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Contexte

Alliages de titane p-métastables ) applications biomédicales

Haute biocompatibilité
(éléments d’addition : Nb, Ta, Mo, Zr,...)

Bas module d’Young Effet mémoire de forme
(30-50 GPa) Superelasticité
Protheses, implants: Dispositifs intelligents:
Aujourd’hui: #5%, Agrafes a mémoire de forme
Ti-6Al-4V ) )
Alliages Cr-Co | )
Aciers inox T ambiante 37° C
Ajourd’hui: NiTi

Nl es 0e biocompatibilite: — Problemes of biocompatibilite:

V, Cr, Co, Al N

—Haut Module d’Young: _s Mise en forme:

Eti-a1-av~110 GPa Ecrco=200 GPa Limitée a temperature ambian?’te
E,s~20-30 GPa Presque inusinable



Mécanismes de déformation : alliages superélastiques
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Mécanismes de déformation : alliages a mémoire de forme

V1
| V2
V1
V2

I V1
TTen1pe V2

Austénite (B)

Martensite d’autoaccommodation

Martensite de trempe o”

o1 Réorientation de la

martensite Ry 4

24

/4

/

®-> €

Effet mémoire
de forme

\ 4

Y /4=1 |

H.

e

. o s
iew o2,
=0 3§
Mosew Men
e e CV3
[101), # [101] ° CV6
€002, ©111on
w1104
;I 2 icacn
o L] *1102
2002, @MMas
. = .cV2
(ERLOAREIY - Doube iffraction = CV5
® 31y 1370n
170
Y L}
020,
Ttton
3
Mo
020cn 13Ten
.. . CV6
| 1101}y ~ 107y, 10T By OV
e CV6
- OE"W " *CV3
ITO‘:, 111,
7108,
° ‘o]
021c,
. Ten -
[112]8,, ~ (112).,
Tobe et al. J. Alloys Compd., 577S (2013) p. S435

Réorientation de la martensite par maclage
{111} . (type I) ou <211> . (type II)

Maclage de réorientation
Passage d’'une variante o” a une autre

Chaque variante est en relation d’orientation avec I'ex
grain p

Effet mémoire de forme simple sens
Suppression du maclage de réorientation au chauffage

Retour a la microstructure d’autoaccomodation




Mateériau

Ti-25Ta-20Nb (%m)

, R Recuit Recuit de
Fusion en four a , PR . . . ) .
semi-lévitation d’homogéniation Laminage a froid recristallisation

magnétique 950°C, 20 h Réduction de 97% 850°C, 30 min
9 q trempe a I’eau trempe a I’'eau

(111

(022)

intensity (A.U.)

(110)
L—L
(021)

(112)

(200)

2 theta (°)

Microstructure composeée de martensite o” d’autoaccomodation 6



Sommaire

% Technique de reconstruction de phase

Reconstruction de la phase mere par indexation directe des cliches
de Kikuchi



Caractérisation EBSD : premiers essais sur

Indexation des clichés de
Kikuchi par o”— Echec

Microstructure trop fine

Indexation des clichés par la
phase p— Succeés

e—— Il Ny a pas de phase 3
25.00 pm = 100 steps  1Q 20.7...101.1

5
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I Boundary levels: 15°
25.00 ym = 100 steps  IPF [001] D RX %
7/ N

o EBSD ® .
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Cartographie EBSD - MEB-FEG

20 um

% Cartographie d’'un
grain
Indexation o

] "'.\ -'".j:- 3 .,(‘V'A"
. } [t I‘.',L_ * -‘y‘f X e A L
Indexation B i r*‘“&oé.,-“,_i -' %;*ggll’,l'
2 W < e WS
(nettoyée) > oM\ AN

L Proximité des clichés 07 B K
de Kikuchi s

Indexer directement par la phase mere agit comme une opération de
reconstruction de phase
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Figure de poles, identification des variantes

Relations
d’orientation B//a”

{110}, //(001),. @
(111) /1(110),.0

a"

L Vérification des relations
d’orientation

% Indexation 3
1 orientation déterminée
L Indexation o”
5 variants déterminés
% Erreur sur la mesure
2° maximum
généralement moins de 1°
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Validation de la méthode

% Recuitde 1 min a 300°C et
refroidissement a l'air

Restauration de la phase 3

Formation de phase » non
détectable par EBSD

% Nouvelle préparation
metallographique
Comparaison avec orientations 3 de

la cartographie précédente

Estimation de 'erreur : 5° en
moyenne

% Validation de la méthode mais l'erreur
reste élevée

Reconstruction classique : ~1°

(110),
(200)

Intensité (U.A.)

T T T T T T T T T T T T T
30 40 50 60 70 80 90

o L IMN:
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Validation de la méthode

L Deux sources d’erreur

Méthode : indexation directe
de la phase 3

Expérimentale : recuit,
nouvelle préparation...

L Application des relations
d’orientation aux 5 variants

Analogue a une
reconstruction classigue

Erreur de 1,1° en moyenne

L’erreur est essentiellement expérimentale et
comparable aux méthodes classiques de

reconstruction

Relations
d’orientation B//a”

{110§, //(001),.
(111) //(110)

a"
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Avantages et limites de la technique

L Les premiers résultats paradoxaux (DRX vs. EBSD) sont expliqués

% Une nouvelle technigue simple de reconstruction cristallographique
en est déduite

L La précision de cette reconstruction est analogue a celle obtenue
par les techniques classiques

L Avantages
rapide
ne nécessitant aucun calcul

peut étre appliguée méme si la microstructure martensitique est
trop fine pour étre résolue

L Inconvénients

reservee a des transformations simples (un seul chemin pour la
transformation martensitique inverse)
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Application aux microstructures déformées

Stress (MPa)

Temperature (°C)

400 -
350 -
300 -
250
200
150 1
100 -
50 A

50 -

100 ~

150 A

200

1 2
Strain (%)

250 1

Effet mémoire de forme
confirmé

Ti-25Ta-20Nb déformé en traction (¢=6%)

Bandes fines : réorientation de la
martensite

Bandes larges : maclage de la
martensite a I’échelle de I’ex-grain  ?
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Microscopie Electronique en Transmission
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[001] zone axis [51:-2] Zone axis

Pas de plan commun ni de
direction commune
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Diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD)

Band Contrast

Orientation des ex-grains f3
par indexation directe des
clichés de Kikuchi par la

phase 3 .

Scr.

Mater.

83

(2014)

. Bertrand et al.

p.41

Indexation par phase a”

Euler 1 3 B0 20 100 120 140 180
Euler 2 |! 20 40 B0 20 100 120 140 180

Euler 3 20 40 B0 A0 100 120 140 160

Quatre orientations
principales

- Deux dans I'ex grain 3

- Deux dans les bandes de
déformation

Indexation par phase B

Euler 1 J EE 130 1!0 13.: 3!0 ahn zdn
Euler 2 J 10 20 20 40 &0 &0 7D &b

Euler 3 J 1D 0 30 40 &0 B0 VO 6D

Deux orientations

- Une pour I'ex-grain {3

- Une pour les bandes de
déformation

17



Identification des systemes de maclage

(a) Domain O1,.

(c) Domain O3,

(b) Domain O2,..

01,1102,
— {111} commun
— maclage de réorientation
de type |

01,.//04 -
— pas de relation d’orientation

01,.//03»
—{130} et <310> communs
—nouveau systeme de
maclage plastique de la
martensite o”

03,104,
—<211> commun
—maclage de réorientation de
type Il dans la bande de 18
déformation



Comparaison avec l'indexation 3

(b) 02, (twin)

01,//02,
— Systéme de
maclage {332}<113>

(a) Domain O1,.

(c) Domain O3,

014//024 vs. 01,.//03,,»
— Correspondance des plans
de macle {332}, et {130},
— Correspondance des
directions de maclage <113>; et
<310>,.

Analogie entre les systemes de maclage {332}<113>; et {130}<310> . 19



Séquence de déformation

Perte de la relation
d’orientation

3
2
‘0
c
)
T
=

Martensite Réorientationde la  Martensite réorientée Maclage plastique Réorientation Macle réorientée

autoaccomodante martensite dans la macle
€

>
a
5
3§
=
x
i

[001] zone axis [512] zZone axis

Maclage plastique {130}<310> + Maclage de réorientation <211> (type II)
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Outils de prédiction de la variante activée

Maclage de réorientation Maclage plastique
Plus grande déformation de réseau Facteur de Schmid
(e}
Lattice correspondence variants (CVs). Slbnemorta
[100]a (01 0] [D01]e \/ _\*\ Sip direction SF:COSECOS¢
ovi 100 [011]a 011l
vz [100] [071]g 011
ovi [010] [101], [107] >
cv4 [010]; [101]q [101]
Vs [001]g (1100 [1 100
CVE [001]g [110] [110]
Slip plane—— —___]
m 0 0 m = aa»ﬂ; = o 09 |
mtmn3 M2 M3 b \ ™
(1 O . N
f( ) 2 2 n = b, _ Qg \ % Parent
8
o MM M2 t 73
2 . ny — o 98
ag
Calcul de la plus grande déformation selon I'axe de traction Facteur géométrique maximisant le cisaillement dii & la

. , . traction
Alliages superélastiques

- Prédiction de la variante de martensite induite sous AIIIageS superelasthues

contrainte Nécessite une adaptation au maclage (SF entre -0,5
H.Y. Kim et al. Acta. Mater., 54 (2006) p. 423 et +0,5)

: . Permet de prédire la variante de maclage activée
Alliages a mémoire de forme

- Prédiction de la variante majoritaire aprés réorientation E. Bertrand et al. Scr. Mater., 64 (2011) p. 1110
H. Tobe et al. J. Alloys Compd., 577S (2013) p. S435 22



Application a la séquence de déformation

CVmax SFmax,, CcV CVmax CVmax
S
g
‘n
c
g
T
=
Martensite Martensite réorientée Maclage plastique Macle réorientée
autoaccomodante - La variante forméeest - Le systeme de maclage - Aprés réorientation, la
donne la plus grande a le plus grand SF- macle plastique est une
déformation (CVmax) - La macle plastique n’est CVmax
pas une CVmax
SEmax Twinning elements of each variant used for Schmid factor analysis for {130}<310>,~
B and {332}<113>p twinning systems.
e Variant K4 1 K> N2
1= V1 [110]
3 v 2, {ariantes {J30}<310%) 10
(@)
= Vig (332) 113] (112) 111]
[ V2 (323) 131] (121) (111
V3 (233) 311 (211) (111
_ \Zh (332) 113] (112) (111
Maclage plastique V5 (3?3) [131} (121) [111]
- Le systéme de maclage a V6y w 1 [111]
le plus grand SF, V7 1(23yarlant S ?’ 2}3<11 él 111]
Le maclage de réorientation est prédit par la plus xg“ gég Efﬂ E;?B %m
grande dgformatlp_n \de reseau _ V10, (332) 113] (112) ith
Le maclage plastique obéit a la loi de Schmid V1l (323) 131 (121) [111]
avec la martensite a” mais aussi avec la phase B V12 (233) 311 (211) [111]

Il'y atoujours un systéme {130}<310>,. correspondant au systeme
{332}<113>; de plus haut SF 23



Figures inverses de poles

{332}<113>[3 CV and {130}<310>,,..
variant variant
VlB CV5-V2,.
V2B CVv3-V2,.
V3B CVvl-Vi,.
V4B CV6-V1,.
V5B CVv3-V1i,.
V6B Cv2-V2,.
V7ﬁ CV6-V2,.
V8ﬁ Cv4-V1,.
V9ﬁ CVvli-V2,.
V10ﬁ CV5-V1,.
V11ﬁ CVv4-V2,.
V12ﬁ Cv2-V1i,.

L’activation d’une « variante
{332}<113>; » est la

combinaison de :
- La présence d’'une variante de
réorientation o particuliére (CV)
- L'activation du systéme d’'une
variante de maclage {130}<310>

Domaines d’activation de la variante de plus haut SFB (SF>0,4) en 24
fonction de la direction de traction



Figures inverses de poles

(010)
{332}<113>, CV and {130}<310>,.
variant variant
Vi CV5 - V2,.
V2, CV3-V2,.
V3, CV1-Vi,.
V4, CV6-V1,.
V5, CV3-Vi,.
V6, CV2-V2,.
V7, CV6 - V2,.
V8, CV4-V1,.
V9, CV1-V2,.
V10, CV5-V1,.
w000 Cv3 (100) Vi1, CV4-V2,.
- = V12, CV2-V1,.
cy2
En traction, la reorientation
favorise une variante
oo permettant du maclage
{130}<310>,. correspondant au

systeme {332}<113>; de plus
Domaines d’existence des variantes de martensite apres haut SF
réorientation en fonction de la direction de traction 25



Figures inverses de poles

(010)

{332}<113>B CV and {130}<310>,,..

variant variant

V1, CV5-V2,.

V2, CVv3-V2,.

V3, CVvl-Vi,.

Vi, CV6-V1,.

V5, CVv3-V1i,.

V6, Cv2-V2,.

V7, CV6-V2,.

\% Cv4-V1,.

V9, CVvli-V2,.

V10, CV5-V1,.

(100) V1l CVv4-V2,.

V12, Cv2-V1i,.

En traction, la reorientation
favorise une variante
permettant du maclage
{130}<310>,. correspondant au
systeme {332}<113>; de plus

Domaines d’existence des variantes de martensite apres haut SF
réorientation en fonction de la direction de traction 26



Conclusion

- Le nouveau systeme de maclage
plastique {130}<310> a eté
identifié dans la martensite o”

- Une ségquence de mécanismes
de déformation est proposee pour
les alliages de titane a mémoire
de forme

o réorientation de la martensite
o maclage plastique
o réorientation de la macle
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Sh ape memury alloy

- L’activation des mécanismes de déformation est expliquée par
o la plus grande déformation de réseau (réorientation)
o laloi de Schmid (maclage plastique)

- Une analogie est mise en évidence entre le maclage {130}<310> . et le
maclage specifique des B-metastables {332}<113>,

- AMF: {332}<113>; < sélection de CV + {130}<310>,.
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