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UNE INSPIRATIONUNE INSPIRATION ::

QUALITÉ DES  PRODUITS 
MÉTALLURGIQUES 
BRUTS DE COULÉE

DES THDES THÉÉMATIQUES :MATIQUES :

HÉTÉROGÉNÉITÉS CHIMIQUES
AUX DIFFÉRENTES ÉCHELLES :

DENDRITE, GRAIN, PRODUIT

STRUCTURE ET TEXTURE DE 
GRAINS

PEAU

UNE DUNE DÉÉMARCHE :MARCHE :

DE L’ÉCOUTE ET DE L’OBSERVATION DANS L’USINE 
À LA PROPOSITION DE VOIES D’AMÉLIORATION DES PROCÉDÉS

EN PASSANT PAR LA MODÉLISATION PHYSIQUE, MATHÉMATIQUE ET NUMÉRIQUE
ET LA SIMULATION EXPÉRIMENTALE ORIGINALE EN LABORATOIRE



LA SOLIDIFICATION DES LINGOTS :LA SOLIDIFICATION DES LINGOTS :
SSÉÉGRGRÉÉGATIONS ET STRUCTURES DE GRAINSGATIONS ET STRUCTURES DE GRAINS

Du laboratoire... … à l’aciérie

en passant par
la simulation numérique

B. Appolaire, H. Combeau, S. Gérardin, G. Lesoult
LSG2M, UMR 7584, CNRS, INPL, Nancy I

Ecole Nationale Supérieure des Mines de Nancy, Parc de Saur
F - 54042 NANCY cedex, France

Croissance d’un cristal équiaxe NH4Cl
sédimentant dans un liquide en surfusion

Evolution d’une population 
de 1000 grains dans un lingot

( =0,25m, H=1m)
à t=0s (a), t=35s (b), t=150s (c)

Empreinte Baumann révélant les macroségrégatio
dans un lingot d’acier

(a)

(b)

(c)



4 thèmes de recherche

I. Mise en place des structures de solidification et 
des macroségrégations

II. Evolution des structures de solidification dans 
des conditions thermiques non standard

III. Solidification d’alliages en développement

IV. Solidification sous conditions extrêmes



Pourquoi étudier la solidification ?



pour suivre la voie…



 
Matières premières

FERRAILLES
MINERAIS 

Produits finis

Meulage

Broyage

Mélange

Mécanosynthèse

Réduction

Affinage

Fusion

Mise à la 
nuance

Solid ification de
gouttes

Compactage

Forgeage

Coulée en 
lingot 

Coulée 
continue

Fonderie
Traitements Thermiques

Usinage

Traitements de 
surface

Laminage

Naissance du MATÉRIAU
Émergence des MICROSTRUCTURES

MMÉÉTAUX ET ALLIAGESTAUX ET ALLIAGES



Emergence des structures





Naissance des hétérogénéités chimique : solidification 
hors équilibre : micro - macroségrégation
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Pourquoi utiliser une sonde électronique ? 



Solidification  Sondes électroniques

• Germination
• Croissances 
• Grains 
• Ségrégations

• Résolution Spatiale
• Profondeur de champ
• Analyse chimique
• Analyse cristallographique



Trois exemples d’applications.

1. Compréhension de procédés complexes : 
Assemblage hétérogène / Fissuration 

2. Développement de familles d’alliages : 
Aluminiures de titane, de fer

3. Maitrise de Procédé Industriel : Coulée-Semi 
continue d’aluminium
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Formation des structures au cours du soudage 
du tantale avec l'alliage de titane TA6V

A. Malicrot1 , D. Daloz2, D. Grevey3, A. Mathieu3, D. Bonina2, P. Naudy1

1 – CEA Valduc -21120 Is-sur-Tille
2 – Laboratoire de Science et Génie des Matériaux et de Métallurgie – UMR 7584 - INPL-UHP – Nancy 
Université - Ecole des Mines – 54042 Nancy
3 – Institut Carnot de Bourgogne – UMR 5209 CNRS – Université de Bourgogne  71200 Le Creusot



Compatibilité métallurgique entre le Ta et le TA6V

Ta
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ZF symétriques
(axe de révolution)

- ZF larges (cordon volumineux)

- Léger décalage du côté du TA6V

- ≈ 40 % de Ta impliqué

- ZF étroites (Cordon moins volumineux)

- Décalage plus prononcé du côté du TA6V

- ≈ 25 % de Ta impliqué

Mode impulsionnel

TA6VTa

≈ 0,5 mm

Ta TA6V

≈ 0,5 mm

Ta TA6V

≈ 1,2 mm

Mode continu

Ta TA6V

≈ 1,2 mm

Approche globale des ZF

Forte influence du procédé et de la paramétrie de soudage sur :

La morphologie des ZF La quantité de Ta mise en jeu
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1) Caractérisation des hétérogénéités majeures

Etat physique du Ta lors de l’interaction              
laser-matière    :

origine des inclusions

Etude des hétérogénéités : inclusions de Ta
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Inclusions de Ta maintenues à
l’état solide : 

« érosion – fragmentation »

≈ 20 µm

Absence de structure 
de solidification Absence de fusion?
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Inclusions de Ta 
partiellement fondus

a b

Localement : existence d’une structure de solidification

(zones concernées par la fusion)

Ta maintenu 
à l’état solideFusion

(mélange)

Mode BSE

Mode SE

Etude des hétérogénéités : Inclusions de Ta
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Inclusions de Ta totalement fondues

De 90 à ≈ 40% Ta

(participation du Ta à la formation d’un 
mélange homogène)

Volutes

Etude des hétérogénéités : Inclusions de Ta
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Inclusions 
totalement fondues

3 catégories

Inclusions partiellement 
fondus

Inclusions maintenues à
l’état solide

Volutes

Etude des hétérogénéités : Inclusions de Ta

2)     Formation des structures ? 
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Conclusions - Analyse microscopique par faisceau d’électron

• Formation d’une jonction > 90 %  chimiquement homogène. 

• Continu : Ti~40 Ta

• Impulsionnel : Ti ~30 Ta

• Hétérogénéités majeures : inclusions de tantale

• Mécanisme d’érosion / fragmentation du Tantale solide sous 
l’action des mouvements de convection

• Mélange imparfait de « lame » de tantale liquide dans un bain de 
TA6V  (temps de mélangeage/ vitesse de solidification)

• Structure de grain

• Majoritairement équiaxe, distribution de taille dispersée

• Nombreuses origines possibles de germes identifiées ,  associées 
à la présence de l’hétérogénéité en tantale couplé à la convection 
importante. 



Influence de la composition chimique et des 
conditions de refroidissement sur la 

fissuration à chaud d’alliages de nickel

Thèse de S. De Vitto

24 Octobre 2000

LSG2M – CEA- EDF



Formation des fissures par application de contrainte en 
cours d’assemblages 





Ouverture de fissure par séparation interdendritique.  
Fermeture de fissure  par  pontage interdendritique.



• Réseau eutectique en font de fissure



2. Alliages en  Développement : Aluminiures de Titane
M. Charpentier, N. Jean, L. Héricher, J. Zollinger, D. Daloz

• Comportement de Si, W et Re, au cours de la 
solidification de l’alliage TiAl - G4 
(LSG2M  N. Jean – ONERA M. Thomas)

• Effet de l’ajout de B sur la formation des grains 
dans l’alliage Ti-48AL-8Nb
(Access – Aachen)



Intérêt des alliages intermétalliques de base γ-TiAl

Applications structurales : 500Applications structurales : 500°°C < T < 800C < T < 800°°CC
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Faiblesses des alliages intermétalliques de base γ-TiAl

DuctilitDuctilitéé

RRéésistance sistance àà la la fissurationfissuration

UsinabilitUsinabilitéé

CoCoûûtt

0

100

200

300

400

500

600

700

800

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4
Déformation [%]

C
on

tra
in

te
 [M

P
a]

A

B

C

D

A, B, C : Structure Lamellaire

D : Structure Duplexe

Ti-47Al-1Cr-1V-2.5Nb

Taille de grains 

VariabilitVariabilitéé des des propripropriééttééss

mméécaniquescaniques en en fonctionfonction des des 
microstructuresmicrostructures

Ténacité

Résistance

Ductilité

Taille grains

Résistance impact

γ D      PL        L
Microstructures

Résistance
fluage

Tα

+

-A
pp

el
 e

t W
ag

ne
r, 

M
at

. S
ci

. E
ng

. R
ep

., 
19

98

K
im

 e
t D

im
id

uk
, J

O
M

, 1
99

1

C
ar

ac
té

ris
tiq

ue
s 

à
20

°C



30 35 40 50 605545
Aluminium [% at.]

600

800

1000

1200

1400

1600

1800

Liquide

β

α2

α

γTe
m

pé
ra

tu
re

 [°
C

]

Tα

Phases constitutives des alliages de base TiPhases constitutives des alliages de base Ti--AlAl

Diagramme d'équilibre Ti-Al  - Constituants

α2 - Ti3Al → HC (D019)

a = 0.574 nm
c = 0.462 nm

γ - TiAl → Q (L10)

a = 0.393 nm 
c = 0.404 nm

α → HC (A3)

a = 0.287 nm
c = 0.462 nm

β → CC (A2)

a = 0.315 nm
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Traitements thermiques  - Microstructures
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40 µm
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Alliages de base TiAlliages de base Ti--ALAL - Matériau Innovant ?

Applications envisagées 

- Soupapes (échappement)

- Aubes de turbine 

- Turbo - compresseur

- Carter de compression

Procédés d’élaboration

Fonderie - HIP

Métallurgie des poudres

Forgeage
+ O2 ?



Comportement des éléments d’alliages, 
au cours de la solidification de l’alliage 
G4 : Ti 47Al 1Re 1W 0,2Si

LSG2M  N. Jean, L. Héricher, D. Daloz – ONERA M. Thomas



GGTT et v indet v indéépendantspendants
Histoire thermique via un Histoire thermique via un 

thermocouplethermocouple

Boîtier de
commande

HF
Tube en alumine
porte échantillon

Table

Vérin pneumatique
pour trempe

Dispositif
de translation

Inducteur Suscepteur

Système de
refroidissement

Bâti

Enceinte
sous balayage
de gaz neutre

Dispositif expDispositif expéérimentalrimental

TDTF

d

Translation
à v constante

Solide
Liquide

Zone 
pâteuse

G
radient therm

ique vertical
CaractCaractéérisation de la solidification par des essais de risation de la solidification par des essais de 
Trempe en Cours de Solidification DirigTrempe en Cours de Solidification Dirigééee



TDTF

d

Translation
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Solide
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G
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ique vertical



1465°C 1442°C

1397°C1430°C

Sections transversales trempées depuis différentes 
températures



TSD 3 – Microségrégations : Cartographie chimique - Coupe transverse – 1454 °C

Al

Re W Si



ConclusionsConclusions

•• TSD : visualisation + quantification des microsTSD : visualisation + quantification des microséégrgréégationsgations..

•• Partage prPartage prééfféérentiel de Ti, Al, Si , W et Rh (Coefficients de partage)  : rentiel de Ti, Al, Si , W et Rh (Coefficients de partage)  : 

Explication du renforcement de lExplication du renforcement de l’’alliage : Inter/ Extra dendritique.alliage : Inter/ Extra dendritique.

•• Informations sur la diffusion de Ti, Al, Si et W et Rh dans le sInformations sur la diffusion de Ti, Al, Si et W et Rh dans le solide en olide en 

cours de solidification..cours de solidification..

•• DegrDegréé dd’’hhééttéérogrogéénnééititéé relevrelevéé dans les produits de fonderie aprdans les produits de fonderie aprèès s 

transformations transformations àà ll’é’état solide corrtat solide corréélléé avec niveaux de savec niveaux de séégrgréégation hgation hééritritéée e 

de la solidification.de la solidification.



Affinage in-situ des structures de solidification 
par ajout de Bore : 

Identification des mécanismes 
et contrôle des microstructures des aluiniures

de Titane 

(U. Hecht, V. Vitusiewicz, A. Drevermann et J. Zollinger
- Intermetallics 16 – 2008 – 969- 978)
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Alliage  Ti-Al – Nb : Solidification primaire en phase béta

α2 - Ti3Al → HC (D019)

a = 0.574 nm
c = 0.462 nm

γ - TiAl → Q (L10)

a = 0.393 nm 
c = 0.404 nm

α → HC (A3)
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β → CC (A2)
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Solidification dirigées avec trempe.

[001] β(Ti)

{ } { }
αβαβ 0112//111     ,0001// 110

Relation d’orientation de Burgers:
méthode d’identification 
de l’origine des grains α
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microstructure des échantillons de trempe en cours de 
solidification dirigée
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[001] β(Ti)

Identification de l’origine des grains alpha :
Cartographie d’orientation par EBSD 

+ { } { }

αβ

αβ

0112//111

 0001// 110

Relation d’orientation 
de Burgers: =

TSD EBSD
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sans bore 0,5% at. de bore
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composition vitesse

Affinage des structures brutes de solidification :
contrôle des microstructures

Nouvelles voies de développement



Conclusion

• Le Bore permet d’affiner la structure de grain 
par germination de la phase α au cours de la 
transformation péritectique.

• Pour être efficace, le traitement doit conduire à
la précipitation de Borure de titane avant la 
transformation péritectique

• Rôle critique de la teneur en Bore
• Influence de la microségrégation et des 

conditions d’élaboration



3.    Coulée Semi-Continue  Aluminium
Alliage 5182 : Al-Mg-Mn-Fe

Etudes des 
Macroségrégation

Influence de la 
convection du liquide 
sur la formation de la 
macrosegregation.

Programme Brite Euram
EMPACT



Établissement de la macroségrégation

• Mouvement relatif du liquide / solide.

• Mouvement du liquide interdendritique 
Thermosolutale
Forcée
Thermo-mécanique

• Influence de la microstructure

• Littérature : profils - 1D

Vc

Épaisseur / Diamètre

se
gr

eg
at

io
n

M
g 

(%
)

-14.00

-7.00

0.00

7.00

0 50 100 150 200 250 300 350 400

GR Mg (relative weigth %)

NGR Mg (relative weigth %)

convection



Découpes Réalisées
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Conclusion  - Macroségrégation Centrale en Coulée 
Semi-Continue

• L’analyse « statistique » de la microségrégation par  MICROSONDE  a 

permit de conclure que le profil de la Macroségrégation était associé au 

profil de composition du cœur des cristaux  :

… Importance de la germination et du mouvement des cristaux



Solidification  Sondes électroniques

• Germination
• Croissances 
• Grains 
• Ségrégations

• Résolution Spatiale
• Profondeur de champ
• Analyse chimique
• Analyse cristallographique

Conclusion : Apport des techniques de microscopie
et microanalyses

Du µm jusqu’à la taille de la pièce réelle… ces 
techniques sont.. .IRREMPLACABLES ! 



Merci pour votre attention.
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