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Microstructures a gradient de polycristaux [INEe NS0

Introduction et questionnements

Procédés de nanostructuration = modifications des propriétés en surface via
gradient de tailles de grain

@ De nombreux procédés possibles, notamment par déformations plastiques
séveres (SPD) [Edalati2024]

@ Intérét pour le procédé SMAT = Surface Mechanical Attrition Treatment

@ Modification de la taille des grains, de |'écrouissage, ajout de contraintes
résiduelles de compression...
= influence sur la dureté, sur la limite d'élasticité, sur la limite d'endurance
en fatigue... [Roland2006, Waltz2009]

@ Quelle est l'influence du SMAT sur I'élasticité ?

@ Améliore-t-on les propriétés mécaniques en couplant le SMAT a d’autres

traitements, comme la nitruration ?

@ Objectif : tenter d’apporter des réponses par une approche
multiéchelles
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Procédé SMAT et matériau 316L
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Figure 1 — Schéma du procédé SMAT ;
paramétres du procédé : fréquence (20kHz) et
amplitude (12,5 & 25um) de la sonotrode; taille
(3mm) et matériau (acier) des billes; distance
piéce-sonotrode (12mm) et temps de traitement
(20 a 30min)
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Figure 2 — Micrographie en coupe des grains et
distribution de la dureté pour 316L [Waltz2009]
(haut) ; Contrainte vs. déformation pour 316L
[Petit2012] (bas)
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Distribution des tailles de grain

o Quelle est la distribution des tailles @ Comment modéliser précisément
de grain? cette distribution ?

@ influence sur une profondeur
jusqu’a 150 a 200 pm

@ tailles de grain entre 10nm et qq
dizaines de pm

102
(25pm;200um)
— 10
£
2
2 100 Loi en logarithme [1,2]
o Loi en exponentielle [3]
g Loi linéaire par morceau
© 107! Sans SMAT
<
K
= 402 D ttonmitsum)
Coyche nanostructurée
Couche de transition Massif
10
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Profondeur (um)

. ) Figure 4 — Distribution spatiale avec différents
Figure 3 — Cartes EBSD pour du SMAT Very High  modales; [1] = [Roland2006], [2] = [Waltz2009], [3]
(b) et High (a) [Benafia2016] = [Li2012]
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Influence du SMAT sur I'élasticité
Quelle est I'influence du SMAT sur |'élasticité?

Premiére approche par modélisation multiéchelles

Les paramétres d'influence :

@ |'orientation de |'échantillon par rapport a la sollicitation
la taille des grains et sa distribution
la morphologie des grains

le nombre de grains

{es-phases—<chimiques——austénite{—martensite{dueat-SMAT) [Waltz2009]
o |a surface libre [Mindlin1953, Deperrois1990]

On va utiliser 2 modeles pour calculer les modules d'élasticité :
@ modeéle simplifié 3 3 couches = couche nano + couche de transition + massif

@ modeéle micromécanique avancé de type Kroner-Eshelby
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Influence de la taille des grains

@ Influence de la taille dans les nano-composites [Girault2008, Cauvin2009];
exemple par SPD dont SMAT [Edalati2024, Mei2010, Rida2018]

o Possibilité de modéliser par une interface [Bach2019] (via élasticité de surface
/N Wsurface < 0) ou par une interphase [Marcadon2005]

0.16 3 T
—o6— XFEM, =0

014 — & — XFEM,5=0.1 1
—-6-— XFEM, =1 H
@ XFEM, 3=10 4 3

—%— Interface element,
— % — Interface element,
—-%-— Interface element,
- Interface element,

0 0 20 30 40 50 ‘o 20 ) 60 80 100 120
R in nanometers, f=0.2, « = 0.2 R _(nm)

Figure 5 — Effet de taille par une approche de type Figure 6 — Effet de taille par une approche de type
interface [Cauvin2009] interphase [Marcadon2005]
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Influence de la taille des grains par une interphase

interphase = ™ 40
propriétés locales il \ \\\\\ €1r1er=0-5nM
inclusion = 2 Y hw| 02020202 == S o
propriétés du MHE E 30 S \\\ - -~ 8y =15mm
= S ===y 30NN
Description par un modéle a motif a % ~_
@20 = e
3+1 phases [Marcadon2005] s so. 0 T N
puis/ou par un modéle AC a motif a2 w Rt S
. s L . U
phases [Christensen1979] "
5
[ ? 1 Ho
MHE MHE
EVEE) A4+ (EME ) B+ D=0 (1) 0 50 100 150
Winter Winter Taille de grains = Rino (nm)
_ igure 7 — Influence de eje, sur I'écart de pmne
avec A.B.D = Figure 7 — Infl d I d
» R pour le modéle AC a motif a 2 phases;
f (:er s Vine = Vinter, 7(R,-nc-|-”;nter)3> fmasst = lim  puuare (Rinc)
inc

@ Pour Rj, = 10nm, écart de 5% a 40% en fonction de ej,s,

@ Quelles valeurs réalistes pour €jnter €t flinter ?
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Influence du SMAT sur I'élasticité
Influence de la morphologie des grains

@ Dans I'approche d'Eshelby, éESh dépend de la forme des inclusions
[Mura1987]

@ Inclusions ellipsoidales allongées (a; > a» = a3) ou aplaties (a; = ap > as)

464 . Esh _ 7-5v  cEsh _ 5u—1 cEsh _ _4—5v
@ Cas de référence pour la sphére avec Si77} = BA=0)" St = BE=0)" Syz03 = B=1)

®
&g
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8 —— Ellipsoide aplati £ —— Ellipsoide aplati 8
@ — Ellipsoide allongé o 0 — Ellipsoide allongé o
5 O ksl 2
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© © B
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ﬁ ui‘j e & ——Ellipsoide allongé
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Rapport d'aspect a1/a3 (adim) Rapport d'aspect 511/513 (adim) Rapport d'aspect a,/a, (adim)

Figure 8 — Ecart relatif de SEF Figure 9 — Ecart relatif de S5, Figure 10 — Ecart relatif de

vs. le rapport d'aspect de vs. le rapport d'aspect de 5535;3 vs. le rapport d'aspect de
I'inclusion pour v = 0,28 I'inclusion pour v = 0,28 I'inclusion pour v = 0,28
', . T 1z Esh
@ L'écart relatif des rigidités est ~ |'écart sur S$-°

o Pour un rapport a;/a; = 10, écart jusqu’a 100%
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Influence du nombre de grains

Cas de I'austénite avec cfiicre =

Nombre de grains

N
3
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N
153
S

+ Voigt statistique

Voigt analytique

+  Reuss statistique

Reuss analytique

+ Krdner-Eshelby stat
Neerfeld-Hill anal
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Nombre de grains

—— Loi enlogarithme [1,2]

Log et pas constant
~+==-Log et pas linéaire
—— Loi en exponentielle [3]
—— Loi linéaire par morceau
Linéaire et pas constant
Linéaire et pas linéaire
Sans SMAT
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Profondeur (pm)
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198GPa, clisre =

10+

Ecart relatif entre stat et anal (%)

125GPa, ciicte

+ Voigt model
+ Reuss model
+ Kréner-Eshelby model

= 122GPa

0 1000

o Ngrain (X3) =

@ En cumulé, pour le modéle a 3 couches,

2000 3000 4000 5000
Nombre de grains

Surface __ SurfacexAx3
2,00 O T L0
grain 3 ‘grain 3

on a Nrano ~ 1011 et Ntrans

grain
Nma_ssif
grain

grain

100 * 100m?

@ Pour le nombre minimum de grains,

~ 108 et

~ 2 % 102 pour une surface de

écart inférieur a 4%

)
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Modeéle a 3 couches avec influence de |'orientation sur
|"élasticité de |'échantillon

nano 048
transition e
Modele a 3 couches !

Symétries du probléme = rigidités 7 périodiques, donc a v = 0,
Ey(6) = Eo(1 + acos? )

3 -1
Direction 6 = 7, composite en série, donc Ey(5) = (Z f,,E;}) = F
n=1

@ Direction 8 = 0, composite en paralléle, donc

3
ann
E(0) =3 fbve = Ey(14a) = a= 2B

(CnfE)

f, sont les fractions des longueurs de chaque couche (3%, 37%, 60%)

o Comment identifier les valeurs des paramétres, notamment dans la
couche nanocristalline ? Ey ;.00 — Ey massit = écart, cumul de tous les
effets : taille via Lgrain = Rinc(€inter) + forme via §E5h(al/a3) + stat/nombre
via Ngrin + dispersion biblio +-... N
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Influence du SMAT sur I'élasticité
Modeéle avancé et influence de la surface libre

Surface
libre " '

Modele micromécanique AC de type Kroner-Eshelby %

La surface libre anisotropise le milieu semi-infini

CAC_<C: (7 (SEsh CAC—I) (CCAC)>_1>

avec S5 = S™"(forme, VA) +

@ Permet également et naturellement de prendre en compte I'orientation, le
nombre de grains, ta—texture-et-son—$éveolution + introduit une longueur a

Calcul de éESh via fonction de Green [Mindlin1953, Mural987] sur la surface
de I'inclusion sphérique 9Q(6, 1) de normale ii = (sin 6 cos v, sin @ sin 1, cos 6)

1
Simn = 5 / Chimn(0) i + 0 G ) (%, X' ) myd ' @)

Q

2w
/ / Ciz (9 G + 9; G )((0, 0, x3), X ) nya* sin OdO.dy)
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Microstructures a gradient de polycristaux

Influence du SMAT sur I'élasticité

Modele avancé et influence de la surface libre [Mural987]

1 3-av |,
16mu(1-») | Ry

G, (x, x)=

G- x)(x,- %))
o Gl - x)
R}

(3 —ar)(x, - x/)(x,—x])
R!

2xx) 3%, = x)(x,— %))
)

RZ R11

La0-na-2r {s,,-
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R,+)r3+x, Ry(Ry+xy+ xi)
(=) [(a=x)  B-4r)(x-x1)
Gy (v, x) = Tm(l-r)| & T R
_ Sxyxi(x +x3) . 41 -»)(1-2v)
RS Ry(Ry+x;+x3) |
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R

" . 2
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2 n? 2 .
RE=(x = x]) + (x- x3) + (%3 - x5

2 7 .
Ri= (5= x)' + (= x3)"+ (x4 x5

)2 '
.

27 janvier 2025

then R, and R, (see Fig. 15.2) become

=R+ =)+ (i —),
R%:(zl —21')2* (Zz_zi)z“' (23_25)24
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Influence du SMAT sur I'élasticité
Modeéle avancé et influence de la surface libre

@ On obtient apres calculs numériques (pour les 7 composantes indép. et # 0)

3)

058
—— Lo en logarithme [1,2]
057 Loi en exponentielle (3]
038 —— Loi linéaire par morceau
056+ ———Cas isotrope

06 —— Loi en logarithme [1,2]
—— Lo en exponentielle [3]
Lol linéaire par morceau
Sans SMAT

0.2

Rapport taille de grains/position (adim)

o
el
5

100 200 300 400 500 10 20 30 40 50 60 70

0
Profondeur (um) Position (nm)
Figure 11 — Evolution de 22 en fonction de la Figure 12 — Evolution de 51515{’1 total en fonction de
profondeur, pour les différentes distributions spatiales la position x3 = profondeur, pour les différentes
des tailles de grain distributions, pour v = 0, 28

@ J influence faible sur une courte distance pour les matériaux

nanostructurés
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Influence du SMAT sur I'élasticité
Comparaison des modéles/expériences

= Moyenne sur les points lors de la charge
* Valeur de la pente  a décharge

°
&

3
2

)
8

Module d'Young (GPa)
-
-
Module doung (GPa)

~— Loi en logarithme [1,2]
Loi en exponentielle [3]
Lo lingaire par morceau
——Sans SMAT

0 60 9 120 150 180
Angle (degrés)

Module d'Young moyenné (GPa)

1] 100 20 0 400 00

190
0 100 200 300 400 500 Profondeur (um)
Profondeur (um)

) . . . Figure 15 — Influence de
Figure 13 — Module d'Young de Figure 14 — Nano-indentation  |grientation pour les différents

I"austénite en fonction de la pour |'éCha""ti”°"' 31_6|— SMAT‘:? . modeéles et les différentes
profondeur pour le modéle avancé, avec 5 essais par point; pas mini. gistributions spatiales des tailles de
pour Ngaim = 5000 pour une de 5pm; aucune correction de grain

I'effet de bord sur la mesure n'est

texture isotrope, et 6 = 0,
prise en compte [Jakes2009]

moyenné sur 10pum

@ Influence moins importante de |'effet de taille pour les matériaux
nanostructurés, compensé par la présence de la surface libre

@ Les mesures par nano-indentation montrent une influence limitée sur Ey,
pour une profondeur < 10um, pour les échantillons SMATés

@ Influence négligeable de I'orientation, quel que soit le modele
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Présentation du traitement de nitruration

@ Aprés SMAT, on s’intéresse a la synergie avec la nitruration ; quel effet ?

e Nitruration avec un temps t"* entre 5 et 20h, 3 une température T entre
350 et 425°C sur du 316L
= expansion des mailles et formation de nitrures par diffusion d’'azote

o Concentration d'azote imposée en surface 12% ; seuils de solubilité connus

Ti
“G?TIKVINB" 5 10 Clmass%)
1000+
600 Mz | x=0
b $ 1 =eFes N
20 h: § 2=y-FeN
==Y
1 el
700 W% - 620°C
+laFe) m‘:wc e 183 h 3 = a-Fe(N)
- ) T me
0,40 - "wa
YFN st
500 480°C  Magnstic transformation < L]
Fe x=1
w0 sy oy
] s 10 135 20 28 30 38 40 . N
Fe ety Figure 17 — Systéme en couches avec les phases de

nitrures, attendues et observées
Figure 16 — Diagramme thermodynamique Fe-N
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Synergie du SMAT avec la nitruration
Couplages contraintes-diffusion

@ Modélisation de la diffusion 1D de |'azote sans source de volume et sans effet
de piégeage [Panicaud2012]

aCN 3 Fick Q 8C-N
— = —(DHkcn, T2, 0% f D 4
= 2 (gt im0 DR G )
avec £ un élément de la microstructure : phases, grains et joints de grain

o Contrainte séparée en 2 origines effet dii aux réactions de nitruration (nit)
et dii 3 la diffusion (self) g@ = gt 4 gself — Byt 4 ;Dself (D)

@ Terme Fickien

Q2 + p2AVE
D¢ — po xonv T F TN 5
=N Ponex p( RT ( )
Q A Q )
~ QgNexp ( gT) (1 + 3/_;/9[_ (BQ Tr;mt + Tr(oQ,self))> (6)
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Synergie du SMAT avec la nitruration
Transition d'échelles avec couplages

@ Terme Nernstien

R o= D2Vl 40l VTH(e?) (7)
dT Q,self .
~ (DQ—i— %7rgcﬂ )>~?cﬁ+?ﬁ(—5&nﬂl (8)
N

@ Dernier terme négligeable pour une contrainte macro uniforme par couche

o Modele général obtenu

Jy = Z £/ = _pFick . J ¢ (9)
avec DI(C, T; L, 0% £, D) = Y AL -

o
Q Q Q Q,self
Q _ Qow AN pp— Qseiryy v OTr(a ")
Q"’Vex"( RT) (H 3Ry (B TE" + T(@0) = 3=,

o A comparer a [Larché1982, Philibert1990, Sofronis1995, Raceanu2011]
@ |l reste a donner le tenseur de localisation A% en gradient de concentration
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Les différents modéles de transition d'échelles

Paralléle .
_ « Hashin et Auto-Cohérent | ¢ Hashin et Série
- Shtrikman + » ; Shtrikman - »
Hart
VCy 'VCN IVCN tVCN IVCN
%Oo QN0 050
0 e %9
00 o oo 0% ¢
D"":faxDa+fb><Db‘ preo_pp D@D PO L _poye b gy !
- 2 AC b AC — =1 —+f S~
20 DD ot pr o D
3D 3D

D — 1. £ D D@D + £ (D" 1D +2D°)

f2(3D*)" +£°(D° +2D*)™

D —_

1

. f*(D* +1)(D* + 2D°

)+ (D +1)(3D%)7

f*(D* +2D°

)y +£°(3D°)

utT

=(F(3D") " +£2(DP + 2Dy | — 2D

=(F*(D* +20°)" + £°(3D°)" ' - 2D°
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Les différents modéles de transition d'échelles

a 14 H i
Fick i —parallel
De*(N — acier) pour une 2P —= |
microstructure avec grains et joints de o \ A -

----HS-
—v— Self-Consistent

Wi

grain

Nitrogen content (wt%)
0
==

10 6
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'E s ﬂ}:‘\\ === serial ) \%
> 1 —+—geometric
& H 3 0 20 40 60 80 100
£ Trix N HS+ Depth (um)
5 i \ o N ——-Hs-
€ hy-N . ——Self-Consit b ' A 1
5 1) \\ \ '\-\..' \ — parallel
o gt % N ey o8 === serial
. 1 * g85 —e—geometic [
Y s,
PR ISANR NN s, o
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Figure 18 — Evolution du coefficient de diffusion Figure 19 — Concentration en azote en fonction de
effectif en fonction de la fraction de grains du la profondeur pour différents modeéles micro-macro,

. el : > pour _ _ .
polycristal pour différents modéles micro-macro Lgs = 0,5nm, £ = 20h, T™ = 425°C " =0
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Influence de la taille des joints de grain et de la contrainte

14 ; ; 14
—— without Smat, L _ = 0.5 nm 7 :
) gb —without stress
——=-with Smat, Lgh =0.5nm ===-with meso stress = 100 MPa
_______ with Smat, Lgb =5pm -=====-Wwith meso stress = 1000 MPa
=== With Smat, Lgh =50 nm

Nitrogen content (wt%)
Nitrogen content (wt%)

N, ; \ .'.l""..
4 50 100 150 260 % 50 100 180 200
Depth (um) Depth (um)
Figure 20 — Concentration en azote en fonction de Figure 21 — Concentration en azote en fonction de
la profondeur pour différentes tailles des joints de la profondeur pour les différents modeles
grain, pour le modéle de Hart (||) et micro-macro, pour le modéle_de Hart (||) et
£t = 20h, T™ = 425°C, X" = 0 et distribution de Lgr = 0,5nm, t"* = 20h, T™* = 425°C et
tailles de grain linéaire par morceau distribution de tailles de grain linéaire par morceau
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(VTSI EIaITESE W VN LRI\ EPEl  Synergie du SMAT avec la nitruration

Influence de la température et de |la durée de nitruration

14

12

10

—a425°C
----400°C [

Nitrogen content (wt%)

50

100

150

Depth (um)

200

14

—20 hours
...... ===-10 hours
------- 5 hours

Nitrogen content (wt%)

0 50 100 150
Depth (um)

200

Figure 22 — Concentration en azote en fonction de Figure 23 — Concentration en azote en fonction de

la profondeur pour différentes températures de
nitruration, pour le modéle de Hart (]|) et
Lgp = 0,5nm, t" = 20h, =" = 0 et distribution de
tailles de grain linéaire par morceau

utT

27 janvier 2025

la profondeur pour différents temps de nitruration,

pour le modéle de Hart (]|) et

Lgp = 0,5nm, T™* = 425°C, £ = 0 et distribution

de tailles de grain linéaire par morceau
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Comparaison avec les expériences
Expériences de nitruration plasma au CRITT de Charleville et mesures de

concentration en azote par spectroscopie de décharge luminescente (SDL) a I'UTC
[Chemkhi2014]

—PN380
PN380-simulé

—SHPN380
SHPN380-simulé,

—PN410

—PN410-simulé

—SHPN410
SHPN410-simulé

Concentration en azote (Wt%)

Concentration en azote (Wi%)

10 5

&

20 25 30
Profondeur (um)

EN ]
Profondeur (um)

Figure 24 — Concentration vs profondeur pour
Tt =380°C et t"* = 20h; PN = Poli Nitruré;
SHPN = Smaté High Poli Nitruré; modeéle ||

Figure 25 — Concentration vs profondeur pour
T"t = 410°C et t"* = 20h; PN = Poli Nitruré;
SHPN = Smaté High Poli Nitruré; modele ||

@ Bonne concordance des approches microdiffusionelles par rapport aux
expériences, notamment les profondeurs de nitruration

@ Les pics des premiers pm ne sont pas bien expliqués par le modéle (plus grande
réactivité de la surface suite au bombardement par les ions azote [Mandl1998])

@ La synergie entre les 2 traitements améliore la dureté
utT 27 janvier 2025 Aussois 2025 23/ 49



Microstructures a gradient de polycristaux Conclusions et remerciements

Conclusions et remerciements

L'effet de taille influence I'élasticité sur qq 50nm

L'effet de surface libre influence I'élasticité sur qq 100pum

o Les 2 effets peuvent se compenser dans les matériaux nanostructurés, car ce
qui compte est le rapport X% — effet combiné résiduel sur 10um max

@ Les mesures expérimentales ne sont souvent pas assez résolues ou précises

pour discerner ces effets sur |'élasticité + effet de transfo de phase

@ Les modéles microdiffusionels permettent d'expliquer I'influence de nombreux
parametres [Panicaud2012] et de reproduire les profils de Cy [Chemkhi2014]
Pour aller plus loin

@ On peut chercher a modéliser I'influence du SMAT sur la dureté : dans [Petit2012]
avec un modele a 3 couches

@ On peut chercher a avoir une approche micromécanique élastoplastique du

traitement SPD [Chen2020], avec prise en compte des champs résiduels [Guo2023]

Remerciements a tous les collegues co-auteurs de I’équipe UTT
@ D. Retraint, Z. Sun, M. Chemkhi, B. Guelorget, A. Roos, Z. Guo, Z. Chen, J. Zhou,
Y. Wu, S. Ben Afia, J. Petit, L. Waltz, T. Roland
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Mesures par diffraction de polycristaux

Plan

© Mesures par diffraction de polycristaux
Introduction
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Autres résultats significatifs
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Mesures par diffraction de polycristaux [IIEEISEINE

Introduction et questionnements

@ Modélisation des procédés de mise en forme, notamment en transformations

finies

@ Prise en compte des effet physiques liés aux microstructures pour un meilleur
réalisme

@ Prise en compte de la plasticité et de I'endommagement

o Etude sur un acier biphasé, austéno-ferritique UR45N

o Etude systématique par une approche expérimentale, notamment par
diffraction (neutrons ou rayons X/synchrotron)

o Comment gérer la striction en grandes déformations pour une mesure
cohérente ?

@ Peut-on mesurer I'endommagement par diffraction ?

@ Peut-on valider expérimentalement le tenseur de localisation en contraintes ?

o Objectif : tenter d’apporter des réponses par une approche

multiéchelles [Hounkpati2015, Mareau2023]
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Matériau UR45N austéno-ferritique
Matériau UR45N austéno-ferritique

@ Acier duplex UR45N inoxydable
(X2 Cr Ni Mo 22.5.3)

@ Biphasé : austéno-ferritique 50%

o llots d’austénite dans matrice de
ferrite

@ Tiré d'une plaque laminée
@ Vieillie 1000h a 400°C avec

durcissement de la ferrite enrichie en DN pL
chrome
austenite s 'vferriti’ M DT
e o (Y W T -
e Wfa\;v o B [50pm
Y A | F|gure 26 — Cartes EBDS a) de la ferrite b) de
ol N B I I'austénite (haut); microstructure 3D de UR45N
2 W it (bas) avec direction de laminage [LeJoncour2011]
g " o 5 |l o | @
g W 28 S| 248
e L@ @ @ o
(e nﬁ’,{_'ﬁ" do U | @ | gl an i | Uees
B oot [ 1<t @ won<t1o>
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Mesures par diffraction de polycristaux Matériau UR45N austéno-ferritique

Matériau UR45N austéno-ferritique

Figure 27 — Processus d’endommagement dans
UR45N a) autour d'inclusions b) sur des systémes de
glissement (ferrite claire et austénite sombre)
[LeJoncour2010]

@ Endommagement dans la ferrite au
cours du chargement mécanique

@ Endommagement ductile, couplé a
la plaStICIte Figure 28 — Surfaces de fracture au MEB et cartes
XPS de Cr et Ni [Panicaud2015]
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Rappels sur la diffraction des neutrons

@ Mesure a ISIS UK sur une source a

spallation

@ Faisceau de neutrons polycinétiques,
donc polychromatiques A = mL

o Diffraction via la loi de Bragg

A= 2dhk/ sinf

e Méthode du temps de vol (TOF)

_ h 3 _
dhiy = —2m,,Lsin9At a0 =45°

60
(110)

50
% w111
5w
2
g
) a211)
& +(200)
z
]
2
2
=

18 20 22

27 janvier 2025

incident beam

i &
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ﬂn‘k"}-
<, — — ) ©
o o, 4mm /
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%2
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(2 .
left bank  gieocted beam . right bank
4mm  gitfracted beam )
radial radial
collimator collimator

Figure 29 — Diffractometre expérimental
ENGIN-X pour mesurer les distances
interréticulaires par TOF (haut)
[Baczmanski2016] ; chargement mécanique in-situ
en contrainte jusqu'a rupture de |'éprouvette (bas)
[LeJoncour2010]
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Mesures par diffraction de polycristaux Effet de la striction, et calibration des mesures

Mesure des déformations et effet de la striction

@ On mesure une déformation élastique sur les grains diffractant
>
(e bkt = In (M) Vs Lgrp = 550 [Baczmanski2011]

0
RD (dpp) bkt
0,012 0012
——apha 110
001 || ——abna200 ——gamma 111
——appha211 001{ ——gamma 200
= 0008 || ——aPha20 s ——gamma 220
2 ——ajpha 310 £).008 gamma 311
A —e—alpha 321 A ~
5 0,006 ] —=—gamma 420
2 1006
v v
v
o004 0,004
0,002 ¢ — 0,002
0 o
. 0 200 400 600 800 0 200 400 600 800 L.
¥ I
ferrite . o austénite

@ Fort effet de striction anisotrope [Panicaud2015]

End of test
hntore

Camera 2 t Camera 1

\

Rolling plan " Normal plan

Tensile direction [ Camera: |
Camera 2

(=Rolling direction)
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Mesures par diffraction de polycristaux Effet de la striction, et calibration des mesures

Calibration des mesures : théorie

@ Macroscopiquement Sy — 5(t)

@ Microscopiquement, avec un comportement élastoplastique, on a

celbg —  ele—l o8 (10)

— Cel,g,—l . (p . Zmac +q: (Emac,p/ _épl,g))

= (et gy @ gy = (Enp)hk = (B, i Z™) : gy @ figy + inc
= ((eRp)mmiior = F(E™, FDO(t)) + (inc) ot (11)

@ La moyenne totale est faite

@ Hypothéses

sur tous les hkl et sur les 2 phases «,

@ grains diffractant nombreux (plus de 50% diffractent) = (inc): = 0
@ variation de texture petite (mesurée et modélisée), donc effet négligeable
— scalaire Xrp

o

ce qui donne

Yro = k({(85) bkt tot

qui va permettre de calibrer les

mesures jusqu’a la rupture; avec k identifiée sur la partie linéaire

utT

27 janvier 2025

Aussois 2025 31/ 49



Effet de la striction, et calibration des mesures
Calibration des mesures : application

@ On applique la calibration de la contrainte [Baczmanski2011]

0012

<ERD{hki)

0,004

0,002

——alpha 110
—=—alpha 200
——apha 211 5
—~—alpha 220

——appha310
—a—aipha 321

austénite

. '0 200 400 600 800 1000 1200 1400| 200 400 600 800 1000 1200 1400
fe rl’lt e Zqp calibrée Zgp calibrée
/ . crrs
@ Interprétation des différents comportements
0,007 | | |
1 | Seuil pour | Linéarité |
0,006 1| matériau 150 ! > N
0,005 : nonvieili | MPa : . = t
' ey ¢
e 1 1 a
B 1 1 2 I Endommagement}
—X0,003 1 P I
& 1 [ ” 1
[= 0002 1 | v —— Volume diffractant
0,001 ! : < Phase ferritique
] I —— Phase austénitique
0 s T
0 200 400 600 800 1000 1200
Zqp calibrée

Figure 30 — Moyennes totale et par phase en fonction de la contrainte calibrée [LeJoncour201]
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Synthése d'un modele Cailletaud-Pilvin étendu

Modélisation pour un biphasé a 3 échelles [Panicaud2011, Panicaud2015]
Systémes de glissement : endommagement (d°, y°) et écrouissage
intragranulaire linéaire (r°, RS)

Echelle des grains : élasticité (=%, o), endommagement (—d¥, y#),
écrouissage intergranulaire non-linéaire (3%, X¢) et plasticité (—cP"€, %)
o Energie libre de Helmholtz

gl/fg_* el.g . Cg ge/g+ Z Hstrsrt+ Cég:ég (12)
stEg

o Critére d'écoulement plastique (sans effet d’ouverture des fissures)

Foc8 = (65 — X®) : M°| — (R + R%) <0 (13)
@ Dissipation intrinseque avec partition additive
8 = ¢plas + cl)endo
— (Ug : épl,g _Kg . ég _ Z Rgr5> + <yg . dg _ Zy5dx>(14)
seg s€g
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Synthése d'un modele Cailletaud-Pilvin étendu

@ Potentiel de dissipation avec partition additive

Fs€e  — FsEg+Fs€g — (Tcs_’_ ersf\’é-F Cgég :Kg)

plas endo —

) <<(,vg-MS> ME - >> 15)

- . G
@ Evolution du multiplicateur plastique [Cailletaud1992] \° = << f >> !

e Equivalence en énergie 58 = ((d®) : o avec le choix

((d®) = /T— [[d®||I; idem pour €&, Hs... [Montheillet1988]

o Loi d’homogénéisation de I’endommagement = df = Z M- M?°
seg
@ Prise en compte de la rotation des grains = grandes déformations et
évolution de la texture via FDO(t)

o Les parameétres du modele c#, H*, Cc, M*, RS, C3, CE, C, CF,
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Synthése d'un modele Lipinski-Berveiller étendu avec d®

o Modélisation pour un biphasé a 3 échelles [Panicaud2011, Baczmanski2016]

@ Hyp : endommagement uniquement a I'échelle des grains tq d&(g8);
équivalence en énergie

@ Modele contrainte-déformation en taux, dans un grain

1 Ug ods
8 — g\ (8 g . 28 - g8
o ((1 de)IE — > </ et + 1 g) & 555> ¥ (16)

@ Evolution des contraintes de cisaillement critiques sur les systemes de
glissement (si écrouissage linéaire)

= (1- d) Y A - (ZHS” S)dg (17)

@ Modéle d’endommagement

e = ((EB)) (19)
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\ESTESETRC TSt W RS ZIIPal  Modélisation multiéchelles

Synthése d'un modele Lipinski-Berveiller étendu avec d®

@ Ecrouissage linéaire sur les systemes de glissement

\/1 T

@ ou Ecrouissage non-linéaire (Voce) du grain

g . 08 .
g _ Tc — (78 + 026¢ _ _ Y0 Ag £ <
fVoce /71 —de (( 1 + 919 ) <1 exp < Tlge >> + c0> = 0

et & = Y 4'VI-df et Ht = %h“ (20)
teg

foce — __Tc <Z Hstyt/1 — de + TC0> <0 (19)

. - . . ~g 7
@ Loi de localisation AC entre échelles macro et méso 8 = A” : E

g=E . A& - = BYE o 8dg B
ELAR (Zx A) et = ((\/l—d)l i asg)

. R ou
o Les parametres du modeéle c&, M°, 75,°" &, H" ou h*' 75 0F. 05,5, a8, m#

X
0q

I
HIII
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Mesures par diffraction de polyc Confrontation aux expériences

Comparaison systématique pour les familles de plan

@ Avec le modele Lipinski-Berveiller sans endommagement [Baczmanski2011]

aged UR45 - tension (scattering vector || RD)

o0z —_— (111) model ' a0tz (110) model
- {200) model austenite & |l———  (310) model ferrite
0010 { ZZZ27 (220 madel 0010 ®  (110) experiment
- {111) experiment A (310) experiment
=] {200) experiment
_ 0008 o 220) cxperment 0,008
g &
H g
= ]
"E 0.006 A 0,006
& 2
¥ v
004 0,004
0,002 0002
0.000 + 0.000 H H
o 400 1BOG  B00; 1000 1200 7400 0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Eo (MPa) o (MPa)
0.012 0012 1 T (200) model -
(311) model austenite (211) model ferrite
(420) mode! 200) iment
0.010 0010 —° (200) exparimer
(311) experment N (211) experiment
(420) experiment
0.008 0.008
- °
Z a Z
g 0.006 "g 0.008
¢ g
0.004 0.004
0.002 0.002
0.000 0.000
400 600 800 1000 1200 1400 0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Zpo (MPa) Zpo(MPa)
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Mesures par diffraction de polycristaux Confrontation aux expériences

Comparaison systématique pour les familles de plan

@ Avec le modele Lipinski-Berveiller sans endommagement [Baczmanski2011]

aged UR 45 - tension (scattering vector || TD)

v

0.004

0.002

average <¢>

0.000
0

0.002 0.002
r Q A
0.000 0.000
" =<
Z 4. 5 Z !
A ——— (17 model o a =
o -0002 200) model op | g o0 (110) model
v (220) model 5] (200) model
(311) mocel - @) el
o (111)experimental (110) experimental
0004 o (200 expadmantl -0.004 = (200) experimental
o (220) experimental s (211) experimental
o @) experimental austenite ferrite
-0.006 -0.006
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Tep (MPa) Tgo (MPa)
Zgp (MPa)
vs. Zg, model vs. 5y, experiment
V5., model . vS. S experiment
V. T, model v VS, By experiment

200 400 600 800 1000 1200 1400
Zqo (MPa)

Figure 31 — Moyenne pour chaque phase en
fonction de la contrainte macro appliquée

utT 27 janvier 2025

@ Bonne concordance pour chaque
famille de plans, pour chaque phase
et pour chaque direction (RD ou
TD)

@ Présence d'un adoucissement pour
les plans de ferrite (211)
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WESTESGETRC TSt N R ZIIPEl  Autres résultats significatifs

Détermination de I'endommagement

@ En comparant les modeéles et les essais de traction ou de diffraction, on peut
extraire les endommagements aux # échelles [LeJoncour2010]

1500
1400 B N
1.0 ‘ bpove :
0.9] —*— Mesoscopic damage (ISIS) ﬁgg- !
0] """ Macroscopic damage using Model 1 _ 1000] :
.0 4 . . © '
------ Macroscopic damage using Model 2! < %: :
0.7 i S o]
r n
0.6 4 i o 6004
& 3 = 500 = Experimental datas (ISIS)
L g5 @ 400 Experimental datas (classical test)
o Y7 3004 —— Correction with the necking effect
o 0.4 2004 - - - - Correction with the DIC strain
E ] 100
0 r v - : .
o 031 50 100 150 200 250
0.2 Strain (%)
01 ] 7 . e
00] @ Endommagement méso identifié sur
o . les plans (211) de la ferrite

T T v T T
5 0 5 10 15 20 25 30 3B/ 40 45 . .
@ Prise en compte de corrections sur

Global macroscopic strain (%) Y et E 3 I'échelle macro
P =4 macr

Figure 32 — Endommagement a différentes échelles ° = endommagement macro via

s/NI-D=%
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Validation du tenseur de localisation Bﬁk,

o Localisation sous forme incrémentale [Baczmanski2012]

Acf = BEAYy (21)
NG
= %ﬁhk’ = <sf1UBg-11>);,§,l+Az” + termes(rot. des grains) (22)
o Comparaison modeéle/expérience du terme de gauche

=

200 200 111) experimental
= ferite | _ @0) at austenite
< &
= 150 150
D =
° B
2 o
o <

Ia%,

x,, (MPa) ,,(MPa)
(a) 400 (b)
— (110 mode ferrite e v ] austenite
Contribution des rot. des grains
négligeable d'aprés le modele
g v
+ Sij connues
= permet de valider B ;; du modéle

0 200 400 60 80 1000 0 200 400 600 80 1000

utT 27 janvier 2025 Aussois 2025 40/ 49



Ve pardifiection de poberiston [RUlli i
Vérifications par DRX au synchrotron

2D detector (Thales,
Pixium 1700)

RD
‘L TD (or ND)

D(or TD)

=
=

Figure 33 — Configuration expérimentale ESRF ID15B [Gadalinska2021]

o Expérience ap ) = dp P Vh? + k> + 2

@ Modele Lipinski-Berveiller sans endommagement et écrouissage linéaire
s = ao(=¢ + 1)

o Hyp du modeéle : les contraintes de cisaillement sont nulles + 20000 grains,
avec les systémes de glissement (110){111} pour v, et (111){110} et
(111){211} pour «

o Nécessite d'identifier les FDO et plusieurs paramétres pour o et
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raction de polyci

Ferrite - loaded

Austenite - initial

Autres résultats significatifs

Mesures permettant I'identification des parametres

Austenite- loaded

-

{110}

"

<@y 4]

x, H =
i e S| e S \, \\
{111} {11} {111} {11y
{200} =
Z Z =
i —— Pt §
¢ § 3605
{200} {200} {200} {200}
{211}
> -z
=t § = "k‘z\
920 {2204 91(220) {220}
(310} ° exp.o=0 s exp. =90 ° exp.p=0 o expp=90
. exp.o=180 © exp.§=270 L, * epp-is0 o exp.p-270

© exp.¢=270

% (311
0] 11

@11
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01311 @311}

00 02 04 05 08 1000 02 0.4 06 08 1.0

0002 04 06 08 1000 02 0.4 06 0.8 1.0
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b)

sinty
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©)

e Permet d'obtenir pour a et y c&, M*, 7558, H*, ai(t =0),a§

Aussois 2025

0.0 02 04 06 08 1.000 02 0.4 06 0.8 1.0

siny. sin'y

d)

Figure 34 — Régressions pour 4 familles de plan, dans la ferrite (a et b) et I'austénite (c et d); le cas
"loaded" correspond a Y13 = 1032MPa [Gadalinska2021]
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WESTESGETRC TSt N R ZIIPEl  Autres résultats significatifs

Confrontation pour les contraintes o

<

P (MP:

O Mises'

for

1400

1200

1000 1

800 1

600 1

400 -

200 1

0

Ferrite

g

ii

Austenite

————— von Mises, model
——— hydrostatic, model

e von Mises, exp.

—=—== von Mises, model
hydrostatic, model
®  von Mises, exp.
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e T Q 200 g
il —— T
2 ppE ATy T
200 400 600 800 1000 1200 0 200 400 600 800 1000 1200
%, (MPa) z,, (MPa)
a) b)

Figure 35 — Evolution des contraintes hydrostatiques et de von Mises pour la ferrite (a) et 'austénite (b) au
cours du chargement, calculées a partir des contraintes o [Gadalinska2021]

@ La comparaison peut étre faite pour apk pour les différentes familles de plan
pour chaque phase, au cours du chargement

@ On peut aussi comparer les contraintes (compo. ou hydro. ou von Mises) dans
les 2 phases, la contrainte macroscopique, les contraintes du second ordre

e Bonne concordance a toutes les échelles [Gadalinska2021]
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Mesures par diffraction de polycristaux Conclusions et remerciements

Conclusions et remerciements

o La diffraction permet de caler et de valider les modéles polycristallins en
élastoplasticité a partir des échelles "subméso"

On peut tenir compte des effets de striction avec une calibration linéaire

On peut remonter aux endommagements associés aux systémes de glissement
On peut valider par I'expérience le tenseur de localisation des contraintes Bjj

Pour aller plus loin

o Etude des traitements thermiques [Baczmanski2016] ou d'autres matériaux :
Cuivre [Panicaud2015], UR52N [Baczmanski2016], Titane [Zhao2017],
Magnésium [Baczmanski2021]

o Utilisation de la méthode des groupes de cristallite pour des textures

prononcées, pour mesurer "directement" o [Baczmanski2024]

Exploration de I'endommagement pendant la striction [Zhao2017]

Remerciements a tous les collegues co-auteurs des équipes UTT et
AGH Krakéw et ENSAM Paris

@ K. Saanouni, M. Francois, L. Le Joncour, N. Hfaiedh, L. Cauvin, Y. Zhao, A.
Baczmanski, S. Wronski, K. Wierzbanowski, C. Braham
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