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DES THEMATIQUES :

HETEROGENEITES CHIMIQUES
AUX DIFFERENTES ECHELLES :

/ DENDRITE, GRAIN, PRODUIT
QUALITE DES PRODUITS

UNE INSPIRATION :

METALLURGIQUES = 1'> STRUCTURE ET TEXTURE DE
BRUTS DE COULEE \ GRAINS
PEAU

UNE DEMARCHE :

DE L’ECOUTE ET DE L’OBSERVATION DANS L’USINE
A LA PROPOSITION DE VOIES D’AMELIORATION DES PROCEDES

EN PASSANT PAR LA MODELISATION PHYSIQUE, MATHEMATIQUE ET NUMERIQUE
ET LA SIMULATION EXPERIMENTALE ORIGINALE EN LABORATOIRE
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Du laboratoire...

Croissance d’un cristal équiaxe NH,CI
sédimentant dans un liquide en surfusion

LA SOLIDIFICATION DES LINGOTS :
SEGREGATIONS ET STRUCTURES DE GRAINS
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4 themes de recherche

V.

Mise en place des structures de solidification et
des macroseégregations

Evolution des structures de solidification dans
des conditions thermiques non standard

Solidification d’alliages en développement

Solidification sous conditions extrémes



Pourquoi étudier la solidification ?



pour suivre la vole...
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Emergence des structures
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Naissance des hétérogéneités chimique : solidification
hors équilibre : micro - macroségrégation
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Pourquoi utiliser une sonde électronique ?



Solidification — Sondes électroniques

Germination e Résolution Spatiale
Croissances * Profondeur de champ
Grains * Analyse chimique

Ségrégations * Analyse cristallographique



Trois exemples d’applications.

1. Compréehension de procédés complexes :
Assemblage héterogene / Fissuration

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

3. Maitrise de Procédeé Industriel : Coulée-Semi
continue d’aluminium



de Sci €nce
&d\‘e S

30 ¢
[9) 2
¥ “des Matériaux et de Métallurgi
‘]:}Z' ~ es Matériaux et de Métallurgie
.(;Il'nstltut Carnot de Bourgogne O

LSG2M

Formation des structures au cours du soudage
du tantale avec l'alliage de titane TAG6V

A. Malicrot', D. Daloz?, D. Grevey3, A. Mathieu3, D. Bonina?, P. Naudy
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

REGION DE
@ BOLIBGOGKE

16



Matériaux

Compatibilité métallurgique entre le Ta et le TA6V




Approche globale des ZF

Mode continu Mode impulsionnel

ZF symétriques
(axe de révolution)

- ZF larges (cordon volumineux) - ZF étroites (Cordon moins volumineux)
- Léger décalage du cété du TA6V - Décalage plus prononcé du cété du TA6V
-= 40 % de Ta impliqué -= 25 % de Ta impliqué

Lamorphologiedes ZF  LaquanttédeTamiseenjou ¥




Etude des hétérogénéités : inclusions de Ta

1) Caractérisation des héetérogéneéités majeures

Etat physique du Ta lors de I'interaction
laser-matiere

origine des inclusions
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Etude des hétérogénéités : Inclusions de Ta

Absence de structure ? _
de solidification —— ‘Absence de fusion

A O 02 04 06 08 1.0
MOLE_FRACTION TA

Présence d’un saut de contraste
(BSE) : saut de composition Inclusions de Ta maintenues a
I’état solide :

« érosion — fragmentation »
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Etude des hétérogénéités : Inclusions de Ta

Localement : existence d’une structure de solidification

(zones concernées par la fusion)

Mode BSE

‘\
\

. 250 kv 750x BSE'5.3 30.0kV 6.0 3000x BSE

- . \
AccV &tMagn Det, WD' |=—=———1 507m AccV SpotMagn  Del WD F———1 20m n

MAG= ¥ 1.88 K PHOTO= 14

A '-;“';-0'

I
S

\
1

NS INT
‘ m\"‘ = 2-':)?;,,
" . A

Mode SE
Ta maintenu
Fusion a I’état solide
mélange)

Inclusions de Ta

partiellement fondus
21




Etude des hétérogénéités : Inclusions de Ta

Volutes

De 90 a=40% Ta

- - - Y l/
—————S50um—— (participation du Ta a la formation d’un
Quanta FEG , .
mélange homogéne)

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

Inclusions maintenues a

I’état solide

3 catégories

/ \ Inclusions

2)

totalement fondues

Volutes

Inclusions partiellement
fondus

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

 Formation d’une jonction > 90 % chimiquement homogeéne.
e Continu : Ti~40 Ta

e Impulsionnel : Ti ~30 Ta

» Hétérogénéités majeures : inclusions de tantale

* Mécanisme d’erosion / fragmentation du Tantale solide sous
I'action des mouvements de convection

* Mélange imparfait de « lame » de tantale liquide dans un bain de
TAGV (temps de melangeage/ vitesse de solidification)

 Structure de grain
» Majoritairement équiaxe, distribution de taille dispersee

 Nombreuses origines possibles de germes identifiees , associées
a la présence de I'hétérogénéité en tantale couplé a la convection
Importante.

24




Influence de la composition chimique et des
conditions de refroidissement sur la
fissuration a chaud d’alliages de nickel
Thése de S. De Vitto
24 Octobre 2000

LSG2M - CEA- EDF



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

fissures

rebouchées
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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 I’alliage TiAl - G4

(LSG2M N. Jean — ONERA M. Thomas)

o Effet de I'ajout de B sur la formation des grains
dans l'alliage Ti-48AL-8Nb

(Access — Aachen)



Dimiduk, McQuay et Kim, Titanium' 99, 1999

» Intérét des alliages intermétalliques de base y-TiAl

Alliages Alliages Superalliages
Propriétés base Ti y-TiAl base Ni
p [g/cm?] 4,5 3,8-4,0 8,3
i E?C [GPa] 95-115 160 - 180 190 - 210
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> Faiblesses des alliages intermétalliques de base y-TiAl

$ Ductilité S Variabilité des propriétés
$ Résistance a la fissuration > mécaniques en fonction des
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Phases constitutives des alliages de base Ti-Al

> Diagramme d'équilibre Ti-Al - Constituants
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Microstructures des alliages de base Ti-AL

» Traitements thermiques - Microstructures
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Alliages de base Ti-AL - Matériau Innovant ?

Applications envisagées

- Soupapes (échappement)
- Turbo - compresseur

- Aubes de turbine

- Carter de compression

Procédés d'élaboration

Fonderie - HIP

Metallurgie des poudres

Forgeage

m +0,7?




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

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



Caractérisation de la solidification par des essais de

Trempe en Cours de Solidification Dirigée
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Sections transversales trempées depuis différentes
températures
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TSD 3 — Microségregations : Cartographie chimique - Coupe transverse — 1454 °C
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Conclusions

o TSD : visualisation + quantification des microségrégations.
e Partage préférentiel de Ti, Al, Si, W et Rh (Coefficients de partage) :
Explication du renforcement de lalliage : Inter/ Extra dendritigue.

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

cours de solidification..

o Degré d'hétérogénéité relevé dans les produits de fonderie aprés
transformations a l€tat solide corrélé avec niveaux de ségrégation héritée

de la solidification.



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

Identification des mécanismes
et controle des microstructures des aluiniures
de Titane

(U. Hecht, V. Vitusiewicz, A. Drevermann et J. Zollinger
- Intermetallics 16 — 2008 — 969- 978)



> Alliage Ti-Al - Nb : Solidification primaire en phase béta
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Solidification dirigées avec trempe.

1 B(Ti).

Ti-45A1-0.0B, v = 2mm/min

Relation d’orientation de Burgers:
- > meéthode d’identification
{1104,/ {o0o1,, (111) /(2110 de I'origine des grains o

(24




microstructure des échantillons de trempe en cours de
solidification dirigée

Liguid = B(Ti) BT BTy + eTH)
Sample Tidl-458-00

Liguid + BT BUTH) = {Ti,MEIE BAT0 + ee(Tipe (Ti,NDHB
Sample Tial-234-Ca

Liguid-+ BT Peritect PETY + (T MBIE + clTi)
Sample Tial235-C8
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Identification de I’origine des grains alpha :
Cartographie d’orientation par EBSD

2000 pym

. TmMJmﬁ)

Distribubion of misorientation angles > 5°

4
35 - Burgers OR.
| (EEE
Relation d’orientation = B
de Burgers: — ga
+ ="
{110}, fooo},
(111) /{21 10) .
i Y N
o 1M 20 3 40 50 B VO B0 90
Misonentation angle [*]
TSD EBSD
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sans bore 0,5% at. de bore
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Bore (% at.)

2,1

Affinage des structures brutes de solidification :
controle des microstructures

composition

Aluminium (% at.)

Bore (% at.)

2,1

a

vitesse

Aluminium (% at.)

Nouvelles voies de développement

48 50 52

54 56
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Conclusion

 Le Bore permet d’affiner la structure de grain
par germination de la phase a au cours de la
transformation peéritectigue.

* Pour étre efficace, le traitement doit conduire a
la précipitation de Borure de titane avant la
transformation peritectique

* ROle critigue 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
Macrosegrégation

Influence de la
convection du liquide
sur la formation de la

macrosegregation.

Programme Brite Euram
EMPACT



Etablissement de la macroségrégation
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Influence de la microstructure
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Découpes Realisées
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Conclusion - Macroségréegation Centrale en Coulée
Semi-Continue

« L analyse « statistique » de la microségrégation par MICROSONDE a
permit de conclure que le profil de la Macroségrégation était associe au

profil de composition du cceur des cristaux

... Importance de la germination et du mouvement des cristaux



Conclusion : Apport des techniques de microscopie
et microanalyses

Solidification — Sondes électroniques
« Germination  Résolution Spatiale
e Croissances * Profondeur de champ
e Grains * Analyse chimique
e Ségregations * Analyse cristallographique

Du pum jusgu’a la taille de la piece reelle... ces
techniques sont.. .IRREMPLACABLES !



Merci pour votre attention.
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