SEANCES VIII-IX : MICROSTRUCTURES (TD)

A.F. GOURGUES-LORENZON, Y. CHASTEL

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

Les tbles d’aluminium utilisées classiquement paéaliser des piéces de structures automobiles par
emboutissage (déformation sous presse) sont leilarG000 (Al-Mg) et 6000 (Al-Mg-Si). Ces nuancesnt

les plus adaptées aux applications automobilestquanexigences de mise en forme, d’'aspect poupitees
apparentes, de résistance a la corrosion, detégudiur les piéces de renfort et également de &amis nous
intéressons ici a la série d'alliages 5000, aluommimagnésium. Les questions sont en italiques.

1.1 Microstructure de solidification

La Figure 1 présente une image de la structureliifcation de cet alliage.

D’apreés les tailles caractéristiques observées aeite figure, avec quelle technique d’observationdge

pourrait-elle avoir été obtenue ?

On distingue deux familles de grains ; expliquemarphologie des grains de chacune de ces familles.

Chagque grain présente-t-il une composition chimiamogeéene ? Pourquoi ?

Indiquer une technique qui permettrait de mesui@idntation cristallographique de chacun des gmsin
vers la peau coeur de la tdle vers la peau

de la tole de la tble
B e

-

Figure 1 : Microstructure de solidification d’unlge AI—Mg.

1.2 Mise en forme et modification de la microstructure

On déforme ensuite a froid la t6le solidifiée (réiilbn d’épaisseue = 1) et on obtient une structure présentée
sur la Figure 2Repérer la direction de I'épaisseur de la tble BuFigure 2.

=

Figure 2 : Microstructure de I'alliage aprés unerte déformation (compression suivant la directi@nticale).
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1.3 Traitement thermique d’adoucissement

La tole est a présent mise en forme a la bonnesggai mais elle a accumulé beaucoup de déformetioe
peut plus étre déformée sans rompre.

Le matériau est-il utilisable tel quel pour fabrigruune piece automobile de forme complexe (noneplan
Pourquoi ? Est-il utilisable pour fabriquer une p& automobile plane, devant participer a la proi@ttdes
passagers en cas d’accident ? Pourquoi ?

Pour lui redonner sa déformabilité initiale en dimant sa dureté (adoucissement), on effectue ensuit
traitement thermique a 300°C pendant 30 minuteslassi échantillons déformés de 1 (Figure 3, a droite). Un
des échantillons a en outre subi un traitement paust pour étudier le mécanisme d’adoucissemeuntuAe

nouvelle phase n’est apparue : le matériau eshéstiement monophasé (solution solide de structutgque a

faces centrées).

Quelles sont les entités présentes sur la micrdgeaflustrant le traitement thermique complet ?

Comparer les deux échantillons : comment sont apgrmrces entités ? A quels endroits privilégiésade |
microstructure déformée ? Quelle est la taille fande ces entités ?

Quelle loi pourrait-on utiliser pour modéliser lanétique de formation de ces entités ?

Les propriétés d'une tble ayant subi ce traitemsmtt-elles plus isotropes ou moins isotropes gquiesce
d'une tdle ayant une microstructure de solidificatitelle que celle de la Figure 1? Indiquer dans deux
cas la ou les origines possibles de I'anisotropie.

Figure 3 : Microstructure apres déformation de Xraid, et traitement thermique a 300°C pendant Butes
(image de gauche) et 30 minutes (image de droite).

EXERCICE 2 : MICROSTRUCTURE DE BRIQUES REFRACTAIRES POUR FOURS VERRIERS

Cet exercice s'appuie sur la thése de Kamel Maditenue a I'Ecole des Mines de Paris en 2006, gengiat
avec notamment Saint-Gobain. Les questions soitalques.

La plupart des verres plats utilisés par exempfaroe vitrages dans les transports et le batimentfabriqués
par fusion dans d'immenses fours « verriers », puise en forme a I'état fondu. Les briques réfragtaqui
protegent la cuve (en acier) représentent jusqd®a @u colt de premiére installation d’un four verriCelui-ci
fonctionne par « campagnes » de 5 a 12 ans, imb@rres par des réparations au cours desquellesantie ges
réfractaires est changée. On s'intéresse ici abdgses céramiques « THTZ » a trés haute tenewrirenne
ZrO, (environ 88%), qui comportent 12% d'une phasetreuse », riche en silice. Elles sont élaboréesupar
coulée sensiblement analogue a celle des métaiwie slun refroidissement tres lent sur plusieuesaines,
appelé « recuisson ».
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2.1 Analyse fonctionnelle des briques

On pourra s’appuyer sur le chapitre traitant diaiération du verre.
Quelles sont les fonctions des briques réfractaile$our verrier ?
Déterminer les sollicitations (mécaniques, thermeigju) imposées a ces pieces lors de I'utilisatioriour.
En déduire les propriétés attendues de ces briques.

2.2 Choix de la microstructure visée

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

La phase cristalline, la zircone, est de strucymadratique a haute température (au-dessus de QC&D°
refroidissement) et monoclinique a basse températau-dessous de 950°C). Le changement de phase de
quadratique a monoclinique s’accompagne d’'unealitat volumique de I'ordre de 4%.

En considérant a la fois le refroidissement du matébiphasé et I'utilisation en service, vaut-ilgux que la
microstructure des briques soit :

avec une phase vitreuse continue et des grainga®e bien enrobés de cette phase vitreuse ?
avec une phase cristalline continue et une phaseuge plus discontinue ?
avec une phase cristalline et une phase vitreuséirages toutes les deux ?

2.3 Microstructure du matériau « trés haute tenewi®one » (THTZ)

La Figure 4 montre la microstructure du matériagisih

Que reconnait-on ? Faire le lien entre les obseorat et le procédé d'élaboration en s'aidant d’'un
diagramme schématique représentant I'évolutionadieinpérature des briques en fonction du temps.

En utilisant le diagramme d’équilibre de la Figube(et en précisant les hypothéses associées), maitna
chacune des phases, sachant que la phase vitretkeghase « solidifiée» en dernier.

Estimer la taille des entités identifiables suHigure 4a ; est-elle homogéne ?

Figure 4 : Microstructure des briques THTZ. (a) Vere 2D (microscopie électronique a balayage) ;\(og en
3D dans un défaut de fonderie (retassure) (micrpecélectronique a balayage).
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Figure 5 : Partie « haute température » du diagraend®quilibre alumine-zircone. On suppose qu'il a'pas
d'autre équilibre a plus basse température que iceldiqué par le diagramme a 1700°C. « ss » : dolut
solide. Les phases «,8; » et « ZrQ » sont cristallines.
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Figure 6 : Résultats de tomographie des rayonsyXdsrotron européen de Grenoble). (a) Vue globalmd
échantillon de THTZ. (b) Image 3D de la plus grapdetie connexe d’un autre échantillon. Dimensidescet
échantillon : 336 m x 310 m x 1260 um. (c) Dans le méme échantillon, voludeesircone qui ne sont pas
connectés a la partie visualisée en (b).

2.4 Lien entre microstructure et propriétés mécaniques

D’'aprés les Figures 4 et 6, indiquer si les entidadiées au paragraphe précédent sont le seulrpata
pertinent de la microstructure face
a la corrosion par le verre
au risque de rupture lors de la recuisson, puisssieffet des gradients thermiques liés a I'utitisa du four
verrier.
Imagine-t-on sur la Figure 6 un autre paramétrel@enicrostructure que I'on puisse chiffrer ?

Une étude en 2D comme celle faite a partir de lguRé 4a parait-elle suffisante, sachant qu'a haute
température la briqgue se comporte comme une zirponeuse ?

Que vous suggere le résultat de tomographie dadare 6 ? A-t-on obtenu la microstructure spécifitams la
premiére question de I'exercice ?
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2.5 Essais mécaniques sur matériau THTZ

Le comportement mécanique du matériau est testdice |d’éprouvettes sollicitées en compression atéha
température (1400°C) (Figure 7). Les éprouvettes des parallélépipédes de dimensions 12 mm x 15«r8fh
mm testées sous 10 ou 20 MPa.

vérins de compression

capteur de
déplacement

éprouvett\

Figure 7 : Vue de l'intérieur du four : dispositifessais de compression a trés haute températ4@0OCLC)

Comparer ces dimensions a I'échelle de la micraitme.
Teste-t-on un volume de matiére représentatif diénza ?
Sinon, a quels effets peut-on s’attendre si oretelsisieurs éprouvettes dans les mémes 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, reotcentimétrique de cet alliage, et grace aux sabledu
chapitre sur les microstructures, on peut suppgserlimage a été prise par microscopie optiqofarmation
complémentaire : il a fallu révéler les grains pamtraste, ici grace a I'utilisation de la lumiépmlarisée

On trouve des grains de morphologie allongée datpeau et le coeur de la piéce : c’est la zonencalioe. Les
grains a cceur ont une morphologie sans allongemariiculier (on les appelle « équiaxes »). Les rgrai
colonnaires sont allongés dans la direction duigrddhermique le plus élevé.

La solidification a sans doute donné lieu a deségadions, qui ne sont pas visibles ici mais ssobablement
détectables par analyse chimique.

Pour mesurer l'orientation individuelle de chaquaim, les tableaux du chapitre sur les microstmastu
suggerent le microscope électronique, a balayageéB)Mou en transmission (MET). Il se trouve que la
résolution latérale élevée du MET n'est pas utde €e qui permet de conseiller le MEBa technique
correspondante, la diffraction des électrons rétflodés ou EBSD, est actuellement en pleine expanBie
fait, on pourrait aussi utiliser la diffraction demayons X étant donnée la taille élevée de cesngraia
préparation complexe et la faible taille des éclitorts pour le MET ne sont pas compatibles avecsinecture
grossiere telle que celle de la Figure 1.

1.2 Mise en forme et modification de la microstructure

Les grains apparaissent comme écrasés selon Ietigiireverticale, qui est donc la direction de I'fysaur
puisqu’on parle dans I'’énoncé de réduction d’égaiss

1.3 Traitement thermique d’adoucissement

Le matériau doit encore étre mis en forme pourribta piéce finale et ne peut donc pas étre eétiled quel par
le constructeur ou I'équipementier automobile.

Méme pour une piéce plane, il faut restaurer lamhédbilité du matériau car le risque de rupturede, sans
dissipation d’énergie, en situation accidentell¢ teds élevé et la piéce ne pourrait pas remplit sile
protecteur vis-a-vis des occupants du véhicule.

La micrographie de droite montre des grains, éqagron déformés, donc). On voit quelques poiniis i
sont probablement soit de petits précipités, ssstattefacts dus a la préparation de I'échantillon.

La figure de gauche montre de petits grains éqgaiaxére les gros grains déformés. On pourrait enitg que
Ise petits grains sont apparus par germinatiomoéésance a partir des joints de grains de la streacéformée.
Leur taille finale est de I'ordre de 50 a 200 pelle est nettement inférieure a la taille des graie la structure
de solidification.

On a affaire ici a la germination et a la croisgade nouveaux grains, transformation a I'état so{idéme si ce
n'est pas rigoureusement une transformation deg)tiqs peut étre modélisée, par exemple, a I'aieldadoi
d’Avrami.

L’anisotropie d’un matériau cristallisé peut avd@ux origines : une origine cristalline (les crist&ux-mémes
sont anisotropes, leur orientation dans la pieestrpar forcément distribuée d’une maniére unifgrmeune
origine morphologique (des grains allongés n’or#t lpaméme taille apparente selon la direction daselle on
les sollicite). Seule I'origine cristalline est eause dans la tdle traitée (si les grains sont &igraxes en 3D et
non seulement en 2D). Pour la structure de satatifon, les deux origines peuvent étre invoquées.
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EXERCICE 2 : MICROSTRUCTURE DE BRIQUES REFRACTAIRES POUR FOURS VERRIERS

2.1 Analyse fonctionnelle des briques

Le verre est élaboré a haute température (supérée@200°C car supérieure a la température deaniserme,
cf. tableau du chapitre sur I'élaboration des \&@rtrees parois de la cuve en acier ne peuvent stggda masse
du verre a des températures aussi élevées. It isoler thermiquement le verre fondu de I'aober qui est
le premier réle des briques réfractairesS. ;. De plus le verre fondu est également tarsosif, il faut une
certaine inertie chimique qui est efficacement afg@par un oxyde.

Le four est soumis aux sollicitations suivantes :

les briques étant des isolants thermiques conduisehla chaleur, d’'ou des gradients de températlaeés
avec les contraintes associéd®.S. : on ne peut en revanche pas parler de cycles themsiqu cours de
I'utilisation car la température maximale du foue wliffere pas de plus de 100°C entre les périodefode
et de faible production

au passage du verre en fusion, qui peut dissoadghdse vitreuse de ces briques, ce qui abimesit |
briques et provoquerait des défauts dans le verre ;

pour la vodte : a son propre poids, ce qui n'est pégligeable pour des températures aussi éleléss.
parois supportent le poids de la voQte et travailtlonc en compressioA.noter que seules certaines parties
du revétement réfractaire sont réalisées en THT&énau cher et lourd).

On attend donc des briques une faible conductith&rmique, une bonne stabilité chimique, une bonne
résistance a la rupture (donc pas trop de porastitg) gradient thermique (donc une certaine ssspje

2.2 Choix de la microstructure visée

A haute température la phase vitreuse n'a aucumgtmécanique. Si la phase cristalline n’est pasiroge, les
briques n'auront aucune tenue mécanique elles-méhiaat donc que la phase cristalline soit coméin

La phase vitreuse joue un rdle important lors ddrdmsformation de phase de la zircone : une ditata
volumique de 4% ne pourrait étre supportée parecefiramique sans éclatement; dans le domaine de
température lié a la transformation, la phase witeeest suffisamment molle (T > 780°C) pour accodenda

forte déformation de la zircone, évitant au matédaéclater.

Vis-a-vis de la corrosion par le verre fondu : es réfractaires électrofondus (phase cristallingticoe) sont
beaucoup plus résistants que les frittés (phastallime non continue), c'est parce que la disemiude la phase
vitreuse n'implique pas immédiatement le déchauseedes grains de cristaux.

2.3 Microstructure du matériau « trés haute tenewi®one » (THTZ)

On reconnait sur la Figure 6b des dendrites (strest arborescentes) qui rappellent effectivement la
solidification des alliages métalliques. La Figé@ montre donc en 2D des coupes de bras de dendCiés
dendrites (en clair, car elles occupent sans dest88% mentionnés au début de I'’énoncé) sont efgsule
phase plus sombre : la phase vitreuse. La strudengritique a eu le temps de se développer aus adwur
refroidissement trés lent.
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P.S.: On note I'absence de fissures, qui cependgistent dans le matériau car les coefficientdiligtation
thermique des deux phases sont trés différentsiaant d’'importantes contraintes thermiques losalers du
refroidissement et une micro-fissuration de la gheisreuse.

On a affaire a 88% de zircone. En I'absence d'imfation plus détaillée, on considére que le maté&@dient
essentiellement de la zircone et de I'alumine (o&sst pas exact : voir le P.S.).

La Figure 7 montre que le matériau contient essierent 88% de phase cristalline. C'est donc kspltlaire
de la Figure 1a, la phase sombre est de la phasese. Si on en croit les courbes en pointilléadggure 7, il
s’agit d'un eutectique zircone-alumine. D’aprésntié@cé, cet eutectique subit une transition vitresams
cristallisation, alors que le diagramme d’équiliprévoit la coexistence de deux phases cristalljaksnine et
zircone). La microstructure du matériau est donis lidéquilibre malgré une vitesse de refroidissemnis¥s
faible (sur plusieurs semaines, d’aprées I'’énonce).

P.S. : la composition réelle du produit est la suite : 84% de zircone, 1.2% d'alumine,®d, 4.5% de silice
Si0,, 0.3% de NgO. L'eutectique est essentiellement un alumincat# trés riche en silice mais le
raisonnement sur un diagramme ternaire, plus corgl@’altére pas les conclusions précédentes sundde
de formation de la microstructure. C'est la préseritoxyde de sodium qui inhibe la cristallisatioa dette
phase et la maintient vitreuse. Nous avons vu tiagsestion précédente que ceci est capital poapamnoder
les déformations liées a la transformation de phdeséa zircone a I'état solide.

2.4 Lien entre microstructure et propriétés mécaniques

Les dendrites ne sont pas les seules entités qus imbéressent ici. La phase vitreuse, ramolliel@ssus de
780°C, se mélange au verre en fusion dans le f@ayphase vitreuse est sensible :

a la corrosion par le verre fondu, elle se mélaageverre fondu qui en retour remplit les espacdseen
dendrites (interdendritiques) ;

éventuellement garante d’'une certaine souplessenalos a haute température, utile pour minimiser le
contraintes thermiques.

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

P.S. : Par ailleurs, comme pour les métaux, la beigest sans doute constituée de grains (grouparsiqurs
dendrites de méme orientation cristalline). Laltaille grains est un paramétre important pour lagagation
de fissures dans la zircone.

Si la brique se comporte comme une zircone poretisst que la phase « zircone » est continue dans |
matériau. Si cela ne semble pas exact au vu dgsesoen 2D, il faut étudier la connexité en 3D, gder
tomographie des rayons X comme indiqué dans |'éaonc

P.S.: Ce sont des expériences lourdes, sur gramstsuments (en l'occurrence I'European Synchrotron
Radiation Facility de Grenoble). Etant donnés lenduo atomique élevé du zirconium et la masse vqglueni
élevée de la zircone, seuls des échantillons depetimensions peuvent étre ainsi étudiés.

La Figure 8 montre que la zircone est essentielem@nnexe en 3D : seuls quelques morceaux de it @sur
les bords) ne sont pas connectés au reste, du @dingrieur du volume étudié.

P.S. : on pourrait penser qu'il s’agit d’un uniqgegain de zircone. En fait, la zircone subit unengséormation

de phase supplémentaire (elle devient monoclinigmée 1050°C et 950°C. L'unique grain est donsikge
d'une germination de plusieurs grains de phase mlimgue, ce qui affine la microstructure a basse
température.D'aprés les études par diffraction des électrorsodiffusés dans le microscope électronique a
balayage la taille du grain de solidification serale quelques dixiemes de mm tandis que les gdarnzhase
monoclinique mesureraient quelques dizaines de pm.

On a hien obtenu une zircone continBeur information la phase vitreuse est égalementinae en 3D



Microstructures (TD) 15

2.5 Essais mécaniques sur matériau THTZ

Si une entité connexe de zircone mesure au mommXcf. Figure 8b), on peut penser qu'il n'y a pasucoup

de telles entités dans une éprouvette de la gémrernsidérée ici. On trouvera en revanche beaudzup
dendrites dans ce volume (leur taille typique éstwiron 100 um d’apres la Figure 6a) ainsi que rég¢assures
comme celle de la Figure 6b.

On ne teste donc vraisemblablement pas un maténmaayen » (éprouvette représentative du matéra@jui
pourrait induire des effets d’échantillonnage (setpr’'on teste une éprouvette comportant par exempée
grosse retassure ou un amas (appelé «veine »)hdse pvitreuse...). La conséquence serait une mertai
dispersion des résultats, du moins pour la rupdaree matériau. Un reméde serait de tester desvites plus
grosses si on dispose d’'une machine suffisammessgamte pour cela.



