
 

SEANCES VIII-IX : MICROSTRUCTURES (TD)  

A.F. GOURGUES-LORENZON, Y. CHASTEL 

EXERCICE 1 : ALLIAGE D’ALUMINIUM POUR PIECES D’AUTOMOBILE 

Les tôles d’aluminium utilisées classiquement pour réaliser des pièces de structures automobiles par 
emboutissage (déformation sous presse) sont les familles 5000 (Al-Mg) et 6000 (Al-Mg-Si). Ces nuances sont 
les plus adaptées aux applications automobiles quant aux exigences de mise en forme, d’aspect pour les pièces 
apparentes, de résistance à la corrosion, de rigidité pour les pièces de renfort et également de coût. Nous nous 
intéressons ici à la série d’alliages 5000, aluminium-magnésium.  Les questions sont en italiques. 

 

1.1 Microstructure de solidification 

La Figure 1 présente une image de la structure de solidification de cet alliage.  

�  D’après les tailles caractéristiques observées sur cette figure, avec quelle technique d’observation l’image 
pourrait-elle avoir été obtenue ? 

�  On distingue deux familles de grains ; expliquer la morphologie des grains de chacune de ces familles. 

�  Chaque grain présente-t-il une composition chimique homogène ? Pourquoi ? 

�  Indiquer une technique qui permettrait de mesurer l’orientation cristallographique de chacun des grains. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 1 : Microstructure de solidification d’un alliage Al-Mg. 

 

1.2 Mise en forme et modification de la microstructure 

On déforme ensuite à froid la tôle solidifiée (réduction d’épaisseur e = 1) et on obtient une structure présentée 
sur la Figure 2. Repérer la direction de l’épaisseur de la tôle sur la Figure 2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 2 : Microstructure de l’alliage après une forte déformation (compression suivant la direction verticale). 
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1.3  Traitement thermique d’adoucissement 

La tôle est à présent mise en forme à la bonne épaisseur mais elle a accumulé beaucoup de déformation et ne 
peut plus être déformée sans rompre. 

Le matériau est-il utilisable tel quel pour fabriquer une pièce automobile de forme complexe (non plane) ? 
Pourquoi ? Est-il utilisable pour fabriquer une pièce automobile plane, devant participer à la protection des 
passagers en cas d’accident ? Pourquoi ? 

Pour lui redonner sa déformabilité initiale en diminuant sa dureté (adoucissement), on effectue ensuite un 
traitement thermique à 300°C pendant  30 minutes sur des échantillons déformés de e = 1 (Figure 3, à droite). Un 
des échantillons a en outre subi un traitement plus court pour étudier le mécanisme d’adoucissement. Aucune 
nouvelle phase n’est apparue : le matériau est essentiellement monophasé (solution solide de structure cubique à 
faces centrées). 

�  Quelles sont les entités présentes sur la micrographie illustrant le traitement thermique complet ?   

�  Comparer les deux échantillons : comment sont apparues ces entités ? A quels endroits privilégiés de la 
microstructure déformée ? Quelle est la taille finale de ces entités ? 

�  Quelle loi pourrait-on utiliser pour modéliser la cinétique de formation de ces entités ? 

�  Les propriétés d’une tôle ayant subi ce traitement sont-elles plus isotropes ou moins isotropes que celles 
d’une tôle ayant une microstructure de solidification telle que celle de la Figure 1? Indiquer dans les deux 
cas la ou les origines possibles de l’anisotropie. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 3 : Microstructure après déformation de 1 à froid, et traitement thermique à 300°C pendant 5 minutes 
(image de gauche) et 30 minutes (image de droite). 

 

EXERCICE 2 : MICROSTRUCTURE DE BRIQUES REFRACTAIRES POUR FOURS VERRIERS 

Cet exercice s’appuie sur la thèse de Kamel Madi, soutenue à l’Ecole des Mines de Paris en 2006, en partenariat 
avec notamment Saint-Gobain. Les questions sont en italiques.  

La plupart des verres plats utilisés par exemple comme vitrages dans les transports et le bâtiment sont fabriqués 
par fusion dans d’immenses fours « verriers », puis mise en forme à l’état fondu. Les briques réfractaires qui 
protègent la cuve (en acier) représentent jusqu’à 60% du coût de première installation d’un four verrier. Celui-ci 
fonctionne par « campagnes » de 5 à 12 ans, interrompues par des réparations au cours desquelles une partie des 
réfractaires est changée. On s’intéresse ici à des briques céramiques « THTZ » à très haute teneur en zircone 
ZrO2 (environ 88%), qui comportent 12% d’une phase « vitreuse », riche en silice. Elles sont élaborées par une 
coulée sensiblement analogue à celle des métaux, suivie d’un refroidissement très lent sur plusieurs semaines, 
appelé « recuisson ». 
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2.1 Analyse fonctionnelle des briques 

On pourra s’appuyer sur le chapitre traitant de l’élaboration du verre. 

�  Quelles sont les fonctions des briques réfractaires de four verrier ? 

�  Déterminer les sollicitations (mécaniques, thermiques...) imposées à ces pièces lors de l’utilisation du four. 

�  En déduire les propriétés attendues de ces briques. 

 

2.2 Choix de la microstructure visée   

La phase vitreuse est la plus sensible à la déformation à chaud (au-dessus de 780°C) et la plus sensible à la 
corrosion (elle se dissout dans le verre fondu).  

La phase cristalline, la zircone, est de structure quadratique à haute température (au-dessus de 1050°C au 
refroidissement) et monoclinique à basse température (au-dessous de 950°C). Le changement de phase de 
quadratique à monoclinique s’accompagne d’une dilatation volumique de l’ordre de 4%. 

En considérant à la fois le refroidissement du matériau biphasé et l’utilisation en service, vaut-il mieux que la 
microstructure des briques soit :  

�  avec une phase vitreuse continue et des grains de zircone bien enrobés de cette phase vitreuse ? 

�  avec une phase cristalline continue et une phase vitreuse plus discontinue ? 

�  avec une phase cristalline et une phase vitreuse continues toutes les deux ? 

 

2.3 Microstructure du matériau « très haute teneur en zircone » (THTZ) 

La Figure 4 montre la microstructure du matériau choisi. 

�  Que reconnaît-on ? Faire le lien entre les observations et le procédé d’élaboration en s’aidant d’un 
diagramme schématique représentant l’évolution de la température des briques en fonction du temps. 

�  En utilisant le diagramme d’équilibre de la Figure 5 (et en précisant les hypothèses associées), reconnaître 
chacune des phases, sachant que la phase vitreuse est la phase « solidifiée»  en dernier. 

�  Estimer la taille des entités identifiables sur la Figure 4a ; est-elle homogène ? 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 4 : Microstructure des briques THTZ. (a) Vue en 2D (microscopie électronique à balayage) ; (b) Vue en 
3D dans un défaut de fonderie (retassure) (microscopie électronique à balayage). 
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Figure 5 : Partie « haute température » du diagramme d’équilibre alumine-zircone. On suppose qu’il n’y a pas 
d’autre équilibre à plus basse température que celui indiqué par le diagramme à 1700°C. « ss » : solution 
solide. Les phases « Al2O3 » et « ZrO2 » sont cristallines. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 6 : Résultats de tomographie des rayons X (synchrotron européen de Grenoble). (a) Vue globale d’un 
échantillon de THTZ. (b) Image 3D de la plus grande partie connexe d’un autre échantillon. Dimensions de cet 
échantillon : 336 � m x 310 � m x 1260 µm. (c) Dans le même échantillon, volumes de zircone qui ne sont pas 
connectés à la partie visualisée en (b).  

 

2.4 Lien entre microstructure et propriétés mécaniques 

D’après les Figures 4 et 6, indiquer si les entités étudiées au paragraphe précédent sont le seul paramètre 
pertinent de la microstructure face 

�  à la corrosion par le verre 

�  au risque de rupture lors de la recuisson, puis sous l’effet des gradients thermiques liés à l’utilisation du four 
verrier. 

Imagine-t-on sur la Figure 6 un autre paramètre de la microstructure que l’on puisse chiffrer ? 

Une étude en 2D comme celle faite à partir de la Figure 4a paraît-elle suffisante, sachant qu’à haute 
température la brique se comporte comme une zircone poreuse ? 

Que vous suggère le résultat de tomographie de la Figure 6 ? A-t-on obtenu la microstructure spécifiée dans la 
première question de l’exercice ? 

T (°C)

(a) (b) (c) 
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2.5 Essais mécaniques sur matériau THTZ 

Le comportement mécanique du matériau est testé à l’aide d’éprouvettes sollicitées en compression à haute 
température (1400°C) (Figure 7). Les éprouvettes sont des parallélépipèdes de dimensions 12 mm x 15 mm x 30 
mm testées sous 10 ou 20 MPa.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 7 : Vue de l’intérieur du four : dispositif d’essais de compression à très haute température (1400°C) 

 

�  Comparer ces dimensions à l’échelle de la microstructure.  

�  Teste-t-on un volume de matière représentatif du matériau ?  

�  Sinon, à quels effets peut-on s’attendre si on teste plusieurs éprouvettes dans les mêmes conditions ? 
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SEANCES VIII-IX : MICROSTRUCTURES (CORRIGE)  

A.F. GOURGUES-LORENZON, Y. CHASTEL 

EXERCICE 1 : ALLIAGE D’ALUMINIUM POUR PIECES D’AUTOMOBILE 

 

1.1 Microstructure de solidification 

Etant donnée la taille de grains millimétrique, voire centimétrique de cet alliage, et grâce aux tableaux du 
chapitre sur les microstructures, on peut supposer que l’image a été prise par microscopie optique. Information 
complémentaire : il a fallu révéler les grains par contraste, ici grâce à l’utilisation de la lumière polarisée. 

On trouve des grains de morphologie allongée entre la peau et le cœur de la pièce : c’est la zone colonnaire. Les 
grains à cœur ont une morphologie sans allongement particulier (on les appelle « équiaxes »). Les grains 
colonnaires sont allongés dans la direction du gradient thermique le plus élevé. 

La solidification a sans doute donné lieu à des ségrégations, qui ne sont pas visibles ici mais sont probablement 
détectables par analyse chimique. 

Pour mesurer l’orientation individuelle de chaque grain, les tableaux du chapitre sur les microstructures 
suggèrent le microscope électronique, à balayage (MEB) ou en transmission (MET). Il se trouve que la 
résolution latérale élevée du MET n’est pas utile ici, ce qui permet de conseiller le MEB. La technique 
correspondante, la diffraction des électrons rétrodiffusés ou EBSD, est actuellement en pleine expansion. De 
fait, on pourrait aussi utiliser la diffraction des rayons X étant donnée la taille élevée de ces grains. La 
préparation complexe et la faible taille des échantillons pour le MET ne sont pas compatibles avec une structure 
grossière telle que celle de la Figure 1. 

 

1.2 Mise en forme et modification de la microstructure 

Les grains apparaissent comme écrasés selon la direction verticale, qui est donc la direction de l’épaisseur 
puisqu’on parle dans l’énoncé de réduction d’épaisseur. 

 

1.3  Traitement thermique d’adoucissement 

Le matériau doit encore être mis en forme pour obtenir la pièce finale et ne peut donc pas être utilisé tel quel par 
le constructeur ou l’équipementier automobile. 

Même pour une pièce plane, il faut restaurer la déformabilité du matériau car le risque de rupture brutale, sans 
dissipation d’énergie, en situation accidentelle est très élevé et la pièce ne pourrait pas remplir son rôle 
protecteur vis-à-vis des occupants du véhicule. 

La micrographie de droite montre des grains, équiaxes (non déformés, donc). On voit quelques points noirs qui 
sont probablement soit de petits précipités, soit des artefacts dus à la préparation de l’échantillon. 

La figure de gauche montre de petits grains équiaxes entre les gros grains déformés. On pourrait en déduire que 
lse petits grains sont apparus par germination et croissance à partir des joints de grains de la structure déformée. 
Leur taille finale est de l’ordre de 50 à 200 µm ; elle est nettement inférieure à la taille des grains de la structure 
de solidification. 

On a affaire ici à la germination et à la croissance de nouveaux grains, transformation à l’état solide (même si ce 
n’est pas rigoureusement une transformation de phase) qui peut être modélisée, par exemple, à l’aide de la loi 
d’Avrami. 

L’anisotropie d’un matériau cristallisé peut avoir deux origines : une origine cristalline (les cristaux eux-mêmes 
sont anisotropes, leur orientation dans la pièce n’est par forcément distribuée d’une manière uniforme) ou une 
origine morphologique (des grains allongés n’ont pas la même taille apparente selon la direction dans laquelle on 
les sollicite). Seule l’origine cristalline est en cause dans la tôle traitée (si les grains sont bien équiaxes en 3D et 
non seulement en 2D). Pour la structure de solidification, les deux origines peuvent être invoquées. 
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EXERCICE 2 : MICROSTRUCTURE DE BRIQUES REFRACTAIRES POUR FOURS VERRIERS 

2.1 Analyse fonctionnelle des briques 

Le verre est élaboré à haute température (supérieure à 1200°C car supérieure à la température de mise en forme, 
cf. tableau du chapitre sur l’élaboration des verres). Les parois de la cuve en acier ne peuvent supporter la masse 
du verre à des températures aussi élevées. Il faut donc isoler thermiquement le verre fondu de l’acier, ce qui est 
le premier rôle des briques réfractaires. P.S. : De plus le verre fondu est également très corrosif, il faut une 
certaine inertie chimique qui est efficacement apportée par un oxyde. 

 

Le four est soumis aux sollicitations suivantes :  

�  les briques étant des isolants thermiques conduisent mal la chaleur, d’où des gradients de température élevés 
avec les contraintes associées ; P.S. : on ne peut en revanche pas parler de cycles thermiques au cours de 
l’utilisation car la température maximale du four ne diffère pas de plus de 100°C entre les périodes de forte 
et de faible production. 

�  au passage du verre en fusion, qui peut dissoudre la phase vitreuse de ces briques, ce qui abîmerait les 
briques et provoquerait des défauts dans le verre ; 

�  pour la voûte : à son propre poids, ce qui n’est pas négligeable pour des températures aussi élevées. Les 
parois supportent le poids de la voûte et travaillent donc en compression. A noter que seules certaines parties 
du revêtement réfractaire sont réalisées en THTZ (matériau cher et lourd). 

On attend donc des briques une faible conductivité thermique, une bonne stabilité chimique, une bonne 
résistance à la rupture (donc pas trop de porosité) et au gradient thermique (donc une certaine souplesse). 

 

2.2 Choix de la microstructure visée   

A haute température la phase vitreuse n’a aucune tenue mécanique. Si la phase cristalline n’est pas continue, les 
briques n’auront aucune tenue mécanique elles-mêmes. Il faut donc que la phase cristalline soit continue.  

La phase vitreuse joue un rôle important lors de la transformation de phase de la zircone : une dilatation 
volumique de 4% ne pourrait être supportée par cette céramique sans éclatement ; dans le domaine de 
température lié à la transformation, la phase vitreuse est suffisamment molle (T > 780°C) pour accommoder la 
forte déformation de la zircone, évitant au matériau d’éclater.  
Vis-à-vis de la corrosion par le verre fondu : si les réfractaires électrofondus (phase cristalline continue) sont 
beaucoup plus résistants que les frittés (phase cristalline non continue), c'est parce que la dissolution de la phase 
vitreuse n'implique pas immédiatement le déchaussement des grains de cristaux. 

 

2.3 Microstructure du matériau « très haute teneur en zircone » (THTZ) 

On reconnaît sur la Figure 6b des dendrites (structures arborescentes) qui rappellent effectivement la 
solidification des alliages métalliques. La Figure 6a montre donc en 2D des coupes de bras de dendrites. Ces 
dendrites (en clair, car elles occupent sans doute les 88% mentionnés au début de l’énoncé) sont entourées de 
phase plus sombre : la phase vitreuse. La structure dendritique a eu le temps de se développer au cours du 
refroidissement très lent.  
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P.S. : On note l’absence de fissures, qui cependant existent dans le matériau car les coefficients de dilatation 
thermique des deux phases sont très différents, entraînant d’importantes contraintes thermiques locales lors du 
refroidissement et une micro-fissuration de la phase vitreuse. 

 

On a affaire à 88% de zircone. En l’absence d’information plus détaillée, on considère que le matériau contient 
essentiellement de la zircone et de l’alumine (ceci n’est pas exact : voir le P.S.).  
La Figure 7 montre que le matériau contient essentiellement 88% de phase cristalline. C’est donc la phase claire 
de la Figure 1a, la phase sombre est de la phase vitreuse. Si on en croît les courbes en pointillés de la Figure 7, il 
s’agit d’un eutectique zircone-alumine. D’après l’énoncé, cet eutectique subit une transition vitreuse sans 
cristallisation, alors que le diagramme d’équilibre prévoit la coexistence de deux phases cristallines (alumine et 
zircone). La microstructure du matériau est donc hors d’équilibre malgré une vitesse de refroidissement très 
faible (sur plusieurs semaines, d’après l’énoncé). 

 

P.S. : la composition réelle du produit est la suivante : 84% de zircone, 1.2% d’alumine Al2O3, 4.5% de silice 
SiO2, 0.3% de Na2O. L’eutectique est essentiellement un alumino-silicate très riche en silice mais le 
raisonnement sur un diagramme ternaire, plus complexe, n’altère pas les conclusions précédentes sur le mode 
de formation de la microstructure. C’est la présence d’oxyde de sodium qui inhibe la cristallisation de cette 
phase et la maintient vitreuse. Nous avons vu dans la question précédente que ceci est capital pour accommoder 
les déformations liées à la transformation de phase de la zircone à l’état solide. 

 

2.4 Lien entre microstructure et propriétés mécaniques 

Les dendrites ne sont pas les seules entités qui nous intéressent ici. La phase vitreuse, ramollie au-dessus de 
780°C, se mélange au verre en fusion dans le four. La phase vitreuse est sensible :  

�  à la corrosion par le verre fondu, elle se mélange au verre fondu qui en retour remplit les espaces entre 
dendrites (interdendritiques) ; 

�  éventuellement garante d’une certaine souplesse, du moins à haute température, utile pour minimiser les 
contraintes thermiques.  

Il faut donc étudier la fraction volumique et la connexité des deux phases. 

P.S. : Par ailleurs, comme pour les métaux, la brique est sans doute constituée de grains (groupant plusieurs 
dendrites de même orientation cristalline). La taille de grains est un paramètre important pour la propagation 
de fissures dans la zircone. 

 

Si la brique se comporte comme une zircone poreuse, c’est que la phase « zircone » est continue dans le 
matériau. Si cela ne semble pas exact au vu des coupes en 2D, il faut étudier la connexité en 3D, ici par 
tomographie des rayons X comme indiqué dans l’énoncé. 

P.S. : Ce sont des expériences lourdes, sur grands instruments (en l’occurrence l’European Synchrotron 
Radiation Facility de Grenoble). Etant donnés le numéro atomique élevé du zirconium et la masse volumique 
élevée de la zircone, seuls des échantillons de petites dimensions peuvent être ainsi étudiés. 

 

La Figure 8 montre que la zircone est essentiellement connexe en 3D : seuls quelques morceaux de dendrites (sur 
les bords) ne sont pas connectés au reste, du moins à l’intérieur du volume étudié.  

P.S. : on pourrait penser qu’il s’agit d’un unique grain de zircone. En fait, la zircone subit une transformation 
de phase supplémentaire (elle devient monoclinique) entre 1050°C et 950°C. L’unique grain est donc le siège 
d’une germination de plusieurs grains de phase monoclinique, ce qui affine la microstructure à basse 
température. D'après les études par diffraction des électrons rétrodiffusés dans le microscope électronique à 
balayage la taille du grain de solidification serait de quelques dixièmes de mm tandis que les grains de phase 
monoclinique mesureraient quelques dizaines de µm. 

On a bien obtenu une zircone continue. Pour information la phase vitreuse est également continue en 3D. 

 



Microstructures (TD) 15 

 

2.5 Essais mécaniques sur matériau THTZ 

Si une entité connexe de zircone mesure au moins 1 mm (cf. Figure 8b), on peut penser qu’il n’y a pas beaucoup 
de telles entités dans une éprouvette de la géométrie considérée ici. On trouvera en revanche beaucoup de 
dendrites dans ce volume (leur taille typique est d’environ 100 µm d’après la Figure 6a) ainsi que des retassures 
comme celle de la Figure 6b.  

On ne teste donc vraisemblablement pas un matériau « moyen » (éprouvette représentative du matériau), ce qui 
pourrait induire des effets d’échantillonnage (selon qu’on teste une éprouvette comportant par exemple une 
grosse retassure ou un amas (appelé « veine ») de phase vitreuse...). La conséquence serait une certaine 
dispersion des résultats, du moins pour la rupture de ce matériau. Un remède serait de tester des éprouvettes plus 
grosses si on dispose d’une machine suffisamment puissante pour cela. 

 


