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Objectifs :

Ce cours d'introduction a la science des matéraunik permettre d’appréhender les concepts
de base qui sous-tendent cette discipline. L'agma@pécifique suivie par le cours magistral
est du type « bottom-up », c'est-a-dire que lesénmix sont décrits depuis I'échelle
atomique jusqu’a I'échelle macroscopique. En parts atomes constitutifs d’'un matériau,
on décrira les étapes successives de la formatianedarchitecture atomique a la
microstructure. La formation des microstructuresasabordée d'un point de vue
thermodynamique (équilibre et écart a I'équilibeekinétique (diffusion). Le cours permettra
de mettre en évidence linfluence de cette micumstire sur les propriétés du matériau
(mécaniques, physique).

Moyens

Le cours est basé sur 12 exposés présentant ia gagbrique du cours. Les transparents
accompagnés de commentaires explicatifs sont asf@osition des étudiants. Un livre de
référence est disponible en plusieurs exemplairefa dibliotheque des Sciences et
Techniques.

Les laboratoires ont pour objectif d’aider a la poéhension du cours. Les notions théoriques
sont illustrées par de nombreuses manipulationsxpériences. Les notes de laboratoires
feront le lien entre la partie théorique et pragigw cours.

Nous sommes disponibles pour toute question ou i@tgn complémentaire
(sgodet@ulb.ac.hémalet@ulb.ac.be

Evaluation

Evaluation écrite comptant pour 2/3 de la noteléind/3 de la note est attribuée sur base des
rapports des laboratoires. Les étudiants doivertrisexr les concepts théoriques et, surtout,

étre capable de justifier une propriété sur base aactéristiques microstructurales des

matériaux.
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Manipulation 1 : The mechanical behaviour of polysne

Manipulation 1

The mechanical behaviour of polymers

1. Introduction

This lab session illustrates the links between dtnacture of different polymers and their
related mechanical properties. It is also an opay to train you to using English in a lab
report. The lab notes are quite concise and youhsefore expected to provide clear and
precise explanations of the different experiments af the interpretation of the results.

2. The tensile test and the tensile curve

During a tensile test, a specimen is deformed mmaahine in which the displacement of the
crosshead and the corresponding load are measiirdiagram of such a machine can be
found in Figure 1. From the load and displacem#md,engineering stress and strain can be
calculated by

o,=F/S& engineering stress

en=Al/l,  engineering strain

Where $ et | are the initial section and length of the gaugetle, respectively.

Load cell

Extensometer

% Specimen

-]
3 Moving Q
crosshead

Figure 1. Representation of a tensile machine



Manipulation 1 : The mechanical behaviour of polysne

Question 1

a)

b)

Measure the useful dimensions of the tensile spaténof Polycarbonate (PC) a
PMMA. You can input these data in the Table youl Wi given during the la
session.

On the tensile curves please indicate:

1. The region where the deformation is elastic

2. The region where plastic deformation takes place

3. Young’s Modulus.

4. Yield Strength

5. The ductility of the material which is measulbsdits fracture strain

PMMA and PC are both thermoplastics. The glasssitian temperature (Tg) @
PMMA is about 105 °C and about 145 °C for PC. Thsyboth amorphous. Can y
make a sketch of the structure of such polymers@ tldoes it compare to th
structure of crosslinked polymers such as elastermed thermosets?

Can you explain the differences between the mechhrbehaviour of PC an
PMMA?

Three tensile curves of polyethylene are present&tyure 2. They were measured
room temperature. Polyethylene (PE) is a semi-aliys¢ polymer. The thre
specimens differ by their crystal weight fractio(s;). Indeed, Xc is 75% fo
specimen HD, 30 for specimen LL and 15% form speaitdL. The Tg temperatur
is about -70°C.

1. Can you make a sketch of the structure of thisrmpely

2. Based on the chemical structure of the differefympers, can you explain wh
polyethylene can crystallize “easily” while it istnthe case for PC and PMMA?

3. Based on the structure of PE, can you explain iechanical behaviour &
temperatures higher than Tg? In particular, yowkhdiscuss the influence of tk
crystal weight fraction on the mechanical behaviour
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Figure 2: Tensile curves of polypropylene at défertemperatures above Tg



Manipulation 1 : The mechanical behaviour of polysne

3. Young's modulus

Young's modulus (E), also known as the tensile ngjuof a material is a measure of its
stiffness, i.e. its ability to sustain a load while exhibdia smalklastic deformation.

Question 2

a) Can you give some common examples of materdbiging a high stiffness?

b) From the experimental tensile curve of PC, dateuits Young’s Modulus. Compare the
value obtained to the theoretical one. Can youamphhy the value you have obtained is
lower? What went wrong? Can you suggest anothegrgrpntal set-up?

Compared to metals and ceramics, the Young's Madafupolymers is quite low. In many
applications where a high stiffness is necessaryeveeping a low density, polymers are
reinforced with fibres that are stiffer. Such a enetl is called aomposite material.

We will now try to predict the Young’'s Modulus obmposites. It is in fact a very difficult
matter and it requires numerical techniques in naisthe cases. However, in specific
configurations, an analytical solution can be faund

The first simple case that we can consider is whercomposite exhibits a layered structure.
This means that the polymer matrix is reinforcedh®y/successive layers of a stiffer material.
Two extreme cases can be treated analytically aadpaesented in Figure 3. The loading
direction can either bgarallel or perpendicular to the layers.
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Figure 3. : Layered composite loaded with the tdsraxis parralel or perpendicular to the reinfong
layers



Manipulation 1 : The mechanical behaviour of polysner

Question 3 :

a) Show that Young’'s Modulus of a composite, in whibk layers are parallel to the
loading direction, is given by

E./=V,E, +Q-V,)E;
Where \{ is the volume fraction of material |

b) Show that Young's Modulus of a composite, in whilsl layers are perpendicular|to
the loading direction, is given by

-1
E. O= (V_A + ﬂj
EA EB

If we now turn to the case of a fibre reinforcedypter, the same extreme cases can be
considered, as can be seen from Figure 4. The Yeungdulus of such a composite when
loaded parallel or perpendicular to the fibresiveg by, respectively:

Ec/l=(1-V;)E, +V, E

-1
Ec O=@1-+/V;)Ey, +V _{@‘ENL\/W}
M

=

Figure 4 : Schematic representation of a fibre feined composite

Question 4 :

[1°]
—

a) Calculate the corresponding Moduli of a compostteststing of a matrix (thermos
polymer) and glass fibres. Use the following d&a= 4,6 GPa ; E= 70 GPa ; V=
0,5




Manipulation 1 : The mechanical behaviour of polysne

You will now measure experimentally Young’'s Moduloisthis composite. The mechanical
test that will be used is a 3-point bending tesdekd, such a test allows the elastic

deformation to be measured more accurately thanglartensile test.

In such a test a specimen consisting of a beamawiittangular section lies on its two ends

while a load is applied in the middle of the sam(skse Figure 5). In such a configuration

, the

maximum elastic displacement (deflection of thenbeand the Young’s Modulus are related

by:

_ FL®
481 H

Where F is the applied load, L is the distance betwthe two supports, | the second

moment of area (area moment of inertia), H theed#ithn of the beam.

F/2 T

”

T F/2

B

Figure 5: Schematic representation of a 3-pont hegdest

Question 5 :

a) You can now measure the Young’'s Modulus of the amsiip (thermoset-glass fibers)

in the two configurations (fibres parallel or pandeular) and compare these values

with the calculated ones. As the mechanical proggexif polymers also depend

time (we will see that below), you should meastedeflection after a given loading

DN

time. In this case, we will use 10 seconds. Thesdsions of the rectangular sections

are: Transversal : h = 2,85 mm et b = 20,35 mm.gitadinal :h = 2,85 mm et b
18,35 mm.

(Remember that for a rectangular section, f£th)
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4. Increasing the ductility and toughness with copo lymers

You will now measure the tensile properties of gohyene (PS) and of a copolymer
consisting of two phases: polystyrene and polykhatad Both polymers are amorphous. They
strongly differ by their Tg values. Indeed, the @fgPS is about 95°C, while it is about -40°C
for polybutadiene. The microstructure of the copwdy can be seen in Figure 6.

Question 6 :

a) As you have already done for PC and PMMA, you willv perform tensile tests an
PS and the copolymer PS/polybutadiene. What arenthst striking differences? Qn
both curves, indicate how the ductility and of theghness of both specimens can be
measured qualitatively.

b) Can you explain the large differences in ductifityd toughness properties of those
samples, based on their respective microstructure?

5. Effect of time and temperature on the mechanical properties of
polymers.

A specificity of polymers is that their mechanicasponse will depend in a large way on the
temperature at which the tests are performed.

Question 7 :

a) Can you explain what the glass transition tempegataf a polymer is? Do not
hesitate to help us understand by using graphs etc...

Another specificity of polymers is that the meclwahiproperties also depend on the time-
scale (strain rate) that you consider. In ordeilltsstrate the strong dependence on the
temperature and time-scale, the tensile propertiesPolyethylene Terephtalate (PET)

corresponding to different temperatures and straies are presented in Figure 7. For your
information, you should know that the Tg of PETabout 70°C. In this case, PET is

completely amorphous.
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Question 8:

a) Compare these curves. In particular, explain why
- the mechanical response changes with the temperatur
- the mechanical response changes with the stran rat
- straining the specimen at a temperature of 95%aam strain rate of 0.01*$
leads to the same tensile curve than strainingengerature of 85°C and at

strain rate of 0.001s
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Figure 7: Tensile curves of PET at different tengeres and strain rates

6. Damaging in polymers: the formation of crazes (c

razing)

Now that we are reaching the end of the experimgots will have the possibility to relax
a little. In order to help the “pressure” go dowou are asked to bend and unbend a piece of
PVC (Tg = 80°C). Once you feel more relaxed, andiwerfollowing questions:

Question 9:

a) What is the optical aspect of the region that hadetgone plastic deformation. Can
you explain the physical reasons of such a chapga deformation? In particular
explain what is “crazing” and do not hesitate tee wrawings to illustrate this

phenomenon.

b) Now, before you serve yourself a cup of tea, plheespecimen into boiling wate
What do you observe? Can you explain what happbaedd on the microstructural
evolution related to the change in temperature?

=

10



Manipulation 2 : Ténacité et modes de rupture da®raux

Manipulation 2

Ténacité et modes de rupture des matériaux

1. Introduction

Les matériaux sont caractérisés par les proprigtésaniques fondamentales que slant
rigidité, la résistanceet la ductilité. Une autre propriété fondamentale des matériauleest
ténacité c'est-a-dire la résistance gu’ils manifestena @ilopagation brutale de fissures. On
peut évaluer cette ténacité par I'énergie requae pntrainer la rupture. C’est une propriété
d’'importance pratique fondamentale car elle déteenté durée de vie d’une piéce soumise a
des efforts cycliques. Elle constitue un enjeu mmaur assurer la sécurité d’utilisation de
tout systéeme mécanique (arbre a came, aile d’avjon...

Dans la premiere partie de la manipulation, nolustilerons le role de différents facteurs
pouvant affecter la ténacité comme la températeféet d’entalille,....
Dans la deuxiéme partie de cette manipulation, mmuss intéresserons a la caractérisation
desdifférents modes de rupturedes matériaux:

- rupture fragile,

- rupture ductile,

- rupture par fatigue,

L'étude des surfaces de rupture correspondant a ddé&&rents modes est appelée
fractographie. Des études de cas de rupture accidentelle desgigeront également
proposées

2. La ténacité

La mécanique de la rupture permet d'établir posr reatériaux a ductilité limitée une
condition pour l'apparition de la rupture brutabng une piece contenant préalablement une
fissure de longueur a :

o (ma.)"? =Kc (2.1)

Avec : -o. la contrainte appliquée
- Kc représente le facteur_critigued'intensité de contrainte dont l'unité est MPa

ml/2.

Chaque matériau possede sa propre caracteristiquanmue. Ainsi, la rupture brutale peut
se produire dans les deux situations suivantes :
- quand un matériau, contenant une fissure de lomgaeest soumis a une
contrainteog;
- gquand, dans un matériau soumis a une contraitene fissure atteint une taille
critique a.
On détermine expérimentalement Kc par un essai @@énsur une éprouvette contenant une
fissure préexistante de longueur a.

11



Manipulation 2 : Ténacité et modes de rupture dagraux

On peut relier la contrainte critigum. a I'énergie de propagation de la rupture Gcqui
contient toutes les énergies dissipées pendanbfmgation de la fissure.

EGc 1/2
o, (_j 22)
Ta;
avec E, le module de Young du matériau.

A partir des relations (2.1) et (2.2), on trouve :
Kc = (EGc)"? (2.3)

Question 1 :

a) A partir des documents fournis en séance (Kdiffi€ents matériaux), on vous demarnde
de comparer les différentes familles de matériauriaeau de leur ténacité.

b) Montrez a l'aide des documents fournis en séanee I'énergie de propagation de|la
rupture (Gc) est beaucoup plus élevée dans le Pdgriere thermoplastique) que dans

le verre inorganique (céramique). Quelle propridécanique d’'un matériau conditionne
en grande partie sa ténacité ?

Il existe dans la plupart des matériaux des fissiuméernes ou superficielles. Ces fissures
concentrent les contraintes qui atteignent locafgnome valeur supérieure a la contrainte

nominale appliquéen.m (effet d’entaille, voir figure 2.1).

o, = Gmm{l-i-Zl/EJ =K,o_.
r

_ fﬂ = facteur de concentration
Kt - {1 +2 ;} de contrainte associé au défaut

il y a rupture fragile du solide.

si 0,=K,0,mzRy l

TFrom

Figure 2.1 : effet d’entaille et calcul du coeféint d’intensité de contrainte.

Cet effet est défini paun facteur de concentration de contrainte Kqui représente le
rapport entre la contrainte local®/) et la contrainte nominale appliquégdy).

Le facteur de concentration de contrainte dépendladegéométrie de la fissure et
principalement de la profondeur (a) et du rayonfeud de la fissure (r). En cours de
sollicitation, ce facteur peut donc augmenter saita propagation de la fissure. Lorsque ce
facteur atteinte facteur critique de concentration de contraintes (K), il y a rupture brutale
du matériau.

12



Manipulation 2 : Ténacité et modes de rupture dateraux

Question 2 :

On illustreral’effet d’entaille sur le comportement a la rupture des matériawso#ititant en
flexion trois tiges de PVC : I'une lisse et les dewtres comportant des entailles de courbures
a fond d’entaille différentes. Comparez les comguents observés et décrivez I'influence|du

parametre entaille sur le type de rupture.

La techniqgue de photoélasticitésera utilisée pour illustrer le phénoméne de catnagon de
contrainte dd a la présence d’un défaut macrosoepi@ns une piece.

Question 3 :

Décrivez brievement le principe de la techniqueletoélasticité.

Pour évalueta ténacité d’'un matériau, on procede a essai de résilienceCet essai qui
mesure la résistance au choc d'une éprouvettelléatabst utilisé_dans des conditions bien
déterminéegtempérature, vitesse de sollicitation, géométdad'entaille). Il s’agit d’'un essai
effectué dans des conditions trés sévéres, maispgunet de bonnes comparaisons
guantitatives entre matériaux.

Au cours de cet essai (voir figure 2.2), on rompe u
éprouvette entaillée a l'aide d'un pendule de masse
gu'on laisse tomber d'une hauteur h.

L’entaille fait office d’amorce de fissure. Aprésadar
rompu |'éprouvette, le pendule remonte a une hauteu
h'.

Starting position

Hammer

Figure 2.2 : essai de résilience

La résilience du matériau est déterminée par kpaabsorbée W pour sa rupture :

W=m.g (h-h) (2.4)
On peut constater sur la figure 2.3 que
résilience de certains matériaux (comme d“jg;;‘ FCC metals

e

Low-strength BCC metals,
e.g, low-carbon steels;
thermoplastics

aciers, par exemple) varie fortement avec
température.

Dans le cas de l'acier normalisé, la teneur
carbone influence fortement I'allure de la cour!
de résilience comme nous pouvons le voir sur
figures 2.3 et 2.4. La transition ductile-fragik € More j

Energy absorbed =————

High-strength alloys
brittle

Temperature =———-

13



Manipulation 2 : Ténacité et modes de rupture dagraux

nette pour les aciers doux (%C < 0,1) et plus lauggnd la teneur en carbone croit.

Le faciés de rupture d’'une éprouvette de résiliedem acier doux sera caractéristique

suivant la température (voir figure 2.4). Au-dekd ld température de transition, la rupture
sera ductile et le facies sera caractérisé padaf@mation plastique importante. En dessous
de cette température, la rupture sera fragile.

. _ ]
Rupture fragile Rupture ductile }J-’-h-laﬂ"{“‘

- Z - Z o A 1 '-r-"' T 1
Essai de resilience Essai de résilience a ol 3 cms s cansone
a-70°C +25 °C iy d

[ IR R Y
o

R - N

T T T e

=

b
T

:
;

Energie Charpy Kee (1)
T
>
T

i
Lt
T

g | /
=100 [ 120
Température [(°0)

[

Figure 2.4. : Influence du C sur la courbe de igrsile d'un acier.

Des essais de résilience effectués a différentepdmtures permettent de tracer la courbe de
transition fragile (& basse température) ductilegiate température) pour ces matériaux.

Question 4 :
Deux éprouvettes entaillées en acier doux (0,2 %e@)nt soumises a un essai de résilieﬂce a
l'aide d'un mouton pendule Hounsfield. L'un desisssera réalisé a température ambiante,
l'autre a basse température.

Exprimez pour chaque essai, les valeurs de résdien joules.

Consultez la courbe de transition fragile-ductitdemue sur le méme acier avec le méme
appareil afin d'y situer vos mesures. Commenteie @gturbe de transition.

Commentez l'influence du C sur l'allure de la caude transition fragile-ductile.

3. Analyses de cas de rupture accidentelle de piece s

Dans le cas de la rupture accidentelle d'une pfaoé;l incriminer I'utilisateur (utilisation en
dehors des tolérances) ou le fabriquant (mauvaiseeption ou piece défectueuse) ?

Ou bien, est-ce la matiere premiere fournie audabnt qui est de mauvaise qualité ?

Des phénomenes naturels de dégradation (commertsimm) sont-ils intervenus ?

De telles questions se posent souvent. Une expeaifiis d'y répondre est rarement facile.

14



Manipulation 2 : Ténacité et modes de rupture da®raux

Les principales démarches d'une expertise sosuigantes :

- examen visuel d'ensemble la position relative des piéces ou morceaux de
pieces permet souvent de déterminer ou la fraetymés sa source.
D'autre part, les déformations de ces pieces darurenidée des sollicitations
auxquelles elles furent soumises avant rupture.
- collection de données: I' «histoire» de la piece avant rupture et les
circonstances de la rupture doivent étre relatés bvplus d'exactitude possible.
- observation de l'aspect macroscopique de la rupture
» aspect ductile présence de déformation plastique avant rupture;
» aspect fragile absence de déformation plastique avant rupture.

Un aspect ductile signifie soit que les sollicitations ont été tropportantes, soit que le
matériau utilisé avait une résistance mécaniqueftible pour l'application envisagée.

Un aspect fragile signifie soit une insuffisance de la ténacité plesr sollicitations subies,
soit la présence initiale de défauts dans le naatgsoit l'intervention de phénomenes comme
la fatigue ou la corrosion sous tension dans ledegsieces métalliques.

- fractographie : I'étude du facies de rupture. Cette étude dépatain examen
visuel et a l'aide d’'une loupe. Si nécessaire uanen a grossissement plus
élevé est effectué pamicroscopie €électronique a balayage.

Dansun microscope €électronique a balayag@igure 2.7), un faisceau d’électrons primaires
est focalisé sur un échantillon a l'aide de leesilElectromagnétiques. Les électrons réémis
sont collectés par un détecteur. Le signal élastrigbtenu est amplifié et envoyé vers un
écran. Le principe de fonctionnement du microscapes sera montré au laboratoire.

Canona / i
] «— électron '
/ L
i_ Lentilles R -
I <« condensatrices 4., .
—

i Module de

{ Rbalayagw
Lentille oaﬂectif u

Figure 2.7 : schéma de principe d’'un microscopetédaique a balayage.
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Manipulation 2 : Ténacité et modes de rupture dagraux

Question 8 :

Décrivez brievement le principe de fonctionnemeénhdnicroscope électronique a balayage.
Quelles sont les informations que I'on peut obtemic cet équipement ?

- examen métallographique : une analyse métallographique peut apporter
d'autres éléments intéressants. En particulier, amupe perpendiculaire a la
surface de rupture met en évidence la microstractaus-jacente et la présence
éventuelle d'autres fissures.

Question 9 :

a) Les 4 facies de rupture caractéristiques sdtiustrés par des exemples concrets| de
pieces rompues. Rapportez de maniére synthétigusdenents que vous considérez étre
les plus importants.

b) L’analyse fractographique de 2 surfaces de ruptauvs sera demandée : I' examen visuel
de la surface de rupture d’'une téte de boulon éer at I'examen par microscopje
électronique a balayage d’un robinet en laiton gommnbonne de gaz.
Pour chaque cas, donnez vos conclusions.

c) L’analyse d’'un cas de rupture accidentelle d'unke eydraulique vous sera demandée au
cours de la séance (demander a I'assistant). REigdida rupture et déterminez-en|la
cause en justifiant votre interprétation.

4. Etude de la rupture par fatigue

L'utilisation du termefatigue" pour désigner le phénoméne de rupture d'un naat&oumis

a des contraintes cycliques date de la deuxiemaémi 19e siecle. On entend par fatigue ou
endommagement par fatiguela modification des propriétés des matériaux counbée a
I'application de cycles d'efforts, cycles dontdpétition peut conduire a la rupture des pieces.
Généralement, I'endommagement par fatigue ne sgEgne d'aucune modification
apparente de forme ou d'aspect de la piéce, destjpoi bien que la fissuration par fatigue
Soit progressive, la rupture apparait brutalement.

Lorsqu'un matériau est soumis a des sollicitatiopsliques, les contraintes admissibles
doivent étre notablement réduites par rapport desetlont on peut tenir compte en
sollicitation statique: la rupture d'un matériadlisieé en fatigue peut en effet se produire
pour des contraintdsien inférieures a la résistance a la traction et méme a la liglastique
dans le cas de matériaux de pureté commerciale.

Ce comportement est lié au fait que la rupture par

SR 1 N fatjgu_e est due {51 !a, propagation d'une fissure
B /NS \\_/f,,f préexistante ou génerée au cours des sollicitations
o g répétées (figure 2.8). Une fissure peut apparaitre
'“'*‘":“_*:;:, X A au voisinage de défauts macroscopiques ou
T v \/ \/\ . microscopiques.
4

Figure 2.8 : schéma de propagation d’une fissure.

16



Manipulation 2 : Ténacité et modes de rupture dateraux

kELE
2ar i 2 X
Figure 2.9 : rupture par fatigue d’un alliage dralnium apres 152.000 cycles.

Il existe une grande variétlessais de fatigugel'éprouvette peut étre sollicitée sous contrainte
cyclique, sous déformation cyclique, la contraiaigpliquée peut varier entre différents
extrémes ( tous deux positifs, I'un nul et l'aytesitif, 'un négatif et l'autre positif Je
parametre R, rapport de la contrainte minimale a lacontrainte maximale est utilisé pour
caractériser cet aspect des conditions de sotlaita

Certains matériaux (aciers, alliages de Ti) présgntne limite de fatigue, sous laquelle le
nombre de cycles permis est pratiquement illimitagis les non-ferreux par exemples
(alliages Al, alliages Cu) ne possedent pas ute ltglite. On définit dans ce casne limite
d’endurance, correspondant a la contrainte minimale pour piredla rupture par fatigue
aprés un nombre de cycles N donné (voir figure .2Bans ce cas, il faut éviter
particulierement la présence de défauts au sematariau et veiller a ce que I'état de surface
soit lui aussi exempt de défauts de fagon a lingitemaximum l'initiation de fissures.
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Figure 2.8 : limites d’endurance pour un acierretlliage d’aluminium.

Par la suite, la mécanique de la rupture a eétéségil pour décrire analytiguement la
propagation de la fissure et a permis une étudetijatve de I'initiation de la fissure et de sa
propagation lente ( cfoi de Paris).

Dans un essai de fatigue, la valeurfdateur de concentration de contrainte Kvarie au
cours du cycle et varie aussi avec la longueus «a la fissure, soit :

K vax = Owaclma]"*.a (2.5)
K Min — c)-Min [T[a]llz'a (2-6)
AK =K o — Kyin =Ac[mal’?.a (2.7)
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Manipulation 2 : Ténacité et modes de rupture dateraux

Aveca un facteur géométrique caractérisant la fissure.

La figure 2.9. donne I'évolution du logarithme devitesse de fissuration en fonction du
logarithme deAK .

On y distingue trois zones pour lesquelles lesuarftes de différents facteurs sont
mentionneés:

la zone 1 est fortement dépendante de la
microstructure, de la contrainte moyenne et de
I'environnement.La zone 2 est caractérisée par
une dépendance importante vis-a-vis de la valeur
moyenne de la contrainte étl parametre R, de
I'environnement et de la fréquence. Par contre, on
observe peu d'influence de la microstructure et de
I'épaisseur. La zone 2 correspond a la propagation
de la fissure en déformation plane, c’est dan® cett
zone quda loi de Parisest applicableLa zone 3

est influencée par la microstructure, la contrainte
moyenne et I'épaisseur, mais ne subit qu'une faible
influence de I'environnement.

[V pl—

10-5 |—

10-5L_

ﬁU—'ID

1 10 100

e Figure 2.9 : évolution de la vitesse de fissuragarfonction
Srress intensity facior range, 2K, as m

deAK.

Pour décrire le comportement de la vitesse de gatfmn de la fissure dans la zone B, Paris a
proposeé I'équation suivante :

dA
— =f(AK,R 2.8
N ( ) (2.8)
Expérimentalement, on trouve généralement uneddadorme :
dA
— = C.(AK)" 2.9
N (AK) (2.9)

ou C et m sont des constantes pour un méme matériatant généralement compris entre 2

et 4. Cette loi I6i de Paris) est trés utile pour déterminer la durée de viend’ piece
présentant une fissure.

Question 10 :

On vous demande d’appliquer les relations de laamoe de la rupture par fatigue pourjun
exercice qui vous sera proposé en séance.
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Manipulation 3 : Influence de la structure surpespriétés des matériaux cristallins

Manipulation 3

Influence de la structure sur les propriétés des ma  tériaux cristallins

1. Introduction

Les matériaux cristallins sont généralement predat utilisés sous forme d'agrégats
polycristallins composés d'un grand nombre de grains (ou cristale)dimension
microscopique.

Les propriétés meécaniques et physiques des matériaiallins dépendront de la nature du
matériau, du type de liaison, de la microstruc{imm@mbre de phases, proportion des phases,
diamétre des grains,...) mais aussi du type ebdibre de défauts réticulaires.

On utilise la grande majorité des matériaux dans steuctures qui doivent étre aptes a
supporter des contraintes et dans ce cas, lesi@i@pprincipales a considérer et a améliorer
sont les propriétés mécaniques.

Les relations entre structure ptopriétés mécaniquesdes matériaux métalliques feront
I'objet de la premiere partie de cette manipulation

Mais on utilise également les matériaux pour tparti de certaines de leumopriétés
physiques comme la conductibilité électrique, la conduciibilthermique, les propriétés
magnétiques,.....
La propriété physique a laquelle nous nous intéress au cours de cette manipulation est la
conductibilité électrique :
- linfluence de la structure sur la conductibilitde@rigue de matériaux
métalliques sera étudiée ;
- linfluence de la température sur la conductibilééectrique de matériaux
conducteurs et d'un semi-conducteur sera mise ieleéee.

2. Renforcement des propriétés mécaniques des métau X

Rappelons que la déformation plastigue des métauxproduit par déplacement de
dislocations (défauts réticulaires linéaires).
Burgers wector
b Une dislocation est un défaut linéaire autour dgiddle

W e O e W \ plusieurs atomes ne sont pas parfaitement aligaeés l¢
réseau cristallin. On distingue deux types de défau
linéaires dans un réseau cristallidislocation coin et
dislocation vis

Edge
dislocation
fine Une dislocation coinest caractérisée par I'absence d'un
demi-plan d’atomes dans le réseau cristallin. baité
du demi-plan restant représente la ligne de dislmta

WA=l (figure 3.1).

Figure 3.1 : représentation d’'une dislocation coin.
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Manipulation 3 : Influence de la structure surpespriétés des matériaux cristallins

Une dislocation vis est le résultat du
cisaillement du réseau cristallin. La limit
de la zone ayant subie le cisailleme
représente la ligne de dislocation (figu
3.2).

Une dislocation est toujours caractérisée |
sonvecteur de Burgers (b) Ce vecteur est
perpendiculaire a la ligne de dislocatic
pour unedislocation coinet paralléle a cette

ligne pour unelislocation vis

-4 [ ™
o e W
-1

o9 s

Purgers wctoed <

Figure 3.2 : représentation d’une dislocation vis.

Dans les cristaux réels, les dislocations ne sasttpujours rectilignes et sont constituées
d’'un ensemble de dislocation coin, vis ou bien gsxt

La quantité de défaut linéaire dans un métal paettées importante. Ainsi, pour un meétal
recuit (donc contenant peu de dislocations) laitienie dislocations est de I'ordre de 10 km
par cm? de métal. Le méme métal fortement déformstipuement en contiendra jusqu’® 10
km/cm 3!

Unit step
af slip

Edgs
chisheeatan
line

Figure 3.3 : déplacement d’'une dislocation coirsdtaction d’une contrainte.

Ces défauts linéaires sont tres utiles pour le maatéuisqu’ils vont lui permettre de se
déformer plastiquement ! Sous I'action d'une cante les dislocations vont pouvoir se
déplacer et atteindre la surface du cristal erdrdinune déformation plastique (donc
irréversible) du matériau (figure 3.3). La conttaimritique entrainant le déplacement de la
dislocation est nettement plus faible que la caomieade scission théorique pouvant amener la
rupture du matériau. Il s'agit de limite élastique du matériau.

Cettelimite élastique sera d’autant plus grande qu’il y a des défauts de réseau. En effet,
tout élément qui distord le réseau crée des chalapsontraintes qui interagissent avec les
champs de contraintes des dislocations qui se c&mlat constituent des lors des obstacles.
Ces derniers s’opposent donc au déplacement desatisns entrainant un durcissement des
métaux.
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Sur la figure 3.4, nous pouvons bien observer cmue |
présence d'une dislocation coin induit des contesin
locales dans le réseau. La partie supérieure est en
compression tandis que la partie inférieure seveoan

] T | Tonsen traction.

R e A IS F A PR actio

D DSDD G'J

L bbb b / Dés lors_une dislocation représente aussi un dbspaur
i s les autres dislocations

Figure 3.4 : déformations du réseau autour d’utodigion.

Lors de la déformation plastique d’'un métal, enspliu déplacement des dislocations
existantes, on va également assister a une audgimantie la densité de dislocations :
phénomeéne des sources de Frank-Read

Si la densité de dislocations augmente, la contraimitique nécessaire pour continuer a
déeformer plastiquement le matérialimite élastique) augmente également. Il s’agit de
I" écrouissagedu matériau (phénoméne de consolidation, voir madation 1).

Donc, l'accroissement de la résistance des métauk gtre réalisé en mettant en oeuvre
différents procédes :
- la déformation a froid qui provoquein écrouissage du matériau par
accroissement de la densité des dislocations (mikatigpn 3) ;
- l'addition d'éléments d'alliage en solution solid€voir manipulation 4) ;
- la formation de précipités dans des solutions eslisursaturées (durcissement
structural) ;
- lincorporation d'une deuxiéme phase rigide enlégroportion ; ...

A cela s’ajoute l'effet d’'un traitement thermigueopocant un affinement des grainlei de
Hall et Petch (voir manipulation 4).

d(um)
40 30 20 15 12 10 9 8 7 6 5 4

600 T T T T T T T T T T T T

500
&
2
w 400F
3
=
i)
o
2 300F "W durcissement par
E 2 o solution solide (Mn)
us| o)

200

affinement de la
Y-e’o" taille des grains
100 1 1 1 1 1
4 6 8 - 10 12 14 16

d* (mm™)

Figure 3.5. : Durcissement d’un acier doux (limi@stique en fonction du diamétre d des grains).
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Sur la figure 3.5, nous pouvons observer ['effet adgtains durcissements sur la lim
élastique de divers acier doux.

Durant cette séance, nous nous limiterons au resfoent des propriétés meécaniques

ite

par

écrouissage Ce phénomeéne sera étudié sur l'acier doux (0,C%%t I'on utilisera pour ce

faire une éprouvette plate polycristalline a sectiariable.

Question 1

On dispose d'une éprouvette trapézoidale en agier sbumise aprés usinage a un traitement

de normalisation de 30 min a 920°C, suivi d'unaigissement a l'air.
L'éprouvette trapézoidale comporte des traits gradiétants de 1 cm et délimitant
troncons.

10

a) Numeérotez les troncons de 1 a 10 a partir dplla petite section et relevez les
dimensions utiles de I'éprouvette : épaisseur, elargmoyenne des trongons extrémes,

distance entre les deux reperes extrémes.
Mentionnez vos résultats dans le tableau mis & \dgposition.

b) Réalisez I'essai de traction sur cette éproayatqu'a la rupture a l'aide de la machine de

table "Tenacimetre Hounsfield".
Durant I'essai, il faut bien observer la face pale I'éprouvette afin de voir apparaitre

et

progresser la bande de Luders. Etablissez la atioglentre I'allure de la courbe relevée et

les manifestations macroscopiques accompagnaradiaon.

Evaluez la limite élastique apparentgd la résistance a la tractiop Rle cet acier doux sur

la courbe de traction.

L'essai de duretéest un essai mécanique simple qui mesure la aésista la déformatio

n

plastique généralisée. Cet essai présente les amemtd’ étre reproductible et rapide a

exécuter. Le principal défaut réside dans la melawade de cet essai. Ce qui rend 'essai
sensible a la microstructure.

Shope ol lndemiation Farmiela for

Test dndenter Side View Top View L oad IHrdness Nomber®
Rrinedl 1l-mm sphers o B - P i = i
of steel or —“"l o -— ' al N — TR — )
turgsten carhide -
Wiekers Dhiam e —a g 51 267 S A 1 F HV = LASLFAf
mlcrohardness prvramid - ‘. —r _!
Enaep Dhanseind -—_- ¢ " F HE = 4ZPiF
microhardness prvmamid —I __:hE -
¥ 711 ‘l'_ ?
W - A1 L
Euckaell and Dhismoond — 120 Lil} ké_"
Superfictal Cone \' 1M kg | R sl
Fackwedl +  HELiin r | i 1l kg
I diamzter - -~ ") 15 kg
siecl spheres M kg Eaperficial ockwel
45 kg
# For the hardiess Donmulas gieen, £ (e applied leod) s io kg, while L0 & dy, and Fare 20l ino@ne

Figure 3.6. : Caractéristiques des principales oush de mesure de la dureté.
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B0

[=

Dbwrorsd

Les méthodes de mesure de la dureté sont baséks sur
pénétration forcée d'un indenteur tres dur a léasar
du matériau.

i = || existe plusieurs méthodes de mesure de dureté. O

1000 maames % trouvera un résumé de celles-ci dans la figure 3.6.
a0 5 wo S e Chaque méthode possede sa propre échelle de durete.
“ .« < Surlafigure 3.7, on trouvera les correspondaecte
b w _ we  lesdifférentes échelles.
= i B0 o o i
™™ 1l est possible, également, pour les aciers doux et
- e faiblement allies de faire le lien entre la duretela

" - =y résistance mécanique du matériau (voir figure 3.8).

LS oy

e

Figure 3.7. : Correspondance entre les échelleuidzé.
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Késstance 3 ba tracmon TMIP:)
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Figure 3.8 : Corrélation entre les mesures de d¢RB et HRC) et la résistance a la traction pouacier
faiblement allié.

Question 2 :

Mesurez la dureté Rockwell B HRg ) au centre de chaque troncon de I'éprouv
trapézoidale et complétez le tableau mis a voseadition.

A l'aide de la figure 3.8, estimez la résistancéa araction maximale présentée par cé¢
éprouvette en acier doux apres I'essai de traction.

ette

(]
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Question 3 :

a) Estimez I'allongement finat) de chaque trongcon de I'éprouvette trapézoidale.
Evaluez la contrainte (& charge maximale) dans chaque trongon (prenszckipon moyenng
de chaque trongon).

Représentez graphiqguement I'évolution de la camiamoyenneo, de la dureté et de
I'allongement finake en fonction de la position des trongons.

117}

Interprétez les résultats et indiquez vos conclusis.

b) Dans quel troncon se situe la limite entre landme élastique et plastique de
I'éprouvette ? Pourquoi ? Comparez la contraigtea trongcon (a charge maximale) avec la
limite élastique Re déterminée a partir de la ceutb traction.

La déformation plastique du matériau métalliquedeac entrainer une augmentation de la
densité des dislocations.

Nous pouvons visualiser sur la figure 3.9, la dénsi
la répartition des dislocations par un examen au

microscope électronigue a transmission  (voir
manipulation 4).

Cette technique nécessite la réalisation d'échamgil
trés minces (épaisseur inférieure a 1 um) transpare
au faisceau d'électrons.

Figure 3.9 : Réseau de dislocations dans du Fe.

Question 4 :
Des lames minces ont été réalisées a partir de dguguvettes trapézoidales: I'un
correspond a I'état initial normalisé et l'autrété prélevé apres déformation plastique dans le
troncon le plus écroui. (ces documents sont foleniséance)

-A partir des micrographies électroniques corredpotes, commenter leffet de |la
déformation plastique sur la densité et la répantities dislocations.

-Expliquez ensuite pourquoi la déformation plastigeermet de durcir le matériau.
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3. Influence de la structure sur les propriétés éle  ctriques des
matériaux cristallins

L’'arrangement cristallin influence énormément Iaistvité d'un alliage métallique. Ce
phénomene peut étre illustré avec l'alliage Cu-Aatde diagramme d’équilibre Cu-Au est
représenté figure 3.10.

Au pur etCu pur ont une structure cubique a faces centrées fvanipulation 1). Entre les
deux, on a, pour n'importe quelle composition digk a I'état solide, unsolution solide de
substitution désordonnée(voir manipulation 4)dont la maille reste CFC. La solution est
désordonnée si les atoniget Cu sont disposéau hasardaux nceuds du réseau cristallin.

::,35{"o A ® . Pour des compositions proches des formules
simplesAuCu et AuCug, on peut transformer, par
== o == refroidissement lent en dessous d'une température
' critigue, la solution solide désordonnée en une
" . ot solution solide ordonnéedans laquelle les atomes
d'un méme type se répartissent, plus ou moins
parfaitement, sur les mémes noeuds dans toutes les

i mailles (fig. 3.10).

TEMPERATURE, °C

\

’ v

i a5 \ \
i \
il g

30 <0 50 60 0 80 30 100
Cu ATOMIC PER CENT GOLO Au

Fig. 3.10 : Diagramme d’équilibre Cu-Au

A la figure suivante, on trouvera I'agencement @smes Au et Cu dans ledliages
ordonnés

AuCu ordonné

Figure 3.11 : arrangements cristallins des alliadgeSu et AuCy ordonnés.
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Question 5 (avec I'assistant)

a) A partir des mesures de résistance de fils tiéserminez laésistivité électrique des
échantillons suivants:

4

- Cupur,
- Au pur,
- A/ A": 25 % (atomique) Au - B, B': 50 % Au
- C,C:75%Au -D,D':33% Au

(A, B, C, D) ont été portés a 650°C puis trempé@getB’, C', D') ont été portés a 650°C puis
refroidis dans le four fermé.

b) Représentez dans un diagramme ['évolution aédiativité électrique en fonction de|la
composition chimique (en % atomique). Discutezfltiance de la structure sur |a
résistivité électrique des alliagesu-Cu En particulier, commentez linfluence du
parametre « ordre ».

4. Variation de la résistivité électrique en foncti  on de la
température

L’influence de la température sur un réseau chistgleut-étre expliqué a partir du modele
proposé par Debye en 1912. Selon cette théoriététs énergétiques des atomes qui vibrent
sous l'effet de I'agitation thermique sont quasgsfi De plus, les vibrations d’un atome ne sont
pas indépendantes de celles de ses voisins messyelont couplées. L'énergie interne due
aux vibrations atomiques est celle d’une série désnélastiques dont la fréquence dépend du
module de Young et de la masse volumique du matébiapres la théorie, cette énergie est
guantifiable et porte le nom ¢éonons

Au-dessus d’'une température caractéristique (appeldpérature de Debye : Td), tous les
modes de vibration possibles sont excitéie giombre de phonons croit linéairement en
fonction de la température.

La résistivité électrique d’'un métal est directetriére au libre parcours moyen de I'électron
(A). Lorsque l'agitation thermique augmente, le nagnble chocs entre les électrons et les
atomes du réseau croit, ce diminue sensiblemerx.

L’expérience montre que, pour des températuresriguypés a 0,2 Td, la résistivité croit
linéairement en fonction de la températiirselon la formule suivante :
P(T) _ (1+paT) (3.1)
P(To)
avecAT = T-Tget To > 0,2 Td.
Le coefficient dépend de la composition du matériau et To reptéda température
ambiante.

Question 6 :

A partir des valeurs de résistance fournies aurébe réalisées sur des fils de Fe pur et de
Kanthal ( 22% Cr, 5% Al, 0,5% Co, reste Fe), véafgraphiquement sur le méme graphe [que
la relation (3.1) est vérifiée (Td du Fer pur = 40T, = 298 K).

Comparez le coefficierd pour le Fe pur et I'alliage et expliquez la difféace.
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Dans le cas d'un semi-conducteur intrinséque, tgela de la bande interdite (Eg) est
suffisamment faible pour que, sous l'effet de ltagjon thermique, certains électrons de la
bande de valence puissent passer dans la bandendection. On peut montrer que la
conductibilité électrique du semi-conducteur est :

o(T) =ex —_Egj (3.2)
(o 2kT
avecaoy fonction de la charge, de la mobilité et du nomibeetrous et

d’électrons.
k =1,381.133 J/K
1eV=1,602.16°J

Question 7 :

A patrtir des valeurs de résistance fournies aurlabwe, comparez le comportement du semi-
conducteur a celui des matériaux métalliques.

Calculez la largeur de la bande interdite (Eg) @unGanium.
Remarque : on considére que la dépendance de thuctrité électriqgue par rapport a |la

température dans le domaine étudié est dominéelapalépendance exponentielle ; |en
premiere approximatiom, est constant.
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Manipulation 4

Influence des traitements thermiques sur la structu re et les
propriétés des matériaux

1. Introduction

L’objectif destraitements thermiques est d’améliorer certaines propriétés d’'un matéeau
modifiant sa structure. Il n'est généralement passible d’améliorer toutes les propriétés au
cours d'un méme traitement. Ainsi, par exemple e laugmentation de dureté ou de
résistance mécanique va de pair avec une dimindgda ductilité.

Pour les matériaux métalliquesn peut distinguer 2 grandes catégories de mnais
thermiques :

- Les traitements thermiques conduisant a une matidic de la nature et (ou)
des quantités relatives des phases présentes. [Bglpropriétés a améliorer, ces
traitements conduisent soit a I'obtention des phakxrites par le diagramme
d’équilibre a partir d’'une structure métastablet,simversement, a I'obtention
d’une structure métastable a partir des phasesiifilég.

Ces types de traitements sont couramment utilieés Ips aciers et sont étudiés
au cours de la manipulation 6.

- Les traitements thermiques conduisant a une naustllcture possédant une
énergie libre inférieure sans modification de laura et de la quantité relative
des phases présentes. C’est en patrticulier, lecdesécrouissag@our lequel
un traitement thermique de recuit provoque les pir@mes deestauration et
derecristallisation.

Ces traitements constitueront I'objet principalcg¢te manipulation.

Pour les céramiquedes traitements thermiques constituent une étaqportante de leur
élaboration. Il faut citer, en particulier, le fage et la vitrification. Ces traitements seront
étudiés dans des cours de spécialisation.

Aprés I'élaboration, des traitements thermiquesdaisant a des transformations de phases
sont parfois effectués sur les céramiques cristli en revanche, celles-ci ne pouvant subir
gue trés peu de déformation plastique, le désé&sage est sans objet et n'est pas pratiqué.

La production et la mise en forme des matériauymetesse font principalement par des
procédés thermomeécaniques qui associent un traitertfeermique et un traitement
mécanique.
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2. Définition d’une solution solide
Dans unesolution solide les différents atomes occupent des positiongsstatement
aléatoires. Une telle solution solide est parfagetmhomogene (du moins a I'échelle de
guelques distances atomiques).

Les différents types de solutions solides peuvemasser comme suit :

Solution_d’insertion (figure 4.1) : il s’agit d’une solution
solide ou l'atome dissous occupe les intersticas e

interstitiels) du réseau du solvant. La solutiorristitielle ne

peut donc exister que lorsque les atomes du sebriétres

petits par rapport a ceux du solvant.

Exemple (figure 4.2): le carbone dans leyH@usténite)

(voir manipulation 6).

Figure 4.1. solution solide d'insertion

Un atome en insertion occupe certains sites deale® cristallines.
On appellesites(interstiels) les espaces libres laissés entrattases
du réseau

Figure 4.2 : atome de C dans le e

Dans les réseaux cubiques centrés (CC)
et cubiques faces centrées (CFC),
existe deux types de sites sites
octaédriques et tétraédriques (voir
figures 4.3).

Ces sites sont au centre d’'un octaedre
d'un tétraédre dont les sommets sc

occupeés par les atomes de la matrice.
taille des éléments qui peuvent entrer
solution solide d’insertion doit de I'ordre
de grandeur des sites disponibles.

Figure 4.3 : sites interstitiel dans un CFC (a l*
tétraédrigue et (b) octaédriqgue

La solubilité dans le cas d’'une solution solideistitielle est généralement limitée a quelques
%.
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Question 1 :

Le carbone dans le Fe est un défaut en insertios Bamaille cristalline du Fe. A haute
température, la maille cristalline est du type GRG@sténite, voir manipulation 6).

Quelle est le type de site occupé préférentiellénpam le carbone dans cette maille| et
pourquoi ?

Quelle pourrait étre la solubilité maximale théae(% en poids) du C dans l'austénite ?

Masse atomique C = 12 uma.

Masse atomique Fe = 55,8 uma.

Rayon du site : 0,052 nm.

Rayon de I'atome de carbone : 0,091 nm. Rayoratlane de Fe : 0,125 nm.

Comment pourriez-vous expliquer qu’en réalité csttieibilité maximale ne dépasse pas 2,11
% a 1148 °C (voir diagramme Fe-C, manipulation 6) ?

Solution_de_substitution _désordonnégfigure 4.5) : dans ce cas, a quelques atomes de
'élément solvant sont substitués des atomes déniént dissous. Cette substitution est
répartie d’'une facon statistiquement homogene.

Y TT N
e e e e oy

oToTeYe
_ =00y e
-0 %2 1 0:9-$:0x9=8: 881 x
= B
$:8-8-8:9:0-8-9-

Figure 4.5. : Solution solide de substitution dékomée Figure 4.6. Solution solide de substitution
ordonnée (AuCu)

Pour ce type de défaut (substitution), la solubiieut étre trés importante et varier de 0 a 100
% comme pour les alliages AuCu

Solution_de subtitution_ordonnée, appelée surstruate (figure 4.6) : dans la plupart des
solutions de subtsitution, la distribution des atemest arbitraires ou désordonnée.
Néanmoins, dans certains systémes binaires, leseatdissemblables occupent des positions
symétriques. Dans ce cas, la solution de subsiit@st diteordonnée

Exemples : les alliages AuCu et AuC(voir manipulation 3).
Certains alliages ne sont des solutions solidea des hautes températures. Néanmoins, a

partir d’'un traitement adéquat, il est possiblecdeserver cette solution solide a température
ambiante.
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Figure 4.7. : Diagramme de phases Al - Mg

Mg

Question 2 :

Pour obtenir une solution solide sursaturée en IMbjage Al-Mg 5% (en poids) a subi U

refroidissement rapide aprés un traitement de erssolution.

En consultant le diagramme de phases de l'alliagpmél figure 4.7, proposez une tempérai

de traitement permettant la mise en solution dunésigm a I'état solide.

De quel type de solution solide s’agit-il et pouwiju

25

Le principal intérét d’avoir unsolution solideest de

durcir le matériau.

20—

Sur la figure 4.8, on peut observer I'effet dediaj de

magnésium dans la phase solide d’aluminium surg

courbe de traction de I'alliage. E

.

2 10—

5

Figure 4.8 : influence de la teneur en Mg sur Importement o
mécanique de I'aluminium (solution solide AL-Mg).

Question 3 :

Justifiez la différence de la limite élastique ertaluminium pur et les solutions solides A

Mg.
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3. Restauration et recristallisation dans un matéri au cristallin

La déformation plastique des matériaux cristalbfeccompagne d’'une augmentation de la
densité des défauts réticulaires .

Il s’agit essentiellement des défauts ponctuetsufias) et des défauts linéaires (dislocations) ;
ces défauts produisent une distorsion du réseauacevissentdes lors I'énergie interne du
matériau.

Le traitement thermique, dit aus®cuit, d'un métal écroui va permettre au matériau de
diminuer son énergie interne et donc son énerbie lLa diminution d’énergie interne se
produit pardiminution de la densité de défauts réticulaireset dans certains cas par
diminution de la densité des joints de grains.

Les figures suivantes représentent schématiquedesngrains tels qu’on peut les observer au
microscope électronique a transmission ; les «@nwersés figurent les dislocations.

Etat initial écroui
L’échantillon initialement écroui, contient une géa de
dislocations importantes (voir manipulation 3).

Au cours du recuit I'’échantillon cristallin initednent
écroui va subiun désécrouissagen passant par un état
restauré et recristallisé

\A Etat restauré

La premiere étape du désécrouissage est |-
restauration.

Ce terme désigne tout changement qui n’'implic
pas une modification de la microstructure g
migration de joints de grain. Le contour de grahs
leur nombre n'est pas modifié par le traiteme
thermique.

-

Sous-joint de
grain

FH

Cette étape permet la relaxation de I'énergie fmétion totale :

- par diminution de la densité des défauts ponctuels

- par diminution de la densité des dislocations gtagpement des dislocations restantes en
sous-joints. Ce réarrangement de la répartitiondidecations est observé lorsqu'il n'y a
pas, initialement, de sous-structure d'écrouissage.

- par affinement des sous-joints dans le cas ou wus-structure d'écrouissage serait
présente
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Début de la recristallisation

&)

La deuxieme étape du désécrouissage est la
recristallisation, c'est-a-dire I'apparition de
nouveaux grainset leur grossissement dans la

< migration tri , ;
matrice écrouie.
i
4 K e L s
n La recristallisation se produit si elle conduit a
4L | une diminution de I'énergie libre du matériau; il
L faut tenir compte dans le bilan énergétique de la
1 ' } diminution de I'énergie de déformation du réseau
Germination et - L associée a la diminution de la densité des
i . . < . |z .
T— 1-\ dislocations et a l'accroissement de I'énergie des
o+ Ve xS L joints de grains résultant de la formation de
4 == nouveaux grains.
Fin de la recristallisation
L
Ces nouveaux grains, ou la densité de dislocatior L N
est faible, grossissent jusqu'a ce que la totdiité
métal soit constituée de grains recristallisés.
Les deux mécanismes de recristallisation sont: + -
- (1) germination et croissance (figure
4.9 (a)).
- (2) migration induite de joint de grain -+ n
(figure 4.9 (b)).

Figure 4.9 : recristallisation par germination etaissance (a) et par migration induite de jointsgtains (b)

On trouvera aux figures 4.10, les micrographiesidaiton écroui apres différents temps de

traitement.
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]

Figure 4.10 : micrographies d’un laiton. (a) lam&&3 %, recuit a 580 °C pendant 3s (b), 4s (cfdBsLl5 min
(e) et 10 min a 700 °C (f).

La recristallisation ne permet pas seulement d'élinmer I'écrouissage mais permet
également de contrdler la taille des grains d'un mal; la taille des grains recristallisés est
en effet directement liée a I'écrouissage initidkst-a-dire a I'énergie de déformation
emmagasinée.

La recristallisation peut-étre controlée par I'évioin des propriétés mécaniques et des
propriétés électriqgues, par [l'apparition d'une wext d'orientation d'ensemble de

recristallisation, par l'aspect des spectres d#&adifon et par I'évolution de la structure

visualisée en microscopie optique etneigroscopie électronique a transmission

Dans un microscope électronique a transmissiorfaisceau d’électrons accélérés par une
différence de potentiel traverse un échantillontte€Cdechnique nécessite la réalisation
d’échantillons trés minces (épaisseur inférieurd @um) transparents aux électrons. Le
principe de fonctionnement du microscope vous ge¥senté au laboratoire.

Aprés recristallisation compléte, l'accroissementlal température ou l'accroissement de la
durée du traitement peuvent conduire a gmessissement homogéne des grain€e
processus favorise la diminution de I'énergie lilbke I'échantillon, car il conduit a une
diminution de I'énergie associée aux joints dengrai
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Canon a
I_f'ﬂ ¢ électron

Lentilles
<« condensatrices

Lentille objectif

<+— Ecran

Figure 4.10. : Principe général de fonctionnemenindnicroscope électronique a transmission.

4. Effets de traitements thermiques sur I'état stru  ctural et le
comportement en traction de I'alliage Al-Mg (5% en poids)

Des lames minces ont été réalisées pour trois diféégents de I'alliage Al-Mg 5% :
- laminé,e = 50%
- laminé,e = 50%, puis recuit 2h a 180°C
- laminé,e = 50%, puis recuit 5 min. a 380°c

(a) (b) (c)
Figure 4.11 : Micrographies de l'alliage Al-Mg (5%daminé a 50 % (a) puis recuit 2h a 180°C (kyiteé puis
recuit 5 min a 380 °C (c) (72.000 X).
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Les micrographies électroniques en transmissioh\@eibles aux figures 4.11 pour ces trois
états.

Question 4 :

Définissez et décrivez les trois états structui@benus (voir figures 4.11).

A température ambiante, certains matériaux sonaldap de recristalliser (plomb, étain et
zoinc) ou de se restaurer tel I'aluminium pur.

Sur les figures 4.12, on observera la micrograghi€aluminium pur non déformé et celle de
laluminium déformé a 5 %. Sur cette derniéere, datauration du matériau est clairement
visible.

@) (b)

Par contre, l'alliage Al-Mg (5%) ne se restaure pas
température ambiante comme on peut I'observer astiglre
4.13.

Figure 4.13 : micrographie de l'alliage Al-Mg déiog a 5 %.

Question 5 :

Expliquez pourquoi I'aluminium pur restaure a tenapdre ambiante et pas I'alliage Al-Mg
(5%) ?

Durant la séance, une analyse structurale par stiopie €lectronique en transmission d’un
alliage Al-Mg 5% sera effectuée a I'aide du micayse électronique Philips de modéle CM
20.

Question 6 :

Rapportez de maniere synthétique les observatigaigsées et identifiez I'état structural de
I'alliage analysé.
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Le processus deecristallisation modifie profondément la microstructure du matériau
métallique et influence donc spopriétés mecaniques

Question 7 :

Deux éprouvettes d'alliage Al-Mg 5% ont été défameén traction d’environ 20%. L'essai
de traction a été arrété et les éprouvettes ontefir€es de la machine de traction. Aucun
traitement thermique n’a été réalisé sur I'éprotevdt Par contre un recuit de 30 min
550°C a été appliqué sur I'éprouvette 2. L'essatrdetion a ensuite été reconduit jusqu’a
rupture sur ces mémes éprouvettes

,

On dispose des courbes de traction réalisées sutelex éprouvettes (fournies en séance).
Commentez et proposez une interprétation des cdermpents mécaniques observés.

5. Influence du traitement thermique sur I'état str  uctural

L'objectif de la manipulation est de déterminemfluence que peuvent avoir différents
facteurs comméa température, la durée du traitement thermique etl’écrouissage initial,
sur I'état structural d’'un métal traité thermiquere

1100

TSN | . s . .
00| 1%8 o Le laiton 70/30 a été choisi comme exemple.

N A . .« Ce matériau est un alliage de cuivre et de
7 \Vﬁs N zinc, dont le diagramme de phase est donné
: a la figure 4.14.
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Diagramme d’équilibre cuivre-zinc (d’aprés Metals Handbook, éd. 1948). Figure 4.14. : Diagramme Cu-Zn

On dispose d'une série de micrographies optiguasées sur des échantillons préalablement
déeformés a température ambiante a différents taoxaliissage et ensuite traités a
différentes températures pendant des durées vesiabl

Question 8 :

A partir des documents fournis, décrivez l'effes gmrametreslurée du traitement de
recuit, température de recuit sur lI'apparition de la recristallisation et sudienension des
grains recristallisés.

La microscopie optigue n’est pas appropriée poatutle de la restauration. Expliquez
pourquoi. Quelle technique expérimentale précorm®es pour I'étudier ?
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6. Détermination de I'écrouissage critique de recri  stallisation et
influence du taux d'écrouissage sur la taille des g rains
recristallisés

La recristallisation commence par une étape de igation de nouveaux grains. La
germination se fait préférentiellement en des pouhe tres hautes énergie du cristal. En
augmentant la densité des défauts, I'écrouissageadériau va donc permettre la germination
de ces nouveaux grains. Cependant, en-dessouseédhauissage critique il n'y a pas
recristallisation parce qu’il n'y a pas de site tidénergie, emmagasinée par déformation, soit
suffisante pour favoriser la germination de nouvgains.

Question 9 :

On dispose d'une série d'échantillons d'aluminivomroercial qui ont été soumis a un
traitement thermique a 620°C pendant 1 h 15 miresadéformation plastique a différents
taux d’écrouissage. L'attaque chimique a permisr@eler les grains de la structyre
polycristalline.

A partir de I'examen de ces échantillons détermifmzdre de grandeur de I'écrouissage
critique de recristallisation, c'est-a-dire, l'adssage nécessaire a l'apparition de| la
recristallisation.

Le taux d’écrouissageaura donc beaucoup d’influence sur la taille endenbre de grains
recristallisés. On peut observer ce phénoméneastigure 4.15. Il s'agit d’'une éprouvette
d’aluminium pur ayant subit une traction jusqu’'a fapture puis un traitement de
recristallisation a 620 °C pendant 1h15.

Figure 4.15 : microstructure d’'une éprouvette disihium déformées jusqu’a rupture et traitée theumigent
(1h15 a 620°C).

Question 10 :

Expliquez la microstructure de I'éprouvette d’alainim observée a la figure 4.15.

7. Influence de la dimension des grains recristalli  sés sur les
propriétés mécaniques

La taille des grains influence fortement les prég@s mécaniques du matériau. Pour la plupart
des métaux, la limite élastique (Re) varie suiMantaille des grains (d) suivant la relation
d’Hall et Petch(voir manipulation 3, figure 3.5):

Re=Re,+ kd™*? (4.1)
Les constantes Ret k dépendent de la nature du matériau. Ainsr foée (CC), k vaut 30
MPa.mnt’2 et pour I'aluminium (CFC), il vaut 4 MPa.ntfh
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Question 11 :

Les plus gros grains d’aluminium de I'éprouvetptzoidale de la figure 4.15 font environ
1,5 cm de diametre. Un aluminium avec cette talbegrains présente une limite élastique
proche de 20 MPa (voir manipulation 1).
- Prés de la zone de rupture les grains ne forg gite 20Qum de diametre, déterminez |la
limite élastique d’'un aluminium avec des grainsete taille.
- Comment justifiez-vous qualitativement l'augmeinta de la limite élastique avec |a
diminution de la taille de grains ?

8. Influence du recuit sur les propriétés électriqu es et mécaniques
d’un alliage Cu-Ni préalablement écroui

En partant d'un état écroui, nous allons nous é@ssgr a I'évolution dda résistivité
électrique et degropriétés mécaniquesen traction en fonction de la température de tecui

Le graphique suivant nous montre l'effet de la
température sur la résistivité dun matériau
métallique (voir manipulation 3).

S Q1 em)
>

On peut y observer aussi « l'effet d’alliage » : la
résistivité d'un alliage est supérieure a cellend’'u

matériau pur.

Sur le graphique, vous pouvez également observer
I'effet de I'écrouissage sur la résistivité d’'utiaje

léger de Cu-Ni.
1
o L i I . Figure 4.17 : résistivité en fonction de la temgéra d’'un
] ] ] 300 TiK aIIiage Cu-Ni

Question 12 :

Expliquez pourquoi I'écrouissage entraine une augation de la résistivité du matériau.

Un fil d'alliage Constantan (Cu 55 % poids ; Ni%bpoids, voir figure 4.16) d'un diameétre
initial de 1 mm a été tréfilé, en plusieurs pasgesju'a un diametre final de 0,35 mm.

Le fil a été découpé en 6 portions. Chaque poricubi un traitement de recuit spécifique
pendant1h:

Echantillon 1 2 3 4 5 6

Températurg Pas de 350 °C 500 °C 575 °C 650 °C 800 °d
de recuit recuit
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Figure 4.16. : diagramme Cu-Ni

Question 13 (avec I'assistant)

Mesurez la résistance électrique des 6 échantileingalculez ensuite leur résistivité.
Complétez le tableau mis a votre disposition.

Expliquez pourquoi dans le cas du constantan t'efe I'écrouissage sur la résistivité est
moins marqué que pour le cuivre pur.

A l'aide des courbes de traction, relevez les [pétgs mécaniques en traction (résistance|a la
traction et allongement a la rupture) des 6 échamnsi.
Complétez le tableau mis a votre disposition.

A l'aide d'un graphe, montrez I'évolution des prigeés mécaniques du constantan|en
fonction de la température de recuit. A l'aide @egcaphe détermineerf les justifiant) les
températures correspondant au début de la restauedtde la recristallisation.
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Manipulation 5

Influence de I'anisotropie sur les propriétés des m atériaux

1. Introduction

Lorsqu'on mesure une propriété (mécanique, magrestig sur un échantillon d'un matériau
donné, on constate frequemment que le résultae \&rnvant la direction de mesure : le
matériau esanisotrope.

Cette anisotropie peut avoir plusieurs originete géut provenir de la répartition particuliere
des différentes phases constituant le matériauefpample : composite fibreux ou lamellaire,
inclusions allongées dans les aciers ;...). Ellat pegalement étre une conséquence de
I'anisotropie cristalline du cristal parfait. Les propriétés d'un monocrisigbendent en effet
de la direction cristallographique suivant laquélenesure est effectuée.

Un matériau réel est rarement monocristal mais plus généralement polycristal, c'est-a-
dire une juxtaposition d'un ensemble de cristaux.
L'effet de I'anisotropie cristalline se traduirdiensemble du matériau polycristallin dans les
deux cas suivants :
- Si le nombre de cristaux (appelés augpaihs") constituant le matériau, est
faible.
- Si l'orientation des grains trés nombreux n'estgdé@atoire. On dit alors que le
matériau présenigne texture ouune orientation préférentielle
Ce deuxieme cas est courant dans les alliages limpéésl ayant subi des traitements
meécaniques ou thermiques.

Au cours de cette manipulation, nous nous intéreasea influence de I'anisotropiesur les
propriétés mécaniques de divers échantillons: métaux mono- et polyalisis ; des
composites avec fibres unidirectionnelles.

Nous aborderons également linfluence de I'anipa@rocristalline sur lespropriétés
magnétiquesdes matériaux.

2. Influence de 'anisotropie cristalline sur le co mportement
élastique des monocristaux

Les modules élastigues E (Module de Young) et G d® de cisaillement) sont des
propriétés anisotropes pour un monocristal.

On peut définir les constantes élastiqugs ®lles que 1, =By, a,.
De méme, on peut définir les constantes élastifyetelles que a; =S, .1,

Comme pour les constantegB il existe 21 coefficients; indépendants.

Les éléments de symétrie des cristaux réduisemirigbre de coefficients indépendants. C'est
ainsi que poule systéeme cubiqugil n'y a quetrois coefficients indépendants
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S1111 = S2222 = S3333 = S11
S1122 = S2233 = S3311 = S12
S1212 = S2323 = S3131 = S44

Le module de Young E dans une direction donnéedatistal cubique est donné par :

é: ST 2[( 1 _812)_% S44].[|2.m2 +m?n®+ |2_n2]

ou |, m, n sont les cosinus directeurs (coordonméEemeées) de la direction donnée par
rapport aux axes cristallographiques.

Question 1 :

A partir des constantes élastiques du cuivre palcutez le module de Young E dans les
directions [100] et [111].
Pour le Cupur S, = 14910 "Pa™ ; S, =-06210"Pa* ; S, = 13310 "'Pa™

Détermination expérimentale du module de Young pouéchantillon de Cu monocristallin
par la méthode des impulsions ultrasonores

La détermination expérimentale du module de Yousg ge faire par la mesure de la vitesse
de propagation d'ondes ultrasonores longitudindleslans le matériau. Cette vitesse est en
effet fonction dumodule de Young (E)dans la direction de propagation :

1/2
v, = (A +2G) avee Az 26v . o_ E
P 1-2v 2(1+v)

Pour déterminer le module de Young dans un monratrge cuivre extrait d’'un lingot
comportant des cristaux géants, on peut appliguerdthode desnpulsions ultrasonores

Dans cette méthode, une impulsion ultrasonore eltgerpar un projecteur est transmise au
cristal testé, se réfléchit sur la surface arrireristal et retourne au projecteur qui joue alors
le rdle de récepteur.

4 o La figure 5.1 montre le signal donné par un
| gl 1~ eche oscilloscope.
4 2™ache [ | °
M T | Le premier pic correspond a limpulsion
d'émission ; les échos suivants correspondent

aux réflexions successives par la face arriere
du cristal.

I
T
R
o

Figure 5.1 : signal de propagation d’'une onde
ultrasonore.
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Question 2 :

Calculez lavitesse de propagation v dans un bloc de cuivre polycristallin (isotropentlle
module de Young (E) vaut 110 GRax 8.93 18 Kg/m3 etv= 0.35).

En connaissant la vitesse de propagation d'un loleccuivre polycristallinde 5 mm
d’épaisseur, il sera possible d’étalonner en telfopsilloscope.

Méthode d’'étalonnage de l'oscilloscope :

A l'aide du potentiometre d'étalonnage en templibicorrespondre le centre de
I'échelle (5) avec le front gauche du ler échorésmondant a la 1ere réflexion
par la face arriere) et le fond d'échelle (10) aeefront gauche du 2eme écho
(correspondant a la 2éme réflexion par la faceyi

Une méthode simple pour connaitfg, dans_I'échantillon monocristalliconsiste a mesurer
la différence de tempsA{) qui existe entre le signal du bloc de cuivre ypobtallin
(correspondant a la distance parcourue par®leédho du monocristallin) et le signal du
premier écho de I'échantillon monocristallin.

Ensuite, a partir de la vitesse de propagation darfdoc de cuivre polycristallinjt, et la
distance parcourue par I'onde, on peut en dédaivitésse dans I'échantillon monocristallin.

Question 3 :

Déterminez la valeur du module de Young (E) d’'unaétillon de cuivre monocristallip (=
8.93 16 Kg/m® v=0.35).

Déterminez si la normale n a la face sondée du flar vous avez choisi est proche|de
I'orientation [100] ou de I'orientation [111]. Quelpourrait-étre I'origine de I'écart observe| ?

3. Influence de I'anisotropie cristalline surla dé  formation plastique

L]

& Un monocristal peut se déformer plastiguement gait
. glissementsoit parformation de macles.

’ SRR
e LA !. ? La déformation plastique palissements'accompagne de la
Joint de grain N oy formation de bandes de glissement paralléles afligs (fig
PR R TN 5.2 et 5.3.a). Les marches ainsi formées sont dues
: o processus de mouvement des dislocations dans te dda
i ‘% = glissement (fig. 5.3.b). Les dislocations se démiacdans
... Y. certaines directions cristallographiques donnéear@nant a

k: des plans cristallographiques bien déterminés. demble
- !w? (plan + direction) s’appelle usystéeme de glissementDes
Falsceéq'x de 7 considérations énergétiques eévidentes impliquerd Igs

lignes de 4. "+ dislocations se déplacent dans les directions desseu

glissement -« réseau cristallin Ces directions appartenant aux plans
: 1 '_ compacts. (ex. les systemes de glissement {111p<Iddhs

i « ..~ % les matériaux CFC).

Figure 5.2: lignes de glissement dans deux graaisins d’aluminium déformé en traction (X 100).
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hande de
gl vernenT
1,

b)

Fig. 5.3 a) Représentation schématique de lignegiskeement formant des bandes de
glissement, b) Déformation plastique par glissemns@rtraction d’'un monocristal de zinc.

Lors de la déformation plastique d’'un matériau métdlique en traction un ou plusieurs
systemes de glissements peuvent étre actives dahsaun des grains (monocristaux)
constituant I'éprouvette.

L'activation d'unsysteme de glissemenest régie par ldoi de Schmid et dépend de
l'orientation de I'axe de traction par rapport directions cristallographiques du monocristal.

L'observation de la surface du cristal au microscoptique montre des faisceaux de lignes
paralleles appelédignes de glissemenffigure 5.2).

Dans les matériaux cristallins ou le nombre deésgstde glissement est limité, le mode de
déformation plastique panaclagejoue un réle important.

La formation d'une macle se produit lorsqu'unei@atti cristal bascule sous l'effet d'une
contrainte, dans une position symétrique sans @raleg réseau. Cela correspond a un
cisaillement du réseau par rapport au plan de sign@ppelé’plan de macle").

Les macles se propagent tres vite et se présesdesta |-
forme de plaquettes ou de lentilles. Leur apparit '
provoque des ébranlements sonores et un relief .
surface du cristal. Ce relief est observable |
microscopie optique (figure 5.3). \

Si le matériau est constitué d'une juxtaposition
cristaux d'orientations différentes la déformatisera
inégale et incompatible d'un grain a l'autre ce
occasionne un mouvement relatif des différentdauns
avec formation de relief et de zones dadaptat|0|
proximité des joints de grains.

Figure 5.3: Macles dans un grain de Zinc
déformé en traction (X 200).

44



Manipulation 5 : Influence de I'anisotropie sur f@epriétés des matériaux

Question 4 :

Effectuez un essai de traction a I'aide de la nmechLOYD LR30K sur :
- une éprouvette plate en Al (jusqu'a 30 %),
- une éprouvette plate en Zn (jusqu'a rupture).
Rapportez les faits principaux observeés (partiddardurant I'essai, anomalies sur la coy
de traction, aspect macroscopique des éprouvefiess aessai, ...) et commentez
observations.

Ensuite, analysez une face de chacune des épresivedr microscopie optique afin

déterminer les modes de déformation (glissemerplsinglissements multiples, maclage, ...).

Comparez les modes de déformation de l'aluminiurduetinc et justifiez les différence

rbe
0s

2S

constatées.

Le glissement cristallographiquedes matériaux ductiles est di aaisaillementqui agit sur
certains plans définis. Il ne faut pas considésecdntrainte nominale F/So a laquelle

on

soumet I'éprouvette de traction, mais uniquementcdenposante tangentielle de cette

contrainte, dans le plan de glissement et seldirégtion de glissement : contrairte

On peut montrer que (figure 5.4)qf de Schmidy) :

1= i.cos@).cos()() (5.1)
SO

Si la contrainte T dépasse la contrainte critiquetd amorcant le déplacement des

dislocations, il y aura déformation plastique.

Figure 5.4 : illustration de la loi de Schmidt
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Question 5 :

Considérons une traction appliguée a un monocriglminium (CFC) dans la directign
<100>

-Déterminez pour chaque systéme de glissementrigkessb et X. L'angle 6 représente
I'angle entre la direction de traction et la direstde glissement (direction dense du CHC).
L’angle X représente I'angle entre la normale aanpile glissement (plan dense CFC) et la
direction de traction.

-Quelle contrainte de traction (en MPa) faut-il kggeer a un monocristal d’Al dans |a
direction <100> pour amorcer la déformation plastigpar glissement sachant que| la
contrainte critiqualJvaut 0,4 MPa ?

-Quel(s) est (sont) le(s) systeme(s) de glissemaetif(s) dés le début de la déformation
plastique ?

4. Influence de I'anisotropie cristalline sur les p ropriétés
magnétiques

L'objectif de ce paragraphe est I'étude des pro@siGnagnétiques d’'un alliage Fe-Si 3%
présentant une texture d’orientation d’ensemble.

Les noyaux des transformateurs électriques sorérgment constitués d’un empilement de
tbles en alliage Fe-Si 3%.

Ces toles recristallisées a gros grains présegtardralement une texture plane diteGiess.
Cette texture, qui se nofel10 } < 100 > signifie que la majorité des cristaux présentant
plan de la famille { 110 } parallele au plan dedée et une direction de type < 100 > parallele
a la direction de laminage.

La figure 5.5 représente schématiquement l'orienales cristaux dans deux toles de
Fe-Si 3% . (les petits cubes indiquent I'orientatite chaque grain).

Dhireetio af rolling fjﬁ
A / 2
\\\ %&% w\%‘}}}}um““"‘

]

=
" I“

il
=l

feed

Figure 5.5. : (a) orientation aléatoire des graing) texture d’orientation d’ensemble {110}<100:anks
une tble FeSi (3%) recristallisée apres laminadeoid.
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La courbe de premiére aimantation, montre que, peuer, la direction < 100 > est
direction d’aimantation facile. L’'existence de éxture de Goss permet, des lors, d’obteni
meilleur rendement du transformateur.

20 | T
B [Wb/m2] [160
N4 _
O, t5 ‘:ﬂm
‘?{ﬁ
2,10 - ——
MONOCHSTAL TE FER
Um — —
o | | | |
0] TO,000 1,000 S0 000 |00
H{&/m)

Figure 5.6 : courbes de magnétisation d’'un mondatide Fe

la
run

Question 6 :

Dans une tble en Fe-Si 3% possédant la textureods,®n a prélevé une bande parallelen
a la direction de laminage et une bande perperaiientent a celle-ci.

Si le plan de laminage est le plan (110), queltelaslirection de laminage ? Quelle est
direction perpendiculaire dans ce méme plan ? Reptéz ce plan et ces deux directions
la malille cristalline (CC) fournies en séance.

Relevez la courbe d’hystérese de chaque échandill@ide d’'un ferrométre.

nent

la
sur

Identifiez, en vous justifiant, I'échantillon prgke parallelement a la direction de laminage
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Manipulation 6 : Structures et propriétés mécarsqies aciers

Manipulation 6

Structure et propriétés mécaniques des aciers

1. Introduction

C'est la structure d'un matériau qui détermingpsagrietégmécaniques, électriques, ...).

La structure d'un matériau - ensemble des élénmpntmterviennent dans sa constitution -
doit étre appréhendée suivant différentes échelliepuis I'échelle atomique jusqu'a I'échelle
macroscopique. La caractérisation structurale cétapt'un matériau nécessite, des lors,
l'utilisation de différentes méthodes d'analyseanii I'échelle d'observation.

Durant cette séance, nous étudierons les relagatre structures et propriétés mécaniques
des aciers. La structure des aciers sera analgsésigroscopie optique.

Nous aborderons ensuiles traitements thermiques des acierd_e but de ces traitements
thermiques est d'améliorer certaines propriétésatier donné en modifiant sa structure.

Dans la derniere partie de cette manipulation, ag pratique de rupture dans une piece en
acier sera proposé. Les résultats de mesures dgédat d’examens métallographiques
effectués au voisinage de la surface de rupturensettilisés pour identifier I'origine de la
rupture.

2. Les diagrammes d’équilibre

Les diagrammes d'équilibre sont des documents padsables en vue dkanalyse
structurale des matériaux. lls constituent, en outre, un alltihe importance considérable
pour le choix des traitements thermiques qui cemédrt aux alliages les propriétés
spécifiques recherchées par les utilisateurs.

Nous nous contenterons ici de rappeler, tout digblar notion et les principales regles
d'interprétation des diagrammes d'équilibre daagab binaires. A titre d'exemple, la figure
6.3 reprend le diagramme d'équilibre fer — carl@hadiée lors de cette manipulation ).

Les éléments chimiques et composés définis qurvietenent dans la composition d'un
alliage sont appeléonstituants Un alliage binaire est formé a partir de deuxstibmants.

Une phase est une partie d'un corps ayant une structureuenagterminée. A I'équilibre
thermodynamique, chague phase est homogene dudgointe de sa composition chimique.
Le diagramme d’équilibre d'un alliage indique la_nature des phagessentes a I'équilibre
thermodynamique_en fonction de la température éa @@mposition chimiqgue Il est divisé

en domaines d'existence pour les différentes phases

Le diagramme d'un alliage binaire (2 constituantstB) comporte, en abscisse, la quantité
relative du constituant B et, en ordonnée, la teatpée.
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Remarque importante
La quantité relative du constituant B peut s'exprindans les diagrammes suivant deux
échelles différentes :

- la fraction atomiqueg:(de 0 a 1)

- la fraction massiquepx(de 0 a 1)

Il s'agit d'étre vigilant et de vérifier a chaqoesfle type d'échelle utilisée.

Dans le diagramme d'équilibre d'un alliage binaie,distingue des domaines d'existence
d'une seule phase (variance réduite=\g - @ + 1 = 2, avec i le nombre de constituants et

® le nombre de phases) et des domaines de coexisterid®ux phases (variance réduitev
1).

Les différents domaines sont séparés par lidgses de transformation La ligne de
transformation correspondant, au cours du refre@iieent, au début de la solidification est
appelédiquidus, la ligne correspondant a la fin de la solidifioatest appelésolidus.

Il existe des lignes de transformation horizontalkes correspondent a des transformations
de phases a température constéwte 0).

Les principales transformations de phases a termypéraonstante sont reprises sur la figure
6.1.

Transformations 3 tempeérature constante

T oC]
L
L+S1 L+52
T

- .
Eutectigue g
S1+S7

S3
. S1+S3\A2+S3
Eutectoide

Ei Ei
S1+82

m

L+S4

L T
Peritectique s LS, P
S2

S1+ SB

Peritectoide S Tp.
Sq+ 52/\52* S3
S2

S1+L1 L L1+L2 LZTM

Monotectique M
S1+L2
s st
) SN e\ 5
Monotectoide 1223 I =3 TM;
Sq+S3 C

L:liquide. S:solide S'mémestructure cristallographique que S

Figure 6.1 : transformations a température constant
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Lors du refroidissement, les transformations despbaa température constante donnent
souvent naissance a degrégats multiphasés (biphasés pour les alliages binaires) :
eutectique, eutectoide, ...

Question 1 :

Identifiez en mentionnant la température et la eatration le point eutectique, le point
péritectique et le point eutectoide du diagramm€K&gure 6.3).

Quelles sont les transformations de phases quiraigpant en ces points ? (Inspirez-vous|des
diagrammes de la figure 6.1)

Reégles d'interprétation des diagrammes d'équilibred'un alliage binaire

a) Dans un domaine monophasélliage est constitué d'une seule phase honegen
Sa composition chimique est bien évidemment cellEatliage.

b) Dans un domaine biphad&lliage est dissocié en un mélange de deuxgshas
Deux regles sont alors d'application :

1. Reégle de I'norizontale

Les compositions chimiques des deux phases somidsrpar les abscisses des intersections
de I'horizontale correspondant a la températursiderée avec les limites du domaine.

Sur la figure 6.2, on a pour un alliage de
composition moyenne & deux phases a la

\‘e L . températurd :
\ - 1 phase solide S de concentration en

i L

1 — B - (\8

! S

E \es - 1 phase liquide L de concentration en
i S Bra

|

|

L

|

I

|

!

|

|

[

[

!

!
A S &S % ° % B
' Figure 6.2 : alliage binaire.

2. Regle des segments inverses

Cette regle, basée sur un bilan de masse, perneaticider les quantités relatives des phases
dans un alliage biphasé.

Sur la figure 6.2., pour un alliage de composititmyenne @ a la température :

- quantité relative de phase S =(-€G)/ (G -G)
- guantité relative de phase L={€G)/ (G -G)
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c) Dans le cas d’'une transformation a températuretaotesT, il faut considérer les phases
présentes aux températures et T -¢.

1800 7 3270
/
1700 /’ 3090
,
1600 . 2910
1538 °C o /
N/Mgs € . ;" Solubility of
1500 Liquid hite i 2730
/—— graphite in
(5-Fe) ™~ / liquid iron
/
1400 [1394 °C AN 2550
/
N T~ /
/
1 2370
300 1227 °C
AN N S |
/ —]
1200 (y-Fe) 2 08% 1154 °C : 2190
Austenite p=——l=— = *——&L“f ———— —— ==
M2.11%, 1148 °C 4.30% 6.69%
1100 2010
O 1000 ) Cementite 1830 W
o / Austfnlte (Fe,C) —1— s
E 00 3 e % cementite 1650 &
& \ 3]0.68%7 8
E N ‘ s Aem §
= 800 < 1470 =
770 °CNL 7/ 738 °C
7200 ——0.77% / 1290
A, (727 °C)
600 1110
500 930
—— (a-Fe)
Ferrite
400 Ferrite 750
+ N
300 cementite 570
200 | 390
100 210
0 | 30
Fe 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
Carbon, wt%
Figure 6.3. : diagramme Fe — C
Question 2 :

Soit un acier porté a 1000 °C pendant un tempssanfiment long que pour avoir sa structure
d’équilibre.

Identifiez les phases a I'équilibre et donnez lexpprtions relatives ainsi que la concentraqion
en C de chacune de ces phases pour un acier dtamdar total en C est de 1% (en poids,
wt% en anglais) et pour un acier dont la teneudest % (Wt%).
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3. La microstructure des aciers a I'équilibre
La microstructure d’'un acier a I'équilibre dépend du taux de carbone initial

Aciers a trés faible teneur en carbone

Un métal pur est une utopie, étant donné gu'’iimpbssible de réaliser un affinage absolu. Si
'on se réfere au diagramme Fe-C (figure 6.3), diseove qu’il existe un domaine de
concentration en carbone ou le métalesgierement ferritique (structure cristallographique
cubique centrégj I'équilibre.

A 727°C, la.solubilité maximale du carbone danphasea est de 0,021%. En revanche,
selon I'équilibre, la solubilité du carbone dan$daite a est nulle a température ambiante.
En pratique, on peut estimer que le carbone restelizgble dans la ferrite a température
ambiante pour des teneurs inférieures a 0,005%r Eea teneurs supérieures il y a
précipitation de cémentite §&& aux joints de grains de la ferrite (voir figurd)e

L’observation de la microstructure d'un échantillor@talligue est rendue possible par une
attaque chimique de I'échantillon préalablemengiseiusement polie. La solution (acide ou
basique) attaque préférentiellement les zone&deadntillons subissant de fortes contraintes
internes, comme par exemple les joints de grai@gglant ainsi la morphologie de ces
derniers. La figure 6.4 montre I'aspect vu au nscope optique d’'un échantillon poli et

attaqué chimiguement afin de révéler la microstmect

I I S ——

k" |E=“

" . . Micrescope
Joint de grain S
=2 e
Polished and
b \ atched surface
/
¥
Surface
} i roave
§ i e @rain boundary

Figure 6.4 grains de Ferrite avec de la cémentite tertiaire @y®s au microscope optique

Aciers au carbone

Il s’agit en principe d’alliages fer-carbone doatténeur en carbone est comprise entre 0,02%
et 2,11% C. Cependant, en réalité, la teneur doooarne dépasse guere 1,5% en I'absence
d’autres éléments d’alliage. De plus, un acierr@ule contient toujours une certaine quantité
d’autres éléments comme le manganése, le silideisgufre, le phosphore, I'aluminium.
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Ces élements modifient le diagramme d’équilibrejsngns un but de simplification, nous
envisagerons uniqguement le diagramme F£FE€elui-ci pour la partie qui nous intéresse est
représenté a la figure 6.5

| ’ Au-dessus de 910°C, la structure
austénite (1) // cristallographique dufer pur est
910

cubique a faces centrées (austénite
900
N
\ A Ay

/ y) ; au-dessous de cette température,
3 sa structure cristallographique est
s, » \\ ¥+ FeC— cubique centrée (ferrite a). Dans

L les alliages fer-carbone, Ila

Température (°C)

ferrite ()
s §
700

A, 723 ) .
0.3 transformation allotropique

0.022 | (transformation de phase
| s’accompagnant d'un changement
ot Fet— de structure cristallographique
s’étend entre les températures A3 et
000 L : " . . 1 Al ou Am et Al. (voir figure 6.5)

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4
Teneur en C ( %)

600

perlite

Figure 6.5. phases solide a I'équilibre desers.

Le changement de structure cristalling(y—a) est a l'origine de la grande variété des
microstructures observées dans les aciers et donce da grande diversité de
propriétés mécaniques qu’on leur attribue.

Transformations structurales de I'austénite au cous du refroidissement

La figure 6.5 présente le diagramme d’équilibre aléages fer-carbone, uniquement dans le
domaine solide, c’est-a-dire dans la zone qui moiésesse en ce qui concerne les traitements
thermiques des aciers. La particularité de ce Bystést due a deux facteurs différents : la
transformation allotropique et la variation de &dite du carbone.

La solubilité¢ du carbone est différente dans chacdes deux phases: l'austénite peut
dissoudre un maximum de 2,1% de carbone a 1130F@igC6.3), alors que la ferrite ne peut
en dissoudre que 0,02% a 723°C. Au refroidissencetie différence de solubilité entraine la
précipitation d’'une seconde phase dans la fertiteémentite FgC (ou carbure de Fer)

En général, on peut dire gu'au-dessus d’'une cert@mperature, les alliages qui contiennent
moins de 1,5% de C sont constitués d’'une solutaides homogéne, l'austénite, alors qu’a
température ambiante, ils sont formés d’un agrégaérogene de ferrite et de cémentite.

a) La transformation eutectoide - a + Fe,C

Au cours dela transformation eutectoide une phase solide unique se transforme en deux
nouvelles phases, de composition et de structéférelites de celles de la phase mére.

Exemple:

Apparition a 723°C de la ferrite etde la cémentite BE a partir d’'une austénite a 0,77% de
carbone. L'agrégat de ferrite et de cémentite formé lorslaleéaction eutectoide est un
constituant métallographique et porte le nonpédite. Sa structure, dg/pe lamellaire, est
caractéristique d’'une transformatioeutectoide !
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La décomposition de l'austénite en perlite segait germination et croissance ; la formation
d’'une colonie de perlite débute par la germinateunx joints de grains auténitiques, d’'une
plaguette de cémentite. La croissance de ce cdstaémentite appauvrit I'austénite voisine,
ce qui facilite la germination de la ferrite sur d@mentite. Les deux phases croissent
simultanément par diffusion du carbone au voisi@éinterface de transformation.

e j Wi L

¥

Figure 6.6. Figure 6.7
Les figures 6.6 et 6.7 présentent respectivemerstbédma du mécanisme de croissance de la
perlite dans l'austénite et I'aspect métallographid'un acier a 0,77% de C 100% perlitique.

b) Transformations pro-eutectoidd'®bordy —» o puisy - Fe,C+a

Les aciers dont la teneur en carbone est infériaude/7% sont dithypoeutectoides, la
transformation eutectoide proprement dite est pieélans ce cas par la formation au sein de
la matrice Fey d’'une certaine quantité de phase ferritigqudans les aciers dont la teneur en
carbone dépasse 0,77% de carbone, nommés hyjmrseutectoides la formation de perlite
est précédée par la cristallisation de cémentibeyiectoide (ou cémentite secondaire), les
cristaux de cémentite formant un liseré aux joimsgrains de Fg. On peut calculer la
proportion des constituants proeutectoides (feotiteémentite) et eutectoide (perlite) grace a
la regle des segments inverses. Les microstructiiafitages Fe-C a diverses teneurs en C
sont présentées aux figures 6.8 a —c.

En conclusion :
Le diagramme d'équilibre fer-cémentite 4€& nous indique qu'a température ambiante, les

phases présentes a I'équilibre dans les aciersadentite (a) et lacémentite (FesC).

Les phases se retrouvent soit isolément soit saulrine d'un agrégat appeperlite
constitué de lamelles alternées de ferrite et dmeoéite. Cet agrégat provient de la

transformation eutectoide de I'austénitesuivante .y - a +Fe, C

Figure 6.8 a.) 0,2 % C Figure 6.8 b.) 0,6 % C glie 6.8¢c.) 1% C
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Question 3 :

On dispose de cing échantillons d'acier a I'éqralitbont les teneurs en C sont :
~0%, 0,08 %, 0,70 %, 0,77 % et 0,90 %

-Pour chaque échantillon, représentez schématicquemae microstructure observée p

ar

microscope optiquen indiguant le nomde chacune des phases présentes. (Un tableau est

mis a votre disposition pour y consigner vos obeons.)
-A partir de vos observations, déterminez la temeucarbone de chaque échantillon.

-Mentionnez le type d'acier dont il s'agit pour agura échantillon (voir document fourni en

séance)
Lors d'un refroidissement lent de [I'acie o[ W —HB
depuis la phase austénitique, on aura | sol f N\ ‘00
évolution qui sera fonction de la compositic ‘ %&
en carbone. 70 NS g I
i ] o i _ S s0— | ‘ " 300
L’évolution des propriétés mécaniques, tell < Ié ' @@'§
la résistance a la traction (Rt ou Rm), la durt L 7N y @“‘ \ 250
Brinell (HB) et l'allongement (A) des aciers £ o N\ W \ o
I'équilibre est donnée a la figure 6.9. g HB A
q g . 30 ‘\5‘»'”——% — 150
@ i
On peut remarquer qu’a partir de 1,2%, I'aci 20 100
ordinaire devient fragile. " & “
0 %QZ o
0 0.4 03 12 6% C

Figure 6.9 : évolution des propriétés mécaniques

des aciers en fonction de la teneur en C

Question 4 :

On dispose de courbes de traction (feuilles disé@s en scéance) réalisées sur des 4
dont les teneurs en carbone sont mentionnéesssgrdphes (d = 6 mm et Lo = 40 mm).

-Relevez sur les courbes de traction : la limitestédue a 0,2 %e€0.002 !) de déformatio
(en MPa), la résistance a la traction (en MPapkbhgement a la rupture (en %).

-A partir des teneurs en carbone, identifiez leetgfacier par rapport au point eutectoidg
évaluez le pourcentage de perlite.

-Commentez les propriétés mécaniques en tenantteaep microstructures (nature et

ciers

-

> et

pourcentage de phases) des aciers.

4. La structure des aciers obtenus par refroidissem ent rapide

Si a partir du domaine austénitique stable, onoidifr tres rapidement I'acier |

a

transformation de I'austénite par diffusioe pourra passe produire et une transformation

d’'un nouveau type apparait: transformation martensitique.
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Dureté HRC

non diffusive réalisée par déplacement coopérdtih d
ensemble  d’atomes groupés dans un plan
cristallographique. Elle procéde donc par glissdnetn
maclage. La vitesse de croissance de la phase
martensitique est tres élevée, elle est de l'omizela
vitesse des ondes élastiques de cisaillement Garier|(
3.000 m/sec ). La figure 6.10 présente la micrattne
d'une martensite (généralement sous forme de fines
aiguilles).

i

Figure 6.10. : micrographie de martensite.

La structure martensitique de l'acier est tétralgonantrée et de méme composition que la
phase mere austénitique. En effet le carbone resmégé » dans la structure
cristallographique cubique centrée et distord ldlendligure 6.11.)

Fe

Ferriie C
Martensite

Figure 6.11 : Les mailles cubique centrée de latieet tétragonale de la martensite

70 Dans les aciers au carbonela transformation
martensitique est accompagnée d'un changement de
60 e volume qui est a l'origine de contraintes interrtess
/ importantes. Ainsi, il y a une augmentation tresefale la
50 dureté, d’autant plus importante que la teneuragbane de

/ I'acier est élevégvoir figure. 6.12 )

40

0 02 04 06 08 10

Teneur en C ( %)

Figure 6.12 : évolution de la dureté en fonctionl@éeneur en C pour
des aciers martensitiques.

Pour des vitesses de refroidissement intermédjaives
distingue aussia transformation bainitique. Elle présente

a la fois un caractere diffusif et displacif (mag#ique). La
ferrite a apparait le long des plans (111) du réseau cfc de
austénitey selon un processus martensitique. La phase
ferritique a sursaturée en carbone le rejette a l'interface
you il précipite sous forme de cémentite ou de plase
(Fe:C) finement dispersée. Ces derniers ne peuvent étre
résolus qu'au microscope électronique.

Figure 6.13 : bainite observée au microscope étettue.
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La bainite (voir figure 6.13) est constituée de ferrite stusge en carbone et d'une fine
dispersion de carbures de fer. Ses propriétés nuemmsont intermédiaires entre celles de la
perlite et celles de la martensite. Sa résistandéeamque est supérieure a celle de la perlite
mais inférieure a celle de la martensite. En relvanelle est beaucoup moins fragile que cette
derniére.

Rappelons que dans le cas des aciers, la trangformbainitique de méme que la
transformation martensitique ne sont possibles patéir de 'austénitec’est-a-dire que toute
partie transformée en bainite ne peut se transfoemenartensite.

5. Etude de l'influence des traitements thermiques sur la structure
et les propriétés mécaniques des aciers

Les traitements thermiques des aciers consistenteire en application les nombreux
changements structuraux qui peuvent découler desformations de phase ainsi que des
phénomenes de recristallisation et de diffusion.

Les traitements thermiques peuvent étre subdi@sédrois groupes :
- Recuit (voir manipulation 4, pour les traitemengsrelcristallisation)
- Trempe
- Revenu

Si I'on réchauffe un acier dans le domaind'aesténite (y) et qu'on le refroidit lentement
jusqu'a température ambiante, on obtient les ntiwrosires d'équilibre étudiées dans le
paragraphe 3 mais un refroidissement rapide pedfabtenir d'autres microstructures, a I'état
métastable {a bainite et la martensite (voir paragraphe 4). La diversité des traitements
thermiques et des éléments d'alliages permettencalesrir une trés large gamme de
propriétés mécaniques.

Pour I'étude de la transformation de l'austénite algers au cours du refroidissement, deux
outils sont particulierement utiles : ldmgrammes TTT et lesdiagrammes TRC

Les diagrammes TTT

Les courbes telles que celles qui figurent suridgrémme de la figure 6.14 (pour un acier
eutectoide) sont obtenues de la fagon suivantalliage est d'abord austénitisé puis
brusquement refroidi a la température de transfoomahoisie.

Ainsi, par exemple, on peut étudier la cinétiqudal&ansformation et déterminer le temps
nécessaire pour qu'a une température donnée, Iansforanation eutectoide
Yy - a +Fe,Cs'amorce et s'acheve. De cette maniére, on obtims courbes de

transformation isotherme ou courbes T(t@dmps, température, transformation )

L'allure et la position des courbes TTT dépendesemtiellement de la composition chimique
de l'acier.
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Figure 6.14 : Diagramme TTT

La figure 6.14 montre deux exemplestdetement de trempe isotherme:
- Au bout du traitement (1), le produit obtenu st perlite fine lamellaire ;
- Au bout du traitement (2), le produit obtenu estlaldainite, c’est a dire un
agrégat de ferrite et de carbures de fer .
- Remarque : Chaque alliage posséde son propre diagreme TTT !

Question 5 :

Expliquez brievement le principe d’un diagramme TTT

A partir du diagrammes TTT de l'acier X1 fourni sfance, donnez les structures obtenues
apres austénitisation suivie de différentes trengmbermes

Les diagrammes TRC

Du point de vue de la pratique industrielle, il eie de déterminer les courbes de début et de
fin de transformation de l'austénite pour toute gammmes de vitesses de refroidissement que
I'on rencontre habituellement.

Ce sont les diagrammes deansformation en refroidissement continu — TRC — qui
décrivent la transformation anisotherme de l'autgén

Le diagramme TRC indique les proportions de I'auténitiale transformée en chacun des
produits et donc I'état structural final pour chagourbe de refroidissement.
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35 CD 4 Il indiqgue également dans chaque
cas, la dureté obtenue aprés retour a
(€ [0 %[ 51% S0 [P0 | N € Moty ot [ Aty la température ambiante (voir Fig.
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Figure 6.15 : diagramme TRC

Remarque : Chaque alliage posséde son propre diagrame TRC !
Question 6

-Expliquez brievement le principe d’un diagrammeCIR
-A partir du diagramme TRC de l'acier X2 fournisgance, donnez les quantités relatives (en
%) des structures obtenues a température ambiprée austénitisation suivie d'une trempe a
I'air, & I'nuile ou a l'eau.

Question 7 :

Analyse d’un cas de rupture dans un acier

Des documents relatifs aux conditions d’utilisatidn dispositif en acier, ainsi que des
résultats d’examens au voisinage et en dehorszisnkade rupture seront fournis en séance.
Répondez aux questions qui vous seront communiquées
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