaitementorientépou glissersuivantle glissemenbasal,on retrowe a peupres
les résultatsexp&imentauxqui appaaissentsurpenantsau regard de ce que nousenseignda bibliographe :
glissemenpyramidal 1, et glissemenpyramidal 1. Par cortre on active le glissemenpyramidal , KF {2112}
aulieu deLG {1122} quel’on obsere exp&imentalemat.

Ona cependantdd modfier un peule rappat T53%/1(2 (parrapport aux doméesissuesde la bibliographig et
I'abaissera 1/5, ainsiquetenir comptedu glissemenpyrarmridal 11, avecun rapprt 1§35/t de1/11, pou obterir
cesrésultatsCesmodélisatios rapidesconstituat un élémentmporantde validationdela loi decompatement
utilisée.

b) Lesautrescas

De mémequ’en tractionsimple,ce modée de Taylor dome de bors résultatsen ce qui con@rneles essais
biaxiaux Onretrowe tréscorvenablemat lestriandes standard®bterus expérimentalerantentractionlarge et
enexparsionéqubiaxiale et ceavecle mémejeu de coeficients qu’entractionsimple.
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Fic. VIII.1 - Triangle standad expérimentadu zincrevétemenNSK entractionsimple

A titre d’exemple Je grainE dela figure V1.6, dela partieCasdel'expansionéquibaxiale— Endanmaement
Revétemenhon skin—@assé,NSK (VI.2.1), esttraité avec ce modéle.Les résultatssontrapmrtésdansla figure
VIIL5 : on retrowe une actvité pyramdale 11, trésimportarie avec les 3 bonssystémesactifs, systemegui
formert, sur la surfacedu grain E, un triangle presqe équilatéra (ME {1212}, HF {2112}, LG {1122}). Par
contre,la encoe, I'activité du glissemenbasalne se vérifie pasexpérimentalementOn traduit égalenent, avec
ce modele la plus grandeactvité du maclag en exparsion équibaxiale qu’en tractionsimple.On a par contre
tendance& activer trop de systémesle maclag, aveccetypede modéle parrapprt a cequedonre I'expéience.
La phasealecroissane desmaclegpeutsemodélisercorrectenentparuneloi de Schmid la phasedegermiration,
quantaelle,n’estabsolumentpaspriseencompe. Ceciexpliquepeut-étrecesgrardesdifférences lessystéemesle
maclagegui “partent”a causele conceirationsde contrmintesimporanteselaxert lescontraints et nefavorisent
pasla germnationdesautressystemesiemaclag.

VIII.1.2 Modélisation du comportemernt mécanique des autresrevétemerts et du zinc
massif

Encequi concenelesautresmatériax, cetypedemodélisatiomefonctionnepas. Enparticlier, lesréseres
guel'on vientd'émettrequan ala perspicacitél’un tel modelepou décrirele maclagedoivent s’appliqler avec
plusd’insistanceencoe aucasdu revétementskin—pasé

Pourcequi estdurevétenentapetitsgrains SKTT etduzincmassif cetypedemodée adéfomationimposée
nefonctionnepasdutout; pou le zinc massif,un mocele a contraintesimposéeqqui active, enréglegénéralde
basalseulement)semblebien mieux décriie le comportemen individuel desgrainsanalysésiansle chapite V.
Pourle revétemen SKTT, comrme nows I'avonsdéjavu, I'effet taille de grainsesttrésimportant: pluslesgrains
sontétalésdansle plandelatéle, plusleur compatementserapprahedecelui desgrains“crépes” durevétenent
NSK, pluslesgrairs sontpetits,plusleur compmrtementensurface),serappochedu caszinc massif.

VIIl.2  Apports supplémentairesde la modélisationmulticristalline

On peutraisonnalementse demanedr ou se trouve I'intérét de réaliserdes modélisatios multicristallines
(plusieurgoursdetempsdecalcul)prerantencomge la microstrut¢uredest6lesétudéesquard desmodlisations
tressimplesdetype Taylor permettenhderende comptede maniéresatishisantedesmodes dedéfamationactifs.
Lestrois partiesqui suiventconstituet unerevuenonexhaustve desavantageslela modélisationmulticristalline.

VIIl.2.1 Champslocaux, joints de grains, taille desgrains

L'effet de structureet de microstructureprésentdansla modélisationmulticristalline du revétementNSK,
nousa permis deconstateguelesgradiens de défamationet de contraintes s'ils powaientétreimportaris dans
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FIG. VIIl.2 - Résultatgddela modélisationtype Taylor du grain O dela partie V.2.1 qui rapporte I'analysedes
modesde déformationen traction simpledu casNSK. y; représentd’activité dessystemes (a) I'ensembledes
systemegb) systémepyramidaux 1y, (c) systemesdemaclage
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FiGc. VII.3 - Résultatgdela modélisatiortype Taylor du grain D dela partie V.2.1qui rapporte I'analysedes
modesde déformdion entraction simpledu casNSK. y; représentd’activité dessystéemes (a) I'ensembledes
systemegb) systemepyramidaux 1,
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FiG. VIIl.4 —Résultatddela modélisatiom type Taylor du grain AB dela partie V.2.1qui rappate I'analysedes
modesde déformationen traction simpledu casNSK. y; représentd’activité dessystemes (a) I'ensembledes
systemegb) systemepyramidaux 1, () systemepyramidaux m
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FiGc. VIIL5 —Résultatslela modélisatiortypeTaylor du grain E dela partie VI.2.1 qui rapporte I'analysedes
modegledéformatiorenexpansiam équibiaiale ducasNSK. y; représentéactivité dessystemes(a) I'ensemble
dessystemegp) systemepyramidaux 1,
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le plan (RD, TD), étaientfort limités dansl’épaisseurdu revétenent. Cetteinformationtrésimportare sur les

champdocaux qui justifie et Iégitimise un recous important a la moddisation de type Taylor (quedéslors on

supposettre vraie dansle volume du grain) constituedéjaa elle seuleun appot essentiel'étude deschamps
locauxnousa égalenentpermisde voir queles concetrationsde contrantesauxjoints desgrairs de zinc étaient
enaccordavec les rupturesintergranulaies obsevéesexpéimentalemen La faible influencemécarque de ces
joints (au sensou les défamatiors sontimposéesar 'interfaceavec le substratjpermetégalenent de valider

encoreun peuplusl’approchedetypeTaylor déweloppéedars le sillagede cesobsevations.

Cesremanuessontd’autant plusvraiesquel’on avu quel’influence de la microstricture powait lesrende
caduges: unmaillageavecunetaille desgrairs dezincdel’ordre de40um commec’estle caspou le revétenent
SKTT, déwoppe des gradents impartants dans I'épaisseurdu revéement. On n’a plus un compatement
homaenedanse volumedesgrainsdezinc, loin s’enfaut. Ce phénanéneestparfaitemeant illustré parle gradent
dela contrinteo,, (dars le senstraversa la directionde laminagequi estaussila diredion detraction)du calcul
effectuéavecunrevétementtype SKTT (figure V.38): audeladel'interface Jlesgradentsqui sedéweloppentdans
I'épaisseurdu revétemeh sonttels qu'ala surfacelibre nouls sommesiendansun étatde contraiiesunixial. La
encord’appart desmodélisatios multicristallinesestmanifeste.

Enfin les perspetives offertes par la mocélisationmulticristalline sontimportantes,notamnent en termede
maclageetde clivage.Commenots I'avonsvu, cesdeuxphénanénesnfluencet tréesfortement le compatement
mécanige desrevétemats en questionau travers de la modificationde leur microstricture.Or la modélisation
multicristalline peut pernettre de modeliser “physiquenent” (i.e. en tant qu’ertité lenticulaie pour le maclage
par exenple) le maclageet le clivage.De plus on a pu voir que les interactiors entre ces deux phéromenes
étaientnomlreusest complees: seuleunedescriptia physiqueetréelledu maclagest du clivageoffre detelles
perspecties.Dansla partiequi suit,onabora la moctlisationdu maclage- etdoncl’appaiition d’'une macle—au
seind’un morocristaldezinc.

VIIl.2.2 Modélisation du maclageet apparition d’'une macleau seind’'un monocristal

Cetravail réalisépar S. Forestet R. Parisot[Forestetal., 2001], tentede modéiser I'apparition d’'une macle
auseind’un moncristal,associée la rotationderéseauqui endécoule Plusieursapplicatiors sontfaitessurdes
monaristauxde zinc massifet surdu zinc revétement.On distinguea donccetteappochede cellesdéwdoppées
parKalidindi [Kalidindi, 199§ et Staroselsk et Anand[Staroselsk andAnand,1999 qui mocélisent,auniveau
macroscpique,la fractionvolumique de maclesappauesauseind’un polyciistal.

a) Modele de maclage

Cettemodélisation estréaliséedars le cade de I'élasto-plasticité en transfornationsfinies. Dansle casde
la plasticitédu morocristal,la rotation deréseawestdoméeparla cinématigie du glissementristallogaphiqte.
On se placedars le cadredéfini par Mancel [Mandel, 1973] : il définit une configuration dite “isocline” pou
laquellel’'orientation du moncristal considéé estidentique a celle dela configuationderéférerce. Celapermet
de décompserle gradent dela transfomationFE enunepartie élastiqueet unepartie plastiquecommecelaest
montrésurla figure VIIl .6 (a):

N

F=EP, PP~ = Z'vSmSeanS (VIIl.2)
S=

ou E estla partie élastiquede F et P, sa partie plastique m®,n® représetent respectrementla direction de

glissementet la normale au plan de glissementdu systemes. y® estla vitessede cisaillementdu systemede

glissemens. OncompteN systemesleglissement.

En conséquece, il n'y a pasde rotation de réseauentrela configuation de référerce et la configuation
intermédiaire dite relachéetandisque les lignes matériellesquant a elles, tourrent selonle tenseurde rotatian
associé@la décanpositionpolaire deP. Le maclagesstun casparticdier du cisaillemendela figureVIll .6 (b), ou
la partiecisailléepossédainestructurecristallograpriqueidentigue au cristal mére,maisorientéedifféremmen:
celaneseprodiit quepourdestauxde cisaillementdiendéfinis.Ce cisaillementestdeyg = 0,139dansle casdu
zinc.

Le maclageestconsidéé commedu glissementristallograpique,instable,dontla configurationisoclineest
réorienée(rotationde 180° autou de < 1011 > pourle zinc) désquele tauxdecisaillemeniatteinty = yq (figure
VIII.7). La vitessede cisaillementestdoméepar:

T—T¢

> T=To+ Q(1— e Py=YE(V/Yo))) (VII1.3)

y=<
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FiG. VIII.6 —Cinématige dela plasticitécristalline baséesur le glissementristallographique(a) ; exemplede
plasticitécristalline matérielle: cisaillementhom@éned'un réseaub)

initial associated
orientation twin

Y ] X%

FiG. VIIL.7 —Cinématiqe dela déformatiorpar maclage

ou T estla cissionrésoluesur le plan de maclage De fagona avoir un processusnstable(i.e. on introduit un
termed’adoucissement)e paranetred’écrouissage) estpris négdif. Le fonction E(.), partieentiere pernetde
retrouer, localemehn le seuilinitial Tg lorsquela rotationde réseaua eulieu. Notonsque contmirementa la loi
de Schmidclassiqueijci c’estla valeu algébrique de (T — T¢) qui intenient dansla loi d’écaulementpuisquele
maclagene peutavoir lieu quedansun sens(qui correspongdansle zinc,a unecompessionsuivantl’axe c).

b) Maclageet“démaclage” entraction—compression

Lesparangtresdelaloi d’adaucissementntétéidentifieéssurla coubeA-Il.1 dela page228issuedestravaux
de Price[Price,1980]. Sur cettecourle, 'adoucissementassociéa la germindion de la macleest manifeste et
justifie le modée retenu.

Un défau géométrigie estintroduit dansle maillagedela figure VIII. 9 defaconaforcerla germirationdela
macleassocié&la localisationdela défomationengendéeparce défau. Désquele cisaillementtteintla valeu
du cisaillementde maclageyo, la maclecroit parla progressiondu front de localisation.La macleépaissitalors
jusqu’aervahir toutela zore utile de I'éprouvetteentraction(figure VIIL.9 (a)). On peutannulerentiéremenle
maclageenréalisanunecompessionconséctive alatraction La couberésultantgpossédeinehystéeseconme
le monte la figure VIII.8.

c) Interaction macle/fissue dansle zinc

Nousavonsvu — tantdu pointdevuebibliographque (page42) quedu point de vueexpéimental(pagel70a
pagel73 du chapitreprécdent)- quelesfissuresde clivageprésentesliansle zinc pouaientétrea l'origine de
maclesdontles émissiongelayert les contrairiesen pointede fissure.Nousallonsa présententerde moctliser
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FiG. VIIL.8 —Courbecharge/déharge du maclage/dénaclage d’'un monaristal dezincentractioncompession

ce type de phénanéne.Pource faire, on corsidereunefissurede clivage avec le maillagede la figure VIII.10.
L'orientation du morocristalde zinc qui compee cetteépraivette esttelle quel’axe ¢ estnormala la fissureet
la direction de propagationde la fissureestconfandueavec[0110]. On rappellequela cissionrésoluesurle plan
de maclageet le long de la direction de maclagedoit étre positive strictementpou pouwir activer le maclage.
Commele montela figureVI11.10 (a),la cissioncritiquerésolueestpositive strictemenenarrieredela fissure ce
qui apou effet d’activer le maclagedars la mémezone(figure VI11.10 (b)). On retrowe bienles configurations
expélimentalesencortréessurlesfiguresVIl.4 aVIl.7.

d) Maclagedansun revétementde zinc

Enfinle dernie exenple d'utilisation de ce mockle seperchesurla germiration puisla propagation de deux
systéemeslemaclagg[0111], (0112) et[0111],(0112)) dansunrevétenentdezincdéposéurunsubstraferritique.
L'orientation duzinc esttelle quel’axe ¢ estnormal al'interface etla direction[0110] estparallelealinterface(en
coupe tel quesurla figure VIII.11). Ainsi, lesdirections de maclagesontinclusesdansle plandu prodéme2D.
On appique unesollicitationdetractionparalléleal'interface.

La figure VIII .11 monte qu’une premiée macleseforme puisvient buter surl'interface,ce qui engenre la
germindion d'une autremacle.Une autrepaire de maclesgerne indégndemnent, dansle basde I'échantillon
On assistealorsa I'intersectionde dew macles(soit deuxrotatiors de réseauwconséctives). Commele substrat
resteélastiqueet ne peutpasaccommoderles défamationsdesmacles,on assistea la créatio de tout un réseau
de maclestel qu'on ena déjavu dansla figure VI1.4 outel quel'on peutenvoir, entrancle, surla microgaphie
dela figureVIIl.12. On notecependntquele modedeformatian de cesréseauxparreflexion al'interface,n’est
pasexpérimentalerantdématréauregard dela figureVII1.12.

VIIL.3 Modélisation de 'endommagement— Elaboration d’'un critere de
clivage

Noussavonsquepou powoir tenircompe del’endommagenentdesrevéementsdezinc, il fautétrecapable
de décrire I'apparition et la propagationdesfissuresde clivage.On se propose, danscette partie, d'idertifier
un critérede clivagedort la formulationestbaséesur les obserationsde Gilman [Gilman, 1954] et Deruyttere
et Greenogh [DerwyttereandGreermugh 1956. Cesderniersont montré (figure VIII.13) quela contrairie de
clivagedesmorocristauxde zinc décoit lorsquela quariité de glissemenbasalaugmete. On peu généaliser
cette obsevation en ne considéant non plus le glissementhasalsur un plan unique (comne c’est le caspou
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(b

FiG. VIII.9 - Formationet propagationd’une macled’un moneristal de zincentraction(a) (tel quecelaa été
observépar Price [Price, 1960]) puisencompession(b)
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FiG. VIII.10 - Emissiond’'une macleenpointedefissue: distribution dela cortrainte de cisaillementrésolue
((@), enMPa) etdéformatiorplastique équivdente(b)
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Fic. VIII.L11 - Maclage multiple d'un revétementde zinc : la premiee macle rebondt a l'interface
revétement/subsit (gaude), réflexion multiple et germindion de maclescréentun réseaude maclesdars le
revétemen(droite, seulle revétemenestreprésenté)
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FiGc. VIIL.L12 —Vueencouped’'un revétemende zincmontrantla formeet|'orientation desmacles I'épaisseur
durevétemenestde 10pum
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FiG. VIII.13 - Variations de la contrainte normalea la rupture avecl’'orientation d’'un monaristal de zinc.
Résultatgle Deruyttee et Greenogh ([Deruyttere and Greenoud), 1956) et Gilman; issusde[Gilman, 1954

Gilman) maisla quariité de glissementumuée surlestrois systemesle glissemenbasal.Enfin la forme dela
courketrouvéeparGilmanet Deruyttereet Greemughpeut-étrenodéliségarunehyperbde, cequirevient adire
quele critérede clivage desmorocristauxde zinc estfonction du prodiit o .y235, o, étantla contrairie nomale
auplanbasal(i.e. le plandeclivage)ety?2S, la quantitéde glissementumuée surceplan.

Afin detravailler surdesvaleursdecontrantesréalistestd’ obtenirdesrésultatcompmrablesvecnosdomées
expéimentales)es simulatiors quenousallonsréaliserle serontavecla loi de compatementdu monaristalde
zincidentifiéeparappocheinversedansla partielV.2.4de ce manusdit.

Considéras 4 échattllons différents, de matérias NSK, quel’on défome par expansionéquibaxiale (avant
tout polissagep destaux de défomationrespectiementde € .q =3%, 5%, 7% et 10%. Apresessai,on regarde
quelssontlesgrairs qui ontclivé et onreléwe quelleestleur oriertationcristallograpique.Lors de cetteanalyse,
on exclut lesfissuresappauesdansdesmacles.Commeon regade les fissuresa posterioi (et nonen continy,
on peutdire quelesfissuresappauesdansl’échartillon défomé a 3%, sesontformées avant 3% de défomation
équivalente.De méme pou lesautrestchatillons, lesfissuresontapparesavantrespectiements%, 7% et 10%
de défomationéquivdente.Remarqonsqu’enraisonde I'effet dela coucte d’oxyde, nous ne pouvons réaliser
cetteétudesurunseuletmémeéchatillon observéaucoursd’essaigi’expansioninterompue En effet celaaurait
poureffet dediminuertrésnettemenle nombe defissureset derende I'étude moins représetative. De plus,on
s’éloignenit du matériaundustriel.

On peutalorscalculer a 'aide du mocle simplifi¢, les valeus de o, et de Y223 pou tousles grairs clivés,
aux taux de défamationauxqels ont étéfaitesles analyse€EBSD. Le résultatde cescalculsestmontrésur la
figure VIIl.14. Commeon peutle constateron obseve unecertaire dispersionll fautcependat tempére cette
constatatiornconsidéranquelesfissureglétectéea 10%dedéfamationéquivalenteontpuapparaite bienavant
cettevaleur Ainsi la figure VIIl.14 monte trois courtesd’éaouissagele grairs clivésdel’échantillon défoméa
7%. Commeon le constatele grainbleule plushautvient parfaitementseplacerdansle nuage de points rouges,
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FiG. VIIl.14 - Contrainte normaleau plan basalfonctionde la déformatim basalecumuléepou desgrains
ayantclivé : a 3% de déformatim équivdente 5% de déformaion équvalente 7% dedéformationéquivalere et
10%de déformationéquivdente Trois courkesd’écrouissae, de grainsfissuréssur I'échantillon défaméa 7%,
sontaussireprésentées

I'essaia 3% dedéfomationéquvalente si on supposeu’il aclivé audéhut del’'essai.On peutainsireplacer, par
la penséecertaingpoirts bleus,vertset cyars, pou neconserer aleurplacequelespointsqui ontlescontrintes
normales les plus faibles.Une telle démarbe reviert a considererquele critérede clivagequel’'on chercle se
confand avecla coutbeernveloppe bassedu nuag de poirts dela figure VIIl. 14. C’'estcequi a étéfait surla figure
VIII.15. Le critereretenuestdela forme K

"

o VR
ou o}, estla contrairte normaleseuila partirdelaquelleil y aclivage k estun paraméte ajustableygas la quantité
de glissemeniminimale pou qu'il y ait clivageet 6?9, la contrairie nomale minimale pour qu'il y ait clivage.
L'applicationnumériquedela figure VIII.15 donre k=4MPa, y52 = 0,018et 63 = 60MPa.

La contrinte normale au plan de clivagedécroitde maniée brutaleavec 'augmentationde la quariité de
glissementumulésurle planbasal on retrowe desrésultatssemblable a ceuxde Gilman et de Deruyttereet
Greenogh: lorsqey = 0, 1, ils trouventquela contrairie nomaleauplandeclivageestdiviséepar20. La courke
enveloppebassealela figure VIII. 15, domeunfacteur3 aulieu d’un facteur20.

Gilmangradie sacoubeenfonction desvaleus dey, la désorietationentrela directiondetractionetle plan
basalLa décroissancdela contrairie nommaleesttresrapidepoury variart de90° a60° ; au-cela,la décrassance
dela contrairie normale seuilauplandeclivageestnettemenplusfaible.

Lespointshautsdela figureVIII.15, ontdesanglesd’Euler qui secaractériserparunangle® (de (@1, P, @))
procte de 90°. Les grairs qui ont une contrairie normalea rupture impartante et ceux qui ont une contrante
normalea ruptue faible sontrepréentéssurle trianglestandardsuivart ND dela figure VIII. 16. On corstateque
cesdeuxtypesde grairs sontgroypésautou de positionde @ comnune: pluscedernierestprochede 90°, plus
la contrairie normale a rupture estforte; plus ® estprochede 60°, plusla contrairie normale a rupture estfaible.
Onaconstatéexpérimentalemantquelesgrairs qui ontun angle® qui n’appartientpasal’intervale [60;120] ° ne

+a® (VII1.4)
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FiG. VIII.L15 - Contrainte normde au plan basd fonctionde la déformatim basde cumuléepou desgrains
ayantclivé : a 3% de déformatim équivdente 5% de déformdion équivalene, 7% dedéformationéquivdenteet
10%dedéformatioréquivdente La courbeernvelgppebasseestaussireprésentée



VIIl.4. BILAN —FAITS SAILLANTS 211

direction <001>

FiGc. VIII.16 - Orientationdesgrainsquiontclivé : lesgrainsqui ont unecontrainte normde a rupture élevée
sontenbleu(le numép indiquela déformatim équvalentedel’essaiducuel ils sontissus), lesgrains qui ontune
contraintenormalea rupture faible sontenrouge (le numéo indiquela déformatioréquivaletedel’essaiduquel
ils sontissus)

cliventpas.Ainsi onretrowe unecorrélation entrel’angle qui traduitla normalité du plandeclivageauxdiredions
desollicitationsetla contrairie normde arupturequi vadars le mémesensjuelesobsenrationsfaitespasGilman.

Appliguons, & préseiy le mémecritére de clivage mais en traction large et en traction simple et ce sur les
orientatiors desgrainsclivésissusdeséchatillons défaméspar expansionéquibaxiale. Ainsi, la figure VIII.17
montretrois nuagesde poirts : les points bleusqui correspadenta I'essai d’expansionéquibaxiale a 3% de
déformationéquiaente lespoints cyars qui correspondet auxmémesrientaticmsmaissimuléesntractionlarge
a 3% de déformation équivalente,enfin les points rouges qui correspnder égalenent aux mémesorientdions
mais simuléesen traction simple a 3% de défamation équivalente.On constatequel’on retou\e les tendances
révéléegarl’analysed’images dansle chapitreprécéent: I'exparsionéquiliaxiale estplusendbmmagantegue
la tractionlargeetla tractionsimple.De nombreux points detractionlarge sontcependntprochesde satishirele
criteredeclivage; lessimulationsdetractionsimplesonttrésendecadu critére.Celaestenaccordavecl’absence
de fissuresde clivage obsenée durant les essaisde traction simple et ce quelle quela soit la microstricture du
revétemenétudié.

Sionréalisela mémeexpériencemaisaveclesorientaticsdesgrairs qui sontclivésenexpansionéquibiaxale
a 5% de défomationéquivalente,on trouve desrésultatsnettemenmmoinsbors (figure VIII.18) : on neretrauve
plusles proportions (nomlre de grainsclivésen exparsion)/(nanbre de grainsclivésentractionlarge) révélées
par'analysed’'images.Cerappat estde 3 exp&imentalemat; il estproche de 1 dansle casprésentEnfinles
essaigde tractionsimple devraientse situer systématiqueent au-dessousdu critére de clivage.On retrowe des
conclusiors identiques pourles oriertationsdesgrainsqui sontclivésen expansionéquibaxiale a 7% et 10%de
déformationéquialente(figuresVIil. 19 et VIII. 20).

Remarqgonssimplementuepourcestrois derriers cas,les niveaux de défornationatteintssonttelsqu’il est
nécessaired’avoir recous auxtransfamatiors finies (grandesdéfomations)afin de tenir comptedesrotatiors de
réseawassociéeauglissementristallograpique.Unetelle apprahedoit donne desrésultatpluscohéents.De
plus, lescoeficientsmatériax n'ont étéidentifiésquepour l'intervalle [0;5]% dedéfomationglobale.

VIIl.4 Bilan —Faits saillants

Nousallons a préseh dressemn bilan destravaux réalisésdurant la théseet en rappelerles faits saillants.
Nousallonsvoir, comment en partantde la microstructue desrevétenentsde zinc qui sontle suppat de cette
étude,nos avons été amenés a nousintéresseau compatementdu morocristal de zinc allié a 0,2%d’Al, de
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Fic. VIII.L17 - Grains clivés et analyséspar EBSDde I'essai d’expansionéquibiaiale a 3% de déformatia

équivalere : simulationdeleur compatemententractionsimple entractionlarge etenexpansionéquibaxiale.
Positiondespoints par rapportau critére de clivage
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FiG. VIII.L18 - Grains clivéset analységpar EBSDde I'essai d’expansion équibiaiale a 5% de déformatiam
équivalere : simulationdeleur compatemententractionsimple entractionlarge et enexpansionéquibiaxiale.

Positiondespoints par rapport au critére declivage
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Fic. VII.L19 - Grains clivés et analyséspar EBSDde I'essai d’expansionéquibiaiale a 7% de déformatia

équivalere : simulationdeleur compatemententractionsimple entractionlarge etenexpansionéquibaxiale.

Positiondespoints par rapportau critére de clivage
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FiG. VII.20 - Grainsclivéset analysépar EBD de I'essaid’exparsion équibaxiale a 10% de déformatim
équivalere : simulationdeleur compatemententractionsimple entractionlarge et enexpansionéquibiaxiale.
Positiondespoints par rapport au critére declivage
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guellemaniérde substrainfluenceles défamationsdesgrainsde zinc formantles revétemets et quelssontles
parameétesinfluencan leurendoanmagenent.

VIIl.4.1 Le comportemert mécaniquedu monocristal de zinc allié a 0,2% d’aluminium

Deés le premierchapitrede ce manusdt (patie 1.4), nows avonsvu que la microstructuretrés particuiére
desgrairs de zinc formantles revétemets noussuggee uneappiochedite multicristallineou chacun desgrains
estconsidré commeun morocristal,entoué de voisinsqui sonteux-mémesdesmorocristaux.Les revétenents
NSK et SK (respetivementn’ayart pasencoresubil’'opérationde skin—p&sausortir du bainde galvanisationet
I'ayant subi) sontformésde grairs “crépes”’de 60Qumdansla plandela téle, morocristallinsdansl’épaisseuidu
revétemen soit d’'uneépaisseude 10um. Un dernierrevétement,nonmé SKTT, a petitsgrains,posséddui des
grainsde40umdansle plan,pouruneépaisseuidentique (partielll.2).

Cette microstricture rend caduaie une apprahe polyciistalline du comportementmécanige d'un tel
revétemeh En ne considéant que la texture de I'ensenble, on fait des hypothésesqui ne pernettent pas
d’analyser proprementles modesde défamation et d’endommagmentdu revétementdansson ensembleOn
aainsiétéamené s'intéressenuconportemehmécaiue du monaristaldezinc. Deuxappochesontalorsété
déelgppées la premige consistea identifierce comprtemen selonles donréesoffertesparla littérature(partie
I1.2), la secondes’appuiesur desessaisréalisésau labordoire, sur un zinc massif de compsition identiqLe a
celledesrevétenents(pattie IV.2) (pourdesraisonghermalynaniques[Leprétre,1994, le bainde galvanisation
estlégeremat enrich enalumirium (+0,2%dansle revétement) tandisqueles revétenentssontsaturésen fer
(+0,015%)).

Cettecompsition chimigue particdiere rendd’autant plus difficile I'identification dela loi de compatement
mongaristalline a partir desdonréesde la littérature. Il aurafallu tenir compge, pou chacundessystemesle
glissementdu zinc ainsi que pour le maclage,de I'effet de ces élémentsd’addtion, de I'écrouissagelatent.
Cela représete un grard nombre de paramées a identifier, ce qui implique un grard nombe de sources
bibliographigwes. L'identification faite révée une grarde anisotrgie plastiquedu zinc (glissementsur le plan
debasedix fois plusfacileaactiver quelesautresmodesdedéfomation),un comprtemen extrémenentsensible
alavitessede déformation.

La seconé apprahe,déwelopéepou compenselesapprximationrs faitesdansla preméereappoche repose
surla démachesuiarte : essaignécaniqessurle matériaumassif,simulationde cesessaiggracea un modéle
de polyciistal, validation par des calculsd’agrégat polyciistallin [Barbeetal.,200]. Une telle démarcle doit
permettre si la based’essaisest sufiisante,d’identifier correctemente compatementdu morocristal de zinc.
Cependan celaresteunedémarck longue; nousn’avonsfait qu'initier le mowemert. Nous avons cependnt
pu mettreendéfautla loi de compatementidentifiéesurles donréesde la littérature En particulier nousavons
montréquele rapport descissionscritiquesdecisaillementtaitdifférentdeceluidelalitérature(effet desélémerts
d’addtion), quelescoeficients deviscositéétaienfondamentalemet différents deceuxissusdela littérature que
I'écroussageenfin avait une compsantecinémaique (dort une partde restauratiorstatique)importarie. Cette
apprahea dorc montrésonintérétet la méthalologe a ététracée En fin de compte,on retientuneanisotrgie
plastiquemoindremaisqui resteimportarie (le glissemenbasalestcingfois plusfacileaactiverquele glissement
pyramidal T, sonsuivant) descissionscritiquesde cisaillementet une sensibilitéa la vitessequi mettentles
contrainesdansles morocristauxde zinc qui forment les revétemets au niveau desvaleursdéweloppés dansle
substraferritique destolesétudiées.Cedernierrésultatconstitueunesupriseauregarddeshypothésegaitesdans
denombeuxatrticles.

VIIl.4.2 L’effet du substrat

Munis de ce baga@e, nows avons pu nousintéresserau compatementdes monaristaux de zinc formant
les revétements étudiés. L'approche dévdloppée a mélé analyse exp&imentale des modes de défomation
(identificationdes systéemegdle glissementet de maclagegracea la microscopieet a I'E.B.S.D) et simulations
numéiques. Les sollicitations étudiéesont été la traction simple ainsi que la traction large et I'expansion
équibiaxale. Cestblessontdestinées étreemtoutiesdand’industrieautonobile,il estdorc nécessairdecouwvir
unlargechampdesollicitations.Le zinc massifde compgition identique a celle desrevétenentsa étéanalyséau
mémetitre quelestrois revétenentscités.ll nows a permis: devaliderla méthoe d'amalyseparla cohéencedes
résultatobterus, maisaussid’étudierexpéimentalemetl’influencedu substrasurlesmodesdedéformationdes
grainsdezinc desrevétements.

Tandisquele zinc massif exhibe un comprtememn mécanige classiqueou le glissemensurle plande base
est,detrésloin, le premiemodededéfamation(partielV.1),lesrevétementss’endistinglenttrésnettemat. Ona
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ainsipuobsenrerexpérimentalerentquelesrevétenmentsa gros grairs sedéfamentprincipalemenparglissement
pyramidal T, et par maclag. Cesrevétenentsactivert, en moyeme, 3 a 4 modesde défamationpar grain de

zinc, et ce desles preniers poucentsde plasticité.Le revétemen a petitsgrairs, quart a lui, a un compatement
mécaniqge tres fortement dépemlantde la taille de grains,qui oscille entrele comprtemen du zinc massif et

celui desrevétenentsa gros grairs (partieV.2). On obsere égdementquelesjoints desgrainsdesrevétemats a

grosgrairs sontd’'unefaibletenuemécaique: I'intégraité del'effort desgrainsdezinc estfournie parlinterface

zinc/acier(partie V.1). On a cependat montré tant du point de vue expélimental que numéique, et ce surtout
pourle zinc massifet le revétenenta petitsgrairs, queles joints de grainssontdeslieux privilégiés d’adivation

dessystemesle glissement le glissemenbasals’initie aleur proximité etles systemesle glissemennonbasals
y sontconcerrés. A de forts taux de défomation, on peut obserer, sur les revétenentsa gros grains,de la

recristallisatiorauxanciers joints degrains,auxintersectios de macles(patie V.2).

La texture fortementbasaledesrevétanentsne constitugpasuneexplicationsufisantede cetteparticulaité de
compatementmécanige. Eneffet desgrairs tresbienorientégourglissersuivantle planbasal activert euxaussi
plusieursmocesde déformation, et ce désles premiers poucentsde déformation, sansgu’awcun ne s’'identifieau
glissemensurle plandebaselLesdifférercesobseréesentrele compatementdu zinc massif (et du revétenent
apetitsgrairs) et celui desrevétemats a gros grainss’expliquentaussiparla présencelu substrat.

Un calcul de multicristal formé de 34 grainsde zinc déposésur un substrafferritique a été réalisé(partie
V.3). La microstricture réelle d’'une éprowette de traction étudiéein situ dars la chamive d’'un M.E.B. a servi
de matriceau maillagemulticristallin. En paralléle,un calculavecla mémecoucte de zinc, maisenl'absencede
substrata égdementétéréalisé.De la sorte,on a pu montrerqueles champsde défamationet de containtesau
seindesgrairs de zinc étaientfondamentalemet différerts selonquel’on esten présenceu nond’un substrat.
On a ainsi mont® qu’en présege d'un substratce sontles défornationsdu substratqui s'imposentaux grains
dezinc. Cesgrainsqui sontdesmoncaristauxne pewent,enreglegénérée, répmdrea unetelle sollicitation par
glissemensimple.Celaimpliqueun étatdecontrainesbiaxialavec,comnenousl’avonsvu, uneforte compaante
de compessiondansle senstravers de la téle, perpeuliculaire au sensde traction/laninage.En I'abserce de
substratpn obsere deslocalisationgle la défamationnettemat plusimpartantes lesgrainsqui présetentces
localisationg’étantpasforcémentesmémegyuelesgrairs qui sedéfamentle plusenprésencelu substratCette
forte composantede compressiondu tenseuidescontrainiesnous a égdementpermis d’avanceruneexplication
aun phénanénedelocalisationobservéexpérimentalerententractionsimple (formation de formeslenticulaires
qui nesontpasdesmacles).

Un calculidentiqLe, avecla mémeformedesgrairs, maisavecunetaille desgrains dezinc de40um amortré
gue,dansce casprécis,desgradentsde défamationet de contrantesimportaris powaientse déwelopperdans
I'épaisseudesgrains(partieV.3). La biaxialité descortraintes,observégourles revétemats, a grosgrains,ne
seretrowe, pou le revétementa petitsgrairs, qu'au niveaude I'interfacezinc/acier Au-dela, les gradents sont
tels quel'on retrowe un étatde contrairies de traction simple dars I'ensemlte desgrainsde zinc. A cet état
de contrairies correspondun nombre de systémesctifs nettemet moindre que dansle casdesrevétanentsa
grosgrains,avec du glissemenbasalpou 'essentiel.En particulier le revétamenta petitsgrainsne sedéfome
guasimenpasparmacla@.

L'ensemlbe de cesconsidrationsnous a perms de montrerquedesmodédes simples,detype Taylor relacle,
renden comptede manieretres satishisantedesmodes de défamationactifs au seindesgrairs, dansle casdes
revétemerts a grosgrairs et ce pour les trois sollicitationstestées traction simple, tractionlarge et expansion
équibiaxale (partie VIII.1 de ce chapitrg. Cecia étéfait en confrontationavec les résultatsexpéimentauxsur
desgrainsparticulies. Bien entendi, avec cetype de moctlisation,on perdtoutesles informationsconcenantla
microstructue et on ne peutpasernvisager d’améloriatiors tellesquela modélisationde la formation desmacles
au seindesgrains,de la formation de fissuresde clivage et de leursinteractiors, commne cela est possiblede
I'envisager dansle casdesmodElisationsmulticristallines.

VIIl.4.3 L'endommagemen desrevétementsde zinc — influence de la microstructure

Lesessaidiaxiauxontdeuxparticdaritésparrappat auxessaigletractionsimple: premigementils activent
nettemenplusle maclaggcequel’on peutmodéliserparlesdew appiochescitéesplushaut) dewiémemenils
font appaaitrel’endommagenentdesgrainsde zinc. On identifie ce derrier al'apparition desfissuresde clivage
qui, contraiementauxfissuregntergranulairesmettentiocalemenle substrat nu (partieVI1.1).

Commeon a pu le voir, cesfissuresformert desréseauxau seindesgrainsclivés, en interactios avec des
réseawde macles(partieVIl.2). On avu queles maclespowaientfaire germer desfissures(soit enréorieriant
le cristal : la fissureestalors dansla macle,soit en réalisantles con@ntrationsde contraints nécessairea la
germindion de la fissure)et que les fissuresémettentdes maclesau coursde leur croissance cesémissions
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de maclespermédtent de relaxer les contrairies en téte de fissure.La microstructuredesrevétemets estdonc
amenée jouer un rble essentieparrappat a sarésistance I'’endommagenent. C’'estce quel’on a pu mesurer
gracea I'anayse d'images: plusla microstructuredeviert fine, plusla résistancei 'endommagenent s’accroit
(partie VII.3). Ainsi du revétemeh n’ayant passubile skin—pas NSK, au revétenent a petits grairs, SKTT,

'endommagenrent (i.e. le nomlre de fissuresde clivage et/ou leur longueur cumulée)est divisé par dix, a

sollicitationégale.

L'étude de la microstricture pernet d’expliquer ces résultats: le revétenent le plus endonmageale, le
revétemeh NSK, est commseé de grairs dont la microstructue n’offre aucunebarrieée a la propagationdes
fissuresde clivage: les fissuresde clivage traversenten générh les grairs, mémecomptetenu du processus
d’émaussementn téte de fissureque I'on vient d’expliciter. Etantdonrée la texture desgrainsde zinc dans
le revétermrent NSK, I'opération de skin—assa pour effet d’introduire de nombreusegetitesmacles,avec une
longleur d’'onde d’apparition de I'ordre de 40um Cesmaclesconstitueh desjoints de forte désorientatin qui
sontdesbarrieesefficacesa la propagation desfissuresde clivage; les noweauxgrains de recristallisationdus
ala présene desmaclespewent,euxaussi,arrétera propagationdesfissuresde clivage La longueurmoyeme
desfissuresestdiviséepar 3 parrappat au casnon skin—passét le nombre de fissuresdiminue égalemen: les
maclesintroduitesparle skin—pasnefont pasaugmater le tauxde germiration desfissuresde clivage. Enfinle
revétemeh SKTT, obtenu par recuitdu revétemeh skin—passgSK, estcelui qui posseédd’endommagenentle
plusfaible.Safaibletaille de grains(40um) permetde déelopperdesgradients de contrminteset de défomation
dansl'épaisseudu revétemeh Cesgradierts, cougdés auxrotatiors matériellesdesgrairs de zinc, autorisehune
meilleureacconmodationdescontrairies.L’'endanmagenrent de ce revétemen estdix fois plus faible quecelui
durevétenentNSK.

Nous basantsur les obserationsde Gilman ainsi que sur nos projres résultatsexpérimentas, nows avons
identifiéuncriteredeclivage(partieVIll.3). Le critéreobtenudomedebonsrésultatgpou destauxdedéfomation
quirestendande cadredespetitespertubations onretrowe lesrésultatexpérimentauxasavoir quel’expansion
équibiaxale estplusendanmageate quela tractionlarge et quela tractionsimple ne produit pasde fissuresde
clivage.Pourdestaux de défamationplusimportarts, les résultatsdeviernentmoinsbors : il fauttenir compte
desrotationsde réseawduesau glissementristallogrghiqueet qui autoisentuneaccomnodationgéon@trique
descontrantesetamélioret’identification descoeficients matériax. || apparaitiorc nécessairdeseplacerdans
le cadredesgrardesdéfamationspou espéreretrower desrésultatscohéents.

Enfin, nous avons montré que la présene d'une couche d'oxyde de zinc influerce fortement
I'endommagenentdesgrainsqui formentlesrevétements: si on polit électrochinqueme les échantillors avant
delessolliciter mécamuemen, ondiminue leurendanmagenentparunfacteurl0, a niveaudedéformationégal
(partieVII.4). Cerésultatsuggee quedesempilemats de dislocationssurla coude d’oxyde peuentavoir lieu
durart la défamationdesgrairs de zinc. Cesempilemets, dusa I'incohérencedesréseauxcristallograiques
desgrairs etdeleur oxyde, engendrem desconcetrationsde contrairiesqui favorisent la germinationdesfissures
de clivage.Des modeélesmicro-mécaiques permettah de rende compe de ceseffets sonta déwelopper pou
affiner le critére de clivage obtenuet ainsi mieux décrirel'endommagemat desrevétenentsde zinc sur toles
d’aciergalvaniséesUne adaptationau cassanscoudie d’oxyde, du critérede clivage obtenudanscetravail peut
simplementonsistei ne considéer nonplustoutela défamationéquivalentedu glissemensurle plandebase,
maisuniquementsacompaanteinclusedansle plandela tdle; celarevient aconsidérequelesdislocationshors
plan,débaichen ala surfacelibre et ne peuventparticipera un évertuel empilemendedislocations.



Chapitre -1X-

Conclusionet perspectves

IX.1 Conclusion

IX.1.1 Objectifs

Dansce travail, nousnous sommesintéressés la défamation et a 'endommagmentdesrevétementsde
zinc dépaéspar trempe en contiru sur les tdles d'acier destinées I'industrie automdile. Durart les phases
d’embautissagedestdles,on constateparfds despertesde revétenentqui, si ellesn’ont pasd’incidercessurla
protectioncathodquedela tdle, polluentles pressesiontle nettojage estuneopé&ationcodltese.

Lesrevétement®tudiéssontcompsésd’une couchemonghaséale zinc dépséesur un substratferritique
(acierlF autitane).Entrelesdew setrouve unecouchentermétalliqe, Fe,Als quiinhibela migrationdesatomes
defer versle zinc et éviteainsila formationdescompaeésfer/zincfragles auseindurevétenent.Lesrevétenents
étudiéssontdoncductilespar opposition aux revétementplusfragiles, tels queles galvannealedqui corsenent
unemicrostrictureforméed’empilementsde compaésfer/zinc.

Trois revétenmentsont été étudiés Premiéremant, le revétenentindustriel quenouws avonsnommeéskin—p&sé
ou SK puisquil a subi, au sortir du bain de gahanisation,un Iégerlaminaged’un allongementde I'ordre de
1,3%.0n le différenciedu revétenent n'ayant pasencae subicetteopérdion de skin—pas (on le dit non skin—
passéou NSK). Ce revétenent estmonocistallin dansson épaisseur les grainsont unetaille de 600um dans
le plandela tole. Cettemicrostricturetresparticuliere, de type “crépe”, nousa incité a considéer chaqe grain
commeun mongristal, caractéisé par uneoriertation cristallograpique,entoué de grains qui sonteux-némes
desmorocristaux.Le revétenent SK sedifférercie du revétenent NSK par I'existencede nombreusesmacles
introdutes par le skin—@ass Enfin un dernierrevé&ement,de composition identique aux deux premiers mais a
grainsfins (~ 40um), SKTT, aégdementétéétudié.Le but del'étude estd’idertifier lesmodesdedéfomationet
d’endommagenentde cesrevétemats pou un large champde sollicitations(de la tractionsimplea I'expansion
équibiaxale).

IX.1.2 Moyens

Pourcefaire,nows avonsdéweloppédesméthaesd’idertification desmodesde déformation en coupant les
relevésdeslignesdeglissementlesgrains d’une zonedéterminé, avecleurorientatiorcristallogrgphiqueobtene
parE.B.S.D.avanttoutedéfamationplastique.

Cetteméthod a étéappliquéeauxtroisrevétenentscitésainsiqu’aunquatiémematériau unzincmassif, de
compgaition chimigue identiqLe a celle destrois revétemats. Pourchacunde cesmatériax, nows avonsidentifié
les modes de déformation et d’endommagmentlors d’essaismécanigies1-D (tractionsimple)et 2-D (traction
large et exparsion équbiaxiale).

Enfin'endommagemet a étéquantifiégracea un moduled’andyse d'images.Celanows a pernis de classer
lesmatériauxauvu deleurspropiiétésfaceal’endommagenentet derelier cespropriétésa leur microstricture.
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X.1.3 Résultats

— Déformation : nows avonsmontréquelesrevétenentssedéfomentenactivantun grard nomlkre demodes
de défamation: glissementcristallogaphiqie et maclage.Dés les premierspour@nts de plasticité, on
compe 3 voire 4 mocks actifs par grain; ce nombre augnente avec la biaxidité dessollicitations.Le
glissementasalest sous—repsentépar rappat a ce que nousenseige la bibliographie: les modesde
défamationprincipauxsontle glissemenpyramidal 11, etle maclageNousavonsmortré quecelan’estpas
uniquementun effet detexture desrevétenentsde zinc, maisqu’il s’agitpourunegrand partd'un effetde
substratlLes moncaristauxde zinc formart les revétenentsétudiésne peuent suire les défamationsdu
substragu’endéwdoppari descontintesbiaxialesen leur sein.Ceseffets sonttrésfortement dépendnts
de la taille de grairs : enla diminuant jusqua étre de I'ordre de I'épaisseurdesrevétenents(grairs de
40um pou uneépaisseude 10um), on annulecesrésultatsLe glissemenbasalredevient alorsle modede
défamationprivilégié. Descalculsmulticristallins, tenantcomptede la microstricturedesrevétementsont
perms de démantrer que celas’explique par les possibilitésqu’ont alorsles grainsde zinc de déwelopper
desgradierts de défamationet de contrantes.

— Endommagement: nows avons identifié 'endommagenent le plus séverecomne étantcelui qui met
localemei le substrata nu : ce sontles fissuresde clivage qui appar&sentau sein desgrainsde zinc
lorsqie les sollicitationsdevienrent biaxiales.Nous avons quantifié cet endanmagenenten fondion des
revétenents et des sollicitations. La sollicitation la plus sévereest I'exparsion équibiaxale; plus les
revétenentsont unemicrostricturefine, moinsils s’endanmagen En particulier le skin—pasgermet de
limiter lataille desfissuregleclivagegraceauxobstaclegjuesontlesjointsdemacleqdésorietationdeprés
de 90° du planbasal)et qui sontantérieuesaux fissures Enfin nous avonsmortiré quel’endommagenrent
peut-étre encae rédut — et ce par un facteur10 — en étantla coucle d’oxyde qui se déweloppe trés
rapicementsurcetypederevéement.

— Loi decomportementdu monocristal ; lesessaisnécalquessurle zinc massifnous ont permisdemettre
aupointuneméthalologied’identification delois de comprtemen de morocristauxparapgocheinverse,
avec validation par calcul d'agrégatspolycristallins. Les premies résultatsque nous avons obtens ont
largementmis endéfau lesvaleursidentifiéesdansla littérature: enparticdier pourle rapport descissions
critiques decisaillementdu glissemenbasalet du glissemenpyramidal 112 ainsiquepourla sensibilitéala
vitessededéfamation.

— Modélisations : deux types de mocElisation ont été réalisés: les modélisatios multicristallines qui
ont permisd’obtenir de nombreux résultats(en particulier sur I'influence du substratsur les modes de
défamation) et une modélisationsimplifiée de type Taylor. Cette secondeappra@he permetde décrire
correctementles moces de déformation desrevétemets a gros grainset d'idertifier quelssontles grains
qui vont cliver pou une sollicitation donrée. En revarche, seulela mocglisation multicristalline permet
d’ervisagerunedescriptim physiguedesmacleset fissureset de leursinteractions. Celaa étéabord dans
cetravail. La moctlisationnous a égalemenpermisd’étudierla rugcsité indute parla plasticité,tanta la
surfacelibre qu'al'interface. Une étudeparangtriquea été menéedansce sens.De méme,seuleunetelle
mocklisation peut décrie les gradents de contrairies et de défamation au sein desgrairs qui sontune
compmsanteessentiellalu comprtemen mécanige desrevétenentsa petitsgrains.

IX.2 Perspectves

Les résultatsobtens sont nomlreux et témoignat de la quarité de travail encorea fournr pour bien
compendrequelssontles modesd’endommagmentqui ménen aux défautscommunémen appelés'écaillage”
et“poudrage”parlesembotiisseurs cesontdespertessubstantiellesezinclorsdesphaseslemiseenforme des
tbles.LestOlesétudiéeglars cetravail sontdestinées I'industrie automdoile : nousn’avonsfinalementquepeu
tenucomptede cetaspectEn particdier, le contactaveclesoutils demiseenformea étémis decoté.

— Contad avecoutil. C’estuneperspectie essentielle il s’agitde compendrecommen le contat permet
de passedel’endommagmenttel quenous I'avonsidentifié auxdéfaus conrus parlesembotisseursDu
point devuedela moctlisation,la encord’aspectmulticristallin sembleoffrir despersgctivesfructueuses.
Il s’agit en particdier de compendresi I'écaillageet le poudragesontdesphéroménesdont'échelle est
celledugrainous'il s'agitd’un délaminag deplusgrand ampleu.

— Déwelopper le multicristal : nous avons vu combien ce type d’'approcte peut s’avérer riche
d’enseignemets. A I'heure ol la puissancénformatiquedouble tousles trois ans(a I'heure actuelle,on
peutréaliserdescalculsavec 20.000 degrésde liberté en séquetiel et avec 1.00.00 de degrésdeliberté
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enparalléle),on saitquedesdescriptios finesde microstricturesdeviennentpossiblesOn peutégalenent
envisager de différenciey au niveau deslois de comprtemen, I'interfacede la surfacelibre et tradire
ainsil'attirance desdislocationgpour la surfacelibre. Pourcefaire, plusieurssolutiors sontervisageales:
matériax a gradierts de propriétésmécaniges, milieux de Cosserat,.. La moddisation desmécanismes
d’endbommagment(fissuresde clivage, macleset leursinteractins) estune perspetive importantede ce
typed’'approcte.

— Appliguer la méthodolagie d’identification de la loi de comportement du monocristal par calcul sur
agrégat : pour les mémesraisonsque celles que I'on vient d’expliciter, la méthale d’identification de
lois de compatementmonogistalline déeloppé& dansce travail sembletrés prometteuselLa premiée
identificationproppséedansce travail restetrésinsuffisante.

— Optimiser le skin—pass: nous avons vu que le skin—p&s avait de nonmbreusescorséquencesur la
microstricturedesrevétenentsdezinc: rugasité, maclesnouveauxgrairs (enfaisantévertuellemensuire
le skin—pasgarun traitemem thermique). Touscesparangtresmicrostructurad influencen tréesfortenent
la résistanced I'endommagenent desrevétemets. Il y a la un poteriel impartant qu'il faut exploiter et
optimiser

— Texture : enfin,il ne faut pasdélaisseies leviers d’action plus classiquesUn travail surla texture des
revétenentsétudiéspourréduile sacompasantebasaleparaitbénéfiqe : on peutainsiespérerctiver plus
deglissemenbasalet atteindredescontrairies moinsfortesau seindesgrainsde zinc, et, par cetteméme
occasionrédure le nonbre de fissuresde clivageappares. De méme,on peutespérerpar un tel biais,
mieuxcontrder la rugositéinduite parla plasticité.



222 CHAPITREIX. CONCLUSIONET PERSPECTIVES



Annexe-A-I-

Indexation de Frank

Cetteanneerepasesurlestravaux deFrank[Frank 1965] etdePond[Pond 1985] etde Shubnilov et Koptsik
[Shubrkov andKoptsik,1974]. Cestravauxdéciventcommet le réseathexagonal peutétreconsidéé commela
projectiond’un hypercule d’'un espacelD, le longdel’axe [1110] 4 decetespaceCetteprgectionestschématisée,
en3D, surlafigureA-1.1. oulesvecteus g; dela basecanonigie sontprgetésle longde[111. Onconsere ainsi
la descriptiondela symétried’ordre 6 propreala notationde Miller-Bravais.

Dansle casd’un espace quare dimensiams, quel’'on noteragénéiquemen avecl’indice 4, la démarbe est
la méme.Nousallonsprojeterles vecteursde la basecanoniagies(e;)4 le long del'axe [11104 (i.e. dansle plan
(11104 puisque nouls sommesdansunréseatcuhique).Le résultatsle cetteopémtionest:

(8 = 3[2110)4

) (A-1.1)

( 8, =¢€,=[00014

Cesvecteuss sontéquivalentsauxvecteus de Miller-Bravais.On alesrelations

2
llailli=1,3 = \/;IIQII e ||aqll = llell- (A-1.2)

D’ou la maille hexagonaleissuedela prgectionpossédein rappat (g) de \/g On peutdoncobtenirunemaille

hexagonalepossédainun rappat paranétrique (<) quelcomueen multipliant la compeanteparallélea [0007 4
parunfacteurA tel que:
A= g (g) ~ 1,515dansle casdu Zn. (A-1.3)

Ainsi pourcorvertir unvecteaur [uvtw] 4 envecteurde Miller-Bravais, il sufit demultiplier la compeantew par /—1\
Onauradonclesrelationssimplessuivartesentrel’espacede Miller-Bravais et I'espacede Frank:

— [uvtw] deviendra[uvt(Aw)]4

— lanomaleaun plan(hkil ) deviendralhki IK]4

— unplan(hkil) aurapourindices(hki IK)4
On peutalorsdéfinirles outils mathématigesclassiques

— Le produit scalaire: SoientdeuxvecteusU etV, sachantuee? = %az, leur produit scalaires’écrit :

3
UV =U,.V, = [ug,va,t1, AW ]4.[U2, V2, T2, AW3]4 = Eaz(uluz + V12 + taty + A2Wiwo) (A-1.4)
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FiG. A-l.1 — Principe de 'approche de Frank; projectiond’'un systémeubigie a trois dimensios le long de
I'axe [11]] pourobtenr unhexagore plan
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De cetterelation,on déduitla nome d'un vecteu ainsi que la distanceinterréticulaie entredeux plans

(hkil) :

— Normed’un vecteur:

— Distanceinterréticulaire :

V3
Vi
V2

= Sk

t2

0

Awq
A

3
U] = Uall = [[[udAW4]| = a\/E(U2+V2+t2+/\2W2)

UAV =U, AV, =
1 1
V3 V3
e—| u t1
u to

a

3

2

Ohii = —
VMHR+i24 5

— Produit vectoriel : Ponda monté quesi on a deuxvecteirsU etV, sachanguee? = %az, leur produit
vectorel s’écrit:

0
Awq
A

e+

[Ug,V1,t1, AW]a A [

1

V3

uy
uz

V3
Vi
V2

uz,Va,
1

0

Awq
A

t2, AWs|q =

e —

5k

Vi
V2

1
V3
t1

t2

€4

(A-1.5)

(A-1.6)

(A-1.7)
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Annexe-A-l1-

Le maclagedu zinc

A-1l.1  Pour une meilleure compréhensiondu maclage

Afin demieuxcompendrele phéroménedemaclagenousallonschercler aretrauverlesrelationsanalytiques
qui ont été énorcéesdansla partie I1.1.1d). Pour ce faire, nous allons, dansun premer temps, introduire
I'indexationde Frankqui pernet descalculscristallogaphiquesplusfaciles.

Aupamvant, nows ferors une descripion physiquedu maclage mécanismele type germination-eroissance.
Lesarticlesde Christian[Christian,1965 ChristianandMahajan 19%]

A-11.1.1 Description physiquedu maclage

Lesauteurdifférencientengénérabdeuxphasediendistinctesdande processusemaclageCesdeuxphases
sontillustréessur la figure A-I1.1 issued’un essaisur whisker de zinc effectué par Priceen 196Q [Price,1960].
Sur cetessaion distingueclairementune phasede germiration qui demarle un trésfort étatde contrairie ainsi
gu’ure phasede croissancginstablepuisstable.

— La germination : C’estun processusncae peucompis surles hexagonaw. La littératureles classeen

deuxcatégoiesqui sont:

— Lagerminationselonun mécanismeepble
Thonpsonet Millard, en19%2, [ThompsonandMillard, 1952], proposentun modélede formationd’une
macle(1012) suiart la réaction[000L] — [1011] + [1010. La secondepartielle estconsidéée conme
un pointd’ancrage(péle) tandisquela premiee glissedansle plande macleautou del'autre. D’autres
mécanismesnt été proposéstels quela germinationindute a partir du mouvementde défaus dansun
embnon préeistart etassocié unedislocation glissile (Chyung et Wei, 1967,citechyungwei-67) Ces
auteus mettentainsi en avantunetaille critique a partir de laqudle la macledevient stable ils situent
cettetaille aerviron 70nm

— Lagerminationhommeéne
C’est Orowan [Orowan 1954] qui introduit ce con@pt en 1954; il explique la gernination homaéne
par I'existerce de zonesde concatrationde cortraintes.Bell et Cahn,[Bell andCahn,1954, pensent
guec’estunetelle germnationqui a lieu dansle zinc. lls suggérehquel’interaction desdislocatiors de
glissemenbasalet pyramidal estun moyenprivilégié de germination.Price,[Price,1960, confirme cela
enobterantdesmaclesensurfacesurdeswhiskers.YooetLee[YooandLee, 1991, en199], estimenta
taille embyonraire critique danscetypedegermirationa 10rm.

— La craoissance: Associé au mécaisme de germiration polaire, Thompson et Millard proposentun
mécanismale croissancalesmacles(1012) par glissementesdislocatios de maclage ou encoredites
“zonales” le long du plande macle.On revient sur cettedislocation de macledansla partieA-ll .2.1, page
235.Ainsi on peutdécrirele maclageparun cisaillementhonogéne On revient sur cettedescripion dans
la partie suvante.On peutalors utiliser un critere de Schmid(a la restrictionprésquet doit étre positif
strictement)Cemodée nepermetcependntpasd’expliquerlesvitessesupersonigesobseréeslorsdela
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FiG. A-ll.1 - Essaidetractionsur un whisler de zinc. lllustration du processugle germinationcroissancedu
maclage. [Price, 1964

FiG. A-ll.2 —Modelede maclelenticulare d’aprés[Christian, 1965]

croissancelesmaclesmécaniges.

Christian et Mahajan, [Christian,1965], suggéren que la croissancenormale au plan de macle
(épaississemenge fait par la germinatim honogenede bowcles de dislocatiors de maclagesuccessies
(figure A-11.2). Lay et Nous, [Lay andNouet,19%a], ontobservéparMEHR quela croissancelesmacles
dansle zinc esteffectivementobtene parglissemenparalléleauplandemacle.

Le maclageest extrémementmpaortant dansles hexagonaw puisquil permet, comrme nois le verrans, de
réorierier favoradementle cristal, dansle sensd’un glissemenplus aisé.Partridgerappate, [Partridge, 1957,
guesurunpolycristal texturé deZr, orierté favoreblement)a fractionvolumiguedemaclesestproportionrelle ala
défomationplastiquealorsquele tauxdedéfamationdiaumaclageestenférieu a10%.Deméme/'importance
du maclag surlespropiétésdeductilité desmatériauxa étéillustréepar Stoloff et Gensamemui enréalisantun
alliagede Cd-Mg possédarunrappat (£) = V3 ontéliminélespossiblitésde maclaggvoir figurell.9, page36,
issuede[Yoo, 198l1]) et ont obtenuun matériauaux progriétésextrémemenfragiles. Enfin, on notequ’enregle
généralele maclag estplusimportan danslespolycristauxa taille de grairs importante.
DanslessectionsA-11.2.1 aA-11.2.3, page235et suivantespn discuted’autrespropriétésdu maclagenotamnent
entermedeconcettrationde contrairieset desinteractiors possibleentremacleset dislocationgdu cristal-mee.

A-11.1.2 L’indexation de Frank

Cetteindexation estintrodute par Franken 196 [Frark, 1963 et reprisepuis amélioge par Ponden 198
[Pond,1984 selonlestravaux de Shulmikov et Koptsik[Shumikov andKoptsik,1974.
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FiG. A-l1l.3 - Principedel'approche de Frank; projectiond’un systemeubiqte a trois dimensionde long de
I'axe [111] pourobterir unhexagore plan

Dans le but de corsener les avantags du systemede Miller-Bravais et de simplifier les expressions
mathématiges, Frank a défini un repereorthonormé, a quatredimensios, qui perme de décrire la maille
hexagonale.Plus particdierement,il mortre que les directiors et les plansdu systémehexagonal peuwent étre
interprétécomnme les vecteuis d'un espacex quatredimensioms projetésdansunepartietridimensismnellede cet
espace I'espacephysiqueou encoe la maille hexagonale.

Ainsi, les axes du systemede Miller-Bravais (a1, a2,a3,¢) sontdéfiniscommela projedion desvecteus de la

basecanonigie orthanorméedel’espacea quatredimensios le long dela direction[111( 4, oul'indice 4 signifie
quenows sommegdansl’espacede Frank Le passagentreles deuxespacegstd’une extréme simplicité : une
direction [uvw] deviendradansl'espacede Frank[uvt(Aw)]4 et un plan (hkil) deviendrapou sapart (hki IK)4-

Danscetespacele plan (hkil ) 4 auraeffectivementunenormaled’indices[hkil ] 4. En outre,danscetespacenous
raisonnmssurunebaseorthonomée,on peutdoncentouteconfiarce utiliserlesoutils mathénatiquesclassiques

prodiit scalaire produit vectaiel (voir sadéfinition annee A-1, 223) matricesderotation etc.

Enfin, dans cet espace,tous les vecteus sont des vecteuls matérielsdort la norme est bien la distance
interréticulaie du plan correspondat et ce gracea l'introductiondu paramete A qui permé de tenir conpte

durappat (<), quivautA = \/g(g) ~ 1,515dansle casdu zinc.

L'approche de Frank est schématiséeur la figure A-Il. 3 dansle casde la projection d’'un espacea trois
dimensioms surunespacé deuxdimensios le longdel'axe [111]].
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A-11.1.3 Le maclagepar le cisaillement

Nousallonsapplique la relationde cisaillementdu chapitreprécééntavecK, = %(10i2) etn, = %[10ﬁ]
ainsiquey = 0.139 Dansl’espacede Frank,cesindicesdeviernent:

K1 = 3(101%)4 denomalen; = 3[1012]4

[10TA]4 (A-11.1)

NI

Ny
AN, = 3[1210),
Cequinousdomeunebaseorthorormeée(E; )4 attachéaucisaillemenide maclage

( E = V2o, _ Ny

T A )% M, 1
A2

_ [1013ls _ N,
Ee= N T
¢ (2+7) (A-11.2)

1710, _ AN,
Es="76 = mmanl

{ Es= [11/1_Q4,axedepr01ectlondelespacedeFrank

Danscettebase]e tenseude cisaillements’exprime par:

4
F4:.215®5+@®é (A-11.3)

Cherchasalorsce quedeviennentcertainsvecteursarticulies dela maille hexagonale Si on apgique F_, au
vecteurmatérielc = 1[000L] = 1[000\]4, ontrowe

F,.c= (Ei.Q)Ei +Y(E2.C)E1 (A-11.4)

soit, touscalculsfaits, on obtiert dansla basede Miller-Bravais:

_2 _ Yy
E4(_: 2+/\_4£ (Dl ﬂl+ fMﬂl)

(A-11.5)
—_1 12 V2y
Fee= s ([1 1.2] — [10TT) + Y2 [1011])
vecteurdontla norme vaut(calculsfaitsdars I'espacede Frank):
1 A2V _1y2
1 (F)ll = 1+ —A~ : (A-11.6)
4 2+ 2
En multipliart lesvecteurspar \/g|a| ou a estle paranttredela maille hexagonale,on obtiert, avecA = %g ~
1,515: |7 = le* = /3[al
| (F,C) || ~0.707e~ ~~ ‘[ £a_ 1 5[1020]4] (A-11.7)

Ceci mortre dorc que le vecteu matérielqui se trouve le long de I'axe sénairese trouwve transfamé, par
le cisaillementd( au maclage,en un vecteir matérielsemblableau vectew du plan basal %[1010]4. On peut
donc pratiquerune réindexation de la partie macléeafin de conserer une descriptim lisible du réseaumaclé.
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Eneffet entrel’ancienréseauwdanslequelle maclagealieu, etle noweauréseauwinsicréé,ons’apercoitquel’axe
sénairesubitunerotationde présde90° alorsquela rotationmatériellemat subieparlesatomes qui setrouvaient
initiallementle long del'axe sénaireet qui aprescisaillemenisontportéspar %[1010], réindexationfaite,estde:

— c.(F,.c)
8=(cF,cC =arccos<$) =4,47 (A-11.8)
(&Es0) R

On mortre de la mémemaniée quele vectair [1010], ancienréseause transfome par le cisaillementen
[0001], nouveauréseau.

Cherchams a présente vectaur matérielqui ne subit pasde déformation parle cisaillementNousprenms ce
vecteurcommeapparteantauplande cisaillementjl seradorc dela forme (dars (E;)4) :

(A-11.9)

O o X

soitavecla condtion [|V|| = [|(E ,-V)|[, ontrouve:
2X
V=xE; - VEZ (A-11.10)

Ontrowe ainsiquecevecteu vaut,dansla basede Miller-Bravais:
V= (% — %) [1010] — (ﬁ 2 ) [0001] (A-11.11)

dont I'application numéique dome bien un vecteurporté par [1011] = n, On peutégalemenvérifier I'angle
forméentrecettedirectian, n. o et le plande maclagece qui estrendutrésaiségracea la notationde Frank Soit @

cetangle,ontrouve @ = arctan(%), soit@ = 86,04° commel'indique Partridge, [Partridge, 1957].

Si on regarde,a présentce quedome (F ,.V), on trouve un vecteu qui ne possedepasd’indices simples,
procresde[4043] dansla basede Miller-Bravaisdela partienonmaclée:

F,V = (—‘/_—3> [1010] + (*f\i y%Z[oooq) (A-11.12)

cependat cevecteurqui pardéfinition verifie [|V]| = ||(F ,.V)| estdoncsemblablee\r]2

Ainsi ce vecteurmatérielne possedgasd’indices ratlonrels dars 'orientationdu cristal mereet doncdans
I'orientation dela maclepuisqudescristallograpmesnous enseigneinqu’il existedesrelationssimplesdesymétrie
entrelesdeuxréseaux.

C’estqu’entrele cisaillementtla descriptio cristallogaphigwein fine uneautreétapesxiste: le shufle. Nous
verranscemécanismelusloin.

A-11.1.4 Le maclagecommerotation de réseau

Nousavonsvu auchapitreprécé@ntquele maclageserésumein fing aunerotationduréseaicristallin selon
lesquare possibilitéslistéespage33 Nousallonsdéterninerla matricederotationqui correspadaunerotationdu
reseaudenautourden = 2[101]} Lescalculss’appuentsurl’article deToméetKocks,[ToméandKocks,198].
Nousallonsdansun premer tempschercler la matricede rotationqui pernmet de passedu repereorthohexagonal
(e) comne définidansla figurell.2 aurepérepropre aumaclage(E ;) exprimé dansla baseorthchexagonale.La
base(E;) s'écritdans(g), avecC = (£) :

_ 1
Ei= 5= [3V3(20)
__ 1 12
E,= s [1—36] (A-11.13)
1 1 -2/3_ 2C 6
E3\/2(3+02) \/%+i [( C \/§) (2C+ C) 0]
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FiG. A-ll.4 —Rotationdu réseaucristallin lors du maclage mécaique (1012) dansle zinc

La matricede passagé\g SE, de(e) vers (E;) s’écritdorc (dans(e;)), applicationnuméiquefaite:

-0,591 -0,341 0,731
Ae g =| 0633 0365 0,682 (A-11.14)
-0,500 0,868 0
tandisquela matricederotation du maclages’écritdoncdansla base(E;) :
1 0 O
(E)
=10 -1 0 (A-11.15)
0 0 -1
soitdansla base(e) :
E —0,302 0,405 —0,864
RE) _ATRE)A= | 0406 —-0,770 -0,4% (A-11 16)
—0,864 —0,498 0,069
Les matricesde rotationdesautressystemesle maclages’obtiementpar la rotationde Rt(\%lg1 de &' autourde e;
(soitH(&) cettematrice expriméedans(e; )). Soitencompmsantle norrbreréquisdefois Rt(\,%,?] avec:
1 =3 o
2 2
HE&) = B (A-11.17)
0 0 1
selonla relationde passage
/(&) (€) (&) &)
Ring = Hkiei Hqu Rewin; (A-11.18)
SionappligLe cetterelationauvecteu ez, ontrowe:
—/3 1 —
Rl ~ —3—e, — & =[101 (A-11.19)

cequi esthienconfame aveccequi a ététrowé dars la partieA-11.1.3.
Onpetut alorssedemaulercequedevientle vecteum , = [1011] = 3e, +v/3e, + 2Ce; parlarelation(A-11.16):

n, = R[(v%izrﬂz = —3e,+V/3e,+ 2Ce; = [110] (A-11.20)
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FiG. A-Il.5 —Exempladeshufled’'unréseawsimpledurant unmaclage detypel, avecq=4; la maille primitive (a)
estcisailléepou domer(b). 1l appaaitalorsnécessa&d’introduire le shuflepou obtenr la maillefinae (c). Les
pointsr=0, r=2 etr=4 sontcisaillésdirectemena leur bonsitedansla maille maclégs=0,s=2 ets=4); lespoints
r=1 etr=3 doiventétrel'objet dushufle pou étre biensituésdarslesplanss=1ets=3.[Bilby andCrodker, 1965]

qui estbienun vecteu semblake ar_]z.

Entrele maclagedécritparle cisaillementcommedansla partieprécé@nteet le maclag vu commerotation
deréseaucommeici, il existe dorc unetransfamationquenousn’avonspasdécite et qui pernet, entreautres
chosesgeconsererunerelationd’équvalencesntren etr]’z. Cettetransfamations’appellde shufle etsetraduit,
commenots allonsle voir parde petitsdéplacemets d’atormes, sansdégacement’ensemble.

A-11.1.5 Le shuffle

Le shufle a étél'objet d’'une analyseprafonderéaliséepar Bilby et Crocler, [Bilby andCrocler, 1969, ainsi
que par Christian,[Christian,1965]. Danssonarticle de 1966, Bilby considerdes relationsin fine que doivent
satishirele cristalmeéreainsiquela macle.Onrappdle cesrelations:

1. Reflexion parrappat aKj.

2. Rotationdemautourden, .

3. Reflexion parrappat auplannormala n,
4. Rotationdettautourdela normaleakKj.

Bilby différercielesdeuxtypesdemaclaggi.e. maclagedetypel etmaclagedetypell) qui sontéquivalens dans
le casdu zinc[Christian,1969.

Soitq, le nomlre deplansK; d’une maille haagonaldntercepésparrlz. On appliqLe le cisaillemeninécessaire
au maclage e long de Kj. A l'issue de cette opémtion, certainsatomesne sont pasen position de noeuddu
réseaupropre a la partie maclée.ll s’agit alors d’appliquer un déplacerant d’atomes qui aménela structure
atomiquea satishire lesrelationsde symétrieprécélemmen explicitées. Le shufle pourait étreen partieactivé
thermigiemen{Yoo, 1981 etdefaitonn’obsere expéimentalemehquedessystemesiemaclag quiimpliquent
le shufle le plusfaible possible.

Surla figure A-11.5, issuede [Bilby andCrocker, 1965], on voit commen le shufle prerd schématigament
formeet pou quellesraisonsl n’'implique,dansle casou q=4, ce qui estle casdu zinc, le déplacerentqued’un
“atome” surdeux Le termeatomeétantmis entreguillemetscarle zinc estunestructue de doible réseatet non
pasderéseawsimplecomne celle senantdansla figure A-11.5. Signalongquele shufle estsuppsésedérouer
uniguenentdansla famille de plansparallélesau plande maclagedansle casd’un réseatsimple.

SurlafigureA-11.5, v; repiésentde vecteu unitairedansla direction n, exprimé dansla basedu cristalmére,
(¢), labasedela partiemacléettantgénérigiemennotée(p, ) ; destla distancenterrdiculairedesplansdemacle,

t; estle vecteurunitaire dela directionr]'z, u;, la direction de cisaillementm; un vecteurdu réseaumodifié parle
maclage. B

Dansle casd’unestructurepluscomplexe commeunréseaunultiple, le shufle reposesurla mémedéfinition
a savoir étrel'étape manq@nteentrele cisaillementet la relation de symétriefinale. Celaménea descalculs
complexesdort certainsexenplessontschématisésurla figure A-11. 6.
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FiG. A-ll.6 — Exemplesle shufle d’un réseaudoulde durant un maclage detypel oull, avecq=4; La maille
initiale esten(a), la maille cisailléeesten(b). En(c) setrouvela maille finaleaprésun maclage detypel, d’aprés
la relationin fine de symétrie Les mailles (e) et (f) sontdesexemplesde shufle permettai de relier (b) et (c).
La malille (d) estla maille finale aprésun maclaye de typell. Lesmailles(g) et (h) sontdesexemplegie shufle
permettante passere (b) a (d). [Bilby andCrocker, 1969
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FiG. A-1l.7 —Interactionjoint demacle/disloctions; d'apres[Yoo, 1981]

A-ll.2 Effets du maclage

Les maclessont compgexes et impliquert la prise en comptede certainseffets progres. C'est le cas pou
I'interaction possibleentre dislocatis issuesdu cristal mére avec la macle ainsi que des conceltrations de
contrairesentétedesmacles.

A-11.2.1 Interaction dislocations—macles
a) Description desinteractions

Ondéfinitunedislocatiorzonde demacledevecteurdeBurgersnb; = ( ) n, oun estunentierpositif qui vaut
3 5 avecq le nomlre deplansK; d’'une maille haagonalentercemesparr] ety estle cisaillementdu maclageLa
def|n|t|on decevecteu estparfaitementécritedangBilby andCrocler, 1965] etrépmdaunsoucidecohérene
a la fois cristallograique et atomiqwe de la marcte crééeparle passagel’une telle dislocationdansle plande
macle.Dansle casdela macle(1012), n vaut2 (i.e. g vaut4).

Yoo déwoppedanssonarticle de 1966 uneméthoa systematiqug@ou décrirel’interaction possibled’'une
dislocationdonrée avec une macledomée.Cetteinteractionestillustrée par la figure A-11.7 et se met sousla
forme:

X(hkit)m = X{niiy, TN (A-11.21)

ou X estle vecteurde Burgers dela dislocation‘originale’ glissantsurle plande la matrice(hkil ) ,, et X* estle
vecteurde Burges dela dislocationrésultanteglissantdansle plan (hkil ) ; exprimé dansle repéredela macle.Ces
différertesrelationscristallogaphiqessontdonné&sparlesrelationssuiartes:

X =T'X
nh = BX (A-11.22)
(hkil ) = (hkil )mM

avec,dansle casdu maclageselon(1102), les matricesdetransfamationqui s'écrivert, dansla basede Miller :

(11 1 A )
T=>(1 1 -1]eB=F3|-1 1 1 |aT=M" (A-11.23)
2 -2 0 2 -2 -2

Le tableauA-11.1 donre les combiraisonscristallogrgphiquenent possiblesdansles casdu maclageselon
(1102).
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Syst.degliss.matrice | Syst.degliss.macle
X (hkilm X* (hkil); | nb
(0002 (1100
3[1120] | (1100) 3[1120 | (0002 | ©
(1101) (1108)
<a>
(0002 (1100
3[2110] | (0110) s1123] | (1122 | —b
(0111) (1011
(1122) (1010
31123 | (1100) | 2.3[1210] | (0002 | 2b
(1011) (1011)
(2112) (3126)
<a+c> | 32113 | (0110) 15723 | (1122 | by
1101) (1108)
(1212) (3126
31203 | (oo | 35723 | (112) | 3
(0111) (1011
c [0001] [1100 —2b

TAB. A-ll.1 —Interadion joint demacle/dislocatias; d’aprés[Yoo, 198]

Il restealors a savoir si cesinteractiors sonténepgétiquenent possiblesGracea une analysed’interaction
élastiquea longue distanceentreles dislocationset la macle(a oppcera I'interaction a courtedistancequ’est
celle entredislocatiors et joint de macle),Yoo montrequedansle casdu zinc et du cadnmum, cetteinteraction
esténepétiguemenfavorable etced’autan plusquele glissemenk ¢+ a > estfavorisédansla macle.L’'auteu
déweloppe un critére énepgétique permettah de prédiresi I'incorporaion de dislocatiors de la matricedansla
macleestpossibleala restrictionprésqu’il considée un milieu infini etnondesmacledenticulairesd’épaisseur
donrée.

b) Geéométriedela traverséedesjoints de maclespar lesdislocations

Lorsqie deslignes de glissementtraversem un joint de macle,trois configuations sont géongétriquenent
possibles.
— Le maclageestpostérierr auglissement alorsleslignesdeglissemenappaaitrontcisailléesala hauteu des
deuxjoints dela macletraverséeCe cisaillementestde 13,9% lorsqte le plandecisaillementestconfandu
avecle pland’obsenation et orthogoral au plan de maclag. Le cisaillementapparehestpar contreplus

faible, <yap = Ymax* Sin <Ncisa_macl) *CO8 <Nobser7 Ncis)) 1

dande casgénérg c’estadirelorsque cestrois planssontdistincts. Danscecas,lesmicrogaphiesnontent

quesurla grand: majoritédesgrains,le glissemengsttresfaiblementdévé.

— Le maclageestantériair auglissementAlors deuxcorfiguratiors sontpossibles

— Siladirectiondeglissemenestcommure aucristalméreetala macle le glissement’apparaitpasdévié.
Configuationpossibledansle zinc.

— Siladirectin deglissement’estpascommure aucristalméreetala macle Je glissemenapparaitévié
delavaleurcalculéeparla relationderotation(relationA-11.16 etfigure A-11.4), appligiéeala direction
de glissementprojetéesur le plan d’'obsenation. Dansce cas,les microgaphiesmortrent une grarde
variétédevaleus de déviationde glissementCe casestillustré surla figure A-11.8

En pratique, il estassezdifficile de préciserdansquel casde figure noussommes.Seul le derniercasse
détacherdargenentdesdeuxautres.

c) Conséquenceslesinteractions

Latraverséadejoints de maclesparlesdislocationgpeutavoir plusieurseffets. Parmiceuxla, citons:
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Z29mm
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FiG. A-1l.8 - Glissementéviépar la traverséed’une maclemécanige et glissemenhondéviéobterus sur un
revétemen{NSK) dezincdel'étude. La macleestau cente dela micrographe, verticale

— Croissancede macle.L'incorporationdedislocatiors dansla macleintroduit desdislocationsde maclequi
vont glisser sousl’'application d’'un cisaillement,le long du plan de macleet ainsi pernettre a la macle
de s'étende. Ce mécanismestschématisar la figure A-11.7 surlaquelleon voit queles dislocationsh;
glissente longduplan(1102). Parcontela germinationnepeu s’expliquer parcebiais,carauctneréaction
intrinséqe aucristalmereneproduit dedislocatiors demacle.

— Ductilité et ruptur e. Si nousnousplagors dansle casd’une incorporation défavorable desdislocations
dansla macle,nousaurors en conségencedesempilenentsde dislocatiors au niveau de I'interface.Les
concerrationsde contrantes associéepewent avoir deseffets bénéfiqes commne deseffets néfastessur
le compatementmécaimue du matérial. Si le matériauposseédaineénepie de germirationde macleplus
faible que sonénegie de clivage, les empilenentspernettrontde nouellesgerminatioms et parla méme
vontfavoriserun comprtemen ductile. Dansle cascortraire,on obsenera un commprtemei fragile. C'est
le casdu zircorium etdu bénylium. De pluslincorporaion dedislocationdetypea parla macle(1102) est
généatricededislocatiors (a+ c¢), cequi estfavorablea unebomeductilité selonle criterede Taylor.

Des preuwes expéimentales de ce type de réactions ont été obsenées par Tomsett et Bevis,
[TomsettandBevis, 1968], au M.E.T. Plus récemnent Lay et Nouetont pu obserer, gracea la techniqe de
microscoje électroniagie a hauterésolution detellesincorporationsdedislocatimsautraversd’un joint demacle
(1102) dars le zinc (voir figure A-11.9), [Lay andNouet,1994, Lay andNouet,1994b]. Enfin, Lavrentes et ses
collabomateursont mortré surun bicristal,dans[Bosin etal., 19%], quel’existene de glissemenbasal,suvi de
la dissociationde dislocationsde type a en partiellesconterant desdislocatiors de macleétait nécessaira la
croissancelu joint demacleparglissementiesdislocatiors de maclele long desjoints demacle.

A-l1.2.2 Concentrations de contraintes duesaux macles

Nousvenms de voir quela “non—incaporatin” de dislocatiors issuesdu cristal mére,par desmaclespeut
étrela sourcede concerrationsde contraints importantes dues auxempilenentsde dislocationsqui seformen.
Yoo cite dars sonarticlede 1981, [Y00,1981], un autretype de corcentrationde contrainesduesauxmacles: il
s’agitdel’interaction dedeuxmaclesentreelles.

A partirdestravauxdeReed-Hill,Yoorappelle quel'intersectian d’'un systemelemaclageparunautresysteme
estfacilitée parun maclagede secondordre au seinde la maclepénetrédYoo,198]. Ainsi, surdesmétauxtels
quele zirconium ou le titane, qui présentat de nomlreusesfamillesde maclageil esttresfréquent de voir ce
phénanénede croisenentde macles.La ductilité de cesmétauxestconsidérhlementplusimportarie quecelle
deshexagonauxneprésentanqu’uneseulefamille demaclagecomne c’estle caspourle zincetle bendlium. En
effet, surcesderners,l'interpérétrationde deuxsytemeslela mémefamille va étrela sourcedeconcatrationsde
contrairiesimportantesqui, enl’absencede mécamsmesde relaxation peuventmenerala naissancele fissures.
Surla microgaphiefigure A-11. 10, on peu voir unetelle situation.Les maclessont-ellesa I'origine dela fissure
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Fic. A-1.9 - Micrographie obten® en microscopieélectonigue a transmissiorhauterésolutionmontiant la
traverséed’un joint demaclepar unedislocatian issuedu réseaumeéie. [Lay andNouet,1994a]
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FiG. A-I1.10 —Interaction entre desmacleset unefissue de clivage. Aprésessaid’exparsion équibaxié, € eq =
11.4%. Observatiorenlumiére polarisée

(@) (b)

Fic. A-ll.L11 - (a) Fissuies de clivage au droit d’un joint de pliage en genau; issuede [Gilman, 1954 (b)
Modélisationproposéepar Stroh, [Stroh, 1958

oulafissureest-elleal'origine desmacles? Il estnécessairde pratiger desessaisn situ oninterrompts pourse
pronancer

A-11.2.3 Macleset fissures
a) Modelede ruptur e par clivage— Stroh, 1958

Gilman, en 1954 et 1958 Deruyttere et Greenaigh en 1956 ont étudiéla rupture de monaristauxde zinc
([Gilman, 1954 Gilman.,195, DeruyttereandGreenaigh,1956). Danssonarticle de 1954, Gilman étudieplus
particulierenentle mécanisre dedéfomationparbandesngenoukink—band tresfréquentdandesmonaristaux
dezinc.ll monte desmicrographes ou desfissuresde clivageprennat naissancaudroit dejoints de pliages en
genou La figureA-11. 11 (a) montie le célébe clichéde Gilmanillustrantce phénanéne.

Stroh,dansson article de 1958 repreml cesobserationset tentede modéliserle clivaged’'un moncristal
dontle plandeglissemenprincipd estconfonduavecle plande clivage. Le fait qu'il consicreun moncaristal
a pour effet de suppimer les obstacleslassiquesa I'avancéedesdislocatiors que sontles joints de grairs. De
plusle fait quele plande clivageestcorfonduavec le plan de glissemenfacile implique gu’'un empilemende
dislocationsdansce planne prodtit aucunecontraintenommale au plande glissementLe zinc estdars ce cassi
I'on ne considée pasles systemesle glissemenprismatiqees et pyramdal 112, erviron dix fois plus difficiles a
activer quelessystemedpasals.

ConsidéraslafigureA-I1.11 (b) surlaquellela fissuredeclivageestdéjapréseie. Obserant lesmicrogaphies
A-11.11 (a) et A-ll.12 Stroh supposequ’étart donré I'aspect curviligne régulier des lignes de glissement,
les dislocatiors sont organiséesen paras (i.e. en sous—jois de grair). De telles situationsengemrent des
désorientatins qui surlesfiguresA-I1.11 (a) et A-11.12 sontde 8° et 14°, ce qui estsupéieur au5° queFriedel
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FiGc. A-1l.L12 - (a) Fissure de clivage au droit d'un joint de pliage en genou dars un bicristal; issuede
[Stroh, 1959 ; observépar Gilman

[Friedel,1955] estimeminimum pourla germirationd’une fissure.

Considérasmainterantla figureA-11.11 (b) surlaquellela fissurede clivageestdéjaprésentela partiebasse
du mur dedislocationsestbloguée parun obstaclefandisquela partiehauteglissesousla contrairte appliqLée.
Strohconsidée qu'appraimativenentx/h dislocationsnteragssententreellesavec uneforcede Gb?/2mx. Il en
résultequele murdedislocatiors vérifiela condtion d’équilibre entrela forceapgiquée(tb surchagiedislocation

1L6 pourl’'ensemlie desdislocatims)etl'interactionentredislocations de signeoppsé (%ﬁx)
GBx
— | =1L A-11.24
(%) (Al 24)

ouT estle contraine decisaillementsurle plandeglissement/cliage 0 = b/h estla désoriention, L la longueur
dela paroidedislocationsG estle module decisaillemendu monaristal considéréCettefonction fixe alorsune
positiond’équilibre x qui déternine la géongétriedela fissureconsidéée.Danssonarticle de 1954 [Stroh,1954,
Strohmonte quecettegéomérie estéquivalentea unefissuredelongueur

o (<:’;§f) (A-11 .25)

Identifiant(6x) etintégran cetterelationau criterede Griffith d’extersion catastropiquede la fissure(équilibre
entrel’énergie élastiquerestituéelors de 'avarcéede la fissureet I'énergie dissipéesousforme de créationde
nouellessurfaces) Strohtrouve quela condtion derupturedu morocristals’exprime sousla forme:

e
(T—TOC)0n=( ZE_

ou oy, estla contrairie normale exercéesur le plan de glissement/cliage, ys estl’énemie de surfacedu matériau
surcemémeplan,to, estla contraintecritiquedecisaillementy estl'angle forméentrel’axe detractionetle plan
deglissement.

LarelationA-11. 26 implique quela cortraintenormae nécessaira la naissancelu clivagediminue tantque
la contrairie decisaillementaugnente Lesrésultatsde Deruyttereet Greemugh(1956 et ceuxde Gilman(1958)
confirment presquda formedela relationll.8 : ils consicrentla quanité de glissemenbasalenabscisset non
la contrairie de cisaillementsur ce mémeplan. Cetteapprodie estplus satishisantedéeslors que, par le biaisde
I'écrouissagelatent,on peutavoir descontrairies de cisaillementimportarie sanspour autan n’avoir activer le
glissementorrespndan. Eneffet, commele mortre le figurell.13, la contrairie normalearupture augnentetres
fortemen (i.e. soninversediminue) lorsqie la quarité decisaillementdiminue. Lorsque X vau presaqe90°, y° est
trésproche de0 cequiimpligueuneabsenceledudilité etuncompatementfragile.La contrmintenormale monte
alorsa desvaleurstrésimportantes.Ainsi Gilman a trouvé [Gilman.,195§ desvaleursde contrairie nomalea
ruptuie qui varient de45MPapoury = 89° a5MPapoury = 82°.

> = kcog)) (A-11.26)
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15 —

o,(M Pa) at fracture
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. XX—: 87250 QX/—45 |
=607 x =30° x +=15°
o L ==
0 10 20 30
v(%) at fracture

Fic. A-1.13 - Variations de la contrainte normde a la rupture avecl’orientation d’'un monocristalde zinc.
Résultatde Deruyttee et Greenogh ([Deruyttere and Greenaugh,1956) et Gilman; issusde [Gilman, 1954
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Fissuresur le plan

basal 0 032
e —
a
11
d1 m
b
! Macle
O12 m

Fissuresur le plan
1| prismatique
I

FiG. A-ll.14 —Modele2D dedislocatimspourla germination demacleset defissues; d’aprés[Yoo, 198]

b) Relationsentre macleset fissures

En ce qui corcernela germination, les deux phéromenesmaclageet clivage,sontfavoriséspar les mémes
conditins (concatration de contrantes essentiellement).e compatementobsevé estalors propre a chaqie
matériay cependntuneanalysebaséesurun modeélede dislocationsa étéréaliséepar Yoo dans[Yoo, 197, et
estrappatéedars [Yoo,1981.

La figure A-11.14 mortre unerégionfortemen contrairie dansun solide soumisa un chagementdonré. En
supposanqueles contrainesinternessonthonogens au seindu matérial, Yoo évaluela contrinte nécessaire
pour I'avancéede la fissureen mock | (i.e. le casdu clivage dansle plan basal)ainsi que celle nécessaira la
croissanceale la macleenmock Il. Le ratio descontrantescritiquesestalorsdonré par uneexpressionsimple:

(g—‘c) = k,/}‘—z, ou f; représentda résistancanélastiquetotale a la croissanced’'un embryon (de macle et de

fissureresp.)et k estfonction du chagementet desconstanteglastiquesiu matériau Si nous pouvonsnégliger
la contribution inélastiqe desdislocatiors de macles,on a alorsla relation (I—Z) ~ (F—tc) ,ourl estl'énemie de

cohésiorduplanconsidéréAu regard de (lf—‘c) ,leratio (£) ainsiquele caractee fortementanisotroje deschamps

élastiqguegouent unrdle mineut

Cemockleneprendpasencomptel’écoulenentplastiqe qui alieu entétedefissureet de cefait nepeutétre
appligeée gu'adesembryonsde macleset defissuresst nonpasala croissancel’objets déjaexistarts.

Yoo rappate égalenentles travaux de Bilby et Bullough [Bilby andBullough, 1953, qui émettehles deux
hypothésessuivantesde relaxation de contrairies : émowssementd’une fissurede clivagepar la créationet la
propagationde deux maclesde type {1012} en téte de fissureainsi que la relaxation de contrainies en téte de
macleparl’apparition de glissemenet/oudefissuressachangu’il estbiensouentplusfavoralde, d'un poirt de
vueénepgétique decréerdu glissemenpluttt quedesfissuresCesdeuxconfiguationssontrésungéessurla figure
A-I1.15. Enfin, Yoo rappate le casobsené de déviationd’une fissurede clivage a la traverséed’'une macle; la
fissuresuivantle plandeclivagedansle schémamatrice/nacle/matrice(celaimplique unedéviatian), ou bienla
fissuresuivart le joint demacle.

On retienda tout particulieementle casou desmaclessontémisesen téted’une fissurede clivage car c’est
uneconfiguationquel’on retrauveradars lesessaisnécaiguesbiaxiaw réalisésurlesrevétematsétudiésCes
essaisontrapmrtésdars la partieVI.2.
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Fissure de clivage

Macle 1

(0001,

Macle 2
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FiGc. A-1l.15 - Configirations possiblesde relaxationde contraintes faisantintervenir le maclage; d'aprés

[Yoo,1981]
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Annexe-A-lll-

Systemegle glissementet de maclage

Dans cette partie on répetorie les différents systémesde glissementexistant dans le zinc. Afin de
faciliter la lecture des tableauxprésentantous les systéemesde glissementet de maclagequi sont domés
aux sectionssuivantes,on explique dansun premier temps la nomerlature utilisée par Tomé et Kocks,
[ToméandKocks, 1989, quel’on rependici.

A-lll.1  Nomenclature dessygemes

Les indexations utiliséesdanscette partie sont celle de Miller-Bravais, a quatreindiceset celle de la base
ortholexagmale,commecelaestindiqué surla figure 11.2 page29. Chaque sytéemedeglissemengestdéfiniparun
coupledelettresmajuscules la preméreindique le plansurlequelseproduit le glissementla seconé indiqueun
plandontl'intersectionavecle premierdonre la directionde glissementLes lettresparlesquellesontréféracés
les planssontindiquées sur la figure A-Ill .1. Le planbasalportela référerce B, les plansprismatiqiessontles
plansnotéskE, F et G, les planspyramidaux 1ty sontlesplansO, P, Q, R, SetT, les planspyramidaux 1, sontles
plansH, I, J,K, L etM.

Le maclagegquarn alui potte la lettregénérigie Z suivi du planpyramidaldort I'intersectionavecle planbasal
(un axe @) estparalléleavec I'intersectiondu plan de maclagecorrespadantet du plan basal.Les systemesle
maclageserontainsinotésZO, ZP, ZQ, ZR, ZS et ZT.

A-11l.2  Systemesle glissement

Lesdeuxpremérescolonresdu tableaudomentles normalesaux plansde glissementinsiquelesdiredions
de glissementansle repé&e de Miller-Bravais. Les colomestrois et quatredonrentles mémesndications mais
dansle repéreorthchexagonal.

Attention,dansce repere pourles nomalesaux plansde glissementijl fautmultiplier les deuxémesindices

par (%) etlestroisiemesndicespar (é) commecelaestrappelésurla dewiémeligne dutableauOn procédera

ala mémemanipuation pourlesdirectiors maisavec (v/3) et (C) resp.,(cf. dewiémeligne dutableauA-l11.1).
Lescolomesn, etm, sontlescoeficients parlesquelsl fautnormerlesvecteus n etm correspondats.

A-lll.3  Systemesle maclage
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Z0 S

X X

Fic. A-lll.1 —Nomencléure desdifférentssystémesdeglissement

Systtme[ n m NLN2,Ng | My, My, Mg Ny m,
<hiil > | <uaw> [ 1(%)(3) | 1(v3) (©
Basal

BE 0001 | 1210 001 110
BF 0001 | 2110 001 200 1 2
BG 0001 | 1120 001 110

Prismatique
EB 1010 1210 110 110
FB 0110 2110 020 200 Z 2
GB 1100 | 1120 110 110

Pyramial iy
OE 1011 1210 111 110
PF 0111 2110 021 200
QG 1101 | 1120 111 110

1

RE | 71011 | 1210 sl m | (4+&)° 2
SF 0111 2110 021 200
TG 1701 1120 111 110

Pyramial
HE 12 2113 202 20
IG 1122 1123 132 112
JE 1212 1213 132 112

1

KF 2112 | 2113 202 202 (4+ Ciz) 2 | 2014023
LG 1122 1123 = 2
ME 1212 1213 132 112

TaB. A-lll.1 —Systemedeglissementiansle zinc



A-1ll.3. SYSTEMESDE MACLAGE

Systéme n m N1, N2,N3 my, Mp, Mg Ny my
; 1)1
<hkil > | <wiw> | 1(%)(3) | 1(v3)(©)
Maclageactivé parconpression
Z0 1012 1011 112 312
ZP 0112 0111 022 022
1
ZQ 1102 1101 112 312 i+ gz) > | 2(3+CY)z
ZR 1012 1011 112 312
ZS 0112 0111 022 022
ZT 1102 1101 112 312

TAB. A-lll.2 — Systémede maclaye darsle zinc
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Annexe-A-1V -

EBSD — Diffraction desElectrons
Retrodiffusés

A-IV.1 Principe

Les interactiors entre électrans incidentset matiéresontde 3 types: production d’électons rétradiffusés,
prodictiond’électrms secondires,et productionderayms X. Seulslesélectrongétrodffuséssontutilisésparla
technigqe EBSD.lIs correspadentadeschocsélastique®t peuventdorc arriver detouteslesdirectiors possibles
apresplusieurschocs : ceciconstitude “fond contiru”. Unegrancd partdecesélectrors vientcependntdiffracer
selonlesplanscristallinsenconditilms de Bragg,ce qui condlit ala formationdelignesdeKikuchi.

La formation de ceslignes est donc régie par la loi de Bragg: 2dyy sinfg = (n)A. En pratiqee, n = 1
et A estcalculalle gracea la tensiond’accélératio qui estde 20 kV selonA = hc/E = 0.62. Chaqueplan
cristallografpiqueva dorc engenlrerdew cénes paramétréparl’angle deBragg0 g.

En placantun écransensibleaux électrons typiquenenten phosghore, il devient possibled’intercepterces
conesdediffaction.Cetteintersectiorapparit alors,defaconpluscontrastéeguele fond continy sousformesde
lignes,carl’écranestassezloigré dela sour@. En pratigle, seulssontaccessibleles 6 g petitsqui correspondet
auxplanslesplusdensesCeslignesde Kikuchi sontenréalité desbands,a causede la diffusioninélastiquest
desdéfaus de réseaudislocatims, distorsiors élastiquestc.).L'état de surfaceesten particulieramenéa jouer
unrdleimportantdansla qualitédesclichésEBSD obterus.

A-IV.2 Caractéristiquesde I'appar eillage utilisé

Les électrors rétrodiffuséssont donc captéspar un écran phcsphore.Une caméa ultra-sensiblepermet
I'acquisitiondeslignes; I'image parla suite esttraitéeparle logiciel OIM [OIM, 199§, qui perrret de remorier
aucalculdesorientatians.

Le signalobtenuestfaible et peucontiasté: il estdornc nécessaireele traiter Pourcela,on acquiertle bruit
defond dd aufond continu Ce bruit estsoustraita I'image moyenréedesclichés,puisle contasteestaugmete.
Le progammesortalorsun paramére IQ (Image Quality) qui représete la qualitédu cliché obtenu. Lesclichés
dontl'lQ estsupériena 10 (cederniervariart entre0 et 100 peuwentétreconsidéré conmebors.

Le logiciel de reconmissancecaractérisepar la suite les lignes de Kikuchi par desdraites dontil calcule
I'équationpolaire. Chaqe droite estalorsrepesentégarun point (p,0) dansl’espacedit de Hough. Connaissant
le centredu clichédansle MEB ainsiquele type de symétriedu réseatcristallin du matériavétudié,il peutalors
tenterderemorter al’orientation cristalline.

Afin d'obtenir le meilleursignalpossibleesconditicnsd’obsenationsontlessuivantes tensionde20KkV, tilt
de 70°, et ouverturede diaphragmemaximum Pourdeséchatillons pastrop enconbrants la distancede travail
estfixéea19 mm.
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Cesconditins d'utilisation peuentétrechamgéessi les échattillons introduits dansla chambe du MEB sont
d’'un encomlementtrop importart. C’estle caspou les épraivttesdestinées la tractionlarge et a I'expansion
équibiavale. Dansce cas,I'angle detilt n'estplus quede 63° et la distancede travail estde 25mm. Il enrésulte
uneacqusition pluslente(caron a unsignalplusfaible). En conségence pn obseve un effet d’hystéresajui se
manifestepardes‘trainées”duesaubalayag du faisceauwdu MEB. Uneillustrationde ce phénaneneestdonrée
figurelV.7 (a).

A-IV.3 Traitement del'inf ormation

A partirdel'imagetraitéedand’espacedeHough le progammerecterchdesindicesdesdirectiors durepére
del'écrandars le repéredu cristal. Un certainnonmbre de solutionsémepenta la suited’un systémede votes.La
solutionreurissantle plus grard nonbre de votesestalorsdomée.Elle estcaractérisé@ar un Cl, ouindice de
confiancecomgis entreQ et 1.

La meilleureorientationentermedeCl estcaractérisépartrois anglesd’Euler @1, ®, @, selonlesnotatiors de
Bunge Le repéraderéféenceestceluidel’échartillon. Lesanglesd’Euler définissenalors3 rotationssuccessies
faisantpassefe repéredu cristalsurle repee del’échantillon, commeindiquésurla figure A-1V.1.

Fic. A-IV.1 —Rotatiors desandesd’Euler faisantpasserdu repée du cristal surle repée del’échantillon
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[001]

0001 1010

0001 1010

FiG. A-IV.2 —Trianglesstandads, en couleus et en noif et blanc, associésaux cartographiesEBSDréalisées
sur du zinc(cristallographie hexagonale compate) danscg mantscrit
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Annexe-A-V-

Identification desmodesde déformation

A-V.1 Identification detouslesmodesde déformation

La techniqe EBSD (Electran Back ScatteringDiffraction) nous permetde comaitrel’orientation cristalline
d’unetrésfaible quarité de matiére(= 1um?3) et ce sousla forme desanglesd’Euler qui sontdonrésparrappat
aurepée macrascopiquelel’échartillon. Cesandesdéfinissentinerotationqui permetdepassedurepée cristal
(x1) d’'un grainparticulieraurepéremacroscofgue (X) :

COSP COSPp — Sin@y Singp cosP  — cosy; sing, — sing cosg cosP — singy sind
Py—x = | Sin@icosp, 4+ cos@singcosd  —sing singy 4 cos@y cospp cos®  — cospy sind (A-V.1
sing sin® cosp sind cosd

Oncomaitalorsla direction normaledel’échantillon expriméedansle repée microscogque (enutilisantP —1)
quel’on noten)?gl. Lesprojedionsdesplansdeglissemensurla surfacedel’'échantillon, expriméesdansle repée
ducristal,sontalorsdoméespar:

[uvwly, = n3, An{1Y (A-V.2)

On peut alors projeter 'ensemlte des plans de glissementet de maclagedu grain de zinc étudié sur la
surfaced’obsenation Cesprojectians constitueh un ensemblale directions quel’on peutcomparerauxrelevés
expérimentauxdansle grainanalysé.

On obtiert alorsun jeu de plansdontla projectionestplus ou moinséloigréede la mesuresxpérimentale Si
plusieursplansontdesprgectionsa moinsde5°, on parlealorsd’ambiguité: I'identification estéquivoque.Dans
le casou uneseuleprgectionde planserappgochedela mesureexpérimentale I'identification estunivoque.

Dansle casduzinc,si ceplanestle planbasaltrois directiors pewentavoir étéactvéessansquel’on discerne
dedifférencesurla surfacedeI'échantillon: on aidentifié unefamille de glissementSi ce planestun plannon
basal: il n'existe gu’une seuledirectionqui lui estassociéeOn a identifié un systemede glissementOn peut
ainsi comper les systemesactifs : si on comptex fois le glissementasalsansambigtité, celaveutdire qu'il
a étéidentifié de faconcertainedansx grairs (méne si on a plusieurssystémesasalsactifs par traceau sein
d’'un grain; cettederriéreremanuene s’appliqle pasau casdessystémesle glissemenhon-basals)Voyonsun
exempe didactique:

Voyons un exenple didactique : imaginas quel’'on ait 3 grains: A posseédealestracesde glissementui
correspadentau plan basal(000]) et ce de fagoncertaine(on dira sansambigiité) ainsi que destracesde
glissemenprocesdesprojectimsdesplanspyramidauxT, (1122) et (1122), B sedéfomeselon(1122) (12), sans
ambiguté etselon(1122 (12) ou (1010) (prismatiqe),avecambiguitéet C sedéfomeselon(1012) (maclagget
(000)) (basal)ou (1010) (prismatigie).Ondiraalorsquel’on a6 modesdedéfamationpour3 grains: unemacle
(soit100/6=17%descas,duglissemenbasalidem) etduglissemenpyramdal 11, (idem),sansambiguité.Restent
50% descasqui sontambigis : parmnis ces50% on a 50% despropaitionsqui sontdu glissemenpyramidal 11,
33%despropositionsqui sontdu glissemenprismatiaie et 17%despraopositionsqui sontdu glissemenbasal.
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R3

(3)
1)

R2

R1

x)

Une hypothésemajeurede cetteméthale estquele plan d'obsenation desgrainsestcorfondu avecle plan
(RD, TD) (i.e. de normale ND, nomale du repée macroscpique).Celan’est plus vrai desqu’il y a rotatian
matérielledu grainétudié.En particuier, pourlesmatériax zinc massifetrevétemenapetitsgrairs SKTT, cette
méthoa d’idertification n’estvalablequedansles premies pourcaits dedéfomation.

Cetteméthale s’apgique atouslesmodes dedéfamation,glissementommemaclageNousallonsa présent
voir uneméthale spécifiqueaumaclage.

A-V.2 Casdu maclage

Le zinc (HCP) estun matériaudontle maclageestun mock de défomationessentielLe maclagese traduit
cristallograpiquenent par une rotation de réseauentrela macleet le cristal mére.Cetterotationde réseaude
180° autou desdirectiors de macla@ setraduit par unerotation minimde de 90° de I'axe sénairede la maille
hexagonale.

Soientdeuxorientatims obteruesparEBSD.On note 1 (¢1, ®, @)y et?(¢r, D, @)y cesorientatims exprimées
dansle repee macrscopiqe (X). A l'aide de cesangleson construt les rotatins R, et R, qui pernettentde
passerespectiementdu repée macrascpiqueaurepée ducristall (X 1) etdurep&e macrescopique aurepee du
cristal 2 (x2). D'ot ona (P1)y = (Rl )y et (P2)x = (R})y, les matricesde passagelu repéremacroscpiquevers
lesrepere<ristal 1 et 2 respectrement.expriméesdansle repee macrscopique.

On note symioliguement (x3) les repées obtens en appliquant a la rotation (R2)y, exprimée dans(x?)
I'ensembledessymétriesu cristal. On noteces24 transfornationsexpriméesdans(x 2) (CsM)y, .

Onchercle la rotation (Rs3)y, expriméedansle repére(x 1) qui perme passedu cristal 1 aucristal 3.

Transmrtonsnosmatricesderotationdansle repée appoprié:

(Ru)xs = (Px(Rx(P] )x
(Ro)xs = (Px(Ra)x (P )x (A-V.3)
(CsM)y, = (P)x (P2 )x(CeM )y, (P2)x (P )x

SoitavecR, = C,.M.R,.R] ontrowe

(Ra)y, = (P1)x (P2 )x(CeM)x, (P2)x(Re)x (RT )x (P ) (A-V.4)

On compae cetterotationauxrotatiors de maclagedoméesparla littérature.

1Ces24 symétries sontles 6 rotations d’angleg autour de I'axe sénaie ajoutéesaux 6 symétresmiroir par rappot aux plans {2110} et
{1100}, I'ensembk étantcoupléala symétriemiroir parrappot auplanbasal
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Exemple

Considérasla cartgraphieEBSD réaliséesur un échatillon d’aciergalvarnisé La zoneanalyséeestincluse
dansun grainfortemen maclé.Lespointsontrespectrementlesanglesd’Euler :

1:vert: 102174.53290
2: bleudécroissant 8.389.748.2 (A-V.5)
3: bleucroissant 129894477

La figure de pdlesnousinvite a vérifier queles points (1,2, (1,3 sontenrelationde macle.En apgiquantce
qui a étédit dansle paragraple précé@nt,ontrouve qu'il existeentrelespoints(i,j), lesrotatimssuivantes :

Coupledepoints | Axederotation(notation a4 indices) | Anglederotation | Maclage
1,2) 0.590.340.73(1101) 177.8° oui
(1,3) -0.59-0.340.73 (1011) 1780° oui

On vérifie demémequeles points(2,3) nesontpasenrelationdemacle.
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boundary levels: 5.0° 15.0°

30 steps Tiled [001] IPF Map

30.00 pm
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