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Pure copper (99.999 ~ with various grain sizes was deformed by cold rolling (reduc- 
tion in thickness 30-- 90 ~o). 

DSC curves of energy evolution during recrystallization show that the stored energy 
of deformation does not depend on grain size, which on the contrary affects the kinetic 
parameters of recrystallization. 

Abrupt changes in stored energy, DSC peak temperature and activation energy of 
recrystallization are observed in a narrow range of deformation amounts. 

Des travaux pr6c6dents ont soulign6 les avantages de l'analyse thermique 
diff6rentielle quantitative (DSC)* par rapport /a la calorim6trie isotherme dans 
l'6tude de la recristallisation des m6taux deformas [1-3]. L'6nergie emmagasin6e, 
qui reprdsente la force mortice de la r6organisation du r6seau cristallin, peut 
8tre ddtermin6e sur des 6chantillons d'une quinzaine de mm a, dont la petite taille 
garantit une bonne homogdn6it6 du taux de d6formation. L'6tude cin6tique de la 
recristallisation est abord6e en meme temps d'une fa9on plus correcte, grS.ce ~, 
l'absence soit d'un pr6chauffage du m6tal soit de sou introduction dans l'appareil 
la tempdrature de travail, ce qui produirait un dds6quilibre thermique du calori- 
m6tre ~t l'instant initial du processus examin6. 

En plus des donndes d'6nergie d'activation, la calorim6trie non isotherme DSC 
peut fournir des indications sur la forme analytique de la cin6tique de recristallisa- 
tion [3]. 

La d6termination de l'6nergie emmagasin6e par le cuivre put soumis b. des taux 
diff6rents de laminage fair l'objet de ce travail dont le but concerne aussi l'6valua- 
tion des parambtres cin~tiques de la recristallisation qui se d6roule au cours de 
montdes lindaires de temp6rature. En m~me temps l'emploi d'4chantillons avec 
des dimensions difl'~rentes des grains cristallins nous a permis d'dtudier l'effet de ce 
parambtre sur l'6nergie emmagasinde ainsi que sur la tempdrature et l'6nergie 
d'activation du processus de recristallisation. 

M~thode exp~rimentale 

De petites barres de cuivre pur (99.999%) de la firme Metals Research Ltd. 
ont ~t6 soumises/a des traitements de laminage suivis d'un recuit de recristallisa- 
tion pour obtenir diff6rentes nuances de dimension des grains (entre 30 et 800 pro). 

* Suivant la nomenclature recommand6e par la Conf6d6ration Internationale d'Analyse 
Thermique, cette technique est d6sign6e sous le nora d'analyse calorim6trique diff6rentielle [8]. 
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Le cuivre recristallis6, coup6 en forme de parall6fipip~des de diff6rentes hauteurs, 
a 6t6 lamin6 jusqu'~t l'6paisseur de 1 mm. Les lames obtenues de cette fagon avaient 
donc des taux de d6formation diff6rents; elles ont 6t6 poinqonn6es pour en tirer 
les 6chantillons soumis ~t cette 6tude. 

Les enregistrements du d6gagement de l'6nergie emmagasin6e par le cuivre 
6croui ont 6t6 obtenus en chauffant des disques de 4.5 mm de diambtre, ~ 1 mm 
d'6paisseur et 120-130  mg en poids, sous atmosph6re dynamique (4 lt/h) d'argon 
purifi6 dans une cellule DSC Du Pont connect~e au "900 Differential Thermal 
Analyzer". 

L'&alonnage des effets thermiques et du domaine de temp6ratures o3 ils se 
d6roulaient aux diff6rentes vitesses de chauffage (entre 5.5 et 70~ a 6t6 conduit 
par fusion de quelques mg de m6taux puts, plac6s dans une petite cavit6 au centre 
d'un 6chantillon de cuivre recristallis6 [3]. 

Dans le domaine des temp6ratures balay6es, la sensibilit6 de l'appareil ~t 30~ 
&ait de 0.02 mcal �9 see -1 �9 mm -1. Pour cette vitesse de chauffage la courbe d'&a- 
lonnage donnant l'6nergie par unit6 de surface des pics DSC s'ajuste aux points 
exp6rimentaux avec une d6viation maximale de 6 7o, tandis que les temp6ratures 
de fusion sont reproductibles ~t 4-1 ~ 

R@sultats et conclusions 

La figure 1/A donne l'6nergie emmagasin6e en fonction du degr6 de d&ormation, 
exprim6 soit en pourcentage de r~duction d'6paisseur (taux de laminage), soit en 
logarithme du rapport des 6paisseurs initiale l 0 et finale l (apr~s d6formation). Les 
courbes hachur6es, qui contiennent tous les points exp6rimentaux (valeurs moyen- 
nes d'au moins cinq mesures), sont pratiquement constantes au-dessus d'un 
laminage de 75-80~o,  ce qui correspond h u n  ph6nom~ne de saturation de la 
teneur en dislocations [4]. 

Tableau 1 

Recristallisation du cuivre 99.999 ~ 6croui par laminage ~t 85 ~* 

Dimens ion  des Energie  e m m a g a -  
sin6e, 

grains,  / tm cal .g.at ._  x 

12.51 4- 0.37 3O 

150 
500** 
500 

800 

12.56 4- 0.40 
12.39 + 0.21 
13.41 + 0.39 

12.12 4- 0.38 

Temp6ra ture  du  Ener gie 
pic D S C  ~t d 'act ivat ion,  

30~ ~  kcal/g.at .  -1 

211_ 1.5 23.5-I- 1.0 

232__ 4 27.7+ 2 
233 -t- 2.5 28.4 -t- 1.7 
234 + 5 28.5 -}- 1.7 

259 4- 2 30.0 4- 1.7 

* Cuivre pur de la Firme Metals Research, except6 **de provenance Koch-Light. 
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Fig. 1. Energie emmagasin6e (A), temp6rature du pic DSC de recristallisation (B) et 6nergie 
d'activation de la recristallisation (C) en fonction de l'6crouissage du cuivre pur avec diffdrentes 

tailles de grains 

La taille des grains du cuivre polycristallin ne joue aucun r61e apprdciable sur 
la valeur de l'6nergie de saturation, comme on l 'observe sur le Tableau 1, relatif 
5. plusieurs 6chantillons lamin6s ~ 85 %. 

A l'int6rieur du domaine d'incertitude de la figure l/A, la s6rie d'dchantillons 
la plus compl6te, celle du cuivre 5. grains fins, semble signaler une discontinuit6 
(indiqude par la courbe continue) dans une r6gion tr6s ~troite de d&ormation. 
Dans ce marne domaine (1 -1 .1  en portant le logarithme du taux de r6duction 
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en @aisseur) on trouve encore une fois une marche dans les temp6ratures des 
pics DSC pour toutes les vitesses de chauffage. 

Cette discontinuit~ est encore appr6ciable pour les 6chantillons dont la dimension 
des grains est comprise entre 350 et 650 tzm, comme le montre la figure I/B o~t 
sont report6es les temp6ratures des pics DSC pour une vitesse de chauffage de 
300/min. La courbe du cuivre/t gros grains, qui parait continue, ne contient en 
effet aucun ~chantillon d6form~ entre 1-1.1.  

La dimension des grains, qui ne pr6sente pas un effet appr6ciable sur l'6nergie 
emmagasin6e par d6formation (fig. l/A), agit d'une fa~on nette sur son d6gagement, 
donc sur la cin&ique de recristallisation du cuivre (fig. l/B). Les temp6ratures du 
pic DSC/ t  30~ de plusieurs 6chantillons lamin6s/t 85 ~ sont ~ peu prbs les 
m~mes pour des tailles de grain comprises entre 150 et 500 #m (Tableau 1), tandis 
qu'elles deviennent sensiblement inf6rieures ou sup6rieures pour des tailles de 
grains respectivement 6gales h 30 ou 800 #m. 

Comme nous l'avons d6jh demontr6 [2, 3], l'analyse du d6placement des pics 
exothermiques pour des vitesses de chauffage diff6rentes, suivant les m6thodes 
de Kissinger et Ozawa, est ~t m~me de fournir des donn6es correctes d'6nergie 
d'activation dans le cas de la recristallisation du cuivre d6form6/t 85 ~.  

Appliqu6e aux donn6es de ce travail la deuxi~me m6thode conduit aux r6sultats 
de la figure 1/C. Les valeurs fournies par la m6thode de Kissinger prdsentent une 
allure identique, d6plac6e vers le bas d'environ 1 kcal/g at. Le minimum qu'on 
observe sur la courbe relative aux 6chantillons h grains fins correspond au taux 
d'6crouissage qui produit la discontinuit6 sur les courbes des figures I/A et 1/B. 
Les donn6es du cuivre/t gros grains, dont trop peu d'dchantillons ont 6t6 6tudi6s 
ici pour pouvoir tracer une courbe complbte (traits hachur6s de la figure l/C), 
indiquent n6anmoins soit la pr6sence du minimum, soit un effet de la taille des 
grains aux d6formations plus 6lev6es. 

Le Tableau 1 relatif h plusieurs 6chantillons lamin6s ~t 85 ~ en donne une con- 
firmation. La littdrature [5] indique la pr6sence d'un minimum d'6nergie d'ac- 
tivation pour la restauration du cuivre d6form6 5~ des taux comparables ~, ceux 
du minimum de la courbe pr6sent6e sur la figure 1/C. 

Les donn6es de ce travail semblent indiquer l'existence de deux processus dis- 
continus et diff6rents d'introduction de d6fauts r6ticulaires dans le cuivre, avant 
et aprbs une valeur critique de d6formation, ce qui conditionnerait la cin6tique 
du r6tablissement successif de l'ordre r6ticulaire au cours de la recristallisation. 

Un examen de nos 6chantillons par microscopie 61ectronique en transmission 
semble indispensable pour 6claircir la nature du ph~nom~ne. 

Pour le moment, notre intention est d'obtenir des informations sur le m~ca- 
nisme cin6tique de la recristallisation et d'aborder ce problbme en suivant une 
technique d'analyse des courbes DSC raise au point auparavant [3, 6]. 

Cette analyse indique que la loi cin6tique d'Avrami relative /t une croissance 
monodimensionnelle des germes cristallins est h marne d'interpr6ter les courbes 
DSC du cuivre d6form6 ~ 85 ~ [3], ce qui est en bon accord avec les observations 
microscopiques de Grewe et coll. [7]. M~me si l'application de cette m6thode aux 
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courbes obtenues avec des 6chantillons de cuivre 5. diff&ents taux d'dcrouissage 
dolt atre poursuivie, les premiers rdsultats de cette anaIyse iaissent supposer que 
la r6gion critique de ddformation d6celde sur les courbes A, Be t  C correspond au 
fair que le processus de recristallisation change de m6canisme et de loi cin6tique. 
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R~SVM~ --  D u  cuivre p u r  (99.999 ~ o) avec diffbrentes tailles de g r a m s  a 6t6 ddform6 par  l amina-  
ge (rdduction d '6pa i sseur  ent re  30 et 90 ~'/o). 

Les courbes  D S C  me t t en t  en 6vidence le ddgagemen t  d 'dnergie  au  cours  de la recr is ta l l i sa t ion 
et m o n t r e n t  que  l '6nergie e m m a g a s i n 6 e  par  d e f o r m a t i o n  n 'es t  pas  sensible  5. la d imens ion  des 
grains  qui, au  contra i re ,  agit  sur les pa ram6t res  c indt iques  de la recr is ta l l isat ion.  

D a n s  une region 6troite des t aux  de d & o r m a t i o n  on  observe  une var ia t ion  b ru ta le  de l '6ner-  
gie emmagas inde ,  de la t empdra tu re  du pic D S C  et de l '6nergie d ' ac t iva t ion  de la recristalli-  
sa t ion.  

ZUSAMMFNFASSUNG - -  Reines  K u p f e r  (99.999 ~ von  sehr  versch iedenen  K o r n g r 6 s s e n  wurde  
d u t c h  Kal twalzen  deformier t  (He rabse t zung  der Stfirke zwischen 30 und  90 ~.'[,L 

Die  D S C - K u r v e n  der Energ ieabgabe  im Verlaufe  der  Rekr is ta l l i sa t ion  zeigen, dab  die du rch  
De fo rma t ion  en t s t andene  Energ iespe iche rung  gegeni iber  der K o r n g r 6 s s e  n ich t  abhfingig ist, 
jedoch die k ine t i schen  Pa ramete r  der Rekr is ta l l i sa t ion  beeinfluBt. 

In e inem engen  Bereich der D e f o r m a t i o n s g r 6 s s e n  k a n n  eine jfihe ,~nde rung  der gespeicher-  
ten Energie,  der T e m p e r a t u r  des D S C - P e a k s  und  der Akt iv ie rungsenerg ie  der Rekr is ta l l i sa t ion  
beobach te t  werden.  

Pe3~oMe - -  qllcTa~t Meab (99.999~o) C pa3~nqUblMU pa3MepaMH 3epen 6bma ztedpopMUpOBana 
XOYIO~HO['I npoKaTKO~ (yMenbmenne TonmnHbI coc~aanuno 3 0 - - 9 0 ~ ) .  KpnBble ~ ,CK aHeprnn 
BblBeJIeHH~t BO BpeMfl rIepeKpl~cxayt~H3aa~u noKa3a.~t, ~tro naKor~ztenna~ eHeprHf l  2IeqbopMaH~4rt 
He 3aBnCHr OT pa3Mepa 3epna, XOTOpOe Hao6opoT 3aTparHBaeT KRHeTUqecKHe napaMeTpb[ nepe-  
KpHcTaJlnR3aHHn. Pe3Koe n3MeHeHHe naKonnenHoft 3HeprnH, ~ C K  TeMnepaTypHb[X nnKOB H 
3HepFl414 aKTl4BalIl/II4 nepeKpHcTannn3aunH Ha~JIfo~aJ1OCb B y3Ko~ 06nac r~  JleqbopMaI{i, ioRnbix 
BeT[HHHH. 
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