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Approche locale de la déformation

d'alliage de structure hexagonale

M. Bornert, T. Bretheau, D. Caldemaison, J. Crépin, P. Doumalin,
Ecole Polvtechnigtie. Laboratoire de Mécanique des Solides. Palaiseau, France

LOCAL APPROACH OF THE BEFORMATION
OF ALLOYS WITH HEXAGONAL STRUCTURE

ASTRACT: This stdy aims 10 the understanding of the sorain niechanisins of tirconiun alloys related witli
the wmicrosirnctre and their consequences forihe damage mechanisins of the material. Thanks to a micro-
mechanics approach, we will be able 1o ideniify the different activared mechanisms. 10 determined their
criticat resobved shear stress, and to put in evidesce the occtirrence of an interaction ar “meso-scale”,

observed thanks to strain maps or covariogranims.

Nevworos : micraechanics, crystalline plasiciry, sireoinm, hexagonal strecnere, straint heterogeneiiy.

REsumeE: Cette élude s'intéresse 3 la compréhension des mécanismes de défermation d'alliages de zirco-
niu e relation avee Ja microstructuie et leurs conséquences vis i vis de ’endommagement du matériau,
Grice d une approche micromécanique, il « é1é pussible d’identilier les mécanisimes de déformatien acti-
vés, de déterminer leur cission critigue dactivaiion ainsi que de melire en évidence I'existence d’une
interaction a “méso-échelle”, observable a I'aide de carles de détormation et de covariogramiues.

MOFS-CLES : micromécanique, plasticité cristalline, zircenium. stiucivre hexagenale cempacte, hétérogeé-

néité de déformation.

9 optimisation des propriétés des matériaux métalliques
polycristallins impose de mieux appréhender les rela-
tions entre leur microstructure et les mécanismes de

défarmation ou d'endommagement activés et la toi de compor-
tement. Pour accomplir cette tiche. il est nécessaire d'utiliser
une approche multi-échelles. liant celle du volume élémentaire
représentatif (V.E.R.) qui correspond au domaine élémentaire
véritiant la loi de comportement du matériau qui peut lui-méme
étre représentd. i cette échelle. par un milieu équivalent honto-
géndisé, et celles des mécanismes élémentaires qui régissent ce
méme comporiement.

Confésence présentée au collogue “Traftements thermontéeanigires - Hommiage
QA Clatiede Roxsard 11929- 19893 organisé 1 UEcole des Mines de Setini-Etienie,
du 18 au 20 mars 2002, pas Ta section Sud-Estde la SF2ML

Si I’échelle du V.E.R. est généralement millimétrique quand le
polycristal est composé de grains micrométriques, celle des
mécanismes élémentaires peut tre micronique {taille de grains,
de phases) et plus certainement submicronique (dislocations,
précipités, etc...) avec cependant une distance d’interaction
pouvant étre beaucoup plus importante que I’échelle de ces
mémes mécanismes (mouvements coopératifs, distribution de
phases. elc.).

Atin de présenter I’intérét d'une selle démarche, nous allons
tenter de I"appliquer & I’étude d’alliages de zirconium. En effet,
du fait de la forte anisotropie de leur comportement plastique,
associée a I'orientation cristallographique des grains ainsi qu’a
la farte dépendance des propriétés mécaniques associées a la
composition chimique locale. ces matériaux sont & méme de
justifier une démarche de caractérisation multi-échelles.



Influence de la variation locale de composition
chimique sur le comportement mécanique
du zirconium grade 702 traité B

Caractérisation de la microstructure

La composition chimique du zircenium grade 702 est dounée
dans le tableau I. Le traitement [ consiste a faire un recuit au-
dela de la température de transition aliotropique /B (865°C)
puis un refroidissement a une vitesse relativement lente (15/5).
il a pour effet de rendre Ju texture isotrope mais aussi d”obtenir
une microstructure. issue de la transfermation de phases,
constituée de colonies équiaxes de dimensions de {’ordre de Ju
centaine de micrometres, etles-mémes constituées de laites
paralleles entre elles et de méme orientation cristallographique
dont le grand axe est de I’ordre de la centaine de microns et le
petit axe de I’ordre de la dizaine de microns (fig. 1) [1}.

Les élémenis d'addition de type alphagene tels que O. Sn
se retreuvent en solution solide au sein des laues alors que les
éléments bétagenes (Fe, Cr, Ni) sont localisés au niveau des

Tableau | - Compesition chimigue du zirconium grade 702.
Table - Chenm al compostiion m‘ gerude 702 Ziveontim,

— e S
| Eléments C H | O W N | Cr | Fe | Ni | Sn
| Concentration 47 [1400 | 33 |240 | 760 | 50 2280
en poids {ppm)

Tableaw 11 - Valewr de cission critique d’activation
pour le zirconium grade 702 traité B ¥ la températare ambiante,
Tuble H - Critical vesolved shear stress for B treated™ grade 702 Zivconinm
GEPOOME LCPCTUire,

G (10-12)<(0-1-1> ! 60-70 MPa

0., (11-21)<11-2-6> I 120 MPa

G, (10-10} <1-210> 80 MPa
glissement prismatique localisé

G, (10-10) <1-210> 100OMPa
glissement prismatique homogéne

Fig. I - Muroswplc optiyque en lumiere polarisée de la microsiructore du
zirconium 702 traité 3 apres polissage électrolyliguc,

Fig. 1 - Microstrucinre of 8 ireated” grade 702 irconinm alter electrolvric
potishing observed wnder polarized light in oprical nicroscopy.

joints de lattes (dernier licu de la transtormation 3¢y sous L
forme dg précipités de type Zr\(C'r.i?fz], 12030 Dhaure part.
la transtormation de phase a pour effet d orienter les joints de
Laites paralllement i un plan prismatique.

Mécanisme de déformation

A la température ambiante. les mécanismes activés carrespon-
dent soit au glissement prismatique (fig. 23 soit au maclage de
type {10-12}ou de type {11-21} ¢fig. 33 Unce lois déterminée
leur cission eritigue d'activation Qableau 1. ces mécanismes
obéissent. tout du moins en premicre analyse. & la loi de
Schmid [1]. Par contre nous constatons une activation prétéren-
tielle du glissement prismatique le long des joints de laites,
malgié une orientation cristallographique parfois défavorable.

Cette diftérence nous a conduit & déterminer une cission cri-
tique d’activation du glissement prismatique. appelé localisé.
lersque ce dernier ¢tait parallele au joine de lates et une autre
valeur lorsque le systeme prismatigque activé érait homogene
Cet écart de cission critique ne

dans la colonie (tableau [1).

Fig. 2 - Observation de deux systéne prismatiguess Fus est Jocalisé le tong
des joints e fattes, Mautre est iniralaites ei homogene, Vaxe de traction
o5t vertical.

Fig. 2 - Observation of e prismatic stip systems o ome iy Jocalized along o lab
Dewntdery, the other iy omogencans tivaughoss the faths, Feastle axis is verticed

Fig. 3. Maclage 111-21<11.2.6>. L'axe de traction est sertical.

Fig. 3-111.211<1-2-6> pcinning systenn. fensile axis s vesiiead



inmensity (a.u.)

Fe

d distance(pm)
60 80

20 20

i, 4 - Irolil de coneentration en ter ¢l en étain 3 travers 6 lattes réalisé
par analyse WDS en microscopic Slectronigue a balayage (analyse Onera
Chatilten). Le Ter est localisé aux joints de lattes ot 'étain est localisé aux
centres des latles. Conditions expérimentales: 20 KeV, 0.5 pm de pas; W s
par point.

Fig 4 - T and Lon profil across six taths ohiained by WDS anal ysis { Onera
Chatil tond. Tron is locatized i the Tath bounduries. On the ather haad, iin is
missing e the lath boundaries and is present in the center of the laths.
Experinentol conditions : 20 KeV. 0.5 g pitch: 30 s per dato.

peut cependant pas s'expliquer par un argument de type effet
Hall Petch. En effet. les joints de lattes au sein d’une méme
colonie ne constituent pas une barriére suftisante pouvant étre
considérée comme joint de grains, car les lattes de pait et
d’autre de ce joint. qui ne forme pas une phase continue, ont la
méme orientation cristallographique. L'explication de ce phé-
nomene se trouve dans I"hétérogénéité de composition chi-
mique des lattes (lig. 4). En effet la cinétique de transformation
de phases permet la création de zone enrichies en Sn et O et
des zones appauvries en ces mémes éléments. Or ces demiers
ont un rofe durcissant et ¢’est donc naturellement que le glisse-
ment prismatique va se localiser dans les régions du matériau
ou la concentration est la plus faible. Cette hétérogénéité de
délormation (qui peut atteindre plusicurs dizaines de % locale-
ment) visible sur la ligure 2 entraine une localisation de
I'endommagement (fig. 53, conduisant a la ruine du matériau.

Flg. §
ment inlenses.

Fig. 5 - @bservation of damage in the locafized prismatic <1ip Hanes.

Influence de ’hétérogénéité de déformation
au sein d’un alliage de zirconium-nobium

La composition chimique du zirconium-nobium est donnée
dans le tableau [[I. Les échantillons sont issus de 16les laminées
présentant une texture de mise en forme classique, correspon-
dant a la tigure 6. Les grains sont ¢quiaxes et leur taille est de
I'ordre de 5 pm. Au moyen d’une technique de micro-extenso-
métric 14-51, nous allons nous intércsser a la i€partition de la
déformation au sein du matériau ainsi qu’a son évolution avec
le chargement macroscopique impos¢ (S et 10% de déforma-
tion) pour une sollicitation de traction a température ambiante,
ala vitesse de sollicitation de 10" s7%-.

La figure 7. obtenue & 5% de déformation axiale, représente
une cartographie de la répartition de la déformation équivalente
au sens de Von Mises. La surface analysée représente 190 x
284 pum et la base de mesure est de 5 um. Nous y constatons
I'existence d’un double réseau de bandes d'une poriée supé-
ricure a la taille de grains (5 um) et orienté a environ = 45° vis-

Table Ui - Chemical composition of zirconin-nobin aftoy.

Tablean (- Compasition chimigue de Pallinge zireonium-aobium,

Eléments (e S 0 l

| |
Cr H | Nb | Fe | ' sn

30 2 1200 |

Concentration en poids (ppm)

|
50 24-34 1 <10

|
%
1
|

N Si
150 <30 _J

{0001}

0011} s =

|2r_sabine_3cpr]
Zirc-aloyd 16/mnm|
Complste oata set
34447 da\a poms
Equal Avea projection
Upper hemspheses

Halt width: 107

Fig. 6 < lexture du zirconium-nohiam. Bivection de laminage suivant DL,

Clustes see S’

20 doretes (mud)
Min= 0.G2. Max» 6,34

Fig. 6 - Texture of zircavimm-nobinm offox. The solting direction is paral fel 1a DL.
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Fig. 7 - Hétéragendité de la déformation plastique équivalente de Von
s; la déformation macrascopique est de %, 1"axe de solficitation est

Fig. 7 - Hewerapenedty of Von Mises eqnivalent plasiic sirain. The macrascopic
straw 55 equal i 5% . rensile axis 15 veriical.

a-vis de I'axc vertical de sollicitation. Afin de mieux caractéri-
ser ce schéma de localisation. nous avons recours i une analyse
statistique basée sur le calcul de covariogramme C(t), nous
permettant de déterminer la morphologie ainsi que les dimen-
sions caractéristiques de ces bandes [6]. Cet outil siatistique
permet de calculer la probabilité de trouver la méme valeur de
détormation a une distance h d'un point considéré.

La figure 8 correspond aux covariogrammes obtenus a partir de
la tigure 7, chague courbe représentant I'évolution de C{h) dans
une direction particuliére vis a vis de I'axe de sollicitation (0,
45, 90 ¢t 135°). Pour les grandes valeurs de h et a condition de
s"iméresser & une surface statistiquement représentative du phé-
nomenc, C(1) correspond 2 la valeur décorrélée, appelée C_ de
la variable observée (valeur de déformation dans notre cas};
cette valeur correspond a une mesure de 1"hétérogénéité
moyennc observée sur la zone d'analyse. Plus cette valeur est
élevée cl plus la déformation est homogene. D autre part, les
dimensions caractéristiques des bandes {domaines od la valeur
de la corrélation est supérieure a la valeur de C_) sont détermi-
nées par Lintersection de chaque courbe C(hi) avec la droite
portée par C_. Il apparait donc que les bandes ont une portée de
I'ordre de 50 pm, c’est a dire bien au-deld de la taille de grains.
Par contre la définition de la largeur du phénomene est plus
délicate. du fait que la dimension caractéristique estimée
5 pm est du méme ordre de grandeur que la taille de grains
mais surtout de la base de mesure considérée.

La figure 9 représente la superposition des covariogrammes
normalisés obtenus a 5% et |®%. Si 1'on ne constate pas
d’évolution de la portée des bandes de localisation, nous
constatons cependant une croissance de C_, traduisant une
diminution statistique de I'héiérogénéité de détormation de la
plage observée. Le fail que I’héiérogénéité statistique diminue
peut étre interprétée comme élant lide aux mécanismes
d’écrouissage activés au cours de la détormation du matériau.
En cifct cet écrouissage intervenant dans les grains déja solli-
cités. il se raduit par une augmentation de lu contrainte macro-
scopique appliquée, et donc de la contrzinte locale permettant
ainsi d’atteindre le niveau de cission résolue nécessaire 3 acti-

§ o

um 14 X0 i
b paicenit e

Fig. 8 - Covariogramme normalisé, représentant 1'évalution de € en fune-
tiondce h.

Fig. 8 - Normalized covariogramm, which rvepresents the evolion of the
C fuctor with b,

s i ol
Fig. 9 - Supcrposition des covariogramumes normalisés pour S of 0% de
déformation macrescopiguc.

Fig. 9 - Superimposed of nornudized covariogramms for 5 ond 10 % of
RIGEPONCOPIC yErdin.

vation des systemes de glissement dans les grains a priori
moins bien orientés initialement,

Ces bandes de localisation étant caractérisées, est-il possible de
corréler leur existence avec une information provenant de la
microstructure 7 Le tait que leur portde soit nettement supéricu-
re A la taille de grains signifie qu'elie ne pourrait dépendre que
d'une grandeur de 1aille caractéristique supéricure, telle ue la
distribution des grains au sein de la microstructure. L'EBSD
parce qu’il permet a la fois I'obtention de grandeurs statistiquces
comme la texture mais aussi de tracer des cartes d orientatinns
cristallines est I"outil adapté pour ce type d'¢étude. 1.a fisure 100
représente, pour un polycristal laminé de zirconium grade 762
de taille de grains de 25 microns. la fagon dont les grains sont
répartis au sein de la microstructure. Cette représentation ¢n
niveau de gris des angles d"Euler n'est pas trés parlante. Mais
si I'on représente maintenant lua distribution des facteurs de
Schmid (en niveau de gris) pour I"activation du giissement pris

matique {mécanisme de plasticité principalement observé) pour
un essai sens long (fig. 11a) ou sens travers (fig. 11b), on
constate immédiatement que ceile distribution évolue entre
Jes deux configurations. Cette évolution de la répartition des
facteurs de Schimid peut se truduire du point de vue mécanigue
par une évolution de la surface représentative de la microstrue-
ture. matis devrait aussi avoir pour conséquence une évalution
de la géométrice des handces de localisation.
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Iig. 10 - Cartographie EBSD de 1o microstrue-
ture d’un polycristal laminé de zirconium grade

I 1 1. M op2 Steps pm, Grd200ES)

\ , it

702, ks points noirs correspondent aux points

nan indexdcs,

Fig £0 - EBSD map represeming the polyerisial
microstructure of grade 702 volfed circonitm. The
black poins correspond o the nan indexed points.

Fig. 11 - Représentation en facteur de Schmid de la microstructure de iz figure 14 5 seuls les systémes
prismatiques sont considércs. abaxe de traction// DL 5 b} axe de traction / DT.

Figg FE - Schenid fucior maps of the microstructare obtained from fig 10. Only prismaiic stip sysiems are
ken into acemt. a) tensite axis # DL b} tensile axis /7 DT,

Conclusion

Nous avons vu. sur deux exemples particuliers, pourquoi il était
néeessaire de procéder {tune analyse micromécanique alin de
micux appréhender le comportement mécanique des matériaux,
¢t nomment des matériaux hexagonaux. La mise en place
d’outils statistiques de caraciérisation des cartes de déforma-
ton couplds avec une analyse microstructurale basée sur des

cartes d’orientations cristallines obtenues par EBSD permeitra
de tenter de trouvei des corrélations entre microstiuctuie et
comportement local. Cet outil en cours de développement au
laboratoire sera notamment appliqué a I’étude du compoite-
ment du zirconium polycristallin pour un essai sens long et
sens ravers, pour différents taux de chargement. a
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