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Chapitrel. Introduction

Les alliages de titane sont trés employés par l'industrie aéronautique en raison de leurs
excellentes propriétés mécaniques et leur faible densité. L’alliage IMI 834 est un alliage de
titane pseudo-a dédié spécifiquement a des applications a haute température nécessitant une
haute résistance au fluage et des durées de vie importantes en fatigue. La microstructure
optimale pour atteindre ces propriétés est de type bimodale, composée de grains o, éguiaxes
dans une matrice os lamellaire.

L'IMI 834 est en particulier utilisé pour la fabrication de roues a aubes de compresseurs haute
pression dans les réacteurs d'avions. Cependant il n’est employé que dans les turboréacteurs
de petite taille, équipant principalement les avions d'affaire, car seules les pieces fabriquées a
partir de billettes de petit diamétre, ont des propriétés mécaniques suffisantes pour ce type
d'applications. En effet, I'expérience a montré que des roues a aubes fabriquées a partir de
billettes de plus grande taille, présentent une tenue en fatigue bien moins élevée. Ce
comportement plus médiocre a été relié, en partie, a des hétérogénéités de microstructure et de
texture présentes dans les billettes de structure bimodale.

La compréhension de I’ origine de ces hétérogénéités et la volonté de produire des pieces en
IMI 834 plus homogenes ont motivé cette étude. Ce travail a été réalisée dans le cadre d'une
collaboration entre le LETAM et le Centre des Technologies de Fabrication en Aérospatiale
de Montréal au Québec. Notre partenaire Canadien sest attaché a la caractérisation du
comportement mécanique de I'lMI 834 lors de la déformation a chaud. Au LETAM, atravers
cette these, nous avons caractérisé les microstructures et textures héritées. Ce travail examine
tout d’abord les hétérogénéités associées aux deux morphologies distinctes de la phase o
rencontrées dans une billette d'IM1 834 de structure bimodale, puis s efforce de comprendre
leur développement au cours de la fabrication de la billette. Ce manuscrit, outre
I”introduction, est divisé en cing chapitres.

Pour mieux cerner le contexte de I’ étude et la complexité de I’ éaboration du matériau, des
rappels bibliographiques concernant les alliages de titane et I'IMI 834 en particulier, sont
présentés dans le chapitre 1. Le traitement thermomécanique conduisant a la microstructure
bimodale y est décrit ainsi que les mécanismes de déformation mis en jeu dans les phases o, et
B. Le chapitre se termine par une courte synthése des résultats dga publiés concernant les
performances de I'lMI 384 en fatigue en relation avec les microstructures et les textures
locales.

Les méthodologies qui ont été développées pour déterminer et analyser les textures locales de
la billette dans les microstructures bimodal es sont détaillées dans e chapitre I 11. Latechnique
EBSD (Electron Back Scattered Diffraction) associée a la microscopie éectronique a
balayage, a largement été utilisée pour I’ acquisition de cartographies d’ orientations sur des
zones de taille millimétrique de la billette.
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Une des originalités de notre travail réside dans I'exploitation spécifique de ces cartographies
dorientations. En effet, dans la structure bimodale, les grains o, primaires de morphologie
équiaxe, sont le résultat de la déformation de lamelles o dans le domaine a/p aors que les
lamelles a5 secondaires sont héritées de la transformation de la phase . Par conséquent
chague population de structure cristalline hexagonale, développe des textures locales
différentes, liées a son histoire thermomécanique. Pour obtenir les textures locales de chaque
population de grains, nous avons dével oppé une méthode permettant de distinguer, de maniére
automatique, les orientations a, et o.s Sur les cartographies d’ orientations global es.

Par ailleurs, le procédé d’ élaboration de |a billette implique des déformations dans e domaine
o/f3 au cours desquelles les textures locales des deux phases évoluent. La connaissance seule
des textures locales o, €t as N’ est donc pas suffisante pour comprendre le dével oppement des
hétérogénéités de texture de la billette. 11 est également nécessaire de connaditre la texture
locale de la phase  parente. En se basant sur les relations d’ orientations cristallographiques
qui lient la phase as a la phase B, une méthode a été développée pour reconstruire la
cartographie d’ orientations de la phase B parente a partir de la carte a.s héritée.

Le chapitre |V est consacré a la caractérisation des hétérogénéités de microstructure (par
analyse d'image) et de texture (par EBSD) de la hillette en liaison avec une analyse
macrographique. Par ailleurs, une attention particuliere est portée sur la caractérisation des
textures locales de la billette en relation avec sa microstructure bimodale. Dans des zones
fortement texturées, on distingue la microtexture des grains a.,, des colonies o et des grains 3
parents présents dans lors du dernier traitement dans le domaine a/p. Cela nous permet de
discuter la contribution des différentes phases, dans la formation des hétérogéenéités de
texture.

Nos travaux montrent que la billette présente des zones fortement allongées selon la direction
axiale, dans lesquelles les grains o, présentent une composante de texture unique fortement
dispersée. Les colonies as sont orientées autour de plusieurs composantes de texture mais
avec une composante majoritaire proche de I'orientation des grains a,. Dans ces zones, la
texture locale de la phase § parente est peu marquée.

L'origine de la texture locale tres marquée des colonies as est étudiée au chapitre V, en
relation avec les microtextures des phases o, €t  a haute température et les mécanismes de
selection de variantes lors de la transformation de phase f—a. L’ observation des variantes
sur les cartes EBSD d'une part et la ssimulation des textures de transformation d autre part,
nous conduisent a proposer des mécanismes pouvant expliquer le dével oppement préférentiel
de certaines variantes. Nous avons en particulier étudié le réle de certains joints spécifiques
o/ et B/B sur la sélection des variantes mais aussi |’implication possible de I'anisotropie
élastique géenérée par les fortes textures locales de la phase a,,. L’ ensemble de |’ éude permet
de discuter I'importance de la sélection des variantes o, sur la formation de textures locales
trés marquées au sein de la billette.

Au chapitre VI, I'analyse des résultats d'une campagne d’ essais de compression permet par
analogie, de mieux comprendre les microtextures qui se sont dével oppées lors de I’ élaboration
achaud de la billette. En effet, des essais de compression uniaxiale dans le domaine 3 et o/
réalises sur des échantillons initialement homogenes en texture et en microstructure ont
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permis de produire une structure hétérogéne présentant des similarités avec celles observées
dans la billette. Aingi, I'analyse de ces échantillons déformés nous renseigne a la fois sur les
évolutions de texture et sur les mécanismes de déformation a chague étape de la déformation.
L'ensemble de ces résultats nous permet de proposer une explication possible du
développement des hétérogénéités de texture et de microstructure au cours de la forge de la
billette.

Pour conclure ce chapitre, I’ensemble des travaux que nous avons réalisés sur les
hétérogénéités de texture et de microstructure de la billette, nous amene a percevoir des
possibilités de réduire ces hétérogénéités dans les pieces finales en adaptant le procédé
thermomécanique. Ainsi des essais additionnels de compression uniaxiales dans |I’axe de la
billette montrent qu'une déformation complémentaire produit une microtexture plus
homogéne.
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I1.1. Caractéristigues principales du titane et de ses alliages

11.1.1. Letitane pur

Letitane pur peut se présenter sous deux structures cristallographiques différentes :
- laphase a stable a basse température, caractérisée par un réseau hexagonal compact

- laphase B, stable a des températures supérieures a la température de transus, Tg = 882°C,
caractérisée par un réseau cubique centré.

L es parametres de maille de ces deux phases sont |es suivants [Combres-94] :

Réseau cristalin Température Paramétres de maille
Hexagonal compact (hc) 25°C a=2.950 A, c=4.68 A
Cubique centré (cc) 900°C a=3.32 A

Le rapport c/a de la phase o est égale a 1.587. 1l est inférieur au rapport c/a théorique de
compacité idéale du systeme hexagonal qui est de 1.633 (\/gé ). Ainsi la densité des plans
prismatiques de la structure hexagonale a. est plus éevée que dans le cas théorique.

T<Ts Te = 882°C T<Ts
Phase a Phase 8

Figure 1: Cristallographie du titane et transformation allotropique

La transformation de phase f—a (fig. 1) est de type martensitique et est caractérisee par la
relation d'orientation suivante entre les deux phases, également appelée relation de
Burgers [Burgers-34]:

(110). //(0001),
111 #2110}, 1)
(112) . //(0110)
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11.1.2. Lesalliagesdetitane

Pour des applications mécaniques, le titane est essentiellement utilisé sous forme d'aliages.
L'addition d'éléments daliage modifie I'équilibre thermodynamique des deux phases,
notamment, les parametres de mailles et les cinétiques de transformation B<>a. Ces éléments
peuvent se classer dans deux catégories : les éléments a-genes et 3-genes.

L es eléments a-genes augmentent |a température de transus Tg. Parmi ces € éments, on peut
citer : l'aluminium, le zirconium, I'étain, I'oxygene, le carbone et I'azote. La teneur en
éléments a-génes sévalue selon larelation [Weiss-99] :

[zr]  [S]

All, =[A]+—+—

(Al =T+ 245

Les éléments B-genes stabilisent la phase B et abaissent la température de transus. On
distingue :

+10([0] + 2 N] +[C]) 2

Les éléments B isomorphes, miscibles en toute proportion dans la phase  tels que le
molybdeéne, le tantale, le vanadium et |e niobium.

Les éléments B eutectoides, pouvant former des précipités, tels que le manganése, le fer, le
chrome, le silicium, le nickel et le cuivre.

Lateneur en ééments -genes sévalue selon larelation [Weiss-99] :
[Mo], =[Mo] + 0,6]V] + 0,44W] + 0,28 Nb] + 0,22[Ta] + 1,25 Cr] + 1,22 Ni] + 1,7[Co] + 2,5 Fe] (3)

Certains éléments peuvent modifier d autres propriétés, par exemple le silicium durcit le
titane par solution solide ou par précipitation.

Les différents alliages de titane peuvent étre classés en fonction de leur teneur en ééments .-
et 3-genes dans les catégories suivantes [ Combres-95] :

Lesalliages a ([Al]eg < 8 €t [MO] & <1). Leur composition ne permet pas de retenir la phase 3
a température ambiante. Les alliages o ont une bonne résistance au fluage et peuvent étre
durcis par précipitation. Ils sont soudables et résistants a I'oxydation jusgu'a 1100°C. Ils sont
par contre moins ductiles que les alliages a plus forte teneur en é éments 3-gene.

Les alliages quasi-a (8 < [Alleg < 10 et [MO] ¢ < 2). Aux ééments a-génes sgjoute une
faible quantité d'éléments 3-génes. Le domaine a/p sélargit et une faible fraction de phase 3
peut étre retenue a I'ambiante. Ces alliages ont globalement les mémes propriétés que les
alliages a. avec une ductilité légerement améliorée.

Les alliages a/B (5 < [Al]eg < 10 et 2 < [MO]q < 8). Les ééments a-genes et $-genes sont
présents en quantité suffisante pour obtenir un large domaine o/f. Ils ont des caractéristiques
mécaniques éeveées et une assez bonne ductilité. 1ls sont plus sensibles a I'oxydation que les
aliages a.. Leur soudabilité varie en fonction des éléments d'alliages.

Les alliages quasi-B ([Alleg < 8 et 10 < [M0]¢ < 15). La concentration en ééments [3-génes
est suffisante pour déplacer le point Mf de transformation martensitique en dessous de
I'ambiante. La cinétique de germination de la phase a est fortement ralentie si bien qu'il est
possible de retenir la phase  al'ambiante sous forme métastable. Des traitements de mise en
solution conduisent a I'apparition de nouvelles phases comme la phase transitoire » ou la

11
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martensite o" de structure orthorhombique. Cette derniére apparait également par
transformation sous contraintes lors de la déformation a froid de la phase 3.

Lesalliages B ([Alleq < 6 €t 15 < [MO0]eg). La concentration en €léments 3-genes est telle que
la phase  est stable thermodynamiquement ou faiblement métastable a température ambiante.
Des traitements ultérieurs n'entrainent plus sa décomposition. Les alliages B et quasi-p ont
une excellente ductilité a température ambiante. Ils sont parfois soudables mais peu résistants
a l'oxydation. Ils sont difficilement utilisables au-dela de 350°C du fait de leur mauvaise
résistance au fluage.

11.1.3. Microstructures caractéristiques

11.1.3.1. Microstructurelamellaire

Une microstructure lamellaire est le résultat d'une mise en solution dans le domaine 3
monophasé, suivie d'un refroidissement a température ambiante, a vitesse de refroidissement
modérée. Au-dessus du transus B, les grains B connaissent une croissance rapide. Lors du
refroidissement, la phase a précipite préférentiellement aux joints de grains 3 (o.gg). A partir
de cette précipitation ocs, Se développent des colonies de lamelles, notées ay.
Simultanément, la phase o se développe dans la matrice, formant des sous-colonies pour des
vitesses de refroidissement rapides (fig. 2). La différence entre les coefficients de diffusion
des éléments a.-génes et B-genes impose une croissance de la phase o sous forme lamellaire
[Fujii-88].

Cette structure de type Widmanstétten est caractérisée par des colonies de lamelles o en
relation d'orientation de Burgers (1) avec le grain 3 (fig. 2). Lataille deslamelles dépend de la
vitesse de refroidissement. La phase B résiduelle se retrouve entre les lamelles.

._Colonie héritée

~a widmanstatten

Sous-colonie

Figure 2: Schéma d'une microstructure de type Widmanstatten

[1.1.3.2. Microstructure martensitigue

Suite & une trempe depuis le domaine B, il se produit une transformation de type
martensitique, donnant naissance a la phase ao'. Elle se présente sous forme de trés fines
aiguilles qui ont précipité a partir des grains 3. Le mécanisme de transformation sinterpréte
par un cisaillement de la phase mére sans recours a un régime diffusionnel. Ainsi la
composition de la phase o' est la méme que celle de la phase f mais sa structure correspond a

12
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celle de la phase o hexagonale compacte. La relation d'orientation de Burgers est strictement
observée.

11.1.3.3. Microstructure équiaxe

Des grains équiaxes sont obtenus par déformation d'une structure lamellaire ou martensitique
dans le domaine o/f3 proche o suivi d'une mise en solution [Weiss-86]. Les lamelles o
déformées dans le domaine o/ se fractionnent. Deux mécanismes sont mis en évidence :

- laformation de sous-joints al'intérieur deslamelles, si la déformation est homogéene,
- lecisaillement local deslamelles, si ladéformation est hétérogene.

La désorientation entre les sous-grains ains formés est faible dans le premier cas et plus
importante dans le second. La séparation de ces fragments passe par |a pénétration de la phase
B, le long des interfaces a/a jusqu'a obtention de I'équilibre des énergies interfaciales. Un
revenu apres déformation assure la formation de la structure équiaxe. La structure prend
I'allure d'un état recristallisé, cependant lataille des grains n'excéde pas lalargeur des lamelles
initiales.

1.1.3.4. Microstructure bimodale

Une microstructure bimodale est composée de grains équiaxes et de colonies de
Widmanstétten. Elle est obtenue apres déformation d'une microstructure initialement
lamellaire dans le domaine a/p. Les lamelles o présentes lors de la déformation dans le
domaine o/f3, forment des globules o équiaxes aussi appelés o primaires. Les colonies, aussi
appelées o secondaires, sont héritées de la transformation de la phase B lors du
refroi dissement.

Pour simplifier la lecture de ce travail, les différentes morphologies de la phase o seront
désignées par :

- appour lesgrains o primaires équiaxes ou allongés,
- as pour les colonies o secondaires héritées de la transformation de la phase 3,
- agcg, leliseré qui correspond ala précipitation intergranulaire.

Bien que ces termes distinguent différentes morphologies de la phase o, pour simplifier, on
parlera parfois de phases o, os €t oce.

L es caractéristiques importantes d’ une microstructure bimodale sont :
- lafraction de phase ay,

- latailledegrains oy,

- latailledesex-grains 3,

- lataille deslamelles as dansles colonies.

Brun a éudié en détail les parameétres du procéde permettant de contrdler ces caractéristiques
[Brun-95, Brun-98]. Lataille de ex-grains 3 et la largeur des lamelles o de la structure initiale
influencent la taille des futurs grains a,, et 3. Le pourcentage de phase o présent lors de la
déformation dans le domaine o/f permet de contréler la fraction volumique de grains
équiaxes (en généra entre 10 et 30%). La vitesse de refroidissement depuis le domaine o/
permet de contréler lataille de lamelles a5 dans la microstructure bimodale.

13
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11.1.4. L'alliagel M| 834

[1.1.4.1. Caractéristigues

L' IMI 834 (ou TIMETAL® 834) fait partie des derniers alliages développés par TIMET (ex-
IMI). La composition nominale de I'alliage est présentée dans e tableau 1.

Ti Al Sn Zr Nb Mo S C Fe O N H Impuretés
diverses

Min. ba. 55 3 3 05 025 02 004 — 0075 — — —
Max. ba. 61 5 5 1 075 06 008 005 015 0.03 0.006 0.2

Tableau 1 : Composition chimique en % massique [Timet-00]

Quel ques propriétés physiques usuelles sont reportées dans le tableau 2.
Densit¢  Btransus E (a20°C)
455g.cm® 1045°C 120 GPa

Tableau 2 : Quelques propriétés physiquesdel'IMI1 834 [Timet-00]

C'est un aliage de titane quasi-a.,, destiné a des applications a haute température [Neal-88]. |1
est entre autre utilisé pour fabriquer des roues a aubes de compresseurs haute et basse pression
de réacteurs d'avions (fig. 3).

Ti-Al-6V

Ti-6246 Ti-6242 —l

Disques fan Piéces subissant Compresseurs  Dernier étage
et compresseurs une charge élevée haute pression en titane du
basse pression  des compresseurs (aufres piéces) compresseur
haute pression haute pression

T _'I\;.t_-' Al
T i L Tempeérature
.:#;_ des piéces (°C)

Figure 3: Application del’'IM1 834 dansles moteursd’avion d’aprés Esslinger [Essinger-03]

Il possede une limite d'éasticité supérieure a celle de nombreux autres alliages de titane a
(fig. 4) et une bonne résistance au fluage jusqu'a 600°C (tableau 3).
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Figure 4: Comparaison des propriétés mécaniquesdel’IM| 834 avec d'autres alliages [ Timet-00]

Température (°C) Durée (heure) Contrainte (MPa) Déformation plastique totale
600 100 150 0,082

Tableau 3 : Résultat typique d'un essai de fluage [Timet-00]

De plus, les tests de caractérisation en laboratoire ont montré que ses propriétés en fatigue
(fig. 5) dépassent celles des TIMETAL 6242, TIMETAL 829 et TIMETAL 685, également
développés pour le méme type d'applications.

0-800

Eprouvette
non entaillée

0-700

0-600

Eprouvette entaillée

0-500 Kt=2

0-400

Ampliude de la contrainte (MPa)

0-300 - -
10° 10° 10° 10 10°
Nombre de Cycles a Rupture

Figure5: Résistance a la fatigue [Timet-00]

[1.1.4.2. Méallurgiedel'IMI| 834

L'IMI 834 a été développé a partir de I'expérience acquise sur l'aliage de titane IMI 829,
alliage quasi-a,, utilisé pour des applications a haute température et qui contient, entre autre,
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du silicium et du zirconium [Neal-88]. Ces éléments dalliage permettent d'augmenter la
résistance au fluage par durcissement structural en solution solide et par formation de
précipités de (Ti, Zr)sSiz entre les lamelles [Singh-97]. L'IMI 829 est généralement traité
thermomécaniquement dans le domaine 3, ce qui permet d'obtenir une microstructure 100%
lamellaire, possédant de bonnes caractéristiques en fluage. Par contre, ce traitement conduit
egalement a la formation de grosses colonies limitant la résistance a la fatigue. Une
microstructure fine plus adaptée, ne peut sobtenir que par traitement dans le domaine o/f3 ou
la croissance des grains 3, rapide dans le domaine 3, est inhibée par la présence de la phase a..

Un traitement thermomécanique dans le domaine a/pf n'est envisageable a une échelle
industrielle que si le domaine o/p est suffisamment large pour permettre des opérations de
forge a fraction de phase constante. L'IMI1 834 a été développé dans cet esprit. Il contient plus
d'éléments B-genes que son prédécesseur. L'addition de carbone (élément a-gene) aplatit la
courbe d'approche du domaine 3 (fig. 6). Cet alliage peut donc étre traité facilement dans le
domaine o/f [Neal-88], subir une grande variété de traitements thermomécaniques et par
consequent présenter une grande variété de microstructures.

100 — o )
]
[ ]
[ ]

.

Ti-BAI4V IMI 829 IMI 834

(Alliage @/B) (Alliage pseudo- a) 4 (Alliage pseudo- a)

.
Fraction
volumique
de phase B
(%)
]
9 ®
[ ]
]
| |
IMI 829 IMI 834
Fenétre de
traitment thermique
®
80 | 1 1 J

980 1000 1020 1040 1060
Température (*C)

Figure 6: Courbed'approche delaphasep del'IMI1 834 et d'autres alliages [Neal-88]
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11.2. Meécanismes de déformation et d'adoucissement des phases
alp

Lamiseen formedel'IMI 834 se fait par forgeage a haute température dans les domaines 3 et
o/B. A haute température, deux mécanismes sont en compétition lors de la déformation.
L'augmentation de la densité de dislocations entraine un durcissement appelé écrouissage. A
I'opposé, du fait de la grande mobilité des discontinuités (lacunes, disocations, ...) a haute
température, on observe également une réorganisation locale ou une annihilation des
dislocations qui conduit a un adoucissement.

11.2.1. Déformation dansle domaine

11.2.1.1. Plasticité dela phase B

La déformation plastique par glissement des dislocations dans les matériaux de symétrie
cubique centré, se fait suivant les familles de systémes résumeées dans | e tableau ci-dessous :

Direction de glissement Plan de glissement Nombre de systemes

<111> {110} 12
<111> {112} 12
<111> {123} 24

Le critere de Schmid permet de prévoir quels systemes de glissement seront activés en
fonction de l'orientation d'un grain. Boas et Schmid ont supposé que les trois systémes de
glissement les plus contraints étaient actifs [Boas-35]. Ce processus conduit & une texture de
déformation, formée dorientations stables a la suite du glissement. Les rotations dues a
I'activation de chacun des trois systemes de glissement se compensent lorsque |'orientation
stable est atteinte. Selon cette théorie, les matériaux de symétrie cubique centrée, en
compression uniaxiale, développent une fibre <111> paralléle a I'axe de compression lorsque
les systémes {110} <111> sont actifs et deux fibres <111>+<100> lorsque se ragoutent les
systemes {112} <111> [Barrett-52]. Chaussy qui a étudié la compression a chaud d'un aliage
de titane B-métastable, a observé le développement des deux fibres avec un renforcement de
lafibre <111> avec I'augmentation de |a vitesse de déformation [ Chaussy-94].

[1.2.1.2. Mécanismes d'adoucissement

L es mécanismes d'adoucissement de la phase § sont attribués soit a restauration dynamique,
soit alarecristallisation dynamique. On parle aussi de recristallisation dynamique continue ou
discontinue. Chaze a reporté lors de la déformation dans le domaine  d'un alliage de B-Cez,
I'existence simultanée des deux mécanismes [Chaze-94]. L'activité respective de chacun des
mécanismes est fonction de la température de déformation mais également de la vitesse et du
taux déformation.
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11.2.1.2.1. larestauration dynamique (ou recristallisation dynamique continue)

Au cours de la déformation, les dislocations peuvent sannihiler ou se réarranger continiment
en parois de faible désorientation (ou sous-joint). Ce mécanisme est courant dans les
matériaux ayant une forte énergie de faute d'empilement. Les sous-grains ainsi formés vont
progressivement se désorienter les uns par rapport aux autres, jusgu'a ce qu'ils puissent étre
considérés comme de nouvealx grains. La microstructure finale est formée de grains allongés
dans lesquels les sous-grains possedent une densité de dislocations uniforme (fig. 7). Les
courbes ‘contrainte-déformation’ caractéristiques de ce mécanisme présentent un régime
stationnaire aprés durcissement (fig. 8).

Segment de Sous-joint Sous-joints
disloc/ation en forn)ation

Figure 7: Schéma delarestauration dynamique [Delfosse-05]

loT—

1
( Domaine Domaine
|\ d’ecrouissage stationnaire

0 €

Figure 8: Courbe ‘contrainte déformation’ d'un matériau subissant de la restauration dynamique
[Delfosse-05]

[1.2.1.2.2. Larecristallisation dynamique discontinue

L'hétérogénéité de déformation dans le matériau implique que localement aux joints de grains,
aux points triples, dans les bandes de cisaillement ..., le gradient de dislocations est si éeve
gue la formation de nouveaux grains devient possible pour des températures élevées. Ces
grains grossissent dans la matrice écrouie. Néanmoins, la densité de dislocations de ces
nouveaux grains augmente au cours de la déformation, ce qui entraine une nouvelle
germination : en fait la recristallisation dynamique est caractérisée par la germination et la
croissance permanente de nouveaux grains. Elle permet I'élimination d'un grand nombre de
dislocations par migration des joints de grains qui sont des puits a dislocations. Ce mécanisme
est responsable d'un adouci ssement important durant la déformation a chaud. L'évolution de la
contrainte en fonction de la déformation peut étre de deux types: elle passe par un maximum
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puis soit la contrainte diminue pour atteindre un état stationnaire, soit on observe des
ondulations amorties, on parle alors de recristallisation cycligue (fig. 9).

O

1
o -\
1 —w\‘/ \ /lv.
n € élevée
r~f A~ T faible

\ VAV U £ faible
\_ T élevée
%

Domaine Domaine
| d'écrouissage stationnaire
’ _\
a) 0 E_M f5=1 £
Joint Grain Grain
de grains initial recristallisé
| N\
b) M v
Joint Grain Grain
de grains initial recristallisé
/
c)
I’ 5 ' v’

Figure 9: a) Courbes ‘contrainte déformation’ caractéristiques d'un matériau subissant une
recristallisation dynamique discontinue. Schéma de la recristallisation b) en collier c) cyclique [Delfosse-
05]

I1.2.2. Mécanismes de déformation et d’ adoucissement dans le domaine o/

La déformation dans le domaine biphasé est plus complexe car elle fait intervenir les
mécanismes de déformation et d'adoucissement des deux phases, bien gqu'il soit souvent
considéré que la phase 3, plus ductile, accommode majoritairement la déformation.

[1.2.2.1. Plasticité des phases o/

La plasticité de la phase p a dé§ja été présentée au § précédent. La phase a, €elle, peut se
déformer par glissement plastique ou par maclage, mais ce dernier n'est pas actif a haute
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température. Les systemes de glissement principaux de la phase o sont les systémes basal,
prismatique et pyramidal. Les différents systemes de glissement sont résumeés dans le tableau
ci-dessous [Partridge-67] :

Vecteur de Burgers  Direction de glissement Plan de glissement Nombre de
systemes
<a> <11.0> basal {00.1} 3
<a> <11.0> prismatique type | {10.0} 3
<a> <11.0> pyramidal typel {10.1} 6
<cta> <11.3> pyramidal typell {11.2} 6
<c> <00.1> prismatique type | {10.0} 3
<c> <00.1> prismatique type Il {11.0} 3

La scission critique de chacun de ces systemes est influencée par les éléments d'alliage de la
phase o et par la température. Les systemes les plus actifs a haute température sont les
systemes prismatique de type | et basal avec des rapports de scission critiques de 0.6-0.8 et 1
respectivement [Semiatin-01, Dunst-96, Lebensohn-97]. Lorsque aucun de ces systémes ne
peut étre activé alors le glissement pyramidal de type Il (<c+a>), peut également intervenir,
mais avec un rapport de scission critique a haute température compris entre 6 et 8.

En plus du glissement intragranulaire des dislocations au niveau de chaque phase, il convient
de considérer le comportement des dislocations aux interfaces a/f3. Deux cas sont possibles,
soit l'interface o/f3 peut étre traversée par les dislocations, dans ce cas le glissement est
continu aux joints de phases et offre peu de résistance au glissement, soit les dislocations
simmobilisent et saccumulent aux joints de phases, ce qui conduit a un durcissement lors de
la déformation [Suri-99].

[1.2.2.2. Autres mécanismes spécifiques a une structure o lamellaire

Lors de la déformation en o/f d'une structure comprenant initialement des lamelles a,
d’ autres mécanismes sont mis en jeu. En plus de la plasticité, |'apparition de microbandes de
cisaillement, de plissement des lamelles doit étre considérées. La déformation par plissement
(ou kinking) a été détaillée par Orowan dans le cas d'un monocristal de zinc [Orawan-42]
(fig. 10), et a été reportée par de nombreux auteurs dans les alliages de titane [Partridge-67,
Bieler-02].

D’une maniere générale, le comportement des lamelles, pendant la déformation en o/p, est
tres sensible a leur orientation cristallographique et morphologique tout comme a leur taille.
Par ailleurs, les lamelles déformées a haute température, se fractionnent et finissent par former
des globules. Ce fractionnement commence dans les zones les plus fortement déformées
comme al'intérieur des bandes de cisaillement ou dans les kinks de lamelles.

20



Contribution al’ étude des hétérogénéités de texture des billettes d' IM1 834

Chapitrell

N
A
4
L
A\
v L4
t X
Flambage
elastique

Zones ol la
N contrainte est
maximale

Diagramme
de cisaillement

L'alignement des
dislocations coins
défini un joint de 'kink'

N

Orientation
des axes ¢
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[Hess-49]
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11.3. Application des alliages de titane dans |es moteurs d'avions

11.3.1. Historique

Les matériaux utilisés dans les moteurs doivent, non seulement, avoir d'excellentes propriétés
meécaniques, mais auss une faible densité. Les alliages de titane ont donc progressivement
remplacé les superalliages trop denses pour les piéces soumises a des températures allant
jusqu'a 600°C.

Des avaries moteurs prématurées causees par la rupture de rotors ou de turbines ont révélé la
présence de défauts, qui n'existaient pas dans les superalliages, indiquant une mauvaise
maitrise de I'élaboration des pieces en titane (fig. 11) [NTSB-00]. Deux types de défaut sont
principalement mis en cause::

- les"hard o"
- lasenshbhilité au "cold dwell"

Ces défauts, difficiles a détecter et relativement rares (ils ne sont pas présents dans toutes les
piéces), ont des lorsfait I'objet d'études intensives.

Figure 11 : Disque reconstruit a partir des débris du crash de Sioux City 1989, avarie causée par la
présenced’ un hard o [NTSB-90]

Les "hard o" apparaissent lors de la fonderie du lingot et ne sont pas éiminés par les
traitements thermomeécaniques de transformation d'un lingot en billette puis en disque. Ils
correspondent a des régions ou la forte concentration en oxygene ou en hydrogeéne stabilise la
phase o lors du procédé de fabrication et produit localement des régions tres dures et peu
ductiles qui constituent des sites privilégiés d'amorcage de fissures. L'industrie a déployé
beaucoup de moyens pour limiter I'apparition des "hard o lors de la fonderie et pour les
détecter lors de la fabrication des rotors [AIA-97]. De nouvelles technologies' combinées a
des études statistiques sur la détection ont permis d'améliorer significativement la qualité de
pieces en titane de ce point de vue [FAA-0Q].

! De nouveaux procédés de fonderie comme le "triple vacuum arc remelted” (3xVAR) ou le "Electron Beam
Cold Hearth Melting (EBM) ont permis d'améliorer la qualité des lingots [Mitchell-98]. L'imagerie haute
résolution par ultrasons a été développée pour contréler les piéces tout au long de leur élaboration.
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11.3.2. Lasensibilité au " cold dwell"

11.3.2.1. Historigue

Lasensibilité au "cold dwell" a été documentée en 1972, suite a une avarie moteur causée par
la rupture de deux disques en IMI 685, dans un moteur Rolls-Royce [Bache-03]. Ces disques
répondaient alors a tous les criteres exigés en fatigue. Cette rupture prématurée et inexpliquée
était le signe que des facteurs encore non identifiés, influencent le comportement en fatigue
des alliages de titane. La caractérisation de la résistance a la fatigue par un test traditionnel,
impliquant une suite de charge et de décharge, s est avérée insuffisante. Les sollicitations des
pieces sont beaucoup plus complexes et correspondent d’avantage a des suites de charge,
maintien, décharge, de méme que des montées et descentes en température (fig. 12a).
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—
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2™ montée (m) \
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Contrainte

attérissage (m)
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»
>
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Figure 12 : a) Charge subie par un moteur d'avion au coursd'un vol [Bache-03], b) Dwell fatigue cycle

En effet, certains aliages présentent une différence de comportement lors d'essais de fatigue
"traditionnels" et lors d'essais de fatigue réalisés en maintenant la charge, dits "dwell fatigue”,
(fig. 12b). Ce comportement atypique, appelé sensibilité au "cold dwell", est caractérisé par
une diminution globale du nombre de cycles a rupture (fig. 13). Les phénomenes a
I'origine de cette sensibilité ont fait des lors |'objet de nombreuses recherches.
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Figure 13 : Influence du temps de maintien d’une charge de 880MPa lors d'un essai de " dwell fatigue" -
alliage IM| 834 [Bache-97]
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[1.3.2.2. Lasensibilitéau " cold dwell" dans!'IMI| 834

L'IMI 834 bien que dével oppé spécifiquement pour une excellente tenue en fatigue [Neal-88],
présente une forte sensibilité au "cold dwell" [Bache-97]. La figure 14 donne les courbes de
fatigue de I'IlMI1 834 en fatigue traditionnelle et dwell fatigue pour I'IlMI 834 en barre et en
disque.

La figure 14 indique clairement la différence de comportement entre les deux produits semi-
finis: Le matériau en disque présente une durée de vie amoindrie d'un facteur 10 pour une
contrainte de 850M Pa.

Cydiic, bar
Crevedl, bar
Cydic, disc

MRl EN

Peak stress | MPa |

1000 10000 10ooo0o 1000000
Cowelas o failure

Figure 14: Testsdefatigued'un IMI 834 [Bache-97]

La diminution du nombre de cycles a rupture lors du maintien de la charge fut d'abord
attribuée a des hétérogénéités de microstructure. En effet, les deux produits semi-finis
présentent des différences marquées de morphologie des grains o, (fig. 14). Ces derniers sont
relativement équiaxes et finement distribués dans le matériau en barre aors qu'ils sont plutét
allongés et aggloméreés dans certaines régions des disques.

& 1 il P P o Normale au faciés
de rupture
0001 -12-10

PR | ot S X Colm . - 01-10
a) b) c)

Figure 15: Observation des facies de rupture: a) dans la barre, b) dans le disque c) projection de
I’orientation des grains clivés sous forme de figur e de polesinver se [Bache-97]

Les facies de rupture en dwell fatigue se caractérisent par la présence de facettes de clivage
perpendiculaires a la contrainte appliquée. Ces facettes apparaissent a la fois dans les grains
op €t dans les colonies as mais présentent des morphologies différentes dans chacun des
produits semi-finis. Dans les barres, les facettes sont de petite taille, relativement équiaxes et
assez dispersées sur tout le faciés de rupture (fig. 15a), alors que pour les disques, elles sont
de plus grande taille, allongées et plutdt agglomeérées (fig. 15b). Bache et al. ont montré par
une analyse individuelle des facettes de clivage en EBSD que le plan de clivage correspondait
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principaement au plan basal (fig. 15c). Ce rble prépondérant du plan basal dans les
mécanismes d’ endommagement a, par ailleurs, été confirmé lors de tests de fatigue in situ sur
un alliage de Ti-6Al-4V [Bridier-05].

La sensibilité au "cold dwell" semble donc causée par |a présence locale de grains présentant
une texture locale marquée et/ou des grains a, plutét allongés.

[1.3.2.3. Caractéristiques desrégions défavor ables en fatigue

Lasensibilité au "cold dwell" semble donc liée ala morphologie des grains o, et également a
la texture du matériau. Indépendamment des essais de dwell fatigue, la présence de régions
avec une texture locale tres marquée et de régions avec des grains o, fortement allongés a
déja été observeée dans les alliages de titane.

McDarmaid a reporté dans un Ti-6Al-4V fortement texturé, la présence d'une alternance de
bandes ou les grains o, peuvent étre soit fortement alongés soit plutbt équiaxes.
[McDarmaid-85]. Il a été constaté une différence de comportement de chacune des bandes en
deformation superplastique. La morphologie des grains o, est liée au procédé d'obtention de
la microstructure bimodale. Jackson et a ont étudié la déformation dans le domaine o/ de
I'alliage 6246 (proche de I'|M1834) [Jackson-02]. Les auteurs ont montré que |'allongement
des grains o, augmente avec le taux de deformation et la vitesse de déformation. Brun et al
détaillent les paramétres permettant d'obtenir une microstructure bimodale homogeéne dans les
matériaux massifs. D'apres ces travaux, un paramétre important est la répartition homogene
des particules o, dans la matrice § au moment de la déformation [Brun-98]. En effet, lorsque
la répartition des grains a,, n'est pas homogene, on observe une croissance locale des grains 3
pendant e traitement thermomeécanique et une détérioration des propriétés meécani ques.

Concernant la présence de zones fortement texturées, Le Biavant a observé des régions
associées a une texture cristallographie marquée, comportant une composante unique dans un
alliage de Ti-6Al-4V. D'une région a une autre, I'orientation préférentielle des grains o, peut
changer radicalement et une différence de densité d'apparition des fissures en fatigue a été
notée dans ces régions [LeBiavant-00]. La méme observation a été faite dans un aliage de
6242 (titane quasi-a) [Woodfield-95]. Woodfield a noté également une influence de ces zones
sur latenue au fluage.

25



Contribution &’ éude des hétérogénéités de texture des billettesd' IMI 834 Chapitrelll

Chapitre | 11. Développements méthodol ogiques

=111.1. Analyse des orientations individuellespar EBSD..........cccocvininininiincnene e 28
= [11.1.2.Notion d'orientation iNdiVIAUEN ... 28

= [11.1.2. Acquisition des doNNEES EBSD.........cccoociiiiiiiienieieiee e 31

= 11.1.2.1.LeprinCipe de " EBSD .....ccccoiieceee ettt s 31

= 11.1.2.2. Le dispositif eXperimental ...........ccovviiiieninicese e 32
=111.1.2.3. Acquisition en mode ‘ cartographi€’ ..........cccceeeerieerieeiesecie e 32

= |11.1.3.Exploitation courante des donnéeS EBSD...........ccccoieieievinn s 32

= [11.1.3.1. COrrection deS UONNEES ........ccooiririereeerie e 32

= 111.1.3.2. Représentation Standard ............cooeeeveiineninceese e 33

= 111.1.3.3. Calcul delafonCtion deteXIUrE...........cvreriririeeese s 33
=|11.2.Un outil pour caractériser I’anisotropie de texture: les facteurs de Kearns
[0 1S L = 1= ST 34
u|11.2.1.Expression des facteurs de K@aIMNS.........ooviieeiereneeseeie e 34
m|11.2.2.Facteurs de KearnS geNEraliSES .......cccuevveeeiieeiesiesie e e et 34
1. 2.3 REPIESENLALION ... eeuieeeie ettt sttt e te e be st seese e e e e e aesesressenreas 35

= [11.3. Identification des orientations ay/ois sur lacarte EBSD..........cccvvcciiicniiicicnnne, 37
= [11.3.1.Méthode retenue pour séparer |es orientations oy € Ols ......ccceeereeererireneiesieeseeae 37

= 11.3.1.1. Caractéristique physique distinguant les deux populations............cc.ccecveeennne. 37
=111.3.1.2. Origine du contraste en imagerie BSE ... 38
#11.3.1.3. MENOOE FELENUE. ...t et 39

= |11.3.2.Mise en cauvre : Corrélation des données EBSD et dimagerie BSE ... 39
=111.3.2.1. Acquisition et correction additionnelle des données............cccccevevvvenvneneene. 39

= 11.3.2.2. Séparation automatique des grains o, et des colonies assur lacarte EBSD ... 41

" [1.3.3.Efficacité de |amEhOUE. .........coviirieeese e 42
=|11.4. Restitution de la texture et microstructure de la phase g haute température......... 43
= |11.4.1.Groupement des colonies as héritées dun méme grain B .......ccoeeevereieneneincrenens 43

" 111.4.2.2. Critére d identifiCalion .........ccoveieriienieeneree e s 43
L VRS oY = g 0 = BV SRS 45
#11.4.2.Calcul del'orientalion B .........ccceeereeieesierie e sees s see e ste e e sre e e e nneeneeas 46
=111.4.2.1.Casd une relation de BUrgers StriCte .......coieeiereenenie s 46

= 111.4.2.2. Cas d' une relation de Burgers approXimatiVe...........cccceeereeieesieeresseeseeseennnens a7

= 111.4.2.3.UNICItE de I’ ONeNtatioN B .....cveieeriiriiseniirerieee e 48

= 11.4.2.4. Procédure de recherche de I’ orientation 3 et construction de lacarte .......... 49

= 11.4.3.Vaidation delaméthOde...........ccooeiiiiiiniinee e 50

= 111.4.3.1. Procédure expérimentale et réSUItaLS...........ccevveveererenesieseseeeee e 50

= 111.4.3.2. Discussion concernant I’ efficacité de laméhaode..........ccccooeveeiinincncnene. 52

27



Contribution &’ éude des hétérogénéités de texture des billettesd' IMI 834 Chapitrelll

Ce travail est centré sur une étude détaillée des hétérogénéités de texture qui se développent
dans une hillette en alliage de titane IMI 834 dont la microstructure est bimodale. Dans ce
cadre, les textures locales ont été caractérisées par mesure automatique des orientations
individuelles d'un grand nombre de grains a I'aide de la technique EBSD (Electron Back
Scattered Diffraction). La premiére partie de ce chapitre présente un rappel de cette technique.

Pour quantifier |’anisotropie de texture de zones fortement texturées de la billette, nous
utilisons notamment les facteurs de Kearns. Ces facteurs permettent de quantifier le moment
d’ordre 2 d’axes-c par rapport a une direction macroscopique particuliére et sont, de ce fait,
trés utiles pour évaluer |’anisotropie des propriétés physiques d ordre 2 des matériaux
hexagonaux. Ils peuvent étre généralisés a toutes les directions de I'espace et ains permettre
de quantifier les hétérogénéités de texture de la billette et décrire smplement les propriétés
moyennes des zones fortement texturées. Le détail du calcul de ces facteurs est décrit dans la
deuxieme partie de ce chapitre.

Par ailleurs, pour éudier la formation des hétérogénéités de texture au cours du procédé de
forge, la connaissance de la microtexture mesurée directement par EBSD a température
ambiante, n’est pas suffisante. |l faut aussi connaitre les microtextures qui se développent au
sein de la billette, lors de la déformation a chaud en o,/ et la microtexture de transformation
B—as Pour obtenir ces informations, différents développements méthodologiques ont été
réalisés. I1s comprennent d’ abord I’ identification automatique des orientations des grains o, et
des colonies as sur les cartes EBSD. Les résultats obtenus permettent d'étudier la contribution
de chague population de grains, a laformation des hétérogénéités de texture de la billette. Par
ailleurs, une méthode a été développée pour restituer automatiquement la microtexture de la
phase  haute température a partir de la cartographie d’ orientations des colonies a5 héritées a
température ambiante. L’ensemble de ces développements est présenté en détail dans la
troisiéme et quatriéme partie de ce chapitre.

I11.1. Analyse des orientations individuelles par EBSD

[11.1.1. Notion d'orientation individuelle

Un matériau polycristalin est formé d'un agrégat de grains dorientations différentes. A
I’ échelle macroscopique, |a statistique de distribution de ces orientations, désignée par texture
cristallographique, a un effet important sur le comportement anisotrope d'un polycristal. Pour
définir I'orientation d'un grain dans le matériau, il est nécessaire de considérer deux reperes
(fig. 1) :

- lerepére Ky, lié al'échantillon, appelé repére macroscopique, dont les axes sont souvent
choisis en fonction de la symétrie du procédé d'éaboration.

- lerepéreKg, lié au grain, appelé repére cristallin, dont les axes sont choisis en fonction de
la symétrie de réseau du cristal considéré.

Dans un cristal de symétrie cubique, les axes du repére Kg coincident avec les directions
cristallographiques <100>, <010>, <001>. Il existe alors 24 repéres cristalins
équivalents par symétrie, qui se déduisent les uns des autres par les 24 ééments de
symétrie rotationnelle du groupe de symétrie du réseau cubique [Humbert-95].
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Dans le réseau hexagonal, les axes du repére Kg sont paralléles aux directions
cristallographiques <1010>, <1210>, <0001>. Il existe alors 12 repéres cristallins
équivalents par symétrie [Humbert-95].

Figure 1: Correspondance entrelerepéredel'échantillon K et lesrepérescristallins Kg'

L'orientation d'un cristal est définie par la rotation g qui permet damener le repére
macroscopigue Ka en coincidence avec le repere Kg, abstraction faite de toute trandation. On
peut noter qu'il existe un ensemble de rotations équivalentes caractérisant la méme

orientation :

{s g} (1)
avec {S,} correspondant aux éléments de symétrie rotationnelle du groupe de symétrie du
cristal considéré.

Ces rotations peuvent étre décrites de différentes manieres. Les notations les plus souvent
utilisées dans ce travail sont rappel ées ci-dessous.

- Représentation angulaire : Toute rotation g peut se décomposer en une suite de 3 rotations
élémentaires:

R(¢1, Oz) : Une rotation d'angle ¢, autour de I'axe Oz du repere Ka, qui mene le repere Ka en
K' (Ox', Oy, Oz).

R(¢, OX') : Une rotation d'angle ¢ autour de I'axe Ox' du repere K', qui mene le repere K' en
K" (Ox', Oy", Oz")

R(¢2, Oz") : Une rotation d'angle ¢, autour de I'axe Oz" du repére K", qui méne le repére K"
en Kg.

Lesangles (1, ¢, ¢2) forment le triplet d'angles d'Euler caractérisant larotation g (fig. 2).
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Figure 2 : Définition desangles d'Euler

- Représentation matricielle: La rotation g peut également étre définie par une matrice de
changement de base M(g) qui permet le calcul des composantes d’un vecteur, défini dans le
repére Kg, dansle repere Ku :

Ky, —>Kg @
Vi, =M(g)V,,
En décomposant la rotation selon les 3 rotations citées ci-dessus, on aboutit a:
GG, —S5S,C —GS,=SCC SS
M(g)=|scC, +CS,C -85, +CCC —CS ©)
S,S C,S c
avec:
C = COS¢ S=sng
C, = COSp, s, =sing,
C, = COSQ, S, =sSng,

- Représentation axe - angle : On peut décrire la rotation g comme une rotation d’un angle ®
autour d'un axe unitaire d :

®=min(w) = msin[arccos(

2

S : les éléments de symétrie rotationnelle du groupe de symétrie
du cristal considéré.

d,/N d, =M(23) -M(32)
d=|d,/N|,avec: d,=M@B)-M (13 et N =/d,+d,’ +d;’
d,/N d, =M (12 -M(2])
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111.1.2. Acquisition des données EBSD

[11.1.2.1. Leprincipedel’EBSD

Latechnique EBSD (Electron Back Scattering Diffraction) permet de déterminer I’ orientation
des grains dans un échantillon par indexation des diagrammes de Kikuchi [Schwarzer-93]. Le
principe de la mesure consiste a focaliser un faisceau d’ électrons sur le grain dont on souhaite
connaitre I’ orientation. Les électrons rétrodiffusés, en incidence de Bragg avec les plans
réflecteurs environnants vont diffractés selon deux cones de diffraction, pour chague plan
réflecteur. L’intersection de ces cones avec un écran de détection, forme des hyperboles
assimilables a des droites. L’ ensemble constitue le diagramme de Kikuchi. Une indexation
rationnelle des différentes droites permet de déterminer |'orientation cristallographique du
grain connaissant sa structure cristalline. (fig. 3)
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Figure3: Principedel'EBSD
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[11.1.2.2. Ledispositif expérimental

Dans la pratique, I’ échantillon parfaitement poli, est placé dans un microscope électronique a
balayage. Il est incliné de sorte que la normale a sa surface et le faisceau d’ électrons forment
un angle de 70°. Cette géométrie permet d’ obtenir une efficacité maximale. Le dispositif est
constitué d'un écran fluorescent sur lequel les éectrons rétrodiffusés forment le diagramme et
d’une caméra qui prend en temps réel I'image des diagrammes. Ces données sont ensuite
exploitées par un logicidd dindexation automatique qui calcule [I'orientation
cristallographique correspondante.

[11.1.2.3. Acquisition en mode ‘cartographi€e’

Pour caractériser la distribution spatiale des orientations de |’ échantillon en corrélation avec la
microstructure, le systéme EBSD est utilise en mode ‘cartographie’ avec le faisceau
d’ électrons se déplacant suivant une grille prédéfinie, sur la surface a analyser. Le pas de
déplacement du faisceau, détermine la résolution de la carte EBSD. Pour couvrir des surfaces
supérieures a 1mm?, il est nécessaire d'acquérir plusieurs cartes en mode ‘cartographie’,
separées par un déplacement platine. En chaque point de la grille, le systéme procéde a
I’acquisition et a I'indexation du diagramme de Kikuchi. Le fichier de données contient
notamment pour chaque point analyse :

- les coordonnées du point

- lanature de la phase détectée

- I’orientation correspondante

- I'indice de qualité' (1Q) du diagramme de Kikuchi.

L’ ensemble de ces données est ensuite exploité par un module d’ analyse qui génére diverses
représentations graphiques et en particulier les cartographies d’ orientations.

111.1.3. Exploitation courante des données EBSD

[11.1.3.1. Correction des données

Lors d’'une acquisition en mode automatique, plusieurs diagrammes de Kikuchi théoriques
peuvent correspondre a un méme jeu de bandes identifiées sur le diagramme expérimental.
Dans ce cas, I’ orientation déterminée n’ est pas fiable. Pour limiter ces erreurs d’indexation, il
est possible d’ augmenter les nombres de bandes utilisées pour la recherche de la solution. Par
contre, lorsgue ce nombre est trop important, le nombre de points non-indexés augmente. |1
faut donc trouver un compromis entre tous les paramétres d'acquisition (qualité du
diagramme, précision dans la détection des bandes, nombre de bandes ...) pour obtenir le plus
grand nombre de données fiables.

De ce fait, les données brutes d' acquisition doivent étre corrigées. Différentes méthodes de
filtrage permettent d'identifier et de supprimer les erreurs d’indexation. Par ailleurs, il est
courant d’associer aux points non indexés, les orientations majoritaires de leurs voisinages

! L’indice de qualité d’ un diagramme décrit I’ intensité moyenne des bandes de diffraction par rapport au bruit de
fond. Il est trés sensible aux imperfections locales du cristal telles que les dislocations [Randle-92]. En général,
les diagrammes de diffraction sont de mauvaise qualité aux joints de grains (superposition de plusieurs
diagrammes, topologie, ...) ou dans des zones fortement déformées (densité de dislocations élevée). De ce fait,
une carte de I'lQ permet de visualiser la microstructure.
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immédiats. La qualité finde de la cartographie obtenue est donc directement liée aux
conditions d’ acquisition des données et a leur post-traitement.

[11.1.3.2. Représentation standard

Il existe de nombreuses représentations des données EBSD. Nous ne décrivons ici que les
représentations les plus courantes, qui seront utilisées dans la suite du travail.

Les cartographies d' orientations et de désorientations sont générées en affectant a chague
pixel et ala frontiére entre pixels, une couleur liée a son orientation ou a la désorientation
entre pixels. Ces cartographies permettent d' étudier la distribution spatiale des orientations en
relation avec d'autres paramétres de la microstructure. Il est fréquent d’'associer a ces
cartographies, les figures de pbles des principaux plans réflecteurs de la structure cristalline
ou les figures de pdles inverses repérant les directions macroscopiques de I’ échantillon par
rapport aux directions principales de la structure cristalline. Enfin, il est possible d'obtenir des
données statistiques sur la distribution de lataille et de la morphologie des grains. L’ ensemble
des pixels appartenant a un méme grain s obtient en regroupant les pixels voisins dont la
désorientation angulaire n’ excéde pas un certain seuil.

[11.1.3.3. Calcul delafonction detexture

L’ ensemble des mesures d’ orientations individuelles permet aussi de caractériser la texture du
matériau. Par contre, il faut au préalable s assurer que les mesures EBSD couvrent un nombre
de grains suffisamment important, représentatif du matériau.

Pour caractériser latexture du matériau, on calcule la fonction de distribution des orientations
(FDO), notée f(g) qui par définition correspond & la fraction volumique de cristallites ayant
une orientation g adg pres:
av
\Y
ou g est I'orientation du cristal définieau 8 111.1.1.

A chague mesure d’ orientation g, on associe une fonction gaussienne centrée sur |’ orientation
et de largeur a mi-hauteur b. La fonction f(g) est alors la superposition de ces gaussiennes.

Elle peut ensuite étre développée en série sur la base de fonctions harmoniques sphériques
généralisées suivant le formalisme propose par Bunge [Bunge-82] :

= f(g)dg )

fmax (

ZZ Zcmn Tmn(g) (6)

/=0 m=—¢ n=—/

avec ¢/ un nombre entier positif et m,n des entiers.
C,™: les coefficients de texture

¢ max dépend de I'acuité de latexture
Pour caractériser |'acuité de texture, on utilise I'indice de texture défini comme suit :

J=[1*(g)dg= Z—C”V

é;tv

(7)
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[11.2. Un outil pour caractériser |’ anisotropie de texture: les
facteurs de Kearns généralises

La billette est un semi-produit présentant souvent des hétérogénéités de texture locale tres
prononcées. Les régions fortement texturées, correspondent a des zones dans lesquelles les
grains ont en majorité une orientation proche ou des axes-c presque paralleles. Ces textures
locales tres particuliéres, sont a I’origine d' une réduction significative des propriétés du
matériau, comme décrit dans la partie bibliographique (chapitre 11). Il serait donc intéressant
de disposer d’'un outil permettant de quantifier |’ anisotropie locale du matériau pour ensuite
décrire les propriétés moyennes des zones fortement texturées.

Dans cet objectif, il peut étre utile d'introduire les facteurs de Kearns, F,. Ces derniers

permettent en effet de quantifier le moment d’'ordre 2 des axes ¢ dans les 3 directions
macroscopiques principales. I1s sont trés utilisés dans I’ industrie nucléaire en particulier, pour
calculer les propriétés moyennes représentées par un tenseur de rang 2, comme la dilatation
thermique [Diz-92a]. |l est possible de généraliser le calcul de ces facteurs a toutes les
directions de I'espace et ainsi de déterminer la direction pour laquelle ils sont les plus
importants.

111.2.1. Expression des facteurs de Kearns

L es facteurs de Kearns correspondent au moment d’ ordre 2 du cosinus directeur de |'axe-c par
rapport aux directions (él &, @) du repére macroscopigue Ka. 1ls se calculent comme suit :

f, = f(c&)>.f(9)dg = fcos’(y,).f (9)dg ®)

Il est possible d’exprimer ces facteurs en fonction des coefficients de texture. En suivant le
formalisme de Bunge, on obtient pour le facteur de Kearns F; [Bunge-82]:

1 2 ClO" _ E 2 ClO (9)
3 15 3 15
Ici * désigne la quantité conjuguée. On peut noter que, dans le cas particulier des symétries

hexagonales la partie imaginaire de C}° est nulle aors C}° = C” [Humbert-90].

F; =

111.2.2. Eacteurs de Kearns généralisés

Le facteur de Kearns F3; a été calculé pour le repére macroscopique Ka. Il est possible de
définir I'expression des facteurs de Kearns dans un autre repere, Ka', de vecteur de base

&'&"8)
= §(c&".f(g)dg (10)

Pour effectuer ce changement de repere, il est plus pratique d'exprimer la fonction de texture
dansKa'". Pour cette raison, f(g) seraremplacée par f'(g'). En conségquence, F'; devient:
1 2

F,==+=C% 11
s=3 5> (1)



Contribution &’ éude des hétérogénéités de texture des billettesd' IMI 834 Chapitrelll

Le coefficient C'Y' défini dans Ka', peut aussi Sexprimer a partir des coefficients C)"
exprimés dans K (expression 14.6 dans [Bunge-82]).

+2 Do
Cy =2C 1,7 (9n)

n=-2 (12)
avec ga : larotation qui transforme K4' en Ka.

et T des gne |'orthogonalité du tenseur T
Si I'axe €', du repere Ka' est défini par I'angle d'azimut (3 et | angle de déclinaison o dans le
repére K, alors on peut montrer que F 3 S exprime de lafagon suivante :

, 1 2
F',=wWa,f) = 5+Ecg"(3cos2(a) -1)

+2—5://_§Sin(a) cos(a)[Re(CL) cos( ) — Im(CLY) sin(3) (13)

+ %(1— cos? (o) |Re(C2) cos(28) — Im(C2) sin(23) |

On peut noter que pour certaines valeurs particulieres de o et B, on retrouve |'expression
traditionnelle des facteurs de Kearns:

F, = w(0,90)
F, = w(90,90)
F, = w(0,0)

Cette fonction va permettre de calculer la valeur du moment d'ordre 2 par rapport a toutes les
directions de I'espace et ainsi de connaitre celle pour laquelleil est maximum.

111.2.3. Représentation

Il est pratique de représenter ces facteurs sous la forme d’ une projection stéréographique dans
une section perpendiculaire al'axe de la billette. Dans ce cas, les lignes d'iso-densité indiquent
les différentes valeurs du moment d’ ordre 2, dans toutes les directions de |'espace. Dans le cas
d’ un matériau non texturé, les facteurs de Kearns sont égaux a 0.333 dans toutes |les directions
del’espace. Ainsi leur écart a cette valeur de référence traduit |’ anisotropie locale.

La figure 4 présente une texture sous forme de figures de poles et la représentation des
moments d'ordre 2 correspondante. La figure de pdle {00.2} indique une distribution d’ axes-c
relativement complexe. Ces derniers se concentrent dans la direction axiale et dans différentes
directions radiales avec une forte dispersion vers la direction axiale. La représentation des
moments d’ ordre 2 indique quand a elle, le moment d’ ordre 2 des axes ¢ dans une direction
donnée et quantifie ainsi I’ anisotropie du matériau dans les différentes directions de I’ espace.
La valeur des moments varie entre 0.263 et 0.446, ce qui ne traduit pas une anisotropie trés
marquée. On peut noter cependant gqu'il existe une seule direction d anisotropie maximale
pour une distribution d’ axes-c relativement complexe.
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Figure 4: Texture a et projection stéréographique desfacteurs de K ear ns génér alisés cor respondants
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I11.3. | dentification des orientations ¢/, sur la carte EBSD

Une cartographie dorientations d'une structure bimodale ne permet pas d'identifier

directement les orientations relatives aux grains o, et aux colonies as. En effet, chaque

population de grains est indexée dans la méme structure cristalline. Pourtant les grains o, et

les colonies as développent respectivement une texture specifique, liée a leur histoire

thermomécanique :

- les grains oy sont issus de la déformation/recuit et recristallisation/restauration de larges
lamelles héritées de la transformation de la phase 3,

- les colonies as sont directement héritées de la transformation de la phase p suite a la
derniére étape de déformation/recuit en o/p.

Les deux populations ayant la méme structure cristalline (hexagonale compacte) et de
compositions chimiques souvent proches, aucun moyen conventionnel de mesure de texture
ne permet de distinguer leurs orientations respectives (diffraction de rayons X ou EBSD). A
notre connaissance, |’ ensemble des travaux publiés sur le dével oppement des textures dans les
aliages de titane de microstructure bimodale, ne distingue pas la contribution de chaque
population a laformation de la texture.

Dans le cadre de ce travail, une méthode a été dével oppée pour identifier les données relatives
aux grains oy, et aux colonies o sur une cartographie EBSD. Cette méthode a été en grande
partie automatisée pour permettre l'analyse de cartographies couvrant des zones
millimétriques, correspondant a |’ é&endue des zones présentant des hétérogénéités de texture.

111.3.1. Méthode retenue pour separer les orientations o, et o

[11.3.1.1. Caractéristigue physigue distinguant les deux populations

Une premiére étape du travail concerne la recherche d'une caractéristique physique
permettant de distinguer de maniére systématique (en vue d'une automatisation) les deux
types de morphologies. Plusieurs caractéristiques déduites directement ou indirectement de la
cartographie EBSD ont, dans un premier temps, été testées. On peut énumérer la morphologie
des grains o, et des colonies o, la qualité des diagrammes de Kikuchi pour chague population
et les désorientations spécifiques caractérisant chaque population avec son voisinage.
Cependant, aucune de ces caractéristiques n'a permis de séparer efficacement les orientations
Op €t os.

Il est cependant trés facile de reconnaitre les deux types de grains en microscopie
conventionnelle. La figure 5 présente une image de la microstructure bimodale obtenue en
microscopie électronique avec le détecteur d électrons rétrodiffusés (BSE pour Back
Scattered Electron). Cette image a été réalisée sur un échantillon poli présentant un état de
surface approprié pour une analyse EBSD. Les grains o, sont fonces et contrastent bien avec
les colonies o L'histogramme des niveaux de gris correspondant souligne la présence de
deux populations associées a des niveaux de gris tres différents (fig. 6).
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| |
Figure5: Microstructure en microscopie Figure 6 : Histogramme des niveaux degrisd'une
électronique, contrasteen Z (€lectronsretro image BSE

diffusés)

[11.3.1.2. Origine du contraste en imagerie BSE

L’image BSE est obtenue avec le détecteur d'éectrons rétrodiffusés 4 cadrans, placé a la
verticale de I'échantillon, dans I'axe du faisceau (afin de recueillir le maximum d'éectrons
rétrodiffusés). Le contraste obtenu lorsque I’ on somme I’information sur les 4 cadrans, est lié
a la différence de composition chimique des phases en présence, également appelé ‘ contraste
en Z'. En effet, les phases riches en éléments lourds (Z élevé) vont produirent davantage
d'éectrons rétrodiffusés (en clair dans I'image) que celles riches en éléments Iégers (en
sombre dans |'image).

Dansle casdel’IMI 834 (voir composition § 11.1.4.1), la composition de la phases o, et par
déduction celle de la phase as, peut étre déterminée, en premiere approximation, en
considérant que lors du dernier traitement thermique en (a,+p) les deux phases étaient a
I'equilibre thermodynamique. On suppose donc que la composition de la phase o, n'a pas
changé lors du refroidissement, la diffusion ayant lieu principaement pour les phases
impliquées dans la transformation.

Une simulation par le logiciel Thermocalc® [Thermocalc] a été effectuée pour déterminer la
composition respective des phases o, et B juste avant refroidissement Le résultat de la
simulation est présenté dans le tableau ci-dessous :

Compositions (at %) Ti Al Sn Zr Nb Mo S C

nominae 8462 1025 161 1.83 036 025 085 024
delaphase o 2996°C (30% o) 83.04 1291 090 1.68 021 006 072 0.48
delaphase f 2996°C (30% ) 85.29 912 191 189 042 033 090 0.3

Ceci montre que la phase 3 est riche en ééments lourds comme le molybdéne et |e niobium et
donc les compositions moyennes en ééments lourds/léger des phases a et (astp) a
température ambiante seront différentes.

Sur une image BSE a fort grossissement (fig. 7), la phase o (primaire ou secondaire) est tres
sombre aors que la phase  apparait nettement plus claire. A faible grossissement (fig. 5 par
exemple), on ne distingue plus le liseré B des fines lamelles as. Par conséquent le niveau de

! Simulation réalisée par Dominique Daloz au L SG2M

38



Contribution &’ éude des hétérogénéités de texture des billettesd' IMI 834 Chapitrelll

gris associé a ces colonies o correspond en fait a la moyenne de niveaux de gris des phases
os et B.

Ce contraste sera donc d’ autant plus marqué que :

- ladifférence de contraste en Z entre les phases o/} est importante,
- laproportion de phase 3 résiduelle est importante,

- leslamelles as sont fines devant les grains ay,

- legrossissement du MEB est faible.

Figure7: Frontiéreentreun grain o, et une colonie o

[11.3.1.3. Méthoderetenue

Dans le cas de I'alliage IMI 834, le contraste en Z observé sur I'image BSE permet de
distinguer efficacement les deux populations de grains. En effet, cet alliage posséde une
différence de contraste en Z tres importante entre les phases o/f. Par ailleurs, la
microstructure de la billette correspond a des colonies as de lamelles d’ épaisseur inférieure au
micron et des grains oy, de I’ordre d’une vingtaine de microns. De plus, les zones fortement
texturées étant de taille millimétrique, il faudra acquérir les microtextures a de tres faibles
grandissements.

Ainsi, pour distinguer les orientations op/os sur une cartographie d orientations, nous
proposons de mettre en paralléle les informations de I'imagerie BSE et de I’ analyse EBSD™.
Cependant, les deux informations (EBSD et BSE) n'étant pas acquises dans les mémes
conditions dans |e microscope, un traitement correctif additionnel est nécessaire.

Dans la section suivante, les différentes étapes de la séparation seront illustrées sur un
exemple (fig. 8) qui présente, pas a pas, le traitement de la carte EBSD jusgu'a la séparation
des orientations oy/ais.

111.3.2.Mise en cauvre : Corrélation des données EBSD et d'imagerie BSE

[11.3.2.1. Acquisition et correction additionnelle des données

La cartographie EBSD s obtient avec I’ échantillon incliné a 70° alors que I’image en BSE est
acquise sur |'échantillon horizontal. L'ordre d'acquisition n'a pas, a priori, dimportance dans la

! Les deux populations de grains peuvent auss étre facilement reconnues en microscopique optique ou
€électronique. Dans ce travail, nous avons choisi de travailler sur I'imagerie BSE pour effectuer la séparation, une
meéthodologie similaire peut étre développée a partir de I'imagerie optique.
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mesure ou I'on est capable de faire les deux acquisitions sur la méme zone. D'un point de vue
purement pratique, il est plus simple de faire I’analyse EBSD sur I'échantillon incliné a 70°
avant |I'imagerie BSE. Cela permet d’ utiliser |a tache de contamination résultant de I’ analyse
EBSD, visible en électrons secondaires, pour localiser la zone a scanner en BSE.

Pour augmenter la différence de niveaux gris entre les grains o, €t les colonies o sur I'image
BSE, cette derniere va subir une premiere série dopérations telles que la correction
d’ éclairage, laréduction du bruit et I’ augmentation du contraste.

Par ailleurs, I'image BSE et la carte EBSD contiennent des distorsions specifiques, liées a la
géométrie d acquisition. De plus leurs résolutions sont différentes: Celle de la carte EBSD
correspond au pas d’ acquisition, alors que celle de I'image BSE est liée au grandissement du
MEB. De ce fait, I'image BSE doit étre transformée pour coincider point par point avec la
carte EBSD. Ce type de transformation peut étre réalisé avec un logiciel de traitement dimage
(ici Aphelion [Aphelion]), en utilisant une combinaison linéaire de transformations
élémentaires (trandation, dilatation rotation, et cisaillement). Pour définir complétement cette
suite de transformations, il suffit de connaitre la position de 3 points dans la microstructure et
leurs équivalents sur la carte EBSD (fig. 8a). Lorsque I'on définit plus de 3 points, I'écart entre
les points fixés dans la cartographie EBSD et leurs équivalents dans la microstructure est
minimisé par une méthode des moindres carrés. En pratique, ce sont les 4 coins de la carte
EBSD qui sont repérés manuellement sur |'image BSE.

I I e

b) Correction de I'image BSE c) Séparation des
Identification des grains « orientations «, et o,

P

Figure8: lllustration de la séparation automatique sur une carte exemple

A I'issue de ces différentes transformations, le fichier de résultats de I'anayse EBSD est
complété pour chagque pixel de la carte, par le niveau de gris de I'image BSE. Le résultat de
cette association est illustré sur la figure 8b-1. Chague pixel est coloré selon le niveau de gris
de I'image BSE et les lignes blanches révélent les désorientations o/o > 5°. Ces lignes
délimitent de maniére satisfaisante les contours des grains o, et des colonies a.s. Toutefois, on
peut noter de faibles écarts (1 ou 2 pixels) entre les lignes de désorientations angulaires et les
grains o, de lamicrostructure. Ces écarts seront discutés au § 111.3.3.
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[11.3.2.2. Séparation automatique desgrains o, €t des colonies assur la carte EBSD

La séparation directe des pixels a partir de leur niveau de gris sur I'image BSE ne permet pas
d’identifier efficacement les 2 populations. En effet, un méme grain sur la carte EBSD
pourrait étre identifié comme appartenant partiellement a chacune des phases. Ceci est lié aux
différences de contours de grains, lorsgue ces derniers sont définis a partir des données EBSD
et a partir de I'image BSE. De plus, dans certains grains o,,, on observe des variations de
niveaux de gris. Ainsi la séparation automatique sur la carte EBSD procéde comme suit :

- Les pixels appartenant & un méme grain o, ou une méme colonie o5 sont regroupés en
utilisant un critéere de désorientation, donc une information dérivée de |’analyse EBSD.
Ceci est facilement réalisable a I’aide d’un agorithme standard de reconnaissance de
grains a partir des données EBSD.

- Pour chague grain identifié, on considére le nombre de pixels avec un niveau de gris foncé
de I'image BSE. Si ce hombre est supérieur au nombre de pixels avec un niveau de gris
clair, le grain est assimilé a un grain ay, Sinon a une colonie as. Le niveau gris est foncé
Sil est inférieur a un seuil t, déduit de I'histogramme des intensités de gris (fig. 9). Cet
histogramme est en fait déconvolué en 2 gaussiennes représentant les 2 populations de
grains. Le niveau gris seuil séparant les deux populations a été défini a partir du point de
plus basse densité entre les 2 pics. On peut noter que ce seuil sépare I'histogramme en 2
surfaces proportionnelles ala fraction surfacique de chacune des 2 populations.

Le résultat de la séparation est donné sur la figure 8b-2, dans laquelle les contours rouges
definissent les ensembles de pixels de la carte EBSD correspondant a des grains o, identifiés.

Lorsque I’analyse EBSD nécessite I’ acquisition de plusieurs cartes pour couvrir des zones tres
étendues sur |'échantillon, les différents paramétres de la méthode de séparation sont
identifiées sur la premiére carte, puis automatiquement appliqués aux cartes suivantes.

Niveau de séparation,t

Niveaux de gris
correspondant aux
grains a

Niveaux de gris

correspondant aux
« colonies a,

Figure 9:Histogramme des niveaux degris
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111.3.3. Efficacité de |la méthode

L'efficacité de |la méthode a été vérifiée sur plusieurs cartes. En moyenne 94% des grains sont
correctement identifiés.

La principale source d'erreur est illustrée par la carte EBSD de la figure 10 acquise avec un
pas de 0,5um. Les pixels sont colorés selon lavaleur de leur indice de quaité (1Q) sur lequel a
€été superposé une couleur représentant la projection de Dt dans le repére du cristal selon le
code de couleur du triangle standard.

0O, de méme orientation
8 que le grain o, sur lequel
=% il s'appuie

Grains o,

Lamelles dues a un
grossissement du
grain o lors du
refroidissement

50um {ooo1} Dt (o11g

{-12-10%

Figure 10 : Agrandissement d'un grain o, code de couleur du triangle standard

Sur cette figure, le grain o, en rose au centre et les lamelles roses qui |'entourent ont été
identifiées comme un grain ap. En fait, I'angle de désorientation qui sépare les lamelles du
grain oy est inférieur a 2° et le grain o, et lamelles sont donc considérés comme une seule
entité lors de I'identification.

Ces lamelles sont en réalité induites par un grossissement des grains oy, lors du dernier
refroidissement. Du fait, le contour d’un grain o, sur la carte EBSD englobe également les
lamelles dues au grossissement. De méme, parfois, de grosses colonies partagent la méme
orientation que les grains o, voisins. Un grossissement trop important peut introduire des
erreurs |ors de I'identification automatique.

La méthode est donc trés efficace, mais posera des problémes lorsque les grains oy, ont la
méme orientation que les colonies environnantes. Dans ce cas, il est préférable de séparer
directement les deux populations pixel par pixel a partir des niveaux de gris BSE [Germain-
054].

Dans la suite du travail, la plupart des erreurs seront corrigées manuellement sur les
cartographies op/as présentées.
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I11.4. Restitution de la texture et microstructure de la phase g haute
température

La texture locale des colonies as est directement liée a la texture de la phase parente B qui se
développe lors des étapes de déformation/recuit dans le domaine biphasé. De ce fait, la
connaissance de la microtexture 3 est un éément important pour comprendre la formation des
microtextures de la billette.

Dans I'IMI 834, la fraction volumique de phase B présente a température ambiante est tres
faible (moins de 5%). Par ailleurs, elle se localise, sous forme de fins liserés, entre les
lamelles a.s. I est difficile d’identifier systématiquement ces orientations par analyse EBSD.
Dans ce cas, pour déterminer les orientations de la phase parente, des méthodes originales ont
eté développées. Elles s appuient sur la relation d orientation entre les deux phases, pour
restituer les orientations parentes 3, soit a partir de textures globales [Humbert-00], soit a
partir des orientations individuelles de la phase as héritée a température ambiante. Les
premiers développements permettaient de calculer |'orientation d'un grain f a partir de
I"identification manuelle des variantes o héritées [Humbert-94, Glavicic-03a]. Depuis, ce
principe de base est utilisé pour restituer la cartographie de la phase p a partir de la
cartographie de la phase o héritée, de fagon semi-automatique puis de facon automatique
[Gey-03, Glavicic-03b].

Dans ce travail, cette derniére approche a été adaptée pour recalculer la microtexture 3 sur des
zones de taille millimétrique, a partir de la composante o5 de la microtexture o. de la billette,
(identifiée comme décrit au § 111.3). Les améliorations qui ont été apportées, ont permis
notamment d’ augmenter le taux de recalcul des orientations 3 tout en conservant une grande
fiabilité du résultat et de réduire largement le temps de calcul. La méthode comprend les 2
€tapes principal es suivantes, qui sont réitérées pour chaque grain 3 :

- I'identification automatique sur la carte EBSD, des colonies as héritées d'un grain parent
B,

- le cacul de l'orientation la plus probable du grain parent B a partir des orientations a.s
héritées et la construction de la cartographie (3.

Dans les paragraphes suivants, chague étape est détaillée puis I’ ensemble de la méthode est

validé sur un alliage de titane  métastable.

[11.4.1. Groupement des colonies a- héritéesd'un méme grain 4

[11.4.1.1. Critéred identification

Sur une microstructure en colonies, il est souvent possible d'identifier les anciens joints de
grains B par la précipitation de platelets ‘ acg’. Cela devient plus difficile sur une cartographie
as. Dans ce cas, les colonies appartenant a un méme grain § peuvent étre identifiées a partir
d’'un critere de désorientation. En effet, leurs orientations respectives sont théoriquement
toutes en relation de Burgers (14) avec l'orientation 3 initiale.

(110) acc /! (0001)HCP
[111]ec #7[21 10}

(14)
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Cette relation d'orientation peut également sexprimer sous la forme d'une rotation Ag.
L'orientation d'une variante caractérisée par larotation g,', héritée d'un grain g d'orientation
caractérisee par larotation g, sécrit

9, =AgC, g, (15)

avec C, correspondant a une des 24 rotations du groupe de symétrie de la phase cubique.
L’ ensemble des rotations équivalentes s écrit :

{ga }= {Hj'Ag'Ci 'gB}j:mz (16)
avec H,; (j variant de 1 a 12) correspondant aux 12 rotations du groupe de symétrie de la
phase hexagonale [Humbert-95]. En pratique, le nombre de variantes héritées se limite a 12
car Ag, Ciet H; sont liées par une relation de commutation. Par conséquent, C, et

C..,, donnent le méme résultat [Humbert-92].

A partir de (16), on peut calculer I’ensemble des rotations théoriques, représentatives des
désorientations A" entre les variantesi et j :
A= {gai.gaj_l}= H,.Ag.C,.C,"Ag™H, =H,AgC, Ag"H, (17)

(mp) ™

Chacune de ces rotations peut sexprimer par une rotation d'angle o autour d'un axe .
Chagque désorientation peut étre caractérisée par 12*12 rotations équivalentes que I'on
exprimera par larotation dangle o le plus petit. L’ analyse de |’ ensembl e des rotations montre
gu'il n'existe que 5 types de désorientations possibles entre les variantes as héritées d'un
méme grain 3, donnés dans le tableau 1, auxquels s gjoute bien sir I’ identité :

w n
10°529 ¢ =[00.1]
60° a, =[-12.0]

60°832 d, a80°97 de ¢ dansleplan (d,, ¢)
63°262 d, a72°73de ¢ dansleplan(a,, ¢)
90° d, a5°26 de &, dansle plan basal

. L . th
Tableau 1: Notation sousforme d’angle et d’axe des désorientations A

Ainsi lorsgue deux colonies voisines ont une désorientation expérimentale A®® qui
correspond a I’'une des désorientations théoriques, elles ont une forte probabilité d étre
héritées du méme grain B. S leur désorientation est différente de I’ensemble de ces
désorientations théoriques, elles sont issues de deux grains B différents et leur frontiére
correspond a un ancien joint de grains 3.

=g, g,”)" (18)

Théoriqguement, la composition des désorientations (19) doit donner la matrice identité |
lorsgue les deux désorientations sont égales.
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A (AN 2 (19)

En pratique, il faut donc tenir compte de la précision des mesures d orientations et d'un écart
alarelation stricte de Burgers. Cela revient a accepter un certain écart ala matrice identité |.
Cet écart se mesure par latrace t de la matrice produit (19) : t doit étre proche de 3 avec une
tolérance exprimée par 6 de sorte que :

2.co5(0)+1<t<3 (20)
Avec ce critere de désorientation, il est possible de dire si potentiellement deux colonies sont
héritées ou non, d'un méme grain B. Il sagit maintenant d’ appliquer ce critére de fagon

systématique aux orientations os de la cartographie avec pour objectif de regrouper les
colonies appartenant a un méme grain parent.

[11.4.1.2. Miseen oauvre

Les pixels as de la carte EBSD, appartenant & un méme grain 3 parent, sont soit faiblement
désorientés (auquel casils appartiennent & une méme colonie) soit désorientés suivant une des
désorientations décrites dans le tableau 1 (auquel cas, ils peuvent appartenir a des colonies
différentes, issues du méme parent).

Il est possible de regrouper ces pixels en adaptant |’ algorithme utilisé de facon standard en
EBSD pour identifier les grains. Cet algorithme reconstruit un grain en partant d'un pixel de
référence puis regroupe les pixels voisins de proche en proche selon un critere de
désorientation angulaire. Deux types de désorientations peuvent étre considérées
[Humphreys-01]:

e les désorientations entre le pixel de la carte et le pixel de référence. On parle de
"référence absolue”,

e les désorientations entre pixels voisins partant du pixel de référence. Cette approche
est appel ée par opposition "référence relative”.

Pour adapter cet algorithme au traitement de nos données, il ne faut plus seulement considérer
les faibles désorientations angulaires mais également les désorientations proches des
désorientations théoriques définies dans le tableau 1. Par ailleurs, il Sagit de déterminer
laquelle des approches en ‘référence relative ou absolue’ est la mieux adaptée. Les deux
options ont été implémentées et testées. Chacune présente des avantages et des inconvénients
(illustrés figure 11). En fait, dans les deux cas, lorsque deux colonies voisines, appartenant a
deux grains parents différents, présentent des désorientations proches de I'une de celles
décrites dans le tableau 1, il est difficile de déterminer leur appartenance a l'un ou a l'autre
grain. Cependant, |’approche considérant la référence relative va grouper I'ensemble des
variantes issues des deux grains f. Il ne sera donc pas possible de trouver une orientation 3
unique, en relation de Burgers avec toutes les variantes sélectionnées (fig. 11a). L’ utilisation
de la référence absolue est alors plus efficace, mais n’ empéche pas une mauvaise affectation
des colonies a lafrontiére de deux grains  (fig. 11b-c). En fait, |la méthode retenue consiste a
regrouper les pixels remplissant la double condition : respecter des désorientations théoriques
avec ses proches voisins et avec le pixel de référence. Pour chacun grain $ en cours de
construction, le pixel de référence est défini par le centre de gravité de la colonie de plus
grande taille encore non affectée a un grain . Cela évite de choisir un pixel de référence
correspondant a une erreur d'indexation. L’ ensemble de la procédure limite significativement
les erreurs d’ affectation de colonies par grain parent. Nous verrons gue les erreurs restantes
seront éliminées une fois |’ orientation 3 calculée.
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O Colonies
Contour des anciens grains
Contour calcule

+<— Relation d'orientation a_/a,_
> Colonie contenant le pixel de référence

Figure 11: Configurations spécifiques observées lors de la reconnaissance des anciens grains f,
a) reconstruction en référencerelative, b) et ¢) reconstructions en référence absolues

111.4.2.Calcul del'orientation £

[11.4.2.1. Casd unerelation de Burgersstricte

L’ orientation 3 peut étre calculée a partir de I’ensemble des orientations o héritées dans le
grain parent. En fait, la connaissance d'une variante as permet de calculer 6 orientations

possibles du parent 3 caractérisees par lesrotations g ﬁi o

{gﬂi }: {Ci Ag™H, g, }1:1,12 (20)

En considérant I’ ensemble des variantes o issues d’un méme grain, il est alors possible de
déterminer I’ orientation de celui-ci. 11 s'agit de I’ unique élément commun aux différents sous-

ensembles d'orientations parentes 3 potentielles (fig. 12).
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Variant 1

{9}

Parent

Variant 2
{g°}

Variant 3
{9’

Figure 12: Principe de détermination du parent g & partir del'orientation desvariantes a

[11.4.2.2. Casd’unerelation de Burgers approximative

Dans la pratique, du fait de I’écart a la relation de Burgers et de la précision des mesures
d’orientations, on observe rarement une orientation 3 strictement commune aux différents
sous-ensembles de 6 orientations potentielles mais un ensemble d’ orientations recalculées
proches les unes des autres. |l est aors possible d’estimer I’ orientation du grain parent en
moyennant les orientations 3 proches (c’est a dire présentant une désorientation inférieure a

une certaine tolérance €) commeillustré sur lafigure 13 [Humbert-96].

Ornentations
proches du parent

{g.}
Variant 2
fo*}

Variant 3
{g°}

Figure 13: Calcul del'orientation B lorsquelesvariantes a ne sont pas strictement en relation de Burgers
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[11.4.2.3. Unicitédel orientation B

Il faut noter qu’il n’est pas toujours possible de trouver une orientation 3 unique a partir des
variantes regroupées. La probabilité de trouver un parent unique a partir de I'orientation de n
variantes n={1..12} peut étre calculée en émettant I'hypothése que toutes les variantes
nai ssent de maniere indépendante et équiprobable :

Considérons les 12 variants o hérités du méme parent . Leurs orientations se calculent a
partir de larelation (15). Soit Q3 I'ensemble des combinaisons de n variants parmi 12. Alors,

Q, contient C;, éléments. Si A est I'événement "Trouver une combinaison de variant donnant
un parent unique’, alors

P ( A) _ nb de combinaisonsden varlg]lteﬁdonnant un parent unigue (21)
12

La probabilité de trouver une solution 3 unique en fonction du nombre de variantes pris en
compte, est donnée dans le tableau 2.

n Pa(A)

1 0%

2 72.72%

3 98.18 %
4et+ 100 %

Tableau 2 : Probabilité detrouver une solution B unique a partir den variantes

Dans la mgjorité des cas, trois variantes suffisent pour trouver une solution unique [Gey-03].
La figure 14 illustre une configuration pour laguelle 3 variantes ne permettent pas le calcul
d’ une orientation  unigque. Les trois variantes sont toutes en relations de Burgers avec 2
orientations 3 différentes, en relation de macle 60°-<111>.

a) {0002} {1120}

/ N RN
.f'/ / ! & ™ \
| f Il',
=: el I
.\.\ . \.\\ l_..l'l
S~ | _‘_,__// \\_,,_____l vl ____,//
b) {100} .4 (110} e TERE | S—

- . ~ e ™
Ve N A N/ \
. / . 5\ )/ L4 ] -I-".

4 | ° * | ll
1 | : = I . |
oot . ./
\\ . /_.-' \ [ \

Figure 14: Figures de poles représentant une combinaison de 3 variants as (a) ayant deux parents 8
potentiels (b)
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Lorsqu'il est impossible de trouver une seule orientation 3 unique, en relation de Burgers avec
la majorité des variantes regroupées, aucune orientation 3 ne sera affectée aux pixels
correspondant a ce grain sur la cartographie d’ orientations de la phase 3.

[11.4.2.4. Procédure derecherchedel’orientation B et construction dela carte

Larecherche del’ orientation 3 consiste atrouver | unique orientation en relation d’ orientation
de Burgers avec les variantes regroupées par grain parent. Cette recherche doit tenir compte
du fait que le jeu d orientations a.s peut contenir des erreurs d’indexation et qu’un nombre
limité de colonies a été affecté au mauvais grain 3.

Pour limiter I'impact des erreurs d'indexation, la recherche de I'orientation  prend en compte
le poids relatif des colonies. Pour chague colonie de poids Pi, |'orientation des 6 parents 3 de
poids Pi est calculée. Une solution 3 est trouvée, si dans |’ espace des orientations potentielles
de la phase B, un ensemble d’ orientations proches (définie avec une tolérance ) correspond a
un maximum unigque de densité d’orientation (fig. 15). L’ orientation B retenue est aors la
moyenne de ces orientations proches.

On peut noter que la solution retenue n'est pas forcément en relation de Burgers avec
I”ensemble des variantes regroupées dans le grain. Cela permet de tenir compte des erreurs
d’indexation et d'un mauvais regroupement de colonies. Une fois l'orientation f déterminée,
elle est affectée aux positions (X, y) de la carte as correspondant aux variantes effectivement
en relation de Burgers avec |'orientation 3 recalculée. Les variantes sélectionnées initialement
qui ne sont pas en relation de Burgers avec |'orientation [ recalculée, peuvent a nouveau étre
prises en compte pour les itérations suivantes. L’ ensemble de la procédure est résumé dans le
tableau 3.

0.6 4
0.5 1 u

0.4 4

f(g,)

0.3 4

0.2 4
01 I
0

0.18 4
0.16 1
0.14 4
0.12 A +
0.1 1
0.08
0.06 4
0.04 4

0.0?-I
0_

,,__._,_._._-
w
a

f(g,)

Densité maximale_] gﬁ

Figure 15: Dé&ermination " pratique’ del'orientation du parent B
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n° Opération
1  Identifier les colonies et les classer par ordre décroissant de taille.
2  Déterminer les pixels de référence a partir du centre de gravité des colonies.
3 Grouper les premiers voisins de la colonie a laguelle appartient le pixel de référence qui sont en

relation spécifique agos avec celle-ci

4 Grouper les seconds voisins S'ils sont en relation a.J/os avec leur voisin direct mais aussi avec la
référence. Ainsi de suite pour les 3éme, 4éme, ... voisins de proche en proche

Les variantes potentiellement issues d un méme grain § sont ainsi identifiées.
5  Déterminer l'orientation du grain g apartir de I’ orientation des variantes o.s identifiée

Lorsque la solution 3 est unique, |'affecter aux variantes o identifiées qui sont effectivement en
relation dorientation avec cette solution. Les autres variantes restent disponibles pour les
itérations suivantes

7  Effectuer les opérations (3 & 6) a partir du pixel de référence suivant, et ains de suite jusqu'a
affecter une orientation 3 atoutes les colonies o (lorsque c'est possible)

Tableau 3: Résumé dela méthode de recalcul automatique des cartes 8

111.4.3.Validation de la méthode

[11.4.3.1. Procédure expérimentale et r ésultats

La fiabilité de la méhode a été testée sur un aliage de titane B métastable (de nom
commercial -cez), traité dans le domaine 3 puis refroidi al'air. Ces conditions de traitement
permettent de retenir suffisamment de phase [ a température ambiante pour mesurer son
orientation directement par EBSD. Nous alons donc pouvoir comparer, sur une méme
cartographie, I'orientation de la phase p mesurée a celle calculée.

,.i N

{111}

{001} Dt (12-10) 500um

Dt

a) {01-10} b)

Figure 16: Carted'orientation du p cez: a) phase as héritée, b) phase f métastable
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La microstructure est constituée d'anciens grains § d'environ 300um de diamétre, pour une
largeur de lamelles variant entre 5 et 10um. Les liserés de phase B présents entre les lamelles
ont une épaisseur comprise entre 0.5 et 3um.

Une cartographie d'orientations a été acquise avec un pas de 0.8um de maniere a obtenir
suffissmment d'information sur la phase  tout en couvrant une trentaine d'ex-grains 3 de
taille significative. La figure 16a donne la cartographie d orientations des colonies as qui
représente 60% des pixels indexés. La figure 16b donne celle de la phase B résiduelle soit
15% des pixels indexés. Les pixels restants n'ont pas pu étre indexés. Sur ces figures, la
couleur associée a chague pixel représente |'orientation de Dt dans le repére du cristal, suivant
le code de couleur du triangle standard. On peut noter ici qu'une couleur ne suffit pas a la
définition d'une orientation. Pour définir complétement I’ orientation, il faut rgjouter une
cartographie d’ orientations permettant de repérer une deuxiéme direction macroscopique dans
le repére du cristal. Lorsque cela nous a semblé nécessaire, les deux représentations sont
présentées.

Sur la cartographie de la phase 3 résiduelle (fig. 16b), on distingue nettement les contours des
anciens grains . A partir de cette cartographie, nous avons utilisé la procédure de réduction
des points non indexés (8 111.1.2), pour obtenir une image de la cartographie 3 a haute
température avant la transformation de phase B—a (fig. 17). Cette derniere servira de
référence pour valider la méthode.

AN

Dt {111}

{001} {101}

500um

Figure 17: Carte 100% B estimée a partir dela carte dela phase B résiduelle

La méthode de restitution de la phase 3 a ensuite été appliquée a la cartographie de la phase
as. Pour y faire apparaitre les désorientations entre colonies voisines, les pixels non indexés
de la cartographie 16a ont également été extrapolés. La cartographie de la phase 3, recalculée
en utilisant une tolérance € de 3°, est présentée figure 18, avec le méme code de couleur que
celui delafigure 17. Les pixels noirs correspondent aux points non recal cul és.

S S R Dt

{111}

{001} {101}

500um

Figure 18: Carte B recalculée a partir desorientations o
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[11.4.3.2. Discussion concernant |’ efficacité de la méthode

Taux de recalcul des orientations 3

En comparant les figures 17 et 18, on note que quasiment toutes les orientations 3, présentes
dans I’échantillon, ont pu étre recalculées par méthode indirecte. Ce taux de recalcul tres
eleve, est en fait lié a la résolution de la cartographie o initiale. Une résolution importante
permet de déterminer I’ orientation d'un plus grand nombre de colonies, en particulier celles
de petites tailles. Or un nombre de colonies d orientations différentes plus importants par
grain parent augmente la probabilité de trouver |’ orientation unique . D'autres tests ont été
réalisés sur le méme échantillon, mais a partir de cartographies initiales acquises avec un pas
de déplacement du faisceau plus important (5um). Dans ces conditions, 90% des orientations
de laphase 3 ont pu étre recal cul ées.

Sur la figure 18, on note que les pixels noirs apparaissent majoritairement aux niveaux des
joints de grains. En fait, |'orientation de la précipitation ocg présente souvent un écart a la
relation d orientation avec les deux grains § voisins, supérieur a la tolérance . Dans ce cas,
I'orientation des platelets ags N’ est pas utilisee dans la recherche de la solution retenue. Sur
les cartes acquises avec un pas de déplacement plus grand (non représentéesiici), les zones de
la cartographie  non recal culées correspondent a des grains 3 petits pour lesgquels le nombre
de variantes identifiées n'a pas permis le calcul d'une orientation 3 unique.

Précision des orientations A recalculées

La comparaison entre les orientations mesurées directement et celles recal culées montre que
les deux sont trés proches. Pour |’ ensemble des orientations recalculées, un écart moyen de
1,3° de désorientation angulaire avec un écart type de 2,17° a été mesuré. Aucune erreur dans
le calcul de I’orientation n'a été observée et ce pour 55 grains B au total. La fiabilité du
recalcul peut d’ ailleurs étre vérifiée en comparant les cartographies des figures 17 et 18.

Fidélité des contours B

En comparant les zones entourées sur la figure 18, on peut constater que la position des joints
de grains § n'est pas toujours bien restituée. Ceci est d0 a la présence de colonies awes qui Se
développent de part et d'autre du joint B/ avec des orientations proches (avec des
désorientations angulaires inférieures a la tolérance €). Elles ne peuvent donc pas étre
différenciées par un critere de désorientation. Cependant cette erreur dans |’ affectation de
certaines colonies awss est suffisamment faible pour ne pas influencer significativement la
statistique de taille des grains 3, comme le montre lafigure 19.

Par conséquent, cet exemple d’ application montre que la méthode développée dans le cadre
de ce travail est tres efficace pour restituer la microtexture de la phase parente 3 a partir de
celle de la phase o héritée. Elle permet une bonne restitution des grains B que ce soit en
orientation ou en taille.
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Dans ce chapitre, nous présentons et analysons les caractéristiques de la microstructure et la
texture d'une billette d'IMI 834, caractéristiques que nous avons déterminées a I’ aide d’ outils
spécifiques décrits au chapitre I1l. Une attention particuliere est portée sur la présence
d'hétérogénéités de texture et de microstructure a une échelle mésoscopique. En effet, comme
présenté dans la partie bibliographique (chapitre Il), des régions comportant une texture tres
marquée ou des grains o primaires (o) alongés, semblent, du fait de leur microstructure,
conduire alaréduction de latenue en fatigue de I'lM 1 834.

L'analyse détaillée de la microstructure et de la texture locale, nous permet d obtenir des
indications sur laformation des hétérogénéités au cours de I'élaboration de la billette. En effet,
la microstructure bimodale comprend deux types de grains ayant chacun une histoire
thermomécanique différente. Les grains oy, proviennent de la fragmentation des lamelles a
transformées en globules au cours de la forge dans le domaine o/ et les colonies o
secondaires (o.s) sont héritées de la transformation de la phase . Gréce aux outils et méthodes
présentés au chapitre précédent, les orientations de chague type de grains ont pu étre étudiées
indépendamment. A partir de |'orientation des colonies as, la microtexture de la phase § a pu
étre restituée. De cette maniére, nous avons pu décrire les caractéristiques de la microtexture
o/B alafin delaforge dansle domaine o/f.

IV.1. Caractéristigues générales dela billette

1V.1.1. Microstructure

hY

Une billette d'IMI 834 a é&é mise a notre disposition par un motoriste de I’industrie
agronautique. Elle a été prélevée au hasard dans un lot. Par conséquent, les hétérogénéités de
microstructure et de texture locales qui seront analysées dans la suite du travail, correspondent
a des hétérogénéités que I’ on trouve aléatoirement dans ce type de produit, sans se fixer pour
objectif d éudier en particulier une zone a l'origine de mauvaises performances en fatigue du
matériaul.

La microstructure de la billette, analysée par microscopie optique® (fig. 1), est bimodale,
constituée de 30% de grains oy (blancs) repartis dans une matrice os lamellaire (grise). La
taille de grains o, est d’environ 25 um, mais, comme le montre la figure 1, ces grains
présentent une assez forte dispersion en taille et en morphologie. Certains grains sont plutét
équiaxes et d'autres plutét alongés.

Figure 1: Microstructure bimodale dela billette d'| M| 834 (microscopie optique)

! La préparation de surface pour I’observation en microscopie optique consiste en une suite de polissages
mécaniques sur papiers abrasifs en utilisant des granulométries décroissantes jusqu'a 2400, suivie d'un polissage
attague avec une solution de silice colloidale (OP-S) et de peroxyde d'hydrogene. Enfin les échantillons sont
attaqués chimiquement au réactif de Kroll entre 2 et 10s (2% HF, 3% HNOs, 23% H,0,, 75% H,0).
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Les lamelles héritées de la transformation de phase des grains 3, mesurent moins de un
micron de large et forment des colonies. |l est possible de distinguer les contours des anciens
grains 3 gréce a la précipitation intergranulaire. La taille moyenne des anciens grains 3 a pu
étre estimée a 60 um. La fraction volumique de phase B résiduelle a température ambiante,
localisée entre les lamelles, est inférieure a 5%.

Les microstructures bimodales sont fréguentes dans les produits semi-finis en IMI 834
(billette, barres, téles, feuilles) car elles offrent un bon compromis entre I'excellente résistance
au fluage d'une microstructure 100% lamellaire et la bonne tenue en fatigue d'une
microstructure équiaxe [Neal-88]. Il semble que les propriétés optimales soient obtenues
lorsque la microstructure est constituée de 15% de grains o, finement distribués dans une
matrice lamellaire [Neal-85].

1V.1.2. Procédé de fabrication

Le procédé de fabrication des billettes, produites par la société TIMET, est couvert par le
secret industriel. |l est toutefois possible d’ en décrire les grandes étapes a partir d' une étude
bibliographique. En effet, les parametres du procédé permettant d'obtenir une microstructure
bimodale ont largement été étudiés [L Utjering-98, Brun-95]. Ce procédé consiste en une suite
de chauffes et de déformations/recuits dans le domaine 3 puis o/ au cours desquelles le
lingot est progressivement étiré par une succession de compressions et de rotations de 1/4 de
tour (fig. 2 et 3).

A B

| i '. rAAAy a+p
i | A
\. I | H i

] 1 ) L]

, : 1 : :

) i 1 tps

Déformations dans le domaine B Déformations dans le domaine a/p

Température

Figure 2: Représentation schématique du procédé de fabrication dela billette

Vue de face Vue de coté

Figure 3: L'étirage: transformation d'un lingot en billette [Rambaud-88, Dye-05]

L'objectif de la compression en B est double. Elle permet d obtenir des taux de réduction
importants, tout en affinant la microstructure. A ce stade, deux meécanismes sont en
compeétition [Brun-98] :

- Lacroissance des grains 3, trés rapide a cette température [ Semiatin-96]
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- Larestauration et/ou la recristalisation dynamique qui conduit a une diminution de la
taille de grains.

Apres cette étape, la microstructure du lingot [Glavicic-03c], initialement formée de dendrites
de plusieurs centimetres de large, consiste en de gros grains 3. Pendant le refroidissement, ces
grains se transforment en colonies de larges lamelles o et seulement une faible fraction de la
phase 3 est retenue a température ambiante.

La billette est ensuite réchauffée dans le domaine o/, pour les étapes de forge ultérieures.
Avant déformation, la microstructure est formée de lamelles, insérées dans la matrice f3, et
dont la fraction volumique dépend de la température. A la température de traitement
considérée, la présence de la phase a. permet de limiter la croissance des grains 3. Par ailleurs,
sous |’ effet de la déformation, la phase a, initialement lamellaire et en relation de Burgers
avec la phase B environnante, devient globulaire et forme les grains o, équiaxes. Lors du
refroidissement, les grains B se transforment a nouveau en colonies o, et donnent ainsi, avec
les grains o, la microstructure bimodale (fig. 1). Un traitement thermique additionnel est
parfois requis pour gjuster lafraction volumique de phase a.

1V.1.3. Repere macroscopique d' analyse

La billette se présente sous la forme d’une barre de section circulaire d'environ 200mm de
diametre (fig. 4). Différentes observations ont été réalisées a la fois dans des sections
transverses (perpendiculaires a I'axe de la barre) et dans des sections longitudinales
(paraleles al’axe de la barre). Dans la suite du travail, les microstructures et les orientations
locales de la billette seront décrites par rapport au repére macroscopique Ka (Dr, Dt, Da)
indiqué sur la figure 4. Ce repere est construit sur les directions principales du procéde
d'élaboration de labillette. Ainsi Da correspond aladirection axiale de la billette. La symétrie
axiale de la hillette ne permettant pas de localiser les directions de forge, les deux autres
directions, radiadle (Dr) et tangentielle (Dt), correspondent & des directions radiales
orthogonales choisies arbitrairement.

D
Surface de '

I'échantil[on_\
Dt< 5‘ @120mm
| f

N
\

Da

Figure 4: Repére macroscopique associé a la billette
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1V.1.4. Une utilisation industrielle limitée

L’ IMI 834 est en particulier, utilisé par les motoristes, pour la fabrication de roues a aubes de
compresseurs a haute pression. Dans les turboréacteurs de nouvelle génération, cet alliage de
titane remplace en effet avantageusement les traditionnel s superalliages a la densité nettement
plus élevée. Cependant, il n'est actuellement employé gque dans les turboréacteurs de petite
taille, équipant principalement les avions d'affaire, car seules les billettes dont |e diamétre est
inférieur a 75mm ont des propriétés mécaniques (notamment la tenue en fatigue) suffisantes
pour ce type d'applications [ Timet-00]. En effet, I'expérience a montré que des roues a aubes
fabriquées a partir de billettes de plus grande taille, ne conservent pas toujours les propriétés
mécaniques requises notamment par une diminution sensible de la tenue en "dwell fatigue"
(voir Chapitrell).

Pour ces raisons, la sensibilité au "cold dwell" fait I'objet de recherches intensives. Les
différents travaux publiés relient ce phénomene a des hétérogénéités de microstructure et/ou
de texture présentes tres localement au sein des piéces industrielles. Les auteurs notent en
effet sur les faciés de rupture, une concentration de grains ayant des caractéristiques
particuliéres [Bache-03] :

- desgrains (o, ou o) avec I'axe ¢ paralléle aladirection de sollicitation.

- desgrains a, avec un facteur de forme important.

Ces hétérogénéités locales de microstructure ou de texture se sont développées lors du
procédé d’élaboration de la billette et ne disparaissent pas toujours lors des déformations
ultérieures, en particulier lors du matricage'. L’ enjeu pour les industriels est donc d’ optimiser
ces différentes étapes, afin de réduire la présence de ces hétérogénéités dans les piéces
industrielles de grande taille. Cela devrait améliorer leurs performances en ‘dwell fatigue' et
permettre la fabrication de compresseurs de grande taille en IMI 834.

! Déformation de la billette entre deux matrices permettant d'obtenir les disques dans lesquels les roues & aubes
sont usinées.
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V.2, Hétérogenéités dela billette

1V.2.1. Analyse macrographigue

La macrographie est une technique utilisée dans I'industrie pour vérifier la qualité des pieces
et en particulier I'absence de défauts macroscopiques comme les ségrégations ou les
hétérogénéités locales de composition chimique. Elle permet également de révéler le fibrage
(ou flow lines) apparu lors du forgeage des pieces. L'analyse des piéces est réalisee al'cal nu,
aprés une attaque chimique prolongée dans une solution d’acides trés concentrée (pour le
titane : 10%HF, 20%HNO3, 70%H,0 pendant 2 a3 min).

Apres attague, la surface des pieces forgées en titane devient mate et révele une
macrostructure qui présente une alternance de zones claires et foncées de talle et de
morphologie variable en fonction du procédé d'obtention des pieces. A I'examen optique, la
structure et le contenu de ces macrostructures ne sont pas manifestes. Il nous a paru
intéressant de déterminer si la perception visuelle des macrostructures n' était pas due a la
présence d hétérogénéités |ocal es de microstructure ou de texture.

Afin de rechercher un lien possible entre la macrostructure et la présence d'hétérogénéités
dans le matériau, un morceau de matiere situé en périphérie de la billette, a été soumis a une
attague macrographique'. Puis, un échantillon a été prélevé dans une section longitudinale
(Dr, Da) de ce morceau de hillette ou il S est révélé que la macrographie était trés contrastée.
La microstructure et la texture locale ont ensuite été analysées en détail. Pour localiser des
zones particulieres a I'échelle de la macrostructure, des reperes ont été indentés. Dans la suite
du travail, cet échantillon est considéré comme échantillon deréférence.

Figure5: Macrographie de I'échantillon deréférence

La macrographie de I'échantillon de référence est présentée sur la figure 5. Elle révéle une
aternance de bandes claires et foncées alignées selon D&’. La longueur de ces bandes dépasse
celle de I'échantillon et leur largeur est d'environ un millimetre. La transition entre bandes est

! Attaque chimique de longue durée permettant |'analyse macrographique du titane.

2 Sur lafigure 5, la macrostructure n'est pas trés contrastée. En pratique, il a été assez difficile d'en prendre une
photo satisfaisante. Par contre, ces zones claires et foncées apparaissent tres distinctement a l'odl nu. Dans ces
conditions, il est possible d'améliorer le contraste en faisant varier I'inclinaison de I'échantillon par rapport ala
source de lumiére. Ceci modifie le contraste global : c'est a dire qu'une zone claire reste claire et vice-versa.
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imprécise et leur contour est donc difficile a définir. Sur la photo, on peut également
remargquer les indentations utilisées pour repérer des zones particulieres dans la suite du
travail.

1V.2.2. Hétérogénéités de microstructure

Les bandes révélées par I’ attaque macrographique ont, en premier lieu, été observées au
microscope optique. Des micrographies caractéristiques obtenues dans une bande claire et une
bande foncée sont montrées figure 6. Dans les bandes claires, la fraction de grains o, qui
restent visibles aprés attague est beaucoup plus importante que dans les bandes foncées.

Figure 6: Observation d'une bande (a) foncée et (b) claire en microscopie optique

Les attaques prolongées introduisent généralement un biais lors d'analyse en microscopie
guantitative [Coster-89]. Pour mieux apprecier |’ effet de I’ attague chimique prolongée sur la
microstructure, nous avons analysé la méme zone d'un échantillon apres différents temps
d attaque. L’ attaque commence aux endroits ou le potentiel de dissolution change: c'est a
dire, les joints de phases au premier ordre et les joints de grains au second ordre. Par
conséquent, la structure lamellaire des colonies et les joints de grains o/os sont rapidement
réevélés. Lorsque I’ attaque se prolonge, les lamelles o et les grains o, de petites tailles ou
avec un facteur de forme important sont ensuite érodés. Les plus gros grains o, mMoins
sensibles a l'attaque, sont dissous plus lentement. Les différences locales de fraction
volumique de phase o, observées au microscope peuvent donc étre un indicateur de
différences de morphologie des grains ayp, dune zone claire a une zone foncée de la
macrostructure.

Pour analyser plus directement la présence d’hétérogénéités microstructurales et pour les
guantifier, un autre échantillon a été prélevé dans une section longitudinale de la billette (Da,
Dr), également en périphérie de la billette. Cet échantillon a été préparé pour I’ observation en
microscopie optique pour y révéler la microstructure et non plus la macrostructure. Une zone
relativement grande (6.5mm x 1mm) de I’ échantillon a été cartographiée. Les caractéristiques
microstructurales de cette zone telles que la taille et la morphologie des grains o, ont ensuite
été quantifiées par analyse dimages. Dans cet objectif, la procédure appliquée a I'image a été
la suivante (les termes de traitement d'images correspondants sont entre parentheses) :
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- Amélioration du contraste et correction de I'image

- ldentification de la phase o, suivant un critére de niveau de gris (Seuillage)

- Suppression des groupes de pixels trop petits dus au bruit (Erosion/Reconstruction)
- Reconnaissance des grains individuel s (Etiquetage des objets connexes)

- Mesure des caractéristiques microstructurales :

- Taille de grains, quantifiée par |a surface des objets (en pm?)
- L'allongement des grains, quantifié par un facteur de forme*

La vaeur de chaque caractéristique a été obtenue en moyennant les données relatives aux
grains contenus dans une fenétre de 250um de large, centrée sur la position considérée.
L'analyse a été répétée en déplagant |a fenétre parallélement a Dr avec un pas de 4um.

Lafigure 7 présente la cartographie optique brute (7a), la méme cartographie apres |'étape de
seuillage (7b) et I'évolution des deux caractéristiques microstructurales selon Dr (7c). Le
graphique 7c a été aligné avec la cartographie optique, de telle sorte que chague position du
graphe puisse étre comparée alamicrostructure (7a et 7b) correspondante.
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Figure 7: Hétérogénéités de morphologie des grains o, : (a) microstructure analysée — microscopie
optique, (b) seuillage des grains a, représentés en noir, (c) évolution de la surface et du facteur de forme
desgrainssuivant Dr

! En analyse d'image, il existe plusieurs moyens de calculer un facteur de forme. Ici, nous avons utilisé le rapport
des diamétres de Féret maximal et minimal [Allen-90]. Pour un cercle, ce rapport est égal a 1, pour un carré, a

2
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La cartographie optique (7a) montre de |égeres hétérogénéités de morphologie et de taille des
grains a,,. Ces derniers peuvent étre relativement éguiaxes de différentes tailles ou former des
chapelets allongés parallelement a Da. Le graphe (7c) quantifie ces hétérogénéités et montre
leurs évolutions selon Dr. |l existe une certaine périodicité dans I'évolution des
caractéristiqgues microstructurales. La distance entre deux points présentant des
caractéristiques semblables est de I'ordre du millimétre, ce qui correspond a l'ordre de
grandeur des bandes formant la macrostructure.

Pour mettre en évidence cette différence de morphologie, un agrandissement de deux zones
ou les grains o, ont, en moyenne, une taille équivalente mais des facteurs de forme différents
(zone A et E sur le graphe 7c), est présenté. La comparaison des microstructures dans les
zones (A) et (E) montre clairement les différences de morphologie que I'on peut rencontrer
danslabillette (fig. 8).

Figure 8: Microstructure allongée (A) et équiaxe (E) des zonesrepéréessur le graphe 7¢

V.2.3. Hétérogenéités de texture

1V.2.3.1. Analyse a une échelle mésoscopique

L es hétérogénéités de texture de la billette ont été caractérisées par des analyses EBSD. Une
cartographie a été acquise sur I’échantillon de référence afin d’analyser la microtexture en
relation avec la macrostructure. La surface de |’ échantillon de référence, attaquée pour la
macrographie, a nécessité une nouvelle préparation en vue de I'analyse EBSD™.

Un pas de 15um a été utilisé pour couvrir une zone relativement grande de I’ échantillon (38 x
10 mm?® en un temps acceptable. La figure 9 présente le résultat de I’analyse & I’aide de la

! La préparation de surface des échantillons pour une analyse EBSD commence par un polissage mécanique
jusgu'a un papier de granulométrie 2400. Dans la majorité des cas, ce polissage est suivi d'un polissage
électrolytique (90% Méthanol, 10% Acide Perchlorique) qui enléve I’ écrouissage de surface. Lorsque la surface
a préparer est trop importante (pour I'échantillon de référence par exemple) et ne permet pas un polissage
électrolytique uniforme, le polissage mécanique est suivi d’'un polissage attague avec une solution de silice
colloidale (OP-S) et de peroxyde d'hydrogene et enfin d’ une |égére attague chimique (2 sec) au réactif de Krall
(2% HF, 3% HNO;, 23% H,0,, 70% H,0) pour diminuer |'écrouissage de surface di au polissage mécanique.
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cartographie d' orientations et les figures de pdles {00.2}/{11.0} associées, projetées dans la
section transverse de la hbillette (Da au centre). La couleur de chaque pixel de la carte
représente I'orientation de la direction macroscopique Dt dans le repére du cristal, suivant le
code de couleur du triangle standard.

Figure 9: Analyse des hétérogénéités de texture del’échantillon de référence a une échelle mésoscopique

Latexture de la phase a sur I’ ensemble de la surface analysée est relativement complexe. Elle
comporte quatre poles {00.2} majoritaires. Ils correspondent & des grains ayant leur axe ¢
Soit :

- paraléealadirection axiale (Da)

- dans 3 directions radiales particuliéres avec une forte dispersion vers Da.

On note une concentration d’ axes ¢ plus marquée dans une direction radiale a 15° de Dt. Les
pbles{11.0} sont moins marqués et sont majoritairement dirigés dans des directions radiales.

Le code de couleur utilisé sur la cartographie d’ orientations met en évidence une structure en
bandes ou alternent des régions avec des textures locales tres marquées et différentes d’une
région a une autre. Cela est particuliérement visible sur la figure 10, ou les textures de deux
bandes (une plutét rouge et une plutét bleue-verte) sont représentées a I’aide de figures de
poles.

a) b)

Figure 10: Analysedelatextureal'intérieur de bandesde couleur (a) rouge, (b) bleue-verte

Les deux textures présentent les quatre poles {00.2} identifiés précédemment sur la figure 9
mais l'intensité et la position de la composante principale change significativement d'une
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bande a l'autre (10a et 10b). Dans la bande majoritairement rouge (10a), les axes ¢ sont
principalement orientés dans la direction radiale a 15° de Dt et les pbles { 11.0} sont orientés
dans une direction radiale perpendiculaire. Dans |'autre bande, les plus fortes concentrations
d’ axes ¢ se Situent soit :

- dans la direction radiale a 15° de Dr avec un pble {11.0} dans la direction radiae
perpendiculaire,

- et dans une moindre mesure dans la direction axiae et un pble {11.0} dans la direction
radiale qui coincide avec ceux de |'autre composante mgjoritaire.

Par conséquent, dans chacune des bandes, les grains sont orientés autour d'une orientation
majoritaire.

Par ailleurs, d' une zone fortement texturée a une autre, la distribution spatiale des orientations
peut étre trés différente et conduire localement a la formation d'agglomérats de grains
d orientations proches (ces grains correspondent a des grains o, et des colonies ay). Il est
possible de quantifier ces agglomérats en regroupant sur la carte EBSD, les pixels voisins
d'orientations proches (avec une certaine tolérance). Du fait de la trés grande étendue des
composantes de textures principales, un critére de désorientation angulaire de 40° a été utilisé.
La figure 11 présente le résultat de cette analyse. Sur la carte (11a), a chaque ensemble de
pixels ainsi reconstitué est attribuée une couleur. Les textures de deux amas de grains issus
des deux zones présentant des textures locales tres différentes sont présentées a l'aide des
figures de plles caractéristiques (11b et 11c). On peut remarquer que la taille des amas,
beaucoup plus importante dans |a partie basse de la carte, varie d'une bande a l'autre.

{11-20} {11-20}

b) c)

Figure 11 : Visualisation d'amas de grains a. d'orientations proches sur la carte EBSD — échantillon de
référence

Par conséquent, les régions étudiées dans ce travail montrent des caractéristiques trés
différentes du point de vue de leur texture locale et de |a distribution spatiale des orientations,
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ce qui peut conduire a des comportements mécaniques locaux différents d'une région a une
autre.

Ces bandes fortement texturées, mesurent environ un millimeétre de large et dépassent la
longueur de I'échantillon. 11 est important de noter que, du fait de leurs dimensions, ces bandes
ne sont pas décelables lors d'analyses EBSD locales (sur des cartes couvrant 200 grains par
exemple), mais sont parfaitement identifiables lors d'éudes EBSD a une échelle
mésoscopique. De toute facon, leur contour est généralement assez mal défini de méme que la
limite entre deux bandes. Ainsi par leurs tailles et leurs morphologies, ces bandes semblent
correspondre aux bandes révélées par I’ attaque macrographique. En effet, lors d'une attaque
prolongée, la vitesse de dissolution est sensible a I'orientation des grains [Pokorny-94]. Par
ailleurs, le pouvair réflecteur change en fonction des plans cristallographiques paraléles ala
surface d’ analyse.

1V.2.3.2. Influence sur lespropriétés

A partir des données obtenues, il est possible de quantifier |’anisotropie de comportement
induite par la présence de régions fortement texturées. On peut rappeler que le réseau
hexagonal de la phase o a un comportement éastique anisotrope (fig. 12) [Fisher-64]. En
prenant en compte |’ effet de la texture locale, on se propose d'évaluer |’ anisotropie du module
de Y oung équivalent dans deux zones fortement texturées.
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Figure 12: Valeur du module de Young a température ambiante en fonction de I'orientation du réseau
hexagonal visavisdela direction dela contrainte o [Fisher-64]

L’ éadticite effective de la zone étudiée est ici calculée par une méthode autocohérente a partir
de la texture f(g) de la phase o [Humbert-91, Diz-92b] et des constantes élastiques d’un
monocristal o de titane [Fisher-64]. Un calcul direct a partir des constantes élastiques
effectives du polycristal permet d’ exprimer la valeur du module d’ Y oung, dans les différentes
directions de I’ espace.

Le résultat est présenté sous la forme de projections stéréographiques sur la figure 13. Sur
cette figure, on peut sapercevoir que la direction ou le module d’ Y oung est maximal, change
d'une région a une autre et coincide avec la direction de la composante de texture mgoritaire.
Par contre, la différence entre la valeur maximale et minimale n'est pas tres marquée (10% de
différence).
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Région 1 Région 2

Figure 13 : Valeursdu module de Young (GPa) pour deux régions différentes, localisées sur la carte EBSD
delafigure9

Les facteurs de Kearns généralises, introduits au chapitre 111 ont été calculés pour les deux
régions étudiées précédemment. Les projections stéréographiques rappellent celles des
modules des Young (fig. 14) mais l'anisotropie est beaucoup plus marquée dans ce cas
puisgu'un facteur 2 existe entre le maximum et le minium.

Région 1 Région 2

Figure 14: Projections stér éographiques des facteurs de K ear ns généralisés pour deux zones voisines.

1V.2.3.3. Répartition des hétérogénéités detexture dansla billette

Etant donnée la taille des zones fortement texturées, I'analyse d'un seul échantillon ne peut
rendre compte de la distribution des hétérogénéités dans la billette. Plusieurs autres
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échantillons ont donc été découpés selon une section longitudinale, a différentes positions
dans la billette. Sur chagque section longitudinale (Dr, Da), une carte EBSD de 8x12mm? a été
acquise. La figure 14 présente la position des échantillons dans la billette, les cartes EBSD
avec le méme code de couleur que lafigure 9 et les figures de pdles caractéristiques projetées
dans la section transverse de la billette (Da au centre). |l faut noter que la seule direction
commune aux différentes textures est Da, les directions radiales (Dr, Dt) sont arbitraires et ne
peuvent étre comparées d'une texture al'autre.

Sur chague carte EBSD (fig. 14), la méme structure en bandes que celle observée
précédemment est visible de maniére plus ou moins marquée. De méme, les composantes de
texture sont proches de celles identifiées précédemment, mais la position et I'intensité de la
composante mgjoritaire peut radicalement changer d'un échantillon a I'autre. Dans toute la
billette, des hétérogénéités de texture du méme type que celles de I'échantillon de référence
peuvent donc étre observées.

Dans la suite de ce travail, les régions de la billette de taille millimétrique (centimétrique
selon Da) présentant une orientation cristallogr aphique préférentielle trés mar quée devant
d'autres composantes de texture seront appel ées des macr ozones.
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Figure 15: Répartition des hétérogénéités de texture dansla billette
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1V.3. Analyse des hétérogéenéités de texture en relation avec la
structure bimodale

Nous nous proposons dans cette partie, d’ analyser en détail les hétérogénéités de texture dans
la billette et de rechercher les liens possibles entre celles-ci et les caractéristiques de sa
structure bimodale. A I’ aide des outils présentés dans le chapitre précédent, on peut distinguer
dans les macrozones, |es microtextures des grains o, et des colonies as, ce qui nous permet de
discuter la contribution de chague type de grains a la formation des hétérogénéités de texture.
Puis, a partir de la microtexture des colonies as, la restitution de la microtexture 3 haute
température (selon la méthode présentée au chapitre I11) nous permet d étudier la présence de
zones o, fortement texturées de I'IMI 834 en relation avec d éventuelles zones fortement
texturée en . Plus généralement, I’ influence des différentes étapes du procédé de forge, sur la
formation des hétérogénéités de texture dans la billette est examinée dans cette partie et dans
les chapitres avenir.

I'V.3.1. Ldentification des microtextures o, et o, dans |es macrozones

Deux analyses EBSD complémentaires ont été réalisées sur I'échantillon de référence, avec
une meilleure résolution spatiale. Ces analyses ont été effectuées sur les 2 zones indiquées par
des rectangles blancs sur la carte EBSD donnée figure 16. Chague zone couvre au moins deux
bandes fortement texturées, correspondant a des macrozones. Pour |'acquisition de ces
données EBSD, un pas de déplacement du faisceau de 2um a été retenu. Ce pas est
suffisamment grand pour couvrir de grandes zones mais il est également suffisasmment fin
pour déterminer les variations d’ orientations dues ala microstructure bimodale. Comme décrit
au chapitre I11, I'acquisition de I'image BSE suite a |'acquisition EBSD permet de séparer
automatiquement sur la carte EBSD, les orientations relatives aux grains a,, €t aux colonies
as. On peut rappeler que la différence de niveau de gris de I'image BSE permet de distinguer
la phase o, (gris foncé) et les colonies o (gris clair). Avec ce critére, les grains détectés a
partir des données EBSD peuvent étre identifiés comme appartenant ala phase o, 0U oLs.

18mm o g > e

Da
01-10

Figure 16: Localisation sur I’ échantillon der éférence de deux zones analysées en EBSD
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L’ analyse des deux zones donnant des résultats trés proches, seuls les résultats obtenus sur la
zone A seront présentés et discutés dans cette partie. La figure 17 illustre I’ efficacité de la
méthode de séparation des orientations des grains o, et des colonies as sur la carte EBSD. Les
données EBSD/BSE de la zone A sont présentées sous forme de 2 cartographies. Sur la carte
de la figure 17a, le niveau de gris de chaque pixel correspond au niveau de gris de I'image
BSE. Lerésultat de la séparation ‘ orientation ay/os’ est donné sur la cartographie (17b) ot les
pixels relatifs aux grains o, sont représentés en rouge et ceux relatifs aux colonies os en
niveau de gris de I'image BSE. Les orientations des deux populations de grains
correspondantes sont présentées al’ aide de la projection stéréographique { 00.2} (17c).

.

ROV :
c) Orientations oy Orientations .

Figure 17: Carte EBSD - zone A ; a) Niveau de gris de I'image BSE ; b) Identification des grains a,, (en
rouge) ; c) Projections stéréographiques des orientations o, (r ouge), a.s(en gris)
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Apres séparation, les contributions respectives des grains o, et des colonies os aux
hétérogénéités de texture peuvent étre analysées. Par ailleurs, a partir des orientations o, il est
possible de recalculer les orientations de la phase 3 parente et ainsi obtenir de I'information
sur la microtexture a,/p a haute température. Les trois microtextures oy, oséet f de la zone A
(fig. 18, 20 et 21) sont présentées et discutées dans les parties suivantes. Chague figure
montre :

- une cartographie EBSD spécifique sur laguelle on distingue deux parties, chacune
appartenant a une macrozone différente. La couleur associée a chaque pixel sur la carte
représente |'orientation de la direction macroscopique Dt dans le repére du cristal, suivant
le code de couleur du triangle standard (méme code de couleur gue pour lafigure 9).

- lesorientations mesurées dans la partie supérieure et inférieure sous laforme de figures de
pbles caractéristiques de la phase considérée. Ces figures sont projetées dans la section
transverse de la billette (Da au centre).

1V.3.2. Analyse de |a microtexture des grains o,

La structure en bande, observée sur la carte EBSD globale (fig. 9) est encore plus marquée
lorsque qu'on ne Sintéresse qu’aux grains o, (fig. 18a). Les 2 parties mises en évidence sur la
carte correspondent tres clairement a deux macrozones différentes. Dans la partie supérieure
de la carte, les grains oy, sont principalement en bleu/vert aors qu'ils sont majoritairement
rouges dans la partie inférieure. Les figures de pdles correspondantes permettent d’identifier
précisement les composantes de texture des grains o, dans les macrozones. Dans chaque
partie de la carte, les grains a,, présentent une composante de texture unique. Dans la partie
supérieure, ils ont leurs axes ¢ dans une direction radiale a 15° de Dr (fig. 18b), alors que dans
la partie inférieure leurs axes ¢ sont majoritairement dans une direction radiale a 15° de Dt
(fig. 18c). On peut remarquer également que la texture des grains o, est moins marquée dans
la partie supérieure, ceci est d0, notamment, a la présence de deux bandes rouges qui
élargissent le pble {00.2} vers Dt.
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Figure 18: Carte EBSD - zone A,

a) microtexture desgrains oy,

b) texturelocale a,, — partie supérieure,
C) texture locale a, — partieinférieure

Pour I'ensemble des macrozones étudiées dans ce travail, les grains o, sont orientés autour
d'une composante de texture unique mais dispersée. D’ une zone a une autre, cette composante
change significativement. Par conséquent, les grains o, sont responsables de la forte acuité de
texture des macrozones, méme s'ils ne représentent que 30% de la fraction volumique de la
billette.

De plus, d’'une zone fortement texturée a une autre, on note aussi des différences de taille et
de morphologie des grains a,,. En effet, les grains o, de la partie inférieure, ayant les axesc, a
15° de Dt apparaissent plus fins que ceux de la partie supérieure dont les axes ¢ sont proches
de Dr. Ces différences de taille et de morphologie des grains o, ont été quantifiées par analyse
d’images. La procédure utilisée est la méme que celle décrite au 81V.2.2, sauf que lataille de
grains et le facteur de forme sont maintenant mesurés a partir de I'image en contraste BSE et
non de la cartographie optique. La valeur de ces grandeurs en fonction de la position suivant
Dr, est une moyenne effectuée sur les grains contenus dans une fenétre de 120um de haut et
de la largeur de la cartographie centrée sur la position considérée. La carte a été balayée en
répétant |'analyse apres déplacement de la fenétre de 4um suivant Dr.
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Figure 19: Analysedela microstructure desgrainsa,, dansla carte EBSD —zone A

Les résultats de cette analyse sont présentés sur le graphe 19 ou I'évolution des deux
caractéristiques moyennes est présentée selon Dr. Le facteur de forme apparait relativement
constant comparé aux variations constatées lors de I'analyse réalisée au 1V.2.2. A I'oppose,
visuellement, la proximité et I'alignement des grains de la zone inférieure donne une
impression contraire. En fait, au dela de I'impression visuelle, les chapelets de grains oy
correspondent & une suite de petits grains indépendants faiblement allongés. Simultanément,
la taille de grains montre de plus grandes variations, avec des grains o, plus petits dans la
partie inférieure. On peut également noter que la taille de grains dans les 2 bandes rouges de
la partie supérieure. Cette anadyse montre que les hétérogénéités de texture et de
morphologie/taille des grains o, ne sont sans doute pas indépendantes.

1V.3.3. Analyse de la microtexture des colonies g

Les colonies as sont héritées de la derniere transformation de phase B—a.s. Leur cartographie
et leurs textures locales sont présentées sur la figure 20, pour la zone A.
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Figure 20: Carte EBSD - zone A

a) microtexturedes colonies o

b) texturelocale as— partie supérieure,
c) texturelocaleos—partieinférieure

A la différence des grains ay, les orientations des colonies a5 sont concentrées autour de
plusieurs composantes de texture. En effet, les figures de pdles, relatives ala partie supérieure
et inférieure de la carte, montrent les quatre pdles {00.2} observés précédemment sur
I”ensemble de |’ échantillon de référence (fig. 9b). Ils correspondent a des colonies as ayant
Soit :

- leurs axes ¢ dans 3 directions radiales particuliéres (avec une forte dispersion vers Da) et un
pble {11.0} dans une autre direction radiale perpendiculaire.

- leurs axes ¢ dans la direction axiae et les poles {11.0} paralléles aux 3 directions radiales
particulieres.

Dans chague partie de la carte, une composante de texture o parmi les quatre est beaucoup
plus intense que les autres. En comparant |es figures de poles des phases o.s (20b et 20c) et o
(18b et 18c), on peut remarquer que cette composante de texture coincide avec la composante
unique des grains op.

Dans la billette, les macrozones qui ont été analysées, correspondent a des régions dans
lesquelles les grains a, présentent une composante de textur e unique qui coincide avec la
composante de texture majoritair e des colonies a.
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Par conséquent, pour comprendre la formation de ces macrozones, il faudra:

- étudier en détail les étapes de déformation en o/ qui conduisent a ces hétérogénéités de
texture dans la structure o,

- analyser les caractéristiques de la microtexture 3 et les mécanismes de la transformation
de phase p—as qui favorisent la germination et la croissance de variantes as ayant une
orientation proche de celle des grains a,, dans une zone fortement texturée.

Pour ce dernier aspect, il s'agit en premier lieu de caractériser latexture locale de la phase 3.

1V.3.4. Analyse de la microtexture des grains parents g

La microtexture de la phase 3 a é&té reconstituée a partir de la microtexture o héritée, suivant
la méthodologie décrite au chapitre précédent. Le résultat de cette détermination est donné
figure 21 pour la zone A. Par ailleurs, nous avons tenté d’ évaluer la texture globale de la
phase B dans la billette, afin de la comparer aux textures locales 3 dans les macrozones. Dans
cet objectif, différentes acquisitions EBSD ont été réalisées sur différents échantillons et les
orientations 3 parentes des zones analysees ont été recalculées. L’ ensemble des orientations
obtenues est représenté sous forme des figures de poles {100} p/{ 110} p/{ 111} s (fig. 22). Le
calcul de la fonction de texture f(g)s a permis d'identifier trois composantes de texture
principales. Elles sont visualisées par des carrés rouges, des cercles verts et des triangles bleus
sur les figures de pdles (22). La texture B est relativement peu marquée et les différentes
composantes sont environ de méme intensité. Une texture similaire a été mesuré par Delfosse
sur une billette de Ti-17 par diffraction de neutrons [Delfosse-03].

Les textures B locales (fig.21b et 21c) ressemblent a la texture B globale de la billette (fig.
22). Cependant, entre la partie supérieure et inférieure de la carte, on note des différences
dintensité de chacune des 3 composantes de texture . Sur la figure 21b, les grains 3
appartiennent majoritairement a la composante rouge, alors que sur la figure 19c, ils
appartiennent a la composante bleue. Par ailleurs, il est intéressant de remarquer que dans
chague partie de la carte, le pole {110}z de plus forte intensité pointe toujours dans la méme
direction macroscopique que le pole { 00.2} ., de plus forte intensité (comparer les figures 21b
avec 18b et 21c avec 18c). Ceci est observeé dans la majorité des macrozones que nous avons
étudiées.
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Figure2l: Carte EBSD - zone A

a) microtexturep recalculée

b) texturelocale B—partie supérieure,
c) texturelocalep—partieinférieure

Figure 22 : Textureglobale de la phase B, les composantes majoritaires sont identifiées par des symboles
de couleur

On ne note donc pas de zones présentant de fortes hétérogénéités de texture de la phase
parente, d'une taille équivalente a celle des macrozones. Cependant, un examen plus
approfondi de la microtexture 3 montre que dans un méme voisinage, un ensemble de grains
B peuvent partager des orientations proches et former des agglomérats. Ces grains 3 peuvent
étre directement voisins mais auss étre séparés par des grains o, ou par d' autres grains § plus
fortement désorientés. La taille des agglomérats peut dépasser le millimétre dans la partie
supérieure, alors qu'elle n'est que de quelques centaines de microns dans la partie inférieure.
Les plus gros agglomérats observés dans la partie supérieure sont représentés sur la figure 23.
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Le code de couleur utilisé dans cette carte d’ orientations correspond a celui des orientations
présentées dans les projections stéréographiques. Les pixels n'appartenant pas aux
agglomérats, sont affichés en noir. L’analyse de plusieurs autres macrozones confirme la
structure en agglomeérats de la phase 3 avec chacun des composantes de texture spécifiques.

[ 9
o
o

alnaiiadns aiued

T
©
=
(]
r 3
-
=,
[11]
c
| @

Figure 23 : Agglomératsdegrains  rencontrés dansla partie supérieure
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IV.4. Discussion

1V.4.1. Relations entre les différentes hétérogénéités de |a billette

De fortes hétérogénéités de texture et de microstructure ont été localisées dans la billette
d'IMI 834. Celles-ci ont ensuite été analysees en liaison avec la macrostructure révélée par
une attaque prolongeée.

Les hétérogénéités de microstructure correspondent essentiellement a des différences de
morphologie et de taille des grains o, alors que la fraction volumique de phase oy reste
relativement constante dans toutes les zones étudiées.

L es hétérogénéités de texture se traduisent par la présence de zones tres étendues (de plusieurs
centimetres de long et appelées macrozones) ayant une texture trés prononcée avec une
composante majoritaire significativement différente d’une zone a une autre. La composante
de texture magjoritaire d'une macrozone correspond a la composante de texture unique des
grains o, superposée ala composante majoritaire des colonies as.

Les hétérogénéités de texture et de microstructure définissent plus ou moins des zones de
contours identiques. En effet, sur la figure 18, il est clair que la morphologie des grains a,
varie en méme temps que leur orientation. Ceci est particulierement évident dans les deux
bandes rouges de la partie supérieure (graphique 19). Il existe donc une relation forte entre les
héterogénéités de texture et de morphologie des grains .

Ces hétérogénéités sont difficiles a repérer car elles requiérent une analyse détaillée a une
echelle mésoscopique. Par conséquent, il serait intéressant de savoir s |'attaque
macrographique, qui est une technique de contrdle non-destructif tres utilisée dans I'industrie,
constitue un moyen simple pour vérifier I’homogénéité de microstructure et de texture des
pieces en IMI 834. Pour la présente hillette, les bandes claires et foncées qui constituent la
macrostructure (fig. 5) coincident avec les macrozones (fig. 9 et 16). Les zones claires
correspondent a des bandes bleues-vertes, alors que les zones foncées correspondent aux
bandes rouges. Par ailleurs, |'analyse des micrographies optiques de la surface attaguée a
montré que ces mémes bandes étaient également associées a des différences de morphologie
des grains o, et que la périodicité des caractéristiques microstructurales correspond a la
largeur des bandes de la macrostructure.

En fait, la vitesse de dissolution du matériau lors de I’ attague chimique est particuliérement
importante aux joints de phases et aux joints de grains. Par conséquent, I'attaque va permettre
d’ accentuer des hétérogénéités de microstructure, en particulier en cas d écarts importants du
facteur de forme des grains. Par contre, la texture a également une incidence sur la
macrostructure. En effet, la vitesse de dissolution est sensible a I'orientation [Pokorny-94] et
le pouvoir réflecteur change en fonction des plans cristallographiques paralléles a la surface
d’'analyse. Par conséquent, la macrostructure observée correspond donc a un effet combiné
des hétérogenéités de texture et de microstructure.

Pour tirer des conclusions plus générales sur les relations entre hétérogénéités de
microstructure/texture et macrostructure, il est nécessaire d' élargir ce type d' analyse a un plus
grand nombre de produits en titane, de textures locales et de microstructures différentes.
Quelques résultats prometteurs, en accord avec les données obtenues sur la billette, sont
présentés en annexe A. De plus, gquelques données existent dga dans la littérature. Par
exemple, Le Biavant a étudié la corrélation entre macrostructure et hétérogénéités de texture
pour un aliage de Ti-6Al-4V contenant 70% de phase o, [LeBiavant-00]. Les conclusions de
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cette étude sont semblables aux nétres. En effet, une analyse de texture par diffraction des
rayons X dans les zones centimétriques révélées par |’ attaque macrographique a montré,
d'une zone a l'autre, des différences significatives de texture morphologique et
cristallographique.

1V.4.2. Macrozones et propriétés mécanigues

L'influence des macrozones sur le comportement en fatigue a déja été présentée au chapitre 11.
On peut toutefois rappeler ici que lors des premiers stades de fatigue, des fissures apparai ssent
suivant les plans prismatiques et basals, mais que les fissures amorcées suivant le plan basal
semblent jouer un réle important dans le processus d’ endommagement [Bridier-05]. En effet,
les sites d’amorce de rupture correspondent majoritairement a des zones ou les axes c sont
orientés parallélement a la direction de sollicitation [Bache-97]. Par ailleurs, la présence de
macrozones entraine une augmentation de la densité d'amorcgage des fissures lors des premiers
stades de la fissuration en fatigue. Par contre, aucune incidence n'a été constatée sur leur
propagation [LeBiavant-02]. En fait, selon |'orientation cristallographique des macrozones par
rapport ala sollicitation, la germination de fissures sera plus ou moins importante entrainant
une différence de coal escence des fissures et donc de vitesse d'endommagement.

Par ailleurs en étudiant les conséquences des macrozones sur les propriétés en fatigue,
différents auteurs [LeBiavant-00, Delfosse-05, Pommier-02] notent que les alliages de titane
ont un comportement mécanique tres hétérogene dans le domaine élastique. La mesure des
contraintes par photoélasticimétrie en traction a révélé une distribution des contraintes non-
uniforme, formant une trame réguliere dont la période dépasse largement la taille de grains.
Dans ce travail, nous avons montré gque le module moyen de Young a l'intérieur d'une
macrozone n'est pas tres anisotrope méme si les variations locales de celui-ci peuvent étre
importantes. Pommier a étudié ce comportement élastique anisotrope et sest intéressée en
particulier aux paramétres qui controlent la période de la distribution non-uniforme des
contraintes [Pommier-02]. Elle a montré que la période augmente en méme temps que la
probabilité de rencontrer plusieurs grains adjacents, présentant un alignement morphologique
dans ladirection principal e de sollicitation et présentant un module de cisaillement faible dans
cette direction. Dans les macrozones, |a probabilité de rencontrer des grains adjacents avec
des caractéristiques similaires (en particulier d’ orientations proches) est grande dans certaines
macrozones et moins dans d'autres (fig. 11). Par conségquent, la texture des macrozones et la
distribution spatiale des orientations dans les macrozones sont probablement deux
caractéristiques qui vont influencer le comportement du matériau a une échelle mésoscopique.

1V.4.3. Hypotheses sur |'origine des macrozones

Dans la hillette de structure bimodale, nos travaux montrent gu’ une macrozone est une zone
dans laguelle les grains o, présentent une composante de texture unique qui coincide avec la
composante de texture majoritaire des colonies as [Germain-05b]. Le Biavant a également
analysé les macrozones d’un disque en Ti-6Al-4V de structure bimodale, qui se distingue de
la microstructure de la billette d’'IM1 834, par le fait qu’ elle est majoritairement composée de
grains a,. L'auteur observe par diffraction de rayons X et par EBSD, de fortes textures
locales, caractérisées par une composante majoritaire unique. Elle les attribue a la phase a,
méme si ces analyses n'ont pas permis de distinguer latexture des grains a, et des colonies o.s.
Nos travaux qui s appuient sur une analyse des orientations locales, confirment le role
prépondérant des grains o, dans la formation des macrozones, méme lorsgu’ils sont
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minoritaires dans la structure bimodale. Par contre, il souligne également la contribution des
colonies as qui renforcent la composante de texture des grains o.

Du fait de leur taille et de leur forme, les zones fortement texturées en o font penser aux
grains  présents lors des premieres étapes de forge et qui se sont fortement alongés lors de
I'étirage du lingot [Delfosse-03, LeBiavant-02, Germain-03]. On peut donc se poser la
guestion de savoir si les zones fortement texturées en o correspondent a des zones pour
lesquelles la microtexture B parente conserve la trace des gros grains 3 fortement allongés
selon Da. Dans le cadre de ce travail, nous avons pu montrer que dans une macrozone, la
texture de la phase B parente n'est pas trés marquée, méme si localement certains grains 3
d'orientations proches forment des agglomeérats. La taille de ces agglomérats varie fortement
d'une macrozone a l'autre, mais reste tres inférieure a la taille des macrozones. Ains la
microtexture 3 résultant de la déformation en o/3, ne permet pas de distinguer directement la
trace des tres gros grains 3, présents au début de laforge en a/p.

Plus généraement, suite aux traitements thermomécaniques en B, la microstructure a
température ambiante, est constituée de grosses colonies de lamelles a,, héritées de grains 3 de
tailles centimétriques, fortement allongés suivant Da ou équiaxes (selon les mécanismes
d'adoucissement actifs lors de la forge en ). Une fraction de phase  inférieure a 5% est
retenue a température ambiante et se localise entre les lamelles a.

Aprés la montée en température dans le domaine o/f, la microstructure consiste en une
certaine fraction de lamelles o, regroupées en colonies et en relation de Burgers avec la
matrice B environnante. La déformation de cette structure en o/ conduit & une microtexture
o,/P caractérisée par :

- des lamelles o, qui salignent progressivement selon Da et qui deviennent plus ou moins
globulaires. Ces grains o, définissent des zones trés éendues dans lesquelles ils ont tous
une orientation proche.

- desgrains 3 de tailles réduites, présentant une texture locale peu marquée, et regroupés en
agglomérats. Cette microtexture B peut étre le résultat d'un mécanisme de restauration
dynamique ou de rotations intergranulaires du réseau cristallin lors de la déformation,
comme le suggére Delfosse. Dans tous les cas, la microstructure 3 finale de la billette, ne
permet plus de retrouver latrace des trés gros grains 3, présents avant déformation en a/f.

Des travaux complémentaires sont encore nécessaires pour comprendre la formation de ces
microtextures. En particulier, des essais de déformation en 3 et en o/3 sont nécessaires pour
saisir le comportement en déformation de la phase § d’ une part et de la structure o lamellaire
dans une matrice 3 d autre part. Ce travail est présenté dans le chapitre V1.
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L’ analyse microstructurale que nous avons réalisée, montre que les macrozones correspondent
a des zones, dans lesquelles les grains o, présentent une composante de texture unique
fortement dispersée. Dans ces zones, les colonies as héritées de la transformation de phase
B—as, présentent plusieurs composantes de texture mais leur composante majoritaire est
proche de la composante unique des grains ay,. Par consequent, la phase as qui représente
70% du matériau, se joint a la phase o, pour renforcer les fortes hétérogénéités de texture
danslesbillettesd'IMI 834.

Lors de cette transformation de phase, chague grain § peut, en théorie, donner naissance a 12
variantes d'orientations différentes, reliées a l'orientation du grain parent par la relation de
Burgers (1). La multiplication du nombre d'orientations devrait conduire a une texture a.s peu
marquée. Mais, en pratique, certaines variantes sont favorisées au détriment d’ autres, ce qui
renforce I’acuité de la texture de transformation. Ce phénomene est appelé sélection de
variantes.

(110) //(0002),

[111). #[2170], @

Dans ce chapitre, nous analysons la sélection des variantes lors de la transformation f—aos
conduisant a la texture locale des colonies a.. L’ observation des variantes favorisées sur les
cartes EBSD d'une part et la simulation des textures de transformation d’autre part, nous
conduisent a proposer des mécanismes pouvant expliquer le développement préférentiel de
certaines variantes.

Nous avons ainsi €tudié le rble de certains joints spécifiques o/ et B/ mais auss
I"implication possible de I'anisotropie élastique générée par les fortes textures locales de la
phase o, sur la sélection des variantes. L’ ensemble de I’ étude permet de discuter I'importance
de la sélection des variantes o, sur la formation de textures locales tres marquées au sein de
la billette.

V.1. Analyse destextures g héritées par transformation de phase

V.1.1. Miseen évidence de la sélection des variantes

Pour mettre en évidence la sélection de variantes, il est courant de modéliser la texture as en
absence de sélection de variantes, pour la comparer a la texture expérimentale. Cette texture
est calculée a partir de lafonction de texture de la phase parente 8, f,(g), selon larelation :

f,.(@) =22 1,(Ag " H,0) @

oll Ag est la rotation qui caractérise la relation de Burgers et H; le i*™ éément de symétrie
rotationnelle du réseau hexagonal. Dans cette relation, le volume de chaque parent ,
d'orientation g, est transformé en 12 volumes égaux d'orientation go;.

Cette smulation a été effectuée a partir des textures 3 de la partie inférieure et supérieure de
la zone A, discutée au chapitre 1V.3. Les textures as simulées et expérimentales sont
représentées sur la figure 1, au moyen des figures de pdles {00.2} et {11.0} (les textures
parentes 3 sont données au chap.lV, fig. 21).
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Figure 1. Texturesos mesurées-ZoneA : (a) dela partiesupérieureet (b) dela partieinférieure.
Textures as Simulées sans sdlection de variantes: (c) dela partie supérieure et (d) dela partieinférieure.

On note visuellement des écarts importants entre les textures simulées et expérimentales.
Dans chaque zone, le pble majoritaire des figures {00.2} mesurées (1a, 1b) est deux fois plus
marqué que celui des figures simulées (1c, 1d) (pour lesquelles les différents pdles ont des
intensités relativement proches). Ces écarts mettent clairement en évidence un mécanisme de
sélection de variantes dans la transformation —a.s, favorisant les variantes ayant les axesc
dans une direction radiae spécifique de la billette. De plus, les variantes favorisées ont, dans
chague macrozone, des orientations proches de la composante de texture fortement dispersée
des grains oy (la figure 2 rappelle la distribution des orientations o). On peut noter que le
pble {00.2} as majoritaire, présente un étalement vers Da mais reste moins dispersé que le
pole { 00.2} o, avec lequel il se superpose.

(ooozy Dt {1120}

5 0002y __ {11-20}

a) b)

Figure2: Texturesdesgrainsa,: @) delapartie supérieure, b) dela partieinférieure

La transformation de phase B—a fait donc apparaitre différentes composantes de texture
dont une se superpose a la composante unique des grains o,,. Ainsi, par un mécanisme de
seélection de variantes, la transformation de phase renforce dans la texture globale, la
composante de texture des grains a,, dans chague macrozone.

En faisant la différence entre les textures as sSimulées et expérimentales, on peut estimer que
le mécanisme de sélection de variantes augmente en moyenne de 20%, la fraction volumique
de colonies d orientations proches de |la composante de texture de la phase a.
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La contribution du mécanisme de sélection de variantes au renforcement des textures locales,
peut également étre évaluée en comparant I’ acuité de la texture (o + ois)expaimentae & Celle de
la texture (otp exparimentale +0ls simulée sans sdection de variantes). POUr Cel@, I'indice de texture, J, (défini
au chapitre I11) est utilisé. La valeur de J dans |a partie supérieure est de 2,17 (resp . 2,62 dans
la partie inférieure) pour la texture (op + os)expaimentae alOrs qu'il n'est que de 1,29 pour les
textures (olp expérimentaletOls simulée sans sdlection de variantes). C€S valeurs confirment que la sélection de
variantes apporte une contribution non négligeable a la formation d'une texture locale trés
marquée au sein de la billette.

V.1.2. Intensité de la sélection de variantes suivant |les macrozones

Pour évaluer et comparer l'intensité de la séection de variantes dans les différentes
macrozones, un indice de sélection de variantes | est calculé :

| = (£, 2omae(g) - 1 5me(g) f g 3

| représente I'écart quadratique entre la texture simulée et |a texture expérimentale. Celui-ci
est nul en absence de sélection de variantes et augmente avec celle-ci.

| a été calculé pour toutes les macrozones étudiées dans ce travail. | varie entre 0,3 et 1,25.
Cela signifie que dans certaines macrozones, la sélection de variantes est tres forte alors que,
dans d'autres, elle est quasi-absente.

Pour interpréter ces dispersions, il faut considérer les mécanismes physiques qui conduisent a
cette sélection.

Dans la suite du chapitre, nous nous intéressons plus particulierement a la région ou la
sdlection de variantes est la plus forte. || Sagit de la partie inférieure de la zone A du Chapitre
V.3 (notée zone Ains dans la suite du texte).

De plus, pour ssimplifier la lecture du chapitre, la Direction Radiale Spécifique dans laquelle
se concentrent les poles {00.2} des variantes préférentiellement sélectionnées, sera exprimée
par DRS.

V.1.3. Sélection de variantes dans les composantes de texture S

Nous avons constaté que les variantes o favorisées ont généralement leurs axes ¢ dans une
direction radiale spécifique de la billette, dans laguelle pointent également les axesc des
grains a. |l parait donc intéressant d’analyser cette sélection de variantes, pour différentes
composantes de texture 3 d’ une macrozone, en relation avec la composante de texture unique
des grains a,. L’objectif est d'identifier les variantes os favorisées dans des grains 3
d orientations différentes et de préciser si les grains o, influencent dans leur environnement
proche la sélection des variantes.

Pour cette étude, on considere les deux composantes principales rouge et bleue de la texture 3
(voir 1IV83.4) danslazone Ay (fig. 3a).

Intéressons-nous tout d’abord aux grains B de la composante bleue (fig. 3b) et aux grains oy
voisins de ces derniers (fig. 3d). On observe que cette composante de texture B présente
notamment un pdle { 110} g dans DRS et d'autres poles { 110} g & 20° de deux autres directions
radiales (fig. 3b). Le pble {110} s orienté dans DRS coincide avec le pdle {00.2},, des grains
op voisins (fig. 3d). On remarque aussi que les colonies as heéritées de cette composante 3
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(fig. 3f) présentent des pdles {00.2} s fortement marqués dans cette méme direction. Ceci ne
peut étre que le résultat d' une assez forte sélection des variantes, sinon les poles {00.2} s
seraient d'intensite égale aux poles { 110} p.

Pour les grains § de la composante rouge et les grains o, voisins de ces derniers, on peut faire
les mémes observations mais avec quelques nuances. Les poles {110} qui coincident le
mieux (fig. 2c) avec les poles { 00.2} ., des grains o, voisins (fig. 3e) ne sont pas exactement
dans DRS mais se rapprochent de Da. Comme pour le cas précédent, les colonies as héritées
de cette composante B (fig. 3g) présentent des poles {00.2} s fortement marqués dans cette
méme direction. C'est laaussi la conséquence d’ une forte sélection des variantes.
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Figure 3: a) Texture  dela zone Ay, les principales composantes sont indiquées par des symboles de
couleurs.

Composantes detexturep : b) bleue, c) et rouge.
Texturedes grains o, voisins de la composante de texture  : d) bleue, €) rouge.
Texture as héritée de la composante detexture: f) bleue, g) rouge.

Dans les deux cas étudiés, on constate que la sélection des variantes est notamment liée a la
correspondance d’un des plans { 110} s avec le plan {00.2} .

On peut conclure au développement préférentiel de certaines variantes lors de la
transformation f—a.s sous I’ influence de la composante de texture des grains o, environnants.
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Par ailleurs, |" écart d  orientations entre les variantes favorisées par composantes de texture 3
(fig. 3f et 3g) explique la dispersion des orientations o.s de DRS vers Da dans une macrozone
(par exemple sur lafigure 1b et 1d, cette dispersion sétend sur 20° en direction de Da).

V.2. |nfluencedela microtexture a,,/gsur laformation des

variantes o

Lorsgu’on observe la microstructure de la hbillette a température ambiante (fig. 4), on
remarque qu’ une forte majorité des colonies os se développent a partir des joints B/p et o,/
alors que peu de colonies semblent grossir de I'intérieur des grains. Par conséquent, il est
important d'analyser ces joints de grains et leur influence éventuelle sur I’ orientation
cristallographique des colonies as.

Figure4: Microstructure bimodale de la billette

Un joint de grains possede 5 degrés de liberté. 1l se caractérise par la désorientation entre les
deux grains Ag al’aide de 3 angles d’ Euler (ou par un axe et angle de rotation) et par le plan
du joint représenté par sa normale (fig. 5). Une littérature relativement riche existe sur le
caractére des joints de grains, pour les matériaux de symétrie cubique [Howe-97, Gottstein-
99]. Par contre, peu de travaux concernent les matériaux hexagonaux [Fecht-90, Farkas-94].
Les joints de faibles désorientations ont une faible énergie (fig. 6), ceux de fortes
désorientations peuvent étre de forte ou de faible énergie selon leur nature (joints particuliers
comme les CSL ‘coincidence site lattices, tilt or twist boundaries).
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Figure5: Cing paramétres définissant un joint de grains

D'une maniere générale, la transformation de phase est un phénomeéne complexe qui
correspond a une réduction de I'énergie libre du matériau. On peut penser que les variantes
favorisées, correspondent a celles qui notamment minimisent |'énergie dinterface par la
création de joints de grains a.d/os 0u op/os de faible énergie. Certains auteurs ont déja étudié
les mécanismes de transformation de phase aux interfaces B/ et notamment |'orientation des
germes en fonction de la nature des joints de grains. Furuhara a noté que la précipitation acs
était non seulement liée a I’ orientation respective des grains B mais aussi a celle du plan de
joint [Furuhara-01]. La précipitation acs présente généralement une relation d'orientation
proche de celle de Burgers avec seulement un des grains  [Smith-53], mais aussi une
tendance a minimiser la désorientation par rapport alarelation de Burgers avec l'autre grain 3
[Furuhara-01]. D’autres auteurs ont observé que dans des grains 3 adjacents, les variantes
favorisées ont des axes c paralléles [Battacharya-03, Stanford-04]. Par contre, peu de travaux

concernent |”influence des grains ay, sur le développement préférentiel de certaines variantes
[Moustafid-97].

Faible Forte
desorientation désorientation

) 10-15°

Energie de joint
de grains ¥

Deésorientation 6

Figure6: Energiedesjointsdegrains

Il nous a donc semblé intéressant de caractériser les joints B/P et ap/p, en exploitant les
données EBSD et d éudier I'influence de ces joints sur la sélection des variantes. |l faut
cependant noter qu’ a partir des donneées classiques obtenues en EBSD, il n'est pas possible de
déterminer I’ ensemble des paramétres géométriques d'un joint de grains. Nous hous sommes
donc limités al’ analyse de la désorientation exprimée par un axe et un angle. De maniére tres
locale, nous avons mis en évidence que des joints particuliers favorisent certaines variantes.
Puis une analyse statistique est réalisée sur la carte EBSD, pour quantifier le rble de ces joints
dans la sélection des variantes a.
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Pour cette étude, une analyse EBSD complémentaire a été effectuée au coaur de la zone Ay
ou la sélection de variantes est la plus importante. Un pas de 0,5 um a permis d’ obtenir une
description fine des colonies se développant aux joints B/f et o/B. Les orientations des grains
o, ont été séparées de celles des colonies as'. Le résultat de la séparation est présenté sur la
carte de lafigure 7 ou les pixels ont le niveau de gris de I'image de la microstructure et le
contour des grains oy, est tracé en rouge.

I 0)0um  — Contours des grains o Dr
. : L’ Da

Figure 7: Carte EBSD acquise au coaur dela zone A;y le contour des grains o, est indiqué en rouge

Les orientations de la phase 3 ont été recalculées (selon le principe décrit chap. I11) a partir
des orientations de la phase as. 87% des orientations  ont pu étre déterminées. Comme décrit
au Chapitre 111, apres reconstruction automatique, il arrive que le contour de certains grains 3
soit mal défini. Ici, ceci a été vérifié et corrigé manuellement si nécessaire en s'aidant de la
précipitation acp Vvisible sur lamicrostructure.

! Dans ce cas, nous avons visuaisé la microstructure & partir de I'imagerie en éectrons secondaires et identifié
manuellement les orientations o, sur la carte EBSD. En effet I'identification des grains o, ne peut étre effectuée

automatiquement gréce a I'image BSE car les écarts de contraste moyen entre des deux populations (B+a.s)/o,
n’'est plus suffisant.
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V.2.1. |nfluence desjoints de phases o/ sur la sélection de variantes

V.21.1. Analysedu voisinage ay/as

Visualisons en premier lieu, la distribution spatiale des colonies o et des grains o, ayant
I'axe ¢ proche de DRS. Ces colonies sont colorées en bleu sur la figure 8 et les grains ay, en
rouge. Le niveau de gris des autres pixels correspond au niveau de gris de I'imagerie en
électrons secondaires. La projection des orientations relatives aux colonies o et aux grains o,
sont également indiquées sur lafigure.

I_':ty:dé de'cas1’

S
(]
IS L
e

' Etude de cas 2

200um

m-200

Figure 8: Carte EBSD au coaur dela zone Ay, visualisation des colonies as (en bleu) et desgrains a,, (en
rouge) appartenant a la composante detexture majoritaire.
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Sur I’ensemble de la carte, beaucoup de colonies bleues ont un grain o, rouge comme proche
voisin. Cela n’est pas observé systématiquement, mais il ne faut pas oublier qu'on visualise
ici le voisinage oo, de maniere bidimensionnelle, ce qui donnent sans doute un nombre
limité d’ occurrences par rapport aux occurrences réelles. Aussi ces premiéeres observations,
nous confortent dans I’ idée que la nature de I'interface ay/p a pu jouer un role, dans le choix
du variant as qui S'y développe.

Analysons a présent deux grains 3 parents de cette carte EBSD (repérés par des rectangles

blancs) et leur voisinage, constitué principalement de grains o, dont I'axe ¢ est orienté selon
DRS.

Etudedecas 1

Lecas 1 (fig. 9) concerne un grain 3 ou les variantes a.s Sélectionnées ont I'axe ¢ orienté selon
DRS. Les figures 9a et 9b montrent respectivement la microstructure et la cartographie
dorientations ado,,. Le grain B aun plan {110} (fig. 9¢) qui coincide exactement avec le plan
basal du grain o, n°5 (fig. 9€). La colonie as qui Sest développée a partir de cette interface
(fig. 9d), ason plan basal paralléle acelui du grain o, N°5.

; ’ 1 A \ !
I|I.II “I ||l “'I :III \
T {Dr II l} Dr f iDr
\ ] k s \ 2 j
Y 3 /I \ r / \ -4 /
% P N\
K. /. '\__ A ".’ '-.\ 1 i
™ N e \"‘x,,__ N g | _),,5’
U1 — fion misms =
."; ’ \ . +l;\i': { i ~ .-"& .I",
r 1 r & u r B u
||I - ; III ; | li\ v of ." Ll |'I
\ \ = /
£ 1 / ‘! - 1 a/; % /
P Ay s 1
; . .
) ~_ | = d) o e) || W

Figure9: Etudedecas1

a) microstructure du grain B isolé et desgrains a,, adjacents,

b) cartographie EBSD utilisant un code de couleur du triangle standard //Dt,
C) orientation du grain §3,

d) orientations des colonies as héritées,

€) orientations des grains o, adj acents.
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Etude de cas 2

Le cas 2 (fig. 10) illustre ici un grain § dans lequel aucune variante as N’ est orientée selon
DRS. Comme pour I’exemple précédent, les figures 10a et 10b illustrent respectivement la
microstructure et la cartographie d'orientations ada,. Ici, les variantes as (fig. 10d) ne
viennent pas directement renforcer la composante o, orientée suivant DRS (fig. 10e). En fait,
I'orientation initial du grain B ne permet pas d’ obtenir de variantes os fortement corrélées avec
latexture o,.

Figure 10: Etude decas?2,

a) microstructure du grain B isolé et desgrains a,, adjacents,

b) cartographie EBSD utilisant un code de couleur du triangle standard //Dt,
¢) orientation du grain B

d) orientations des colonies a.s héritées

€) orientations des grains o, adjacents.

Par conséquent, ces 2 exemples (et d’autres non présentés ici) montrent que lorsque les
interfaces o/f sont tels que les plans {00.2} ., /{110}s sont paralleles (avec une certaine
tolérance), la variante o se développant a cette interface a son axe ¢ proche de celui du grain
op. On remarque aussi que les joints o/as @ans créés, ne sont pas toujours des joints de
faibles désorientations. Lorsgue c'est le cas, le grain a,, était en fait, en relation de Burgers
avec le parent f.
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V.2.1.2. Statistigue de désorientations entre variantes as €t grains o,

Dans cette partie, nous analysons sur un grand nombre de cas s lorsque un grain 3 est en
relation de Burgers avec un grain o, les variantes as sélectionnées engendrent des joints
op/as de faibles désorientations. Dans cet objectif, I’ensemble des joints a,/p et ay/as de la
cartographie de la figure 7, a éé analyse. Pour chaque couple de pixels B/a, adjacents, les
desorientations entre les 12 variantes potentielles du grain et le grain o, ont été calcul ées.
Pour chagque cas, seule la désorientation la plus faible parmi les 12 a été retenue. La
distribution des angles correspondants est présentée sur le graphique de lafigure 11. C'est une
distribution prédictive qui repose donc sur | hypothése que la variante as Sélectionnée a un
angle de déesorientation minimal avec son voisin ay. Dans cette prédiction, on peut remarquer
que seuls 10% des interfaces o,/ peuvent potentiellement former un joint de grains op/o.s de
désorientations inférieures a 10° aprés transformation.

_

6 -

5_

Lol M"N Hﬂnﬂnﬂnm

LI I S B N B S B A B B TTT T T TrrrrTrrrrrrr1

Fréquence

N O R S QR

Angle de désorientation potentielle Gpn"us (°)

Figure 11: Histogramme des désor ientations entre grains a, et variantes potentiellement héritéesdu
grain p adjacent

Nous avons compare la distribution reelle déterminée aux interfaces ap/os et la distribution
prédictive précédemment calculée. On peut traduire cette comparaison sous la forme du
graphe de lafigure 12. Celui-ci représente en % le nombre de cas ou la prédiction est réalisée.

Ainsi par exemple, la prévision des désorientations de 1°, inférieure a 1% (fig. 11) est réalisee
aplus de 85% (fig. 12). La distribution de la figure 12 montre donc que lorsqu'il est possible
de former un joint de faible désorientation a/as, celaest réalise a plus de 80%.
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Figure 12: Probabilité pour un parent p deformer la variante qui minimise la désorientation o p/ots, €n
fonction des désorientations potentielles du graphe 11
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Analyse complémentaire : |’objectif est de vérifier sur un plus grand nombre de grains 3
proches voisins des grains o, Si les variantes as héritées forment préférentiellement des joints
o,p/ais de faibles désorientations (lorsque c' est possible).

En fait une variante as ne peut présenter une orientation strictement identique a celle d'un
grain ayp voisin que si son parent 3 était en relation de Burgers avec le grain a,,. Nous avons
éabore un échantillon dont la microstructure o,/ est telle que les grains de la phase o, soient
en relation de Burgers avec les grains de la matrice . Un échantillon avec une microstructure
en colonies de Widmanstétten constituées de tres larges lamelles (~20um) a été chauffé,
maintenu dans le domaine a/f, puis refroidi. Nous avons vérifié que dans le domaine a/f, la
microstructure était caractérisée par des lamelles o en relation d'orientation de Burgers avec la
matrice B environnante. Une vitesse de refroidissement adaptée, a permis d obtenir des
lamelles as d’ épaisseur de I'ordre du micron (parfaitement identifiables parmi les lamelles oy,
d épaisseur 20um, présentes dans le domaine o/f). Un exemple d'analyse EBSD sur cet
échantillon est donné figure 13 (13a : la microstructure BSE superposée a la cartographie
d orientations (ot o), 13b : la cartographie d’ orientations ).

Figure 13:

Carte EBSD del'échantillon échantillon initialement lamellair e, chauffé dans le domaine a/p et refroidit,
a) cartographie d'orientations (a,/os) super posée a l'image BSE de la microstructure,

b) cartographie d'orientations B parente super posée a I'image BSE a température ambiante.

Quatre grains B équiaxes peuvent étre distingués. A l'intérieur de ces grains, on distingue tres
nettement les lamelles oy, (larges et foncées) et ass (plus fines). On voit que dans une méme
colonie, I'orientation des lamelles a5 est identique a celle des lamelles o.,. Par ailleursle méme
type d’ observations a été réalisé sur ces échantillons aprés déformation dans le domaine o/
(voir chap. VI).

L’ensemble de nos investigations montrent que les variantes as forment préférentiellement
des joints de faibles désorientations avec les grains oy, minimisant ainsi I’ energie de joints de
grains. Cependant, cela n’est possible que dans des situations particuliéres, lorsgque les grains
o, Sont en relation de Burgers avec le grain B (avec une certaine tolérance).
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Dans la billette que nous étudions, en moyenne 10% des joints o,/p offrent cette possibilité.
Spécifiquement, ces joints vont en grande majorité favoriser des variantes de grande
dimension et de méme orientation que les grains a,.

En conséquence, pour réduire les macrozones, le traitement thermomeécanique doit étre
optimisé de telle sorte que les relations d orientations entre grains o, € B voisins soient
différentes de celles de Burgers. On peut rappeler que dans le domaine o/f, la phase o, était
avant déformation, en relation d'orientation de Burgers avec la matrice  environnante. Les
étapes de forge/recuit dans le domaine o/f pourraient permettre de modifier ces relations
d'orientations. Cependant, il est fort probable gu’ en raison de la nécessité, qu’ ale matériau, de
préserver la compatibilité des systemes de glissement des 2 phases, compatibilité exprimée en
partie par les relations de Burgers, la désorientation initiale entre les deux phases ne puisse
pas évoluer aisément lors de la déformation plastique (ce point sera rediscuté au chap. V1).

V.2.1.3. Ecartsanqulairesentre plansde base aux joints ap/as

Le fait que peu de grains o, Soient en relation de Burgers avec un grain § adjacent limite la
possibilité de créer des joints ap/os de faibles désorientations. Par ailleurs, nos observations
montrent que certains joints a,y/ais présentent uniquement un écart angulaire faible entre plans
de base, sans former un joint faiblement désorienté (8V.2.1.1). Des observations semblables
ont été reportées par d’ autres auteurs [Battacharya-03, Bate-04]. Battacharya et al ont observé
gue des variantes naissant a un joint de grains B/p particulier, mettaient en commun leurs
axesc (sans créer un joint de faible désorientation) [Battacharya-03]. C'est pourquoi, dans
I’ analyse statistique des joints o/os de la carte de la figure 7, on se propose de quantifier les
variantes N’ alignant que leurs axes c avec celui du grain o, voisin.

Pour cette analyse, pour chagque couple de pixels adjacents appartenant respectivement a un
grain ap et aun grain B delacarte EBSD figure 7, les écarts angulaires entre I’ axe ¢ du grain
o, €t ceux des variantes potentielles du grain  ont été calculés. L'angle minimal est utilise
pour caractériser l'interface o/B. A partir de la distribution de ces angles (non représentée
ici), on montre que pour 15% des joints de phases étudiés, il est prédictivement possible
d'obtenir un écart angulaire faible (inférieur & 10°) entre les axes ¢ des phases o, et o apres
transformation. En ne considérant que les désorientations prévisionnelles entre axesc, on
obtient une augmentation de 5% des interfaces qui s gjoutent aux interfaces remplissant les
relations de Burgers.

Si I'on analyse les désorientations réelles entre axesc des deux phases pour ces joints
supplémentaires, parmi les désorientations qui étaient prédites a moins de 4°, seuls 50% de
ces desorientations entre variantes as et grains o, sont effectivement inférieures a 4° comme
on peut le déduire de lafigure 14.
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Figure 14: Probabilité pour un parent  deformer lavariante qui minimisel’écart angulaire entre plans
de base en fonction des écarts angulaires minimum pouvant étre formés (on ne considére quelesgrains ne
pouvant pasformer un angle de désorientation a/a, faible)

Les colonies se développant aux joints de phases o/, en minimisant les écarts angulaires
entre plans de base o/as, sont identifiées sur la figure 15a et leur texture sur la figure 15b.
Ces colonies représentent 10% des colonies a5 de I’ ensemble de la carte et correspondent en
majorité aux colonies ayant leurs axes c orientés selon DRS (colonies colorées en rouge,
fig. 7). A titre de comparaison, la texture des autres colonies est représentée sur la figure 15c.
Cette texture a,s partielle ne fait plus apparaitre une composante mgjoritaire.
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a)

(0ooz; Dt

.Dr
b)

Figure 15: a) Cartographie desorientations a,, et o les colonies favorisant un écart angulaire entre plans
de base a,,/a.s faible sont mises en évidence
b) Figure de pdles des colonies favorisées, b) Figure de pdle des autres colonies.

Cette analyse met donc en évidence que les grains o, ont une influence sur la sélection de
variantes dans les grains 3 qui leur sont voisins. La variante potentielle qui a une orientation
proche de celle du grain a, voisin, est presque systématiquement favorisée lors de la
transformation de phase. A défaut, ce sont les variantes permettant uniquement de conserver
un parallélisme entre les plans de base des grains oy et des colonies as qui sont favorisées
mais de fagon moins systématique. Dans ce dernier cas, des études complémentaires seraient
nécessaires pour approfondir e caractére des joints oy/as ainsi créés.
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V.2.2. Influencedesjointsdegrains /g sur la sélection de variantes

V.2.2.1. Observationslocalesde joints B/B influencant la sélection des variantes

Nous avons montré précédemment que des variantes as qui minimisent |'angle de
desorientation avec le grain o, adjacent, étaient favorisees lors de la transformation de phase.
De méme aux joints de grains /3, on peut penser que les variantes qui apparaissent de part et
dautre du joint, sont sélectionnées de maniere a minimiser leurs désorientations. Ce
mécanisme a déja été observé dans I'exemple proposé au chapitre 111 (sur un aliage de titane
B métastable).

Des observations semblables peuvent étre faites sur la carte EBSD de lafigure 7. Lafigure 16
correspond a un zoom d’ une zone particuliére de la figure 7 (16a. microstructure en électrons
secondaires ; 16b. cartographie d’ orientations 3 parente, superposée a la microstructure ; 16c.
cartographie d’ orientations des colonies as). En 16b, on visualise deux grains 3 d’ orientations
tres différentes (rouge et bleu). Ces deux orientations ont été calculées a partir des trois
variantes de la partie supérieure et des quatre variantes de la partie inférieure de la carte
respectivement. La projection stéréographique (fig. 16d) des orientations  montre que ces
deux grains ont un péle {110} commun qui est a 5° de Da, encerclé sur la figure. Si I’on
considere a présent les variantes qui se sont formeées dans ces deux grains parents (fig. 16e),
celles qui sétendent de part et d'autre de I'ex-joint de grains B/p présentent I’ orientation
représentée par les péles rouges (fig. 16€). Ces derniéres correspondent a une variante
commune aux deux grains B comme le montre la coincidence des poles {0002} en rouge
(fig. 16€) avec le pdle commun {110} (fig. 16d). Dans ce cas, on note également une absence
de précipitation intergranulaire ougg.
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Figure 16: Exemple de sélection devarianteau joint /B ;

a) Microstructure degrains § et des grains a,, adjacents,

b) cartographie d'orientations des grains 8, code de couleur du triangle standard //Dt

c) cartographie d'orientations des colonies ay,, code de couleur du triangle standard /Da
d) Orientations desdeux grains §

e) Orientations des colonies a, héritées

Cet exemple montre que deux grains 3 adjacents peuvent former au joint B/p, une variante
commune. Pour gque cette mise en commun puisse avoir lieu, il est nécessaire que les deux
grains soient désorientés de maniere spécifique. Ces désorientations spécifiques (le tableau 1)
sont calculées a partir des relations de Burgers en recherchant toutes les désorientations entre
les six parents 3 potentiels d'une méme variante o.s.

w n
10°5 [110]5
49°5 [110]5
60° [110],

60° [111],

Tableau 1: Notation sous forme d’'angle et d'axe des désorientations entre grains p pouvant partager une
variante o
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On peut étendre cette analyse a un grand nombre de cas pour dégager des résultats plus
statistiques et ainsi quantifier la fraction de colonies ainsi formeées.

V.2.2.2. Analyse statistique des variantes a.s aux joints de grains B/

Lacarte EBSD de la phase 3, recalculée a partir de la carte figure 7, est présentée sur lafigure
17. Sur cette carte, la couleur des pixels donne une indication de I'orientation
correspondante, suivant le code de couleur du triangle standard.

200um EFD N 111
a t

Figure 17 : Cartedelaphasep reconstruite pour |'analyse statistique desjointsde grains /p

On se propose ici de quantifier la proportion de grains B voisins pouvant conduire a une
variante commune ou a deux variantes trés peu désorientées et de préciser la proportion des
cas ou la prévision est effectivement réalisée. Pour ce calcul, les angles de désorientations
minimum entre variantes o potentielles de deux grains § adjacents ont été recenses comme
au 8 V.2.1.1. D'apres ce calcul, peu de joints (environ 2%) correspondent a des cas ou I’on
pouvait former des désorientations adas prévisionnelles inférieures a 5°. L’ histogramme
(fig. 18) indique la proportion des cas ou les variantes minimisant les désorientations ados
aux niveaux du joint B/p ont été réellement observées par rapport a la prévision. Dans plus de
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90% des cas, lorsqu'une variante peut é&tre commune avec une tolérance angulaire de 2° pres,
cette variante est sélectionnée de part et d'autre du joint de grains.

Fréquence d’apparition des
désorientations potentielles a_fa,

o _nﬂ,ﬂ,n, o

L T - R

Angle de désorientation potentielle a /o, (°)

Figure 18: Probabilité de créer deux variantes faiblement désorientées en fonction del'angle de
désorientation potentielle

Par contre, I'orientation des variantes ainsi favorisées ne correspond pas obligatoirement a des
variantes partageant la composante de texture des grains o, d’une méme macrozone. En fait
statistiquement, ces variantes auront plutét leurs axes ¢ dans Da (comme c'est d'ailleursle cas
sur lafig. 16b). En effet, les 3 composantes principales de la texture 3 ont le pole {110} //Da
en commun. Par conséquent, cette sélection des variantes as, induite par des joints B/p
particuliers, ne conduit pas a des orientations a.s S additionnant avec la composante de texture
des grains o, dans la macrozone considérée mais renforce les axe ¢ // Da.

Nous avons aussi analysé les interfaces B/ pour lesquelles seul le parallélisme des plans
denses {110} aux frontiéres ados est observé. Cela reoint |I'approche proposée par
Battacharya [Battacharya-03]. On s'intéresse alors aux grains § voisins ayant des plans { 110}
quasi-paralléles. Dans la microstructure bimodale étudiée, 50% des joints B/ correspondent a
des voisins ayant des plans { 110} paralléles en admettant une tolérance de 10°. Mais, comme
le montre le graphique 19, 50% d'entre eux conduisent & des variantes qui ont leurs axesc
paralleles. Cette valeur peut paraitre faible, mais en absence de sélection de variantes, elle ne
serait statistiquement que de 1/36°™™ (moins de 3%). En effet, cela revient a choisir une
direction {110} parmi six pour chacun des grains 3 parents. On peut donc conclure que ce
mode de sélection est également observé dans le matériau, mais est loin d'étre systématique.
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Figure 19: Probabilité de créer deux variantes qui minimisent |'écart angulaire entre plans de base au

joint degrainsformé
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V.3. Influencedel'anisotropie élastigue sur la sélection des
variantes

Nous avons montré que certaines variantes étaient selectionnées de maniére a créer des joints
oplas et adas specifiques. La création d une interface ad/os 0U op/os Specifique, en particulier
des joints de faibles désorientations, conduisent a une réduction de I’énergie libre par la
création d'une interface de faible energie.

Par ailleurs, il faut mentionner que la formation d’ une variante cristallographique est associée
a une déformation de transformation. Par conséquent, la sélection des variantes pourrait
correspondre auss a la minimisation de |'énergie libre du systeme, en réduisant
I’ accroissement de I’ énergie élastique du milieu, induit par la déformation de transformation.
Les variantes sélectionnées choisies ne seraient pas aéatoires, mais dépendraient alors de
| anisotropie éastique du milieu.

Humbert propose un modéle basé sur une approche statistique, considérant que la variante
sélectionnée, minimise |'énergie élastique du systéme, en prenant en compte le comportement
élastique d'un voisinage moyen sur |'apparition du germe [Humbert-03, Humbert-05]. Dans
cette section, nous alons appliquer ce modéle, pour évaluer le rdle de I'anisotropie éastique
d’une macrozone sur la formation des textures as. Dans un premier temps, le modéle est
brievement décrit, puis appliqué pour simuler les textures des colonies as au sein des
macrozones.

V.3.1. Déformation induite par la transformation f—a

D'un point de vue mécanique, la transformation de phase B—as peut ére vue comme une

déformation du réseau cubique, &, qui Sexprime dans le repére cristallin de la phase p par
(fig. 20):

" o, =2e g, = |22 - G (4)
’71_177_1 ' aﬂ’Z Zaﬂ,s a/?\/z
3

et qui correspond aux déplacements atomiques les plus petits. Dans cette expression
a,, a,,c, sont les parametres de maille des phases 3 et o.

Cette déformation peut également sexprimer dans le repere cristalin du réseau hexagonal.
Elle correspond a la croissance d'une variante en relation d'orientation de Burgers avec le

parent B. Onze autres déformations, €™, sont reliées aux onze autres variantes.

aVv?
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Figure 20: a) Maille élémentaire du réseau cubique, b) Maille cubique sur leréseau hexagonal défor mé, c)
Déformation associée a la transformation de phase f—a (dansle plan [110]).
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V.3.2. Homogénéisation

Lafigure 21 représente schématiquement deux grains 3 de méme orientation qui commencent
a se transformer dans un environnement local différent. Dans cet exemple, al'intérieur de ces
deux grains, plusieurs variantes o,s commencent a grossir.

Figure 21: VariantesV1 et V2 grossissent dans 2 grains 3 de méme orientation entourésd’ un voisinage
différent

La déformation de transformation de chaque variante est génée par le grain lui-méme et par
les grains du voisinage. Ceci crée des contraintes specifiques dans la variante et dans les
grains voisins selon leur orientation et élasticité. En général des grains de méme orientation
n'ont pas forcement un environnement identique. Le probleme est donc abordé de maniére
statistique. Les variantes de méme orientation sont considérées comme une inclusion unique
dans un milieu homogéne équivalent. La contrainte dans cette inclusion correspond alors ala
moyenne des contraintes dans |es variantes de méme orientation. Cette contrainte moyenne est
due a la réaction du reste de la matrice, a la déformation de transformation des variantes
considérées. Dans le modéle, la matrice est remplacée par un environnement homogéne dont
les constantes €l astiques sont identiques a celle de la matrice (fig. 22). Ces constantes peuvent
étre calculées a partir de la texture et des constantes élastiques du réseau cristallin par
différentes méthodes.

Milieu infini homogéne
cr_ A9,C.g

Figure 22: Variante V1 d orientation Ag,.C,.g, assmiléeauneinclusion Q de constantes éastiques C'

dans un milieu homogene équivalent C¥'. &£} est la déformation induite par latransformation et £ est

laréaction élastique du milieu.
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Avec ces hypothéses, I’ augmentation d'énergie élastique liée au grossissement d’ une variante
peut étre calculée a partir de la méthode dite "de I'inclusion” développée par Mura [Mura-91].
En utilisant le concept de déformation propre (eigenstrain), la méthode simule la contrainte et
la perturbation causée par une inclusion Q de constante éastique C' (dans ce cas I’inclusion
est dite inhomogéne) dans une matrice infinie de constante éastique C*'. L'inclusion de
constante élastique C' est remplacée par une inclusion équivalente de constantes éastiques
identiques & celles de la matrice (C*" ) et présentant une déformation propre additionnelle &*
qui conduit a la méme distorsion de contrainte que si I’on avait conservé les constantes
éastiques C'. Ainsi cette déformation propre additionnelle ¢* est choisie de maniére a
satisfaire larelation suivante :

ol =C'E€ (" +e")-e")=C¥ (£ (" +e")-(" +e")) (5)

Toutes ces quantités sont exprimeées dans le méme repere (en pratique celui de I'échantillon).

o' est la contrainte interne homogéne a l'intérieur de l'inclusion, &" est la déformation
induite par la transformation et £ est le tenseur de Eshelby qui dépend de la forme de

I'inclusion et de son élasticité. Sa détermination nécessite des fonctions de Green qui ont été
calculées suivant le schéma propose par Mura [Mura-91]. La relation (5) permet de calculer

¢" . Findement 0" peut sexprimer apartir de ¢ ainsi :
o' =((C"E£ —-C")H "e" avec H =£—(C')'C*£-(C")'C*) (6)
On peut alors calculer |'énergie élastique de déformation par unité de volume :

AGy, = —%0' g" (7)

On constate donc gue cette énergie dépend du comportement éastique effectif de la matrice
(comportement qui peut étre anisotrope) et donc peut varier en fonction de I'orientation du
parent 3 et de la variante considérée. Ainsi, pour un parent d'orientation g, donnée, le

volume unitaire de la variante i d'orientation Ag,.C;.g, correspond a une énergie élastique
spécifique que I’ on détermine par I’ expression (7).

V.3.3. Simulation des textures g, dans une macrozone

Dans les simulations que nous proposons dans ce travail, nous considérons que les variantes
qui sont sélectionnées sont celles qui apportent les énergies élastiques de déformation de
transformation les plus faibles possibles. En conformité, avec les observations
microstructurales, nous ne retenons gue les six variantes qui correspondent aux énergies
élastiques de déformation minimales. Les six variantes sél ectionnées ont un volume identique
qui correspond & une répartition équitable du volume 3 parent.

Nous avons réalisé deux simulations pour apprécier le role de la phase o, sur la sélection des
variantes dans la zone Ajrs. Les textures expérimentale et simulée sans sélection de variantes
sont rappel ées sur les figures 23a et 23b respectivement.

Nous avons tout d abord considéré que le comportement élastique de la macrozone était
uniquement régi par la phase . La texture de la phase 3 de la macrozone considérée nous a
permis de calculer les constantes éastiques effectives correspondantes, en utilisant une
méthode auto-cohérente avec les constantes élastiques du monocristal 3 suivantes :

105



Contribution &I’ éude des hétérogénéités de texture des billettes d' IM1 834 Chapitre V

C/=1.34,C/, =1.1,CL =0.36 en 10° MPa (Ti BCC 4927°C)

La figure 23c montre avec les figures de pbles {0002} et {11-20}, les résultats de cette
simulation. Par comparaison avec les figures de pbles expérimentales (fig. 23a), on observe
gue les pdles {0002} dans la direction DRS (a 20° de Dt) sont moins marqués dans la texture
simulée. Ces poles sont cependant plus importants que ceux qui ont été simulés sans sélection
des variantes (fig. 23b).

Le comportement effectif élastique a alors été calculé en tenant compte aussi de la texture de
la phase o, et de ses constantes élastiques intrinségues :

C2=1.231,C% =1.529,C =0.996,C =0.688,CZ, =0.307 en 10° MPa (Ti HCP 4850°C)
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Figure 23: Simulation de la sélection de variantes dansla zone Ainf :

a) texture mesur ée,

b) texture simulée sans sélection de variantes

¢) texture simulée en considérant |'anisotropie élastique de la phase B seule
d) texture simulée en considérant I'anisotr opie élastique des phases a,,+
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La simulation ou |’ anisotropie des deux phases est considérée, présente un renforcement du
pble {00.2} orienté selon DRS (fig. 23c) comme dans |la texture expérimentale (fig. 23a). On
note toutefois que son intensité est un peu sous-évaluée par rapport a latexture expérimentale.

Ses simulations montrent que le comportement éastique anisotrope du matériau a haute
température pourrait jouer un réle non négligeable dans la sélection des variantes observée
pour ce matériau, complémentairement a d’ autres causes de sélection.

V.4. Conclusions

Dans ce chapitre, les mécanismes qui conduisent a la formation de la texture des colonies o
héritées ont été analysés. Cette texture est héritée d'un mécanisme de sélection de variantes
qui favorise les orientations proches de I'orientation unique des grains op.

En analysant, les macrozones ou la sélection de variantes est importante, deux mécanismes
principaux ont éé mis en évidence. D'une part, nous avons observé que lors de la
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transformation, des variantes qui conduisent a la formation dinterfaces ap/as ou ados
particulieres sont favorisées. D'autre part, un modéle prenant en compte |'anisotropie élastique
des phases o, et § apermis de simuler la texture expérimental e des colonies as.

Concernant les interfaces o/ois, NOUS avons montré qu'un grain  en relation de Burgers avec
un grain oy, adjacent privilégie des variantes as de méme orientation que le grain o, formant
ains un joint ay/as de faible désorientation. Par ailleurs, il existe aussi une tendance a
favoriser des variantes qui ont un axe ¢ quasiment paralléle a celui du grain ayp voisin. L'une
ou l'autre des possibilités contribue a I'augmentation du nombre de colonies présentant des
axes ¢ dans laméme direction que ceux des grains o.

De méme, des grains  adjacents favorisent, lorsque c'est possible, des variantes de méme
orientation. Dans ce cas particulier, nous avons noté une absence de précipitation
intergranulaire age. Par alleurs et dans une moindre mesure, des grains 3 qui ont une
direction <110> parallele favorisent les variantes ayant leur axe ¢ dans cette direction. Par
contre, ce mécanisme ne favorise pas des variantes as orientées suivant la composante de la
texture o, au contraire, il favorise des variantes qui ont leur axe ¢ dans la direction axiale de
labillette.

L'intensité de la sélection de variantes varie fortement selon les macrozones. Cette variation
est attribuée aux différences de couplage entre les phases o, €t B d'une macrozone a une autre.
Lorsque localement, le nombre de grains o, en relation d'orientation de Burgers avec des
grains 3 adjacents est important, une forte sélection de variantes est observée.

Statistiquement, nous avons montré que le comportement anisotrope du matériau a haute
température, peut avoir une influence sur la sélection des variantes. En particulier, le modéle
utilisé qui sélectionne uniquement les six variantes permettant de minimiser I'énergie
élastique de déformation due a la transformation de phase, permet de simuler la texture os
héritée mesurée expérimentalement.
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Dans le chapitre précédent, nous avons montré qu'un couplage local entre les phases o, et 3
conduit a la formation d'une forte texture as dont la composante majoritaire correspond a
I'orientation unique des grains o, Ainsi, pour comprendre le développement des
hétérogénéités de texture, il est nécessaire d'expliquer la genese de cette microtexture o/p.

Cette derniere est I'héritage du procédé d'élaboration de la hillette qui consiste en une
succession de déformations/recuits dans le domaine 3 puis o/f au cours desquelles un lingot
est progressivement étiré par une suite de compressions radiales a 90° les unes des autres.

Au cours de ce procédé, la microstructure bimodale est obtenue par une modification
progressive de la structure originale du lingot. Cette derniére consiste en périphérie, a des
dendrites B solidifiées selon une direction <100> et a coaur, a des grains B égquiaxes sans
texture particuliére.

Dans ce chapitre, nous présentons les résultats d’ une campagne de compressions uniaxial es.

Ces essais nous ont permis d'initier la formation de la microstructure bimodale a partir
déchantillon initialement homogenes en texture et microstructure et danalyser les
mécanismes actifs a haute température et les évol utions de texture associées.

Comme pour la transformation du lingot en billette, nous commencerons par une série de
compression dans le domaine 3 puis une autre dans le domaine o/f3.

Enfin, la possibilité de réduire les hétérogénéités de texture de la billette par des compressions
additionnelles dans le domaine o/} est présentée, ouvrant ainsi des perspectives pour
I’ optimisation des traitements thermomécaniques et la réalisation des piéces industrielles de
grande taille en IMI 834.

VI.1. Campagne expérimentale

VI.1.1. Etat initial

VI1.1.1.1. Traitement thermiqueen B

Pour reproduire la transformation industrielle d'un lingot en un produit semi-fini, il faudrait
disposer d’ échantillons présentant une microtexture de solidification [Glavicic-03c]. Ce type
d’ échantillons n'étant pas a notre disposition, nous avons réalisé notre éude sur des
éprouvettes présentant une microstructure 3 haute température constituée de gros grains 3
équiaxes, sans hétérogénéité locale de texture. Pour obtenir une telle microtexture, les
échantillons de compression ont été prélevés dans la billette et ont subi une mise en solution
pendant 15min a 1060°C. L’ensemble du traitement thermique est décrit figure 1. On
distingue deux séries d échantillons, utilisés respectivement pour les essais de compression
danslesdomaines 3 et a/p.

- Lasérie d’ échantillons | a directement été déformée en 3 apres la mise en solution a 1060°C.
- Les échantillons de la série |1 ont été refroidis apres le traitement thermique en 3 et sont
utilisés pour les essais ultérieurs de compression en o/f3. L’ un des échantillons de la 2°™ rie
(notée TT1 pour Traité Thermiquement) a été utilisé pour caractériser la microtexture 3 avant
déformation et pour caractériser |’ état initial avant déformation en o/3.
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Etat initial Déformation dans

le domaine B
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Figure 1L:Traitement thermique des échantillons avant compression en 8 (sériel), en o (sériell).

VI1.1.1.2. Microstructure et texture a héritée du traitement thermiqueen B

Lamicrostructure a, suite au traitement thermique, est lamellaire avec une largeur de lamelles
estimée a 20um (fig. 2). Ces lamelles se regroupent en colonies de 300-500pum de diamétre
équivalent moyen. Le contour des ex-grains B est reconnaissable par la présence de la
précipitation intergranulaire agg. Ces grains 3 étaient équiaxes a haute température avec un

ST AT

AN

Figure2: Microstructure héritée du traitement thermique dansle domaine 8 - échantillon TT1

111



Contribution &’ éude des hétérogénéités de texture des billettesd' IMI 834 Chapitre VI

La cartographie d'orientations de la section longitudinale (Da-Dr) d'une éprouvette est
présentée figure 3a, avec le code de couleur du triangle standard relatif a Dt. Les joints de
désorientations angulaires inférieures et supérieures a 15° sont marqués en noir et en blanc
respectivement.

0001 ot -12-10

y
01-10

Dal//axe de compression

L*Dr

a)

{0002}

- NW Pk oD

b)

Figure 3: a) Cartographie d’ orientations de la phase a héritée du traitement thermique en
b) Figuresde pdles correspondantes

La texture a (fig. 3b) présente les mémes composantes que celles de la hillette, avant
traitement thermique. On y reconnait notamment les 3 pbles {00.2} pointant vers des
directions radiales et le pdle {00.2} pointant vers Da. On note cependant qu’aprés le
traitement thermique en B, le pdle {00.2} paraléele a Da devient e pdle de plus forte intensité.
La double transformation de phase a—p—a ne fait donc pas apparaitre de nouvelles
composantes de texture.

Dans la plupart des ex-grains 3, plusieurs colonies o, d’ orientations différentes sont présentes.
Deux ou trois colonies sont souvent significativement plus grosses que les autres. Il est
important de noter que cette microtexture o est relativement homogene et ne comporte pas
localement de régions étendues regroupant des colonies voisines d’ orientations proches. Cet
état métallurgique est donc adapté pour étudier le développement de macrozones lors de la
déformation en o/3.
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VI1.1.1.3. Microtexturedelaphase parente

La cartographie d’ orientations de la phase parente 3, calculée a partir de la cartographie o
(fig. 3a), est présentée sur la figure 4a, avec le code de couleur du triangle standard relatif a
Da Lesjoints B de désorientations angulaires inférieures et supérieures a 15° sont marqués
en noir et en blanc respectivement.

Figure4: Microtexturep seformant lorsdu traitement thermiqueen

(a) cartographied’orientations 3

(b) figures de péles correspondantes

Latexture B avant déformation (fig. 4b) est évaluée a partir des 250 grains B, visibles dans la
section longitudinale de I’ échantillon. Méme si e nhombre de grains étudiés est faible, on
reconnait les composantes de texture 3 de la billette (voir chap.lV, fig. 22). Cette constatation
montre laforte hérédité de latexture B lors d’ un cycle B— (o+Bresdue) —P-

On reconnait des ex-grains B avant déformation (fig. 4a), égquiaxes avec un diamétre
équivalent moyen d'environ 1mm. La distribution des orientations  est relativement
homogéne. Il est important de rappeler qu'un état initia brut de solidification, pourrait
conduire a une microtexture p différente, avant déformation, pouvant contenir un nombre plus
important d’ agglomeérats de grains 3 ayant en commun la direction cristallographique <100>
[Glavicic-03c].
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VI.1.2. Essais de compression

V1.1.2.1. Protocole expérimental

L’ ensemble de la campagne d’ essais de compression a été effectué au département Mining,
Metals and Materials Engineering de I'Université de Mc Gill et au Centre des Technologies de
Fabrication en Aérospatidle — CNRC — Montréal, Canada. Les éprouvettes de compression
sont cylindriques, de hauteur 11,4 mm et de diamétre 7,6 mm. Elles ont été découpées dans la
billette par électroérosion de sorte que I'axe de compression soit parallele a Da. Les essais ont
€té réalisés sous balayage d'argon sur une machine MTS-810 contrblée par ordinateur qui
enregistre pour chague essai, la température, le déplacement et la force (fig. 5). Le chauffage
est assuré par un four a tubes radians pouvant atteindre des températures proches de 1200°C.
Le lubrifiant employé est le Deltaglaze® et des feuilles de mica placées entre I'éprouvette et la
machine évitent un collage de I'échantillon aprés compression [Wanjara-05]. La déformation
se calcule avec larelation :
)
e=In — Q)
IO

ou | et |, représente lalongueur finale et initiale de I'échantillon respectivement.

Figure5: Machine MTS-810, utilisée pour les essais de compression

V1.1.2.2. Lesessaisde compression dansle domaine B

Les compressions isothermes dans le domaine [ doivent permettre de suivre le
développement de la texture/microtexture [ lors des premieres étapes du procede
d'élaboration de la billette. Les différents essais de compression ont été effectués avec une
vitesse de déformation &=1s" jusqu'a atteindre une déformation ¢=-1 (figure 6), ce qui
correspond a une dimension finale égale a 0,37 .

! Delataglaze : lubrifiant couramment utilisé pour laforge & haute température.
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Figure 6 : Campagne d'essais de compression dans le domaine

La vitesse de déformation a été choisie pour se rapprocher des vitesses élevées, utilisées dans
des conditions industrielles. D’ autres essais ont été réalises par notre partenaire canadien, en
marge de ce travail, avec différentes vitesses de déformation. On peut rappeler que les
éprouvettes sont chauffées a 1060°C dans le domaine 3 et maintenues pendant 15 min avant
déformation. A ce stade, la microtexture 3 correspond donc a celle décrite figure 4. Aprés
déformation, différents refroidissements ont été effectués :

- une trempe al'eau pour caractériser la microtexture B directement aprés déformation (TE
pour Trempe al'Eau).

- un refroidissement au four (1°C/s) pour se rapprocher des conditions industrielles ou la
fabrication de grosses pieces, impose une vitesse de refroidissement plus lente (RF pour
Refroidissement au Four).

- un refroidissement précédé dun maintien pour éudier d'éventuels meécanismes de
recristallisation statique (M pour Maintien).

Une courbe ‘ contrainte-déformation’ caractéristique des compressions en 3, est présentée sur

lafigure 7. Elle présente un pic suivi d'un adoucissement qui pourrait indiquer un mécanisme

de restauration dynamique, discuté plus en détail dans la section suivante.

80

K .‘/#\_//

60| |

50‘

40|

Contrainte (MPaj)

ap ||
20|

1)

0
0 0.1 0.2 03 04 05 0.6 0.7 0.8 098 1

Déformation
Figure 7 : Courbe ‘contrainte-déformation’ d'un essai de compression & = 1s™, T=1060°C

115



Contribution &’ éude des hétérogénéités de texture des billettesd' IMI 834 Chapitre VI

V1.1.2.3. Lesessaisde compression dans le domaine a,./B

Ces essais permettent de suivre et d'analyser le développement des textures locales a,, €t B qui
conduisent ala formation d' une microstructure bimodale lors des étapes de forge de la billette
dans le domaine biphasé. La fraction volumique de grains a,, dans la microstructure finale est
liée a la température de déformation. Ainsi, pour obtenir 30% de grains o, comme dans la
billette, les compressions ont été réalisées a la température de 1000°C. La vitesse de
déformation a été fixée & -1s* comme pour les essais de compression en . Différentes
valeurs de ¢ ont été atteintes. Les essais, effectués en partant de I'état initial (caractérisé au
8V1.1.1.2), sont schématisés figure 8 et comprennent :

- untraitement thermiquement a 1000°C (TT2),

- des compressions avec différents taux de déformation (D),

- des compressions suivi de maintiens aprés déformation dans le domaine o/ (M).

£=-1s"
10600 - _I.fr \\ E='O,?;'1 :_1‘4
Seérie Il 10000c — 77— — =\~ — RATAATAFAA .
700°C — /= — — — N o LN - - Ly
Billette ! v j !
A8, 8h, [ 156 &, 8.
| TT2 D M
Etatinitial —/  Trermauement | (Peformé) Henten)
' 1h |

R
|

Figure 8: Campagne d'essais dansle domaine a/p

Des vitesses de refroidissement de 1°C/s ont été utilisées. Une courbe ‘contrainte-
déformation’ représentative des déformations dans le domaine o/} est présentée sur la
figure 9. Elle présente un fort adoucissement suivi d'un état stationnaire, spéecifique a la
déformation d'une microstructure lamellaire dans |le domaine o/p [Semiatin-99].

140

120
100 { |

80

Contrainte (MPa)

60 { |
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20

0

0 0.1 02 0.3 04 05 0.6 0.7 08 09 1

Deformation

Figure 9 : Courbe‘contrainte-déformation’ d'un essai de compression en a/p & = 1s™, T=1000°C

Ces essais ont été relativement difficiles a mettre en cauvre car le comportement anisotrope de
la phase hexagonale conduit parfois a la localisation de la déformation dans une bande de
cisaillement. Malgré toutes les précautions prises pour limiter le frottement, ce cisaillement
n'a parfois pas pu étre évite.
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VI1.2. Evolution dela microtexture glors de traitements
thermomecaniques dans le domaine S

On peut rappeler que I’ évolution de la microstructure et de la texture de la phase B ne peut
étre observée qu’indirectement, a partir des microstructures et textures o héritées a
température ambiante. |l est en effet impossible de figer, méme par trempe, |'état
métallurgique de la phase 3 atempérature ambiante, pour une observation directe.

La microtexture avant déformation a éé décrite au 8V1.1.1.3. On reconnait des grains 3
équiaxes d environ 1mm de taille moyenne (fig. 4). Leurs orientations sont plus ou moins
centrées sur les composantes de texture 3, déja observées au sein de la billette. A ce stade, le
matériau ne présente pas de fortes hétérogénéités de texture p.

VI1.2.1. Microtexture greconstituée juste apres déformation

L'échantillon TE (Trempé a I'Eau — fig. 6) nous donne des informations concernant |'état
métallurgique de la phase B, directement aprés déformation. A température ambiante, la
microstructure consiste en un enchevétrement de fines aiguilles de phase o' indiquant qu'un
régime martensitique a pris place lors de latransformation —a (fig. 10). Les liserés de phase
a'ee (fig. 10) montrent que les ex-grains B sont aplatis perpendiculairement a I'axe de
compression. |ls présentent par endroits des joints dentelés. De petits ex-grains 3 sont
localisés aux ex-joints de grains B/f. Des essais complémentaires de compression en 3, menés
parallélement a notre étude [Wanjara-05] montrent que ces petits grains ne sont visibles que
pour des vitesses de déformation élevées. |ls peuvent indiquer I'initiation d'un mécanisme de
recristallisation dynamique de la phase 3.

3 ) B r L r
i T N regrlstalnlggfs

T—.Dr

Figure 10: Microstructure héritée d’une compression en B suivi d’une trempe — échantillon TE
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L'analyse EBSD de I'échantillon TE est relativement compliquée. En effet, les clichés de
Kikuchi obtenus sur la structure martensitique o’ sont trés diffus et donc difficiles a indexer.
Le taux d’indexation moyen des cartes EBSD n’excede pas 50%. Un exemple d’anayse
réalisée au coaur de I'échantillon avec un pas de 2um, est donnée figure 11 (11a: la carte en
indice de qualité de clichés de Kikuchi ; 11b: la cartographie d orientations de la phase o ;
11c : lacartographie d’ orientations recalcul ée de la phase ). Les pixels desfigures 11b et 11c
sont colorés en fonction de la projection de I'axe de compression dans le repére du cristal
selon le code de couleur indiqué dans le triangle standard. Les désorientations angulaires
respectivement inférieures et supérieures a 15° sont révélées par des lignes blanches et noires.

Da//axe de compression

I—'Dr

Figure 11: Analyse EBSD —échantillon TE

a) Cartedesindicesde qualité des clichés de Kikuchi,

b) Cartographie d’orientationsde la phase a,

c) Cartographie d’ orientations de la phase B r ecal culée automatiquement

Sur la carte B recalculée (fig. 11c), on reconnait des volumes d orientations proches qui
correspondent aux grains  fortement aplatis par la compression. Ces grains 3 fortement
déformés ont principalement une direction <111> ou <100> paraléle al'axe de compression
(Da). Par ailleurs, les orientations des aiguilles o’ sont fortement dispersées au sein de ces ex-
grains . Cette dispersion peut étre la conséguence de la formation de sous-joints dans les
grains [ déformés. Ceci est montré par la présence de joints de faibles désorientations
(indigués en blanc fig. 11c) dans les grains B recalculés. 1l faut noter que le calcul des
orientations des grains 3 avec une tolérance de 3° rend relativement délicate |'étude des sous-
joints. La présence de ces sous-joints pourrait étre la conséquence d’un mécanisme de
restauration dynamique.

Les petits ex-grains B visibles aux ex-joints de grains 3/p sur la microstructure de la figure 10
ne peuvent étre clairement identifiés sur la figure 11c. Une nouvelle série de cartes EBSD a
été acquise aux environs des ex-joints /B, avec un pas de 0,2um, pour déterminer avec
précision I’ orientation de ces grains B recristallisés. La figure 12 présente la cartographie des
phases o (fig. 12a) et B (fig. 12b) et les projections stéréographiques des orientations f3
(fig. 12¢). Les grains § déformés (n°1, 2, 5), ont comme dans I’ exemple précédent, les pdles
<111> ou <100>//Da. Les petits grains  (n°3, 4) visibles au centre de la carte, sont souvent
désorientés de plus de 15° par rapport aux grains  déformés voisins mais ont aussi des
orientations appartenant ala fibre <100>//Da ou <111>//Da.
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Figure 12: Carte EBSD centrée sur un ex-grain p recristallisé dans une matrice B déformée et transformée
ena

a) Cartographied’orientations de la phase a.,

b) Cartographie d’orientations de la phase B r ecalculée automatiquement,

¢) Projections stéréographiques des différentsgrains

VI1.2.2. Effet d un maintien en température apres déformation

Le refroidissement imposé a I'échantillon RF (Refroidit au Four) fait que ce dernier reste un
court instant dans le domaine B avant de passer le transus 3. Cet échantillon va donc nous
renseigner sur |'effet des mécanismes statiques (restauration/recristallisation) qui sont actifs
directement apres déformation.

La microstructure obtenue a température ambiante est de type de Widmanstétten, caractérisee
par de tres grosses colonies o (échantillon RF, fig. 13). La précipitation a.cs met en évidence
des ex-grains B plutt équiaxes, d’ environ 600um de taille moyenne. Cette différence de
morphologie des ex-grains B entre |'échantillon TE (fig. 10) et RF, montre que des
mécanismes de restauration/recristalisation statique de la phase B ont modifié la
microstructure de |'échantillon, avant le passage du transus (3.

Figure 13: Microstructure apr és déformation dansle domaine  suivi d'un refroidissement lent —
Echantillon RF
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La cartographie d'une section longitudinale de I'échantillon RF, acquise avec un pas de 8um
est présentée sur la figure 14 (14a et b : Les cartographies des phases o et 3 ; 14c et d: les
figures de pdles caractéristiques correspondantes). L e code de couleur est le méme que pour la
figure précédente. Les désorientations angulaires inférieures (respectivement supérieures) a
15° sont révél ées par des lignes blanches (respectivement noires).

Figure 14 : Microtexture del'échantillon RF déformé dansle domaine f et refroidi au four
a) Cartographie d’ orientations dela phase a.,

b) Cartographie d’ orientations de la phase 3 r ecal culée automatiquement

¢) Figuresde pbledela phase a,

d) Figuresde pdle dela phase B

La microstructure en B (fig. 14b) est plus ou moins équiaxe. Par endroit, on reconnait des
grains 3 |égérement allongés perpendiculairement a l'axe de compression, contenant des joints
de faibles désorientations. A nouveau, les grains ont majoritairement des orientations proches
ou appartenant al’ une des deux fibres <111>//Da et <100>//Da (fig. 14d). On peut également
noter la présence d agglomeérats de grains B (fig. 14b) (rouges par exemple), appartenant a la
méme fibre.

La microstructure (non représentée) de I'échantillon M, maintenu une heure a 1060°C aprés
déformation, laisse apparaitre des ex-grains 3 équiaxes de plusieurs millimétres de diamétre.
Cet état est al'opposé des attentes industrielles, dont I’ objectif est d’ affiner la microstructure
B. Par conséquent, il ne sera pas analyse plus en détail. Il est toutefois intéressant de noter que
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le grossissement des grains dans le domaine 3 est trés rapide, comme souvent reporté dans le
cas des alliages de titane.

VI.2.3. Discussion: évolution dela microtexture glorsdelaforgeen g

Microstructure

Pour des vitesses de déformation élevées de ¢=-1s", la microstructure directement aprés
déformation, présente des grains 3 fortement déformeés. La dispersion des orientations o
héritées au sein de ces grains peut étre la conséguence de la formation de sous-joints par
restauration dynamique des grains 3 déformes. Cela est d'ailleurs cohérent avec I'adlure de la
courbe * contrainte déformation’. Apres une déformation de =1, on note aussi |’ apparition de
petits grains recristallisés aux joints /B dentelés. Leur formation est typique d'une
recristallisation dynamique en collier (voir chap.ll 82.1.2). Les travaux de Ding et al. ont
constaté |'existence d'une recristallisation dynamique dans un alliage Ti-6Al-4V dans des
conditions similaires de déformation [Ding-02]. Par ailleurs, la coexistence des deux
mécanismes ‘restauration-recristallisation’ a souvent été observée lors de la déformation a
chaud de la phase B [Chaze-94]. Un court maintien de I’échantillon a des températures
supérieures a la température de transformation de phase, conduit & une microstructure 3
pratiqguement équiaxe, résultant probablement d'un équilibre entre restauration et
recristallisation statique.

Ces observations sont conformes aux résultats obtenus par d’ autres auteurs sur des aliages de
titane B métastables, apres observation directe de la microstructure  trempée [Chaussy-94,
Come-91, Chaze-94].

Texture:

Concernant les évolutions de texture 3, on note des modifications importantes avant et apres
déformation. Lors de la compression, les grains B initialement orientés suivant les 3
composantes de texture B mises en évidence dans la hillette (fig. 4b), s orientent
principalement autour des fibres <100>//Da et <111>//Da (fig. 14d), comme le montrent les
grains  rouges et bleus sur la figure 11c. L’intensité relative de chacune des fibres ne peut
pas étre discutée a partir de nos résultats, du fait du nombre relativement faible d’ orientations
B recalculées. Le développement de cette texture de fibre est en accord avec d’ autres travaux
déja réalisés sur les alliages de titane p métastables tels que le Bcez [Chaussy-94] et le Ti-17
[Delfosse-05].

L’ évolution de la texture B lors de la compression uniaxiale, a éé modélisée a |I’aide d’'un
modéle de Taylor [Toth-93], en partant de la texture B de la billette (fig. 22 chap. 1V). Ces
simulations permettent de reproduire |'évolution de texture observée, c'est a dire le
développement des fibres <100>//Da et <111>//Da. Les meilleures simulations ont été
obtenues en activant les systemes de glissement {110} <111> et {112} <111> en reléchant les
composantes g13 €t g3 (Modéle « pancake »). On peut également mentionner que |’ activation
du systeme {112} <111> est nécessaire pour développer la fibre <111>//Da. L’ évolution de
chacune des trois composantes 3 initiales (fig. 22 chap. 1V), vers I’une ou I’ autre des fibres
restent difficiles a discuter. Chaque orientation appartenant al’ une ou I’ autre des composantes
principales peut développer les deux fibres, en fonction de sa désorientation par rapport a
I’ orientation principale stricte de départ et des paramétres de la simulation (scissions critiques
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et relachement ou non des contraintes). |l n’est donc pas possible de remonter a I’ orientation
du grain 3 avant déformation, connaissant son orientation d’ arrivée.
Delfosse en prenant en compte la plasticité cristalline dans un modéle par éléments finis
observe également le développement des deux fibres et met en plus en évidence la formation
d'agglomérats de grains appartenant ala méme fibre [ Delfosse-05].

Les grains équiaxes issues des mécanismes d adoucissement dynamique ou statique
développent les mémes textures de fibre. Une fois de plus, I’ évolution de I’ intensité relative
de chacune des fibres suite a I’adoucissement, ne peut pas étre discutée a partir de nos
données.

Corrélation avec la formation de macrozones dans les piéces forgées

La microtexture 3 que nous obtenons apres forge en B suivie d'un court maintien en
température, est donnée figure 14b. On distingue un nombre limité de grains B voisins
faiblement désorientés (voir les joints tracés en blanc). Ils sont souvent la trace d’ un ex-grain
B fortement aplati par la compression, dans lequel se forment des sous-joints de faibles
désorientations. Par ailleurs, le développement dune texture caractérisée par deux
composantes de fibre, conduit alaformation d’ agglomérats de grains 3 appartenant ala méme
fibre (ces ensembles de grains présentent souvent des désorientations supérieures a 15°).

Il faut rappeler que dans ce travail, les déformations dans le domaine 3 ont été faites a partir
d'échantillons ayant une microstructure et une texture locale 3 relativement homogéne. |l est
possible, qu'un échantillon ayant une microtexture 3 initiale de solidification, soit encore plus
propice a développer une structure formeée d'agglomérats de grains 3 de méme orientation ou
ayant des poles{100} ou {111} cristallographiques proches et voisins de Da.

Dans tous les cas, suite aux étapes de forge en 3, il est fort probable que les produits semi-
finis d'IMI 834 présentent de gros ex-grains B plutdt équiaxes, transformés en colonies
d orientations différentes (voir fig. 14a-14c). Au chapitre précédent, nous avons constaté que
des grains 3 adjacents pouvant former la méme variante, favorisaient cette variante lors du
refroidissement. Ce mécanisme pourrait conduire a la formation de domaines
cristallographiques as d'une taille supérieure ou égale alataille des grains . Mais il n'a pas
été observé lors des essais de compression en 3 réalises dans le cadre de cette étude.

Par conséquent, on peut supposer que les éapes de forge en 3 conduisent a un produit semi-
fini de structure lamellaire, ne contenant pas de fortes hétérogénéités de texture a (au regard
delataille des ex-grains 3 et des colonies o héritées).
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VI1.3. Evolution dela microtexture o,/£Zlors de la compression dans

|le domaine o/8

Dans l'industrie, les étapes de forge dans le domaine a/p transforment la microstructure
lamellaire issue du traitement thermomécanique dans le domaine 3 en une microstructure
bimodale constituée de grains o, équiaxes et de colonies as. Dans ce travail, les déformations
dans le domaine a/p vont permettre d’initier cette modification de microstructure et d’ étudier
en détail les évolutions de textures local es associ ées.

La campagne d essais de déformation (fig. 8) a été effectuée a partir de I’ état initial décrit au
8VI1.1.1.2. Il s'agit d'un état métallurgique hérité apres traitement thermique en 3 et présentant
des colonies de lamelles a5 de 20um d’ épaisseur. Une fraction faible de phase 3 résiduelle se
localise entre ces lamelles.

VI.3.1. Microtexture g/ a 1000°C. avant déformation

L'échantillon TT2 permet de caractériser la structure o/f3 avant compression a 1000°C (fig. 8).
Sa microstructure se compose de lamelles o de deux largeurs différentes (fig. 15). Les plus
fines sont les lamelles as secondaires (en gris foncé sur la fig. 15) et sont héritées de la
transformation de la phase B lors du refroidissement depuis 1000°C. Les plus larges
apparaissent en clair et mesurent environ 20um de large. Elles correspondent aux lamelles
déja présentes dans I'état initial avant le traitement thermique & 1000°C (fig. 2) et non
transformées en phase B lors de la montée en température. Parmi ces larges lamelles dites
primaires, on distingue celles regroupées en colonies (notée o), des lamelles ogs (Notéesici
Opee) Qui ont précipité aux joints des grains B, lors du traitement en B (précédent le
traitement a 1000°C). Ces lamelles o (fig. 15) permettent de retrouver assez facilement le
contour des ex-grains 3 présents lors du précédent traitement en 3.
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Entre les lamelles o, trés espacées, sont intercal ées les lamelles o fruits de la transformation
B—a. Cette observation peut étre le résultat du scénario suivant. Lors de la montée en
température a 1000°C, certaines lamelles a,, se transforment en phase 3, probablement par
grossissement progressif de la phase B résiduelle localisee entre ces lamelles. Une
cartographie EBSD a été réalisee sur |’échantillon TT2. Elle a été présentée au chapitre
précédent (fig. 13 chap. V). Elle montre que les colonies de lamelles as ont la méme
orientation que les lamelles o, voisines. Cela signifie que les deux types de lamelles peuvent
effectivement étre héritées d’une méme orientation B, celle de la phase 3 résiduelle. D'apres
ces observations, on peut supposer que lors de la montée en température, la phase f a
principalement grossi a partir de la phase B résiduelle présente entre les lamelles. D’ autres
travaux concernant les modifications de texture lors de la transformation a—f dans les
alliages de titane o/} appuient cette hypothese [Gey-00, Vogel-04]. 1| semble donc que, lors
de la montée en température a 1000°C, les grains B, présents lors du traitement thermique
précédent aient tendance a se reconstituer. Et pour les raisons développées plus haut, les
lamelles ay,, sont en relation de Burgers avec la phase 3 qui les entoure.

La texture de la phase oy, avant déformation a 1000°C n'a pas de raison d’ étre trés différente
de la texture de la phase o, initiale a température ambiante (fig. 3b). Elle est caractérisée par
des pdles {00.2} dans différentes directions radiales et dans la direction axiale (les poles
{11.0} sont dans d'autres directions radiales et & 30° de Da). De méme, la texture  avant
déformation a 1000°C est sans doute voisine de celle qui était présente a 1060°C avant
refroidissement (fig.4b) ou plus exactement de celle de latexture B parente de la billette.

VI.3.2. Influence de |la déformation

La déformation dans le domaine o/f produit un aignement progressif des lamelles ay
perpendiculairement a |'axe de compression. Pour les faibles déformations, (¢=-0,7 ou -1), un
plissement (kinking) de lamelles est parfois observé. |l concerne les lamelles aignées
morphol ogiquement dans |'axe de compression (fig. 16a). Des analyses EBSD (non présentées
ici) montrent aussi que ces lamelles déformées par plissement, ont leurs axes c paralléles ala
direction de compression.

Dal/faxe de compression

W o : ' Lo b

Figure 16: Microstructure a différentstaux de défor mation.
a) Aprésune déformation g=-1, b) Aprésune déformation g=-1,4.
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Pour des taux de déformation plus importants (¢=-1,4), toutes les lamelles sont alignées
perpendiculairement a |'axe de compression (fig. 16b). Certaines commencent a former des
globules par apparition de joints de faibles puis fortes désorientations (mécanisme de
restauration dynamique). D'autres lamelles fragmentées résultent aussi du plissement apparu
lors de la déformation.

La cartographie EBSD globale d'un échantillon déformé (échantillon D - =-1,4) est présentée
sur lafigure 17 (17a: Cartographie d'orientations, code de couleur du triangle standard relatif
a Dt, 17b: Figures de podles de la zone encadrée en noir, correspondant a la zone la plus
déformée). La microtexture de I’ échantillon comporte localement des régions de quelques
millimétres de long ou la texture locale est trés marquée (fig. 17a). Ces domaines
cristallographiques rappellent les macrozones observées au sein de la billette. Par ailleurs, la
texture de la zone déformée met en évidence une forte modification de la texture o avant
déformation (fig. 3b) et aprés déformation en o (fig. 17b). Les lamelles a,, déformées et les
colonies as héritées de la transformation B—a pointent leurs axesc dans des directions
radiales et un pble {11.0} vers Da. Cette derniere composante n'existait pas avant
deformation. Cette évolution est la consequence d’ une modification de texture des lamelles o,
et de laphase 3 lors de la déformation a 1000°C.

_Z_one déformée s

Dt
oot - -12-10 Da//axe de compression

T—'Dr

01-10

b)

Figure 17: Microtextured'un échantillon déformé de-1,4 - échantillon D
a) Cartographied’orientations a, b) Figures de pbles de la zone défor mée.

Analyse EBSD complémentaire

Pour comprendre le dével oppement de cette texture a,, en relation avec la microstructure o/f3,
une nouvelle cartographie EBSD a été acquise, avec une résolution plus importante, dans la
zone encadrée en blanc de la figure 17a. La microstructure BSE a été acquise simultanément
pour permettre d'identifier les orientations des lamelles o, et as. La figure 18 présente
respectivement la microstructure BSE (18a) et la cartographie d’ orientations des phases o
(18b), as (18c) avec les figures de pdles associées (18d et 18e). Sur les cartographies, les
joints de faibles désorientations (<15°) sont tracés en blanc (les autres en noir).
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{0002} _Dr {11-20}

8)

Figure 18: Microtextured’un échantillon déformé dee=-1,4 @ 1000°C - échantillon D
a) Microstructure BSE,

b) Microtexture de la phase a,,

¢) Microtexture dela phase a,

d) Texture dela phase o,

e) Texturedelaphaseas

Les figures de pdles (18d et 18e) permettent de vérifier que les textures des phases o, et o
sont trés marquées dans la zone déformée. Pour les deux textures, la méme composante de
texture majoritaire se dégage. Elle est caractérisée par un pole {00.2} orienté suivant Dt et un
pole {11.0} suivant Da Les lamelles os et o, orientées suivant cette composante sont
représentées en rouge sur les cartographies d'orientations (18b et 18c) et sont localisées dans

126



Contribution &’ éude des hétérogénéités de texture des billettesd' IMI 834 Chapitre VI

la méme zone de la carte. Cette coincidence entre les orientations ay, et os est une des
caractéristiques des macrozones observées dans la billette. Elle est également observée dans
d autres zones de la carte EBSD de la figure 18 mais de fagcon moins prononcée (voir les
zones dans lesguelles les lamelles oy, sont colorées en vert ou en fuschia).

La microtexture de la phase B (fig 19b, 19c) a été recalculée a partir de la cartographie des
colonies as de la figure 18c. Les différentes orientations 3 présentes sur la carte, se
concentrent autour des deux fibres <100>//Da et <111>//Da, caractéristiques de la
compression a chaud de la phase B. Par ailleurs, quelques grains dont I'orientation ne
correspond pas aux composantes de texture de compression sont observés aux joints de grains
B! (en grisfig.19a).

a) ;
Dal/axe de compression
L' Dr

b)

c)

Figure 19:

a) Cartographie EBSD d’un échantillon déformé dee=-1,4 & 1000°C - échantillon D,
b) Code de couleur
c¢) Figures de poles correspondantes

Lors de ladéformation en o/, les phases o, et  ont subi des rotations cristallines. Analysons
a présent la conséquence de ces rotations cristallines sur les relations d'orientations locales
entre les phases 3 et ap qui étaient en relation de Burgers avant déformation. Dans la zone

! Une vérification manuelle de I'orientation de certains grains p & partir des orientations o et de la microstructure
confirme I’ orientation de ces grains.
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rouge (fig. 18b,c), la coincidence entre les orientations op €t os indique qu'a haute
température, la phase o, était localement en relation de Burgers avec la matrice . Cela
signifie que dans certains cas particuliers, cette relation est conservée malgré les rotations
cristallines subies par les deux phases lors de la déformation plastique. Par contre dans
d’ autres zones, la déformation plastique ne les a pas préservées. Parfois, seul le parallélisme
des plans {110}4//{00.2} ., est maintenu. Le maintien de la relation de Burgers entre les
lamelles oy, et la phase B, influence la sélection de variantes lors de la transformation de
phase. En effet, on conforte a I’ aide de cette analyse EBSD, que dans ce cas, les variantes o.s
minimisant les désorientations avec les lamelles o, sont favorisées lors de la transformation
de la phase (mécanisme de sélection de variantes déja observé pour la billette et décrit au
chapitre V).

Sur la carte (fig.19a) (comme sur d’ autres cartes acquises et non présentées), on observe des
domaines cristallographiques aplatis dans lesquels la phase B présente des orientations
dispersées autour d’ une composante unique. Ces domaines mesurent environ 1mm de long et
200um d'épaisseur. Malgré le faible nombre de zones analysées en EBSD, il semble que leur
taille soit plus petite que celle des grains 3 présents avant déformation (ces derniers avaient un
diametre équivalent d'environ 1mm). Par ailleurs, en comparant les figures 18b et 19a, on
remarque que dans un méme domaine cristallographique B, il n'existe qu'une orientation o,
majoritaire. Or dans la microstructure a initiale, on observait en général au moins 2 a 4
grosses colonies accompagnees d'autres plus petites dans un ancien grain 3. Cela souléve
donc quelques interrogations quand a I’ origine des domaines cristallographiques 3 observés
ici.

Analyse EBSD d'un état de déformation intermédiaire :

Pour étudier en détail la genése de ces domaines 3, différentes cartes EBSD ont été acquises
sur des échantillons moins déformés de maniére a observer un éat intermédiaire de
déformation. Nous présentonsici le résultat obtenu sur un échantillon déformeé (échantillon M
- ¢=-1). Lafigure 20a représente la microstructure de la zone analysée (a |’ aide de I'imagerie
BSE). On y reconnait facilement le contour des ex-grains B avant déformation gréce aux
lamelles a,ce. Un ex-grain B a été isolé. Les figures 20b et 20c montrent respectivement les
cartographies d'orientations o, et 3 superposées a la microstructure et les figures de poles
correspondantes.

Figure 20b, on reconnait encore plusieurs colonies de lamelles op. Les lamelles o, d'une
méme colonie restent paralleles et de méme orientation. Cela signifie qu'elles se déforment de
maniere identique. Par ailleurs, les lamelles rouges indiquées par des fléches ont subi du
plissement. Comme discuté précédemment, leur orientation morphologique correspond a l'axe
de compression et le code de couleur utilisé (triangle standard relatif a Da) montre que leur
axe c est orienté suivant Da également.

Sur lafigure 20c, on remargue que le grain B initial a commence a se fractionner en domaines
de taille équivalente a celle des colonies de lamelles ay, les plus grosses. Cela se traduit sur
les figures de poles, par la présence de plusieurs orientations proches (fig. 20c). Dans les
zones ou le plissement est observé sur la microtexture oy, la phase B présente une orientation
différentes de I'orientation § majoritaire. On peut donc en conclure qu’un méme ex-grain § se
déeformera différemment selon |’ orientation de la phase o, environnante. Ce phénoméne
conduit a une fragmentation rapide du grain 3 et produit des domaines cristallographiques 3
d orientations différentes mais de taille équivalente aux colonies o, On peut préciser que les
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mémes conclusions ont été tirées de I’ analyse d’ un échantillon non maintenu en température
apres déformation.

a)

1mm Dallaxe de comrassion

0001 P2.12-10

{11-20}

01-10

Figure 20: a) Microstructured’un échantillon déforméde g=-1 & 1000°C, I'ex-grain B isolé est entour €,
b) cartographie d’ orientation des lamelles o, super posée a la microstructure et textur e correspondante
c) cartographied’ orientation B parente superposée a la microstructure et texture correspondante

Cette analyse EBSD suggeére que les zones o, fortement texturées (rouge, fuchsiavert
fig.18b), correspondent & d'anciennes colonies de lamelles o, déformées. Lors de la
déformation, les lamelles d’une méme colonie se déforment et S orientent toutes vers une
méme composante de la fibre {11.0}//Da, tout en fractionnant I’ orientation 3 dont elles sont
issues. Par ailleurs, du fait de la texture marquée qui se développe lors de la compression, des
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colonies oy, Voisines peuvent sorienter vers une composante de texture proche. Par exemple,
la zone "rouge” au coaur de la carte EBSD globale (fig. 17) correspond alors a une succession
de colonies o, déformées, venant d’ ex-grains 3 identiques ou non et qui développent chacune
une orientation de lafibre {11.0} //Da et un pdle { 00.2} //Dt.

VI1.3.3. Influence de la formation de globules

Commencement du processus par formation de sous-joints lors de la déformation :

Sur les cartes EBSD (fig. 18) de I’échantillon D ¢=-1.4, on observe que des lamelles
déformées se fragmentent et que des sous-joints avec des désorientations de plus en plus
importantes apparai ssent (joints de faible désorientation <15° en blanc, de forte désorientation
en noir). Cela correspond a un mécanisme classique de restauration dynamique qui S'initie
dans les zones les plus fortement déformées. Sur la figure 18b, les lamelles o, rouges
développent trés peu de joints de fortes désorientations, ces lamelles se caractérisent par leur
axe c//Dt et le plan {11.0} dans le plan de compression. Le développement de sous-joints est
beaucoup plus marque pour d’ autres lamelles o, d’ orientations différentes (par exemple pour
les lamelles colorées en vert). Intéressons-nous a la zone supérieure de la carte EBSD
contenant des lamelles a,, vertes (fig. 18b) et correspondant au domaine cristallographie f3
coloré en vert (fig. 194). Cette zone est reprise figure 21a avec un nouveau code de couleur
indiqué sur la projection stéréographique des orientations ap (fig. 21b). La texture
correspondante est présentée sur la figure 21c. Les grains o, dont I’ orientation est la plus
proche de larelation de Burgers avec cette orientation B parente, sont colorés en bleu clair.
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Figure 21: Lamelles a, d'un méme domaine cristallographique g @) microstructure, b) Projection
stéréographique des orientations o, et code de couleur, ¢) Figuresde poles oy,

Ces volumes bleus clairs correspondent aux fragments de lamelles les plus allongées. On peut
considérer qu'ils sont la trace des lamelles déformées, avant formation de sous-joints.
Lorsgu’ on s'intéresse aux autres fragments de lamelles (en gris fig. 21b), on observe que leurs
orientations se dispersent autour de I’ orientation en bleu. Les axes ¢ correspondants sont dans
des directions radiales voisines, ce qui indique la présence de nouvelles orientations.
Cependant, I’ orientation majoritaire reste |’ orientation des lamelles allongées.

Formation de globules ¢, lors d un maintien a la tempér ature de défor mation

Analysons a présent la microstructure et la texture locale d’ un échantillon ayant subi la méme
déformation mais suivie d'un maintien d une heure & 1000°C. L’analyse microstructurale
(fig. 22) montre que ce maintien de I'échantillon déformé, favorise la conversion des lamelles
deformées en globules ayp. Le fractionnement des lamelles, par formation de sous-joints
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s accentue. La présence d'un liseré blanc montre la diffusion de la phase f dans les sous-
joints, ce qui conduit a la formation de grains o, équiaxes. Cependant, la déformation par
compression de e=-1,4 suivie d’un maintien d' une heure a 1000°C n'a pas permis de produire
une microstructure bimodale identique a celle de la hillette. Des compressions
supplémentaires avec des recuits intermédiaires sont nécessaires afin d'homogénéiser la
microstructure.

Dallaxe de compression

L or

Figure 22: microstructure BSE d'un échantillon (M) maintenu une heure aprés déformation g=-1,4

L’ analyse de texture globale d'un échantillon (M, ¢=-1,4) (fig. 23) montre que des zones
fortement texturées, semblables a celles observées apres déformation a la méme température
(fig. 17) sont toujours présentes. L’initiation de la conversion des lamelles déformées en
globules a, (globularisation) n'a pas permis dhomogénéiser significativement la
microtexture.

Figure 23: Cartographied'orientations d'un échantillon M maintenu une heure aprés défor mation =-1,4.

Pour analyser I'évolution des textures locales induites par la transformation des lamelles en
globules, une carte EBSD avec une résolution plus importante a été réalisée dans la zone
encadrée figure 23. Lafigure 24 présente la microstructure de la zone analysée (fig. 24a) et la
microtexture de la phase oy, (fig. 24b) avec les figures de pdles associées (fig. 24c). On note
de fortes différences dans |’ avancement du processus d’ évolution des lamelles en globules, en
fonction de I’ orientation des lamelles et probablement de leur environnement proche. C' est
sans doute lié & des accumulations variées de dislocations dans les lamelles lors de la
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déformation plastique qui se traduisent lors du maintien en température par une formation
hétérogene des globules. En particulier, certaines lamelles o, colorées en rouge, présentant
peu de sous-joints al’issue de la déformation a chaud, forment trés peu de globules.

Dt Da//axe de compression 500pum
0001 -_‘_12"1-10 T—. Dr

|

01-10

Figure 24: a) Microstructure dela zone encadr ée sur la figure 23, b) Cartographie d'orientations a, )
Figures de pdles correspondantes
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Une zone majoritairement globulaire (cadre blanc fig. 24) est présentée sur la figure 25.
Localement on observe de nouvelles orientations, phénomene déja observé aprés déformation
(fig. 21). Cependant la majorité des globules est concentrée autour d’ une méme orientation. I
semble donc que la formation de globules conduit a la dispersion des orientations autour
d’une orientation majoritaire (trace de I’ orientation de la lamelle déformée). Par conséquent,
les globules o, issus d'une méme colonie conservent |a trace de | orientation des colonies o
dont ils sont originaires.

Dt o0z Dt

a) 100pm oot - -12-10
Da//axe de compression | g
L or 01-10 A
b)

Figure 25: a) Cartographie d’ orientations d'une zone majoritairement globulaire extraite de la figure 24,
b) Projection stéréographique des orientations a,, cor respondantes.

VI.3.4. Discussion

Dans les premiers stades de |a déformation dans le domaine o,/B, les grains B S aplatissent et
se fragmentent en domaines de taille équivalente a celle des colonies o, les plus grosses.
Parallélement, les lamelles a,, S alignent progressivement dans une direction perpendiculaire a
|” axe de compression.

Evolution de la microstructure et de la texture des lamelles o, :

Avant déformation dans le domaine a/f, les lamelles o, avaient soit un axec et un plan
{10.0} perpendiculaire & Da, soit un axe c//Da (fig. 3b). Méme si, La déformation de ces
lamelles peut étre tres hétérogene, en fonction de leur orientation morphologique et surtout
cristallographique, celles-ci salignent perpendiculairement a I'axe de compression. Elles
subissent des rotations cristallines qui amenent leur plan {11.0} dans le plan de compression
(et qui dispersent probablement les axes c vers différentes positions radiales). Par contre, les
lamelles orientées morphol ogiquement dans I'axe de compression et ayant un axe ¢ dans cette
méme direction sont déformées par plissement car les systémes de glissement basal et
prismatique ne peuvent étre théoriquement actives.

Des modélisations de Taylor non présentées ici montrent que cette modification de texture
peut étre le résultat d’ un glissement plastique sur les systemes prismatiques { 10-10} <11-20>.
Le développement d’ une telle texture conduit localement ala formation de zones o, fortement
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texturées, comportant des colonies lamellaires de composantes de texture proches et
appartenant alafibre {11.0}//Da.

Par ailleurs, le changement des lamelles en globules qui commence lors de la déformation a
chaud et s amplifie lors d un maintien alatempérature de déformation, ne permet pas de créer
suffisasmment de nouvelles orientations. Ce processus contribue essentiellement a disperser les
orientations autour des orientations initiales des colonies déformées. 1l ne permet donc pas de
réduire les fortes textures locales.

D’une fagon générale, la déformation et par conséquence la fragmentation des lamelles oy
peut étre tres héetérogene [Bieler-02]. La modification des lamelles o, en globules est en fait
directement liée a l'orientation initiale de I'axec des lamelles par rapport a l'axe de
compression (fig. 26). Par exemple, Bieler a observé que la déformation des colonies qui ont
leur axe ¢ paralléle ala direction de compression est difficile car les systémes prismatique et
basal ne peuvent étre activés. Dans ces régions, du plissement est observé et les globules
apparaissent dans les "plis’ (ou kink) des lamelles. Par contre, un fort taux de formation de
globules est observé la ou les glissements basal et prismatique peuvent étre activés, c'est a
dire pour les colonies qui ont leur axec a 15-75° de la direction de compression. Ces
différences locales de comportement expliquent les différences locales d'intensité de texture et
de morphologie de la phase o, dans |es zones texturées.

BN i

iy
Taylor Factor

‘I T T T T T
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c-axis lilt from compression axis

LlO!:Ei.‘O.J ¢0i:-lf-] -
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Figure 26: Taux d'avancement dela transfor mation de lamelles en globules en fonction del'orientation de
I'axe c deslamelles a, - relation avec le facteur de Taylor calculé avec desrapports de scissions critiques
de0,7, 1 et 3 pour les systémes de glissement prismatique <a>, basal <a> et pyramidal <c+a>
respectivement (d’aprés[Bider-98]).

Evolution de la microstructure et de la texture des grains £

Lors de la déformation dans le domaine a/p, les grains  se fragmentent rapidement méme
pour un taux de déformation faible et forment des domaines cristallographiques de taille
équivalente a celle des colonies de lamelles a,. Chague fragment B rejoint des orientations
différentes en fonction de I orientation de la colonie o, environnante. Pour des déformations
plus importantes avec un maintien en température, ces nouveaux domaines cristall ographiques
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B développent des sous-joints, pouvant ultérieurement conduire a des grains B équiaxes de
taille réduite.

Concernant les évolutions de texture, la phase B développe aprés déformation, des
orientations correspondant aux deux fibres <100>//Da et <111>//Da. Cette évolution est
identique a celle observée lors des compressions dans le domaine 3. Comme discuté dans la
section précédente, ce type de texture est obtenu par glissement plastique qui implique les
systémes du type { 110} <111> et {112} <111>.

L’évolution de texture B dans le domaine o/f nous permet de faire des hypothéses sur
I’ obtention de la texture  parente de la billette. La billette a subi lors de son éaboration en
o/, une succession de compressions radiales a 90° les unes des autres (fig. 3 Chap. 1V). Or
nous avons observé a travers cette étude que des compressions a chaud de la phase B
conduisaient au développement des deux fibres <111>//Da et <100>//Da. La texture  de la
zone A étudiée au chapitre 1V.3 (rappelée fig. 27a) comporte un pdle <111> de plus forte
intensité que les autres. Cet axe pourrait alors correspondre a un ancien axe de compression
(noté AAC pour Ancien Axe de Compression). La texture B de la billette, projetée avec cet
axe au centre des figures de poles (fig. 27b), présente deux fibres partielles <111>//AAC et
<100>//AAC. On peut aors se demander comment se projetteraient les textures o,
correspondantes (fig. 27c). La figure 27d présente les textures oy, projetées avec AAC au
centre. Les deux composantes o, majoritaires sont alors a environ 15° de AAC. Cette texture
est caractéristique de la déformation de la phase o dans le domaine o/ (proche o) ou la
déformation a tendance a rapprocher les axes ¢ de la direction de compression par activation
des systémes de glissement basal [L Utjering-98]. Ce résultat pourrait suggérer que la billette a
été déformée dans le domaine a/p (proche a) puis portée a plus haute température pour
obtenir lafraction de phase o, requise.

Evolution de la relation d' orientation entre les deux phases :

Nous avons constaté, dans certains cas, que la phase 3 et la phase a,, sont liées localement par
la relation d'orientation de Burgers, et ce, malgré la rotation cristaline subie par les deux
phases. En fait, la relation de Burgers (1), implique un paralélisme entre plans denses et
directions denses.

(110).. //(0001),
111 #2110}, )
(112) . //(0110)

Avant déformation, les phases o, et B sont en relation de Burgers. De ce fait, au cours de la
déformation, la phase B peut en théorie activer les systémes de glissement {110} <111> et
{112} <111> et simultanément la phase o, les systemes glissement {0001} <2-1-10> et {01-
10} <2-1-10> qui expriment auss larelation d’ orientation de Burgers. Lorsque c'est lecas, il y
a de fortes opportunités pour que la relation dorientation soit maintenue lors de la
déformation. Cependant, le nombre de systémes de glissement étant beaucoup plus important
pour la phase B, il est également possible que les deux phases se déforment en activant des
systemes de glissement non impliquées dans la relation de Burgers, ce qui pourrait supprimer
le couplage cristallographique stricte de Burgers entre les phases a,, et 3. Aprés déformation,
la microstructure est composee de régions contenant localement une orientation 3 et une
orientation o, majoritaire. Lorsgque la relation de Burgers est conservée localement, une forte
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sélection de variantes est observée et les colonies os qui apparaissent aux interfaces o,/f ont
systématiquement la méme orientation que les grains o,.

{100} {110}

Figure 27:Figuresde pdlesde la texture a, et B parente - zone A dela billette (chapitre [V.3)
a) Figuresde pblesp avec Da au centre

b) Figuresde pdles B projetées avec AAC au centre

c) Figuresde poles o, avec Da au centre

d) Figuresde poles a,, avec AAC au centre
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VI1.4. Application a |’ optimisation des textures locales de pieces
industrielles

VI1.4.1. Origine des macrozones dans |a billette

Nous avons vu au chapitre IV que les hétérogénéités de texture o présentes dans la billette
sont dues a la contribution des deux populations de grains qui constituent la microstructure
bimodale. En effet, les macrozones correspondent a des régions ou les grains o, ont une
composante de texture unique mais fortement dispersée et les colonies as ont plusieurs
composantes de texture dont une majoritaire qui coincide avec |'orientation des grains o,.

Dans la premiére partie de ce chapitre, les résultats des essais de compression dans le domaine
o/ réalisés sur des échantillons présentant une microstructure o lamellaire (semblable a celle
héritée de la forge en B) ont é&é présentés. Le développement d hétérogénéités de texture
locale lors de la compression, a pu étre mis en évidence et a éé analysé en détail. Une
analogie peut étre faite entre ces résultats et |e développement des macrozones dans la billette.
Par conséquent, les points suivants peuvent étre souleves :

e La forte texture des grains o, est obtenue aprés la déformation dans le domaine o/p,
d'une structure initialement lamellaire constituée de grosses colonies, les plus grosses
pouvant étre héritées par sélection de variantes de différents ex-grains 3 (8V.2.2). Lors de
la déformation, les lamelles d’'une méme colonie se déforment et leurs orientations
cristallographiques convergent vers une orientation caractéristique de la déformation
imposée. En méme temps, la phase B dans le voisinage de ces lamelles se fragmente en
plusieurs domaines d’ orientations propres. De la sorte, les deux phases o. et 3 dével oppent
chacune des textures tres marquées comme le montre notamment le paragraphe VI1.3.4.
Ainsi les zones fortement texturées en o, correspondent alors a un ensemble de colonies
ap, ayant initialement des orientations différentes et qui sous I’ effet de la déformation
peuvent rallier des orientations proches. Comme discuté au paragraphe VI1.3.1, ces
colonies o, peuvent provenir d’ ex-grains gidentiques ou non.

On peut auss rappeler (8V1.3.3) que la conversion progressive des lamelles en globules
conduit a la dispersion des orientations de ces derniéres autour de la composante
majoritaire des colonies o, déformées et crée peu de nouvelles orientations. La formation
de globules oy, ne permet donc pas réduire significativement la forte texture locale de la
phase o, dans une macrozone. Cela se vérifie sur la billette qui présente effectivement
des grains o, majoritairement équiaxes avec des orientations fortement dispersées autour
d' une orientation unique.

e La texture locale de la phase f au sein d'une macrozone présente les mémes
composantes de texture que la texture globale de la billette. Les fortes hétérogénéités de
texture de la phase ap ne sont pas associées a de fortes hétérogénéités de texture de la
phase . A travers les essais de compression en o/, dans une zone dans laquelle les
lamelles o, ont une orientation majoritaire, la phase 3 parente présente différentes
composantes de la texture de compression a chaud (fig. 18d-19c).
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e Toutefois, au sein d’une macrozone, on rencontre différents agglomérats de grains g
présentant chacun une composante donnée de la texture  de la billette. Des observations
similaires ont été faites a I’issue des essais de compression dans le domaine o/. C'est le
résultat de la fragmentation des gros grains 3 présents avant déformation. Ces domaines 3
fragmentés développent des sous-joints lors des déformations et maintiens a haute
température successifs. Ceux-ci peuvent ultérieurement conduire a des grains 3 équiaxes
detaille réduite et d’ orientations cristall ographiques proches.

e Latexture marquée de la phase s est héritée d'un mécanisme de sélection de variantes
lors de la transformation S—as en présence des grains «,. Les essais de compression en
o/p ont confirmé que dans certains cas, la phase et la phase o, conservent localement
une relation d'orientation de Burgers malgré la rotation subie par les deux phases. Lorsque
la relation de Burgers est conservée localement, une forte sélection de variantes est
observée et les colonies o qui apparaissent aux interfaces /3 ont systématiquement la
méme orientation que les grains o,. Cela explique pourquoi la texture as, tout en
présentant différentes composantes, posséde une composante majoritaire proche de
I” orientation unique fortement dispersée des grains .

V1.4.2. Influence d' un changement de direction de compression

Les étapes de forge successives dans des directions radiales a 90° les unes des autres et qui
permettent d’étirer un lingot pour le transformer en billette, conduisent a de fortes textures
locales caractéristiques de la compression. Ainsi, le produit semi fini qui est utilisé dans la
fabrication de roues a aubes présente une texture initiale avec les axes c préférentiellement
orientés dans une direction radiale.

Au cours du cycle de fabrication, les billettes sont déformées par matricage. Cette
déformation supplémentaire permet de donner a la billette une forme et des dimensions
proches de celles de la piece finale. Un chemin de déformation mieux adapté pourrait sans
doute permettre de diminuer I’intensité des hétérogénéités de texture et d'optimiser la texture
pour une application donnée. C'est I’idée que nous retenons, soutenue par les différentes
analyses réalisées au cours de ce travail.

Pour illustrer cette possibilité, des essais complémentaires de compression selon la direction
axiale de la billette ont été réalisés. Le changement de direction de I’ axe de compression par
rapport aux axes de forges initiaux de la billette, peut produire des modifications de texture
gu’il est intéressant d’ analyser afin d’améliorer le procédé de fabrication de piéces en titane.

Différents essais de compressions (fig. 28) ont été effectués a la température de 1000°C a
partir d'échantillons directement prélevés dans la billette. On obtient ains a haute
température, une microstructure formee de 30% de grains o,.
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Figure 28: Essais de compression additionnelsréalisés a partir dela billette

La macrographie et I'analyse EBSD d’'un échantillon caractéristique de cette compression est
présentée sur les figures 29a et 29b respectivement. Sur la figure 29b, les pixels sont colorés
selon le code de couleur indiqué dans le triangle standard relatif a Dt. La texture de larégion
centrale encadrée en blanc sur la carte est présentée sur lafigure 29c.

Zone déformée

0001

Da//axe de compression
L 01-10
Dr
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Figure 29: a) Macrograhie d'un échantillon déformé a 1000°C,
b) Cartographie d'orientations d'un échantillon déformé a 1000°C,
¢) Texture dela zone défor mée, encadrée en blanc

Sur les figures 29a et 29b, la microstructure est relativement homogéne. On reconnait
|égerement la structure en bande des macrozones. Celles-ci étaient orientées selon Da avant
compression additionnelle et suivent maintenant I'écoulement de la matiere lors de la
déformation (effet tonneau). La microtexture de la zone déformée est relativement homogene
(fig. 29Db) et correspond a une fibre partielle <11-20>//Da avec une répartition plus homogéne
des axes ¢ dans les différentes directions radiales (fig. 29c).

Pour analyser I'évolution de texture en fonction du taux de déformation, une acquisition

EBSD de |a zone encadrée en noir (fig. 29b) a été effectuée. De cette maniére, nous avons pu

caractériser I’ évolution de la texture locale en fonction du taux de déformation. Deux zones

particulieres ont été analysées :

- La partie proche du bord supérieur de la carte qui correspond a une zone faiblement
déformée, et certainement proche de la texture originale. Les figures 30a, 30b et 30c
présentent les textures o, o, €t B respectivement.

- Lapartie centrale qui correspond au taux de déformation maximal. Les figures 31a, 31b et
31c presentent les textures o, o, €t B respectivement.

{0002} {11-20}

Figure 30: Textureslocales dela zone peu défor mée de I'échantillon de compression (proche du bord
supérieur. a) Figuresde péles a,, b) Figures de péles a, €) Figures de poles B.

140



Contribution &’ éude des hétérogénéités de texture des billettesd' IMI 834 Chapitre VI

—= N Lo bon O

Figure 31: Textureslocales dela zone déformée de ' échantillon de compression (ccaur del’échantillon).
a) Figuresde pbles a,, b) Figures de poles as, €) Figuresde poles .

Les textures locales des différentes phases (fig. 30a, 30b, 30c) de la zone faiblement déformée
sont assez proches des textures rencontrées dans une macrozone (fig. 18-20-21 Chap. 1V). Les
composantes majoritaires des textures o, €t as coincident comme dans la billette. Nous avons
montré au chapitre V, que ce phénomene était lié a de la présence de grains oy, localement en
relation de Burgers avec les grains 3 adjacents qui lors de la transformation favorisent les
variantes os de méme orientation que les grains o,.

Les textures de la zone déformeée ont changées. La texture de la phase o, (fig. 31a) n'évolue
pas beaucoup, les axesc restent concentrés dans une direction radiale mais ont légerement
tourné autour de Da. Cette modification de la texture o, est différente de celle observee lors
de la compression d'échantillons initialement lamellaires. Cela peut étre lié a la différence de
morphologie initiale des grains a,. 11 est possible que des grains o, éguiaxes participent moins
al'accommodation de la déformation plastique qu'une structure initialement lamellaire.

Latexture  évolue versles deux fibres <100>//Da et <111>//Da (fig. 31c).

La texture as héritée (fig. 31b) de la phase B (fig. 31¢c) comprend différentes composantes de
texture de méme intensité. Cette différence de texture avec la zone peu déformée sexplique
par les orientations locales des phases o, et f qui ne sont plus aussi fortement liées par les
relations de Burgers et ainsi limitent la sélection de variantes lors du refroidissement.

Un changement de direction de compression permet donc I'obtention de pieces plus
homogenes en texture, mais ne modifie pas significativement les orientations locales des
grains o,, qui conservent majoritairement leurs axes ¢ dans une direction radiale.

Il est important de noter que cette derniére étude a été conduite sur un nombre réduit
d'échantillons et que compte tenu des disparités de répartition des hétérogénéités de texture
observées dans la billette, il serait intéressant de confirmer ces résultats par une série d'essais
aune échelle semi industrielle (sur des échantillons de plus grande taille). Ceci permettrait de
mieux juger de la diminution de I'intensité des macrozones aprés une compression suivant la
direction axiale de la billette.
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Chapitre VI1. Conclusions et Perspectives

VII.1. Conclusions

Leshillettes d’ IMI 834 de microstructure bimodale sont utilisées dans I’ industrie aéronautique
pour la fabrication de roues a aubes de compresseurs haute pression dans des turboréacteurs
davion. Elles présentent cependant de fortes hétérogénéités de texture qui ne sont pas
totalement supprimées lors de la fabrication de piéces industrielles et qui réduisent
significativement les propriétés en fatigue des pieces finales.

Dans ce travail, nous avons étudié ces hétérogénéités de texture et nous avons essayé de
comprendre leur développement au cours de |’ élaboration de |a billette.

Les textures locales de la billette ont d’ abord été déterminées a I’ aide de cartographies EBSD
de tailles millimétriques et parfois centimétriques sur une billette prélevée au hasard d'un lot
de fabrication. Ces cartographies ont révélé des zones trés allongées dans la direction axiale,
dans lesguelles la phase o présente une forte texture. Dans certains travaux publiés, ces zones,
appelées ‘macrozones’, avaient été reliées, du fait de leur taille et de leur forme, alatrace de
grains 3 présents lors des premiéres étapes de forge de la billette, sans prendre en compte la
nature bimodal e de la microstructure.

Nous avons alors entrepris une analyse détaillée de ces zones, en nous intéressant
respectivement aux grains o, primaires de morphologie équiaxes et aux colonies de lamelles
o (dites secondaires). En effet, chaque type de grains de méme structure cristalline, possede
sa propre histoire thermomécanique qui détermine sa texture locale. Par ailleurs, il nous a
semblé avantageux de déterminer la texture et la microstructure de la phase f a haute
température, conduisant a la phase as. Pour mener a bien ces analyses, nous avons dével oppé
des méthodes originales pour analyser les cartographies EBSD :

e Un premier développement permet didentifier automatiquement I'orientation des deux
types de grains sur une carte EBSD. Il consiste a associer la carte EBSD avec I'image
BSE de la zone cartographiée. La différence de contraste entre les grains a., et |es colonies
os en imagerie BSE est utilisée pour reconnaitre le type (o, OU oLs) des grains reconstruits
a partir des données de la carte EBSD. Cette méthode sest révélée particulierement
adaptée a la caractérisation des macrozones de la billette et a permis d'étudier les
orientations local es des deux types de grains de maniére indépendante.

e La microtexture de la phase  parente a été obtenue par une méthode basée sur les
relations d orientations cristallographiques qui lient la phase as a la phase . Cette
derniére permet de reconstruire automatiquement les cartographies d'orientations de la
phase B a partir d'une cartographie as héritée. Une analyse réalisée sur un alliage de titane
B apermis de tester I’ efficacité de la méthode. L'orientation des grains 3 est calculée avec
une erreur inférieure a 2° sur un état 3 recristallisé et le contour des grains § ainsi restitué,
est dans la majorité des cas, fidéle au contour réel. Cette méthode nous a permis de
caractériser les orientations cristallographiques de la phase B parente qu'il est impossible
d'obtenir directement a température ambiante.
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Ces outils conjointement a des analyses dimages nous ont permis de montrer les résultats
suivants :

e Dansune macrozone:

- les grains ay, S orientent autour d’une méme composante de texture mais avec une
forte dispersion.

- Les colonies as présentent plusieurs composantes de texture dont une composante
majoritaire qui coincide avec |'orientation des grains o,.

- La texture de la phase B parente des colonies as est peu marquée mais forme
localement des agglomérats de grains d'orientations proches. Cependant lataille de ces
agglomérats est d'un ordre de grandeur inférieure a celle des macrozones.

e D'une macrozone a une autre, la composante texture o, et la composante a.s majoritaire
change radicalement et lamorphologie des grains a,, varie |égérement.

e Lacaractérisation de la billette par macrographie arévélé la présence de régions claires ou
foncées qui coincident avec ces macrozones.

Puis pour comprendre le développement des hétérogénéités de texture qui se développent au
cours du procédé d’ élaboration, nous avons réalisé différents essais de compression uniaxiale
dans les domaines 3 et a/f3. Ces essais nous ont permis d'initier la formation d’ une structure
bimodale a partir d'une structure lamellaire. Une structure hétérogene présentant des
similarités avec celles des macrozones aains été produite.

L’ analyse des échantillons déformés nous a permis de décrire les mécanismes de déformation
actifs et de suivre les évolutions de textures locales, en particulier des phases o, et f3.

De cette étude particuliére, nous pouvons proposer une explication possible au dével oppement
des macrozones :

- Les zones fortement texturées en o, correspondent a une succession de colonies
lamellaires o, pouvant initialement avoir des orientations différentes (héritées ou non de
grains 3 identiques) et qui sous I’ effet de la déformation convergent vers des orientations
proches.

- La conversion progressive des lamelles ap en globules conduit a la dispersion des
orientations autour de la composante mgjoritaire des lamelles déformées.

- Lamicrotexture de la phase B consiste en différents agglomérats de grains d'orientations
proches. Chagque agglomérat posséde une composante de texture propre. En fait, lors des
premiers stades de la déformation plastique en o/p, les grains p se fractionnent en
domaines cristallographiques de taille équivalente a celle des lamelles les plus larges. Pour
des déformations plus importantes, et lors de maintiens en température, ces domaines
forment des sous-joints, pouvant conduire ultérieurement a des grains f équiaxes, mais
conservant |’orientation majoritaire du domaine fragmenté. Par conséguent des
agglomérats de grains 3 sont conservees dans la microtexture (3.

- Laforte texture des colonies as est héritée de la texture 3 parente par un mécanisme de
slection de variantes influencé par la microtexture o /. En effet, les variantes qui
forment des interfaces ay/as ou adoas particuliéres, sont favorisées et contribuent a
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I'augmentation du nombre de colonies ayant des orientations proches de celles des grains
op. Ce mécanisme est possible lorsque les deux phases o,/ conservent malgré la
déformation a chaud des relations proches des relations de Burgers. Par ailleurs, par
modélisation, nous avons montré également une implication possible de I'anisotropie
élastique de la phase o, dans |a sélection des variantes.

VI1.2. Perspectives

Les travaux que nous avons menés ont permis une meilleure compréhension de la genese des
hétérogénéités de texture et de leur développement. Ces travaux incluant notamment des
essais de déformation axiaux additionnels ainsi que des résultats de la littérature nous
confortent dans I'idée qu’il est sans doute possible par modifications du procédé industriel de
réduire les hétérogénéités de texture dans les pieces industrielles, donc les macrozones.

Pour limiter la formation de macrozones dans les piéces industrielles, il est sans doute
possible d'agir a deux stades de I'éaboration. La premiere modification serait celle du procédé
de transformation du lingot en billette. Cela reste difficile a discuter a ce stade, puisque nous
n'avons pas eu accés au proceédé industriel conduisant a I’élaboration de la billette. Par
ailleurs, dans I'étape de matricage qui permet d'obtenir les pieces dans lesguelles les roues a
aubes sont usinées, différents parametres peuvent également étre changés. En effet, nous
avons montré qu'un changement de direction d’ application de la déformation pouvait conduire
a un decouplage cristallographique local des phases oy, et B plus effectif. Méme s apres
deformation, les pdles {0002} de la phase o, restent concentrés dans une direction radiale,
cette déformation additionnelle a pour effet de limiter la contribution de la phase as a la
formation des hétérogénéités de texture.
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Annexe A. Comparaison Macrographie- Hétérogénéités
d orientations suite a la compression en o/

Au cours de cette étude, la plupart des échantillons traités thermo-mécaniquement ont
également été attaqués en vue d’une analyse macrographique. Cette annexe met en paralléle
ces analyses macrographiques avec les acquisitions EBSD correspondantes (analyse d’une
section longitudinale des éprouvettes Da — verticale).

Chaque figure comprend :

- (a) : la macrographie,

- (b) : la cartographie EBSD correspondante

- (c) :le procédé thermomécanique correspondant.

0001 Ot -12-10

01-10

Code de couleur pour I’ensemble des cartographies d’orientations :

Echantillon TT1 :
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Echantillon TT1 déformé en o/B - e=-1 :

a)
1060°C —

1000°C —
700°C —

c) Billette

1060°C

1000°C
700°C

Billette
c) :
b o) 5h g

{Dé&forme)

Données EBSD déja exploitées au chap.VI (fig. 17, 18, 19)
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Echantillon TT1 déformé en a/B - €=-0.7 + un maintien d’une heure a 1000°C:

Billette
c) 15

(Maintien)

Echantillon TT1 déformé en o/B - ¢=-1 + un maintien d’une heure a 1000°C:

| i 5h | -

(Maintien)

Données EBSD déja exploitées au chap.VI (fig. 20)
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Echantillon TT1 déformé en /B - e=-1.4 + un maintien d’une heure a 1000°C:

1000°C —
TG 2l idins o o 00

Billette '

C) (Maintien)
Données EBSD déja exploitées au chap.VI (fig. 23)

Echantillon issus de la billette déformé en o/B - e=-1:

G) IG_:

-

Données EBSD deja exploitées au chap.VI (fig. 25—30)
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