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(LAUSANNE, SUISSE)

Etude de la recristallisation du cuivre par l'analyse
des diagrammes de canalisation électronique

PAR

P. STADELMANN, G. DEVILLAZ, W. BENOIT *

Summary. — The connections of orientation between deformed matrix
and recrystallized zones have been studied by the technique of the selected

area channeling patterns. The samples were small bars of copper of 99,998%
purity deformed by traction (25%) along their <111> axis. These connections
have been compared with the predictions of the Rowland theory of germination.

Introduction

L'orientation des nouveaux grains observés lors de la recristallisation
des métaux cubiques à faces centrées (cfc) peut être expliquée soit par
une croissance orientée des germes de restauration, soit par une germination

orientée. La croissance orientée explique que certains germes,
qui ont une orientation préférentielle, croissent aux dépens des germes
d'orientation quelconque. La germination orientée suppose que les

germes ont, dès leur apparition, une orientation déterminée qu'ils
conservent au cours de leur croissance.

L'orientation des grains cristallins avant la déformation plastique et
après la recristallisation est effectuée par la technique des diagrammes
de canalisation électronique en microscopie électronique à balayage
(Stadelmann et al., 1973). Cette technique d'orientation est appliquée
à l'étude de la transformation de Rowland (Rowland, 1955). Cette
transformation permet de prédire l'orientation des nouveaux grains à

partir de celle de la matrice.

1. Microscopie électronique a balayage

Le microscope électronique à balayage se compose de quatre parties
principales (fig. 1) : une optique électronique produisant un faisceau

monochromatique focalisé sur l'échantillon, un système mécanique
permettant d'orienter l'échantillon à volonté, une détection comprenant

Laboratoire de Génie atomique de l'Ecole polytechnique fédérale de Lausanne.
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une sonde et un photo-multiplicateur et, enfin, une électronique comprenant

le système de visualisation. Le faisceau électronique est issu d'une
cathode qui est un filament de tungstène chauffé par effet Joule. Les
électrons émis par la cathode sont accélérés par une tension maximale
de 50 kV. Le faisceau traverse ensuite deux lentilles magnétiques qui
forment de l'image fournie par le canon une image réduite au maximum.
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Fig. 1. — Microscope électronique à

balayage (schéma de principe).

Un stigmateur donne au faisceau une symétrie cylindrique, et un
générateur de balayage permet d'imposer au faisceau soit un mode de balayage
angulaire, soit un mode de balayage de surface (fig. 2). Le point de

focalisation sur l'échantillon du faisceau électronique a un diamètre
minimum de 100 Â. L'image de l'échantillon sur l'écran de visualisation

Fig. 2. — Les deux types de

balayage de la surface des

échantillons.
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est obtenue en balayant simultanément l'échantillon et l'écran : chaque
point de l'échantillon fournit un signal d'une intensité plus ou moins
grande. Le nombre maximum des lignes de l'image est de 1600. L'image
est une image électronique similaire à celles utilisées en télévision.

Le faisceau électronique produit dans l'échantillon des effets d'interaction,

tels que la diffusion élastique (électrons rétrodiffusés), diffusion
inélastique (électrons secondaires) ou « Brehmstrahlung », qui sont
utilisés pour la formation de l'image de l'échantillon. Dans le présent
travail, seuls les électrons rétrodiffusés ont été utilisés.

Le contraste qui est obtenu à l'aide des électrons rétrodiffusés peut
provenir soit de la topographie ou de la nature chimique de la surface
de l'échantillon, soit peut être dû à l'orientation des grains cristallins.
Ce contraste d'orientation est engendré par une rétrodiffusion sélective
des électrons sur des grains diversement orientés. Il permet l'orientation
individuelle de très petits grains cristallins (O > 20 um) avec une grande
précision (< 1° pour chaque angle). Cette technique est décrite dans
le paragraphe suivant.

II. Orientation des grains cristallins par les diagrammes
DE CANALISATION ÉLECTRONIQUE [1]

Les lames cristallines minces qui sont examinées dans les conditions
particulières de la diffraction électronique, donnent naissance à un
contraste qui a été interprété comme un effet d'absorption anomale des

électrons, effet qui est associé avec les réflexions de Bragg (Amelinks,
1970). Un effet similaire peut être observé à partir d'échantillons
cristallins massifs avec le microscope électronique à balayage. Lorsque
l'orientation du faisceau électronique correspond à une incidence de

Bragg pour un système de plans {hkl}, les électrons qui le composent sont
réfléchis par les plans {hkl} et de ce fait sont canalisés par ces plans.
Pour ces orientations particulières du faisceau électronique, l'intensité
des électrons rétrodiffusés sera donc particulièrement faible et des lignes
sombres apparaîtront sur l'écran. La géométrie de ces lignes est analogue
à celle des lignes de Kikuchi qui apparaissent pendant la diffraction en
microscopie électronique à transmission (fig. 3). Ces lignes forment des

diagrammes dits de « pseudo-Kikuchi » ou diagrammes de canalisation
électronique (fig. 4).

L'orientation d'un monocristal par rapport à un système d'axes de

référence est donnée par les directions de deux de ses axes cristallographiques.

Les cristaux cubiques ont des diagrammes de canalisation
électronique présentant une symétrie d'ordre 4, 3 ou 2 lorsque la direction
moyenne du faisceau électronique est parallèle à une direction
cristallographique du type <001>, <111>, <011> (fig. 5). Dans notre
microscope électronique à balayage, le mouvement objet permet d'obtenir
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faisceau incident

Fig. 3. — Formation des lignes de

Kikuchi en microscopie électronique à

transmission.
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un diagramme présentant une de ces trois symétries quelle que soit
l'orientation initiale du cristal. Lorsqu'un tel diagramme apparaît sur
l'écran, la direction moyenne du faisceau électronique est parallèle à la
direction cristallographique correspondante du cristal. La deuxième
direction cristallographique est alors aisément déterminée. Cette technique

est très précise et permet d'orienter un grain donné parmi beaucoup
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Fig. 4.

Pôle <111>

Figures des pôles en microscopie à balayage (à gauche) et en microscopie
à transmission (à droite).
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d'autres, ce que d'autres techniques (par exemple RX) ne permettent
pas de faire. Elle présente cependant l'inconvénient d'être très délicate
lorsque le diamètre des grains est de l'ordre de grandeur de 20 um.

Le mode de balayage de la surface n'a d'influence que sur la grandeur
de la zone cristalline qui donne naissance aux diagrammes de canalisation,
puisque seul l'angle du faisceau électronique avec les plans cristallins est

important. Dans le mode « balayage de surface » la zone cristalline qui
donne naissance au contraste peut atteindre jusqu'à 1 mm de côté. Dans
le mode « balayage angulaire » (point de pivotement du faisceau sur la
surface de l'échantillon), la zone qui donne naissance à ces diagrammes
peut avoir un diamètre de 20 um.
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Fig. 5. — Pôles de symétrie 4 (<001 >), 3 (<111>), 2 (<011>).

L'influence des défauts de structure tels que dislocations, lacunes,
interstitiels est très grande puisqu'elle se manifeste par des distorsions
importantes des plans cristallins et que ces distorsions empêchent la
canalisation électronique. On ne peut donc orienter que des échantillons
faiblement déformés (s < 1 %). D'autre part, le contraste des

diagrammes de canalisation est beaucoup plus faible que le contraste
topographique ou que le contraste chimique. Il est donc nécessaire d'avoir
une surface aussi lisse et aussi chimiquement propre que possible.
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III. Application a l'étude de la transformation
de Rowland

En général, la texture principale de laminage d'échantillons métalliques

cfc, initialement mono- ou polycristallins, est du type {110} < 112 >
(plan de laminage (110) et direction de déformation < 112>). Pour une
déformation importante, les échantillons polycristallins qui ont la texture
{110} < 112> présentent après recristallisation une texture principale {100}
<001>. Plus précisément la texture de laminage {110} <112> est le
résultat de la superposition des deux textures {110} <112> et {110}
<112> Ces deux textures ont des plans de séparation du type {111} ;

elles sont donc en relation de maclage par rapport à leur plan commun
{111}. Pendant la recristallisation, deux grains cristallins déformés et
séparés par un plan de maclage {111} forment par coalescence un grain
unique. La coalescence de ces deux grains est expliquée par une
transformation qui porte le nom de «transformation inverse de Rowland»
(Rowland, 1955). Elle est caractérisée par les relations cristallographiques

suivantes :

<110> _ <100>
<m> Recnstalhsation <mo>
<112> ' <001>

La transformation directe de Rowland se produit pendant la
déformation plastique, ses relations cristallographiques sont données par II :

<100> _,, <110>
<010> Deformation <m> „
<001> * <112>

Cette transformation est du type martensitique (un grain donne
naissance à deux grains séparés par un plan {111}), elle doit être accompagnée

d'un très gros apport d'énergie. La déformation minimum pour
obtenir une texture {110} <112> dépend de l'énergie de faute d'empilement

du métal et du mode de déformation, elle est de l'ordre de 20 % en

laminage pour le Cu. La transformation inverse élimine une faute
d'empilement de forte énergie interfaciale (macie) et est par conséquent
énergétiquement favorable. Elle s'observe dans l'aluminium (Le Lann,
1972) et le cuivre (Burgers et al., 1957).

Dans l'expérience entreprise, nous avons déformé un monocristal
de cuivre de pureté 99,998 % par traction le long de son axe <111>
Son orientation est représentée sur la figure 5. Après une déformation de
27 %, l'axe <111> a tourné localement de ±20° par rotation autour
de l'axe <110> (fig. 6).



RECRISTALLISATION DU CUIVRE 199

Deux échantillons ont été obtenus à partir de ce monocristal déformé.
L'un a été recuit pendant 45 minutes à 500°C et l'autre pendant 1 heure
à 800°C. La recristallisation des échantillons est alors complète et les

nouveaux grains sont orientés par la méthode des diagrammes de
canalisation électronique. Sur l'échantillon recuit à 500°C, 45 grains ont été
orientés et 65 sur celui recuit à 800°C. Les pôles du type <100> sont
ensuite représentés pour chaque grain dans la projection stéréographique

<110>

M

f- & -^. <iii>

« 112 »
Fig. 6. — Orientation des faces des

monocristaux

liée au plan de l'échantillon (fig. 7). Des coïncidences entre les directions
<110>, <111>, <112> de la matrice écrouie et les directions
<100>, <010>,<001> des grains recristallisés sont détectées par
superposition des projections de la matrice et des nouveaux grains
(fig. 6 bis et fig. 7).

Fig. 6 bis. — Projection stéréographique

de l'orientation des
monocristaux par rapport à la direction de
déformation DD et à la direction

transverse DT

Il est apparu que 3 % des nouveaux grains ont une orientation qui
vérifie (à 5° près) la transformation inverse de Rowland. 47 % des grains
vérifient, à une rotation près d'axe <110> les relations de la transformation

inverse de Rowland.
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Fig. 7. — Projection stéréographique
de l'orientation d'un grain recristallisé
(pôles du type <001>) par rapport
aux directions DD et DT de la matrice

écrouie.

IV. Interprétation

Incontestablement les résultats obtenus mettent en évidence une
orientation préférentielle d'une partie des grains recristallisés (~50%).
En outre, la relation d'orientation correspond à la transformation inverse
de Rowland. Ainsi il apparaîtrait que la déformation induit un maclage
qui disparaît au cours de la recristallisation par transformation inverse
de Rowland. Dans nos expériences, les monocristaux ont été relativement
peu déformés (~ 25%) et ils conservaient en moyenne leur orientation
d'avant la traction ; nous n'avons donc pas pu observer de « maclage »,
mais cela ne signifie pas qu'un micromaclage ne soit pas présent (transformation

directe de Rowland ou autre) qui constituerait le lieu de la germination

précédant la recristallisation proprement dite.
D'autre part, dans le cuivre, on observe une forte évolution du réseau

de dislocations quelques centaines de degrés au-dessous de la température
de recristallisation. Il n'est pas impossible que cette restauration induise
une transformation qui conduise à la formation de domaines macles.

Conclusion

La méthode des diagrammes de canalisation électronique (pseudolignes

de Kikuchi) décrite dans cet article permet la mesure précise de
l'orientation de chaque cristal d'une structure polycristalline à grains fins.
La microscopie électronique à balayage offre ainsi l'avantage sur la
technique des RX de pouvoir observer, puis orienter successivement

chaque grain. En outre, les échantillons observés sont des échantillons
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massifs ce qui, dans l'étude de la recristallisation par exemple, est un
apport capital par rapport à la microscopie électronique à transmission.
La seule limitation essentielle de la méthode est liée à l'obtention des

lignes de canalisation dont le contraste n'apparaît que si la densité des

dislocations est relativement faible.
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