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Résumé :

Les approches micromécaniques utilisées pour nemtdie comportement des alliages a mémoire de
forme (AMF) négligent de nombreux phénomenes tasl'pfluence de la taille de grain sur la
transformation martensitique du fait d’'une microammgénéisation des mécanismes. Ce travail a pour
objectif de caractériser par nanoindentation et rogcopie a force atomique les mécanismes fins de
transformation et de réorientation des domainesteraitiques dans ces alliages a I'échelle intra-
granulaire. Un mécanisme discret d'activation deariantes, caractérisé par la présence
d’évenements de type « pop-in » et « pop-out »laswourbe de nanoindentation est observé et
analysé.

Abstract :

Micromechanical approaches used to model shape myemtloys behavior neglect several
phenomenon such as the influence of grain sizeastensitic transformation. This is due to an micro-
homogenization of intra-granular mechanisms. Thisdg aims at characterizing mechanisms of
martensitic transformation and reorientation in $ee alloys at intra-granular scale by
nanoindentation and atomic force microscopy. Arnditcvariant activation mechanism, characterized
by the presence of events such as “pop-in” and “pog’ on the nanoindentation curve is observed
and analyzed.

Mots clefs : AMF, nanoindentation, martensite, variante, longueuinterne, pop-in

1. Effets de taille dans les AMF

Les alliages a mémoire de forme sont des maténmuwwant subir une transformation de phase
martensitique sous application d'un chargement ntberécanique. Cette transformation
martensitique, caractérisée par l'apparition deiavaes, est réversible et dépend de nombreux
parameétres aussi bien externes (température, ous)raqu’internes (structure cristalline, longueur
internes).

Si l'effet de la température et des contraintes l#sh prise en compte dans la description du
comportement des AMF et que de nombreux travauteposur l'influence de la microstructure, il
n'en est pas de méme pour les longueurs internedai@es de ces longueurs internes définissent
I'échantillon, comme I'épaisseur, d’autres sont tegyueurs internes initiales de la microstructure
telles que la taille des précipités ou la tailles dgains. D’autres enfin sont induites par I'état d
contraintes, comme les dimensions des variantesadiensite. La taille de grain a une forte influenc
sur les caractéristiques des AMF, plus elle es, fineilleures sont les propriétés mécaniques (déacti
et surtout résistance) [1]. Une augmentation d¢aide de grains entraine une diminution de la
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température de début de transformation martensitjs et des caractéristiques pseudoélastiques du
matériau (pente pseudoélastique, hystérésis deatmr). Ce phénomene est di aux joints de grain
qui agissent comme barriére a la propagation dhillesient de grain en grain [2]. Les différentes
longueurs internes n'exercent pas les mémes eftetle comportement de l'alliage. Il a été montré,
par exemple, qu'un accroissement de la taille désipitésy, dans un AMF en CuAlBe entraine une
augmentation du niveau de contrainte pour 'amarcdg la transformation martensitique [3].
L'épaisseur de I'échantillon influe sur I'effet méire : dans le cas d'un film mince en NiTi, la
déformation de transformation et les déformati@ssduelles sont contraintes par la taille des grain
par I'épaisseur de I'oxydation des surfaces. Legptratures de transformation sont aussi fonction de
I'épaisseur de I'échantillon. Plus celle-ci estbfaj plus l'influence de la composition des surface
oxydées est importante [4].

Les approches micromécaniques développées aujoiirddnnent une description simplifiée des
mécanismes de formation des plaquettes de masgedosit d’'un chargement thermomécanique. En
effet, ces approches sont des modéles d’approchamps moyens approximant de maniere continue
les caractéristiques internes d'un grain [6] samengre en compte les mécanismes discrets
d’activation des variantes. L’objectif de cetted&iest de développer une description discréte de la
transformation martensitigue a I'échelle nanomégrigonsidérant les effets de longueurs internes.
Pour cela, une caractérisation de la transformatiantensitique par nanoindentation est menée. Le
modeéle micromécanique de plasticité développé p&dllard et al. [5] est adapté a la transformation
martensitique des alliages a mémoire de forme. pl#mentation du modéle prend en compte la
présence de distributions discrétes de variantematéensite et I'effet de I'auto-organisation de ce
variantes. Ce modéle est complété par la connaissdin champ de contraintes sous l'indent par la
théorie du contact.

2. Caractérisation de la transformation martensitiquepar nanoindentation

La nanoindentation est une technique d’essai im&nié basée sur le principe des essais de dureté
usuels mais dont la capacité de chargement e&rded du micronewton. L'effort appliqué ainsi que

la déformation sont mesurés dynamiquement lors dysle de charge-décharge ce qui permet de
tracer la courbe force-déplacement résultante.dte courbe peut étre déduite la raideur du matéria
testé, permettant le calcul de la profondeur rédke contact prenant en compte les possibles
phénomenes d’enfoncement ou d’entassement. La eneleuta profondeur d’indentation permet le
calcul de la surface de contact entre I'indentéthlantillon. Cette procédure permet de calculer la
dureté et le module d’élasticité du matériau tggté

Les échantillons étudiés sont des plaques mincdficrisiallines d'alliage CuAlBe AH38 (Cu-
12%AI-0,5%Be, pourcentages massiques). Cet allipgesente une température de début de
transformation martensitique Ms de -20°C. Il avdiatage de présenter une taille de grain
millimétrique, ce qui est un atout pour avoir ut@ge homogene sous l'indent. Les échantillons sont
tout d’abord austénitisés 1h & 200°C. L'état ddasear est un parametre critique pour I'obtention de
mesures correctes et reproductibles de nanoindmmtdte polissage de I'échantillon est donc une
étape primordiale de la phase expérimentale qui éise menée avec soin pour minimiser la
génération de contraintes internes sur la couchérgure de I'échantillon. Les spécimens sont tout
d’abord pré-polis mécaniquement jusqu’au papier04@aant d’étre polis a la pate diamantée puis a
'OPS. Finalement un polissage électrochimique erche supprimer la surface écrouie par le
polissage mécanique.
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FIG. 1 - Plateforme de nanoindentation avec éclhamtide gauche a droite: modules de microscopie a
force atomique (AFM), d'indentation, et de micisie optique.

La figure 2 représente un essai de nanoindentatiorun échantillon de CuAlBe. Une indentation a
été opérée sur le méme grain, a une distanceantiislu joint de grain afin d'éviter toute intefant
entre les différents champs de contraintes. La igrenpartie des courbes, avant le premier plateau a
0,01 mN, correspond a la solution élastique de H@éigerement perturbée par le percage du film
surfacique d’oxyde existant avant I'essai). La pnée de plateaux lors de la charge (« pop-in deet

la décharge (« pop-out ») indique la réversibitité phénomene observé, il ne s'agit donc pas de
plasticité mais de transformation de phase [8].
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FIG. 2 — Comportement force-déplacement d’'un geilCuAlBe indenté au centre du grain.
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La multiplicité des « pop-in» peut provenir de pbarition de nouvelles variantes ou de la
réorientation de variantes déja existantes. Moytnal.e[9] ont montré que l'indentation d'un film
mince austénitique génere de la martensite, aloescglle d’'un film mince martensitique entraine la
réorientation de la martensite déja présente. Alidentification des mécanismes est en coursidd
d’une approche micromécanique des champs sousrite gbindentation.

3. Modélisation micromécanique

Lors d'un essai de nanoindentation, la contraintgnegéente sous l'indent, il y a alors apparition de
martensite sous forme de variantes. Il existe 2dantes possibles de martensite d’orientation
différente et présentant différents efforts crigud’activation. On étudie les mécanismes d’agparit
de la premiére variante de martensite. Il s’agiddeerminer la force critique d’activation minimale
correspondant a I'effort nécessaire pour activ@réamiere variante :

F. = 0;;(r)ef; (),

ou g, €T etr sont respectivement, la contrainte sous l'indemtgéformation de transformation et la
position spatiale par rapport a I'indent. La défation de transformatios? dépend de la formation de
martensite donc des différentes variantes en pcésetrde leur orientation :

1

Ts _ S8 $,..S
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Afin de pouvoir déterminer cette déformation, issluecritére énergétique de Patel et Cohen [10], il
est nécessaire de connaitre la normale au plarbitéhan et la direction de transformation pour
chacune des variantes de martensite de lalliagalB&au et l'intensité du glissement g. Ces
orientations peuvent étre obtenues en adaptanhdarie de la transformation martensitique de
Wechsler et al. [11] a la structure cristallograplei de 'alliage CuAlBe. La transformation de phase
dans cet alliage correspond au passage d’'un r@gseant d'austénite de maille D03 a un réseau 18R
modifié de martensite [12].

La contrainte sous la pointe d'indentation peue &éterminée par la théorie de la mécanique du
contact [13]. Afin de simplifier les calculs, larfoe du bout de I'extrémité de l'indent de type
Berkovich est considérée comme sphérique et lelémab est supposé axi-symétrique. Le modeéle
micromécanique [5] est adapté aux alliages a mé&madé forme. Pour cela des calculs discrets
d’énergie sont effectués et I'expression de I'éiefipre de Gibbs est modifiée afin de prendre en
compte les effets de longueurs internes. Les aisubnt comparés aux forces critiques d’apparition
d’événements de type « pop-in » et les excés djmeenérés par ces évenements seront également
quantifiés.

4. Conclusion et perspectives

Cette étude a pour but, & l'aide de réponses obtean nanoindentation dans des grains d'alliage
CuAlBe, d'étudier a l'aide de la micromécanique dbamps discrets et la théorie du contact les
mécanismes fins d’activation des variantes a I'éehatra-granulaire qui s’opere sous lindent. La

valeur expérimentale de la force critique local@pgharition de la premiére variante est compareée a |
force d'activation des variantes obtenue a l'aide ld mécanique du contact et des propriétés
cristallographiques de la transformation marteqséiafin de comprendre et de modéliser I'apparition
de variantes sous l'indent.
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