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Contexte

Evolutions microstructurales lors de la mise en forme thermomécanique des métaux

U Recristallisation, restauration, croissance de grain, fragmentation

Déformation + Température
Introduction de dislocations Annihilation de dislocations
7 Energie Stockée N Energie Stockée
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Evolution microstructurale d’une alliage AA7050 déformé a 420°C [Li2020]
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Contexte
Modélisation des évolutions microstructurales des métaux déformés pendant un recuit

& Meilleure compréhension et quantification des phénoménes physiques pendant la recristallisation

& Modélisation champ complet : microstructure caractérisée a I’échelle du polycristal

, , A I'échelle du polycristal : Plasticité cristalline
Déformation

& Besoin d’une description résolue de I'état déformé

— Orientation cristallographique
— Energie stockée

A I'échelle du polycristal

Température \
Y% Modéle champ complet o= ’
Monte Carlo Level-set Champ de phases Multi Champ de

[Ivasishin2006] [Bernacki2009] [Abrivard2012] ’hases [Takaki2009]

» Données expérimentales adaptées aux besoins du modele
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1. Dispositif expérimental

2. Recuit in situ MEB d’un matériau laminé a froid

3. Essai de traction in situ MEB a T ., et modélisation
4. Essai de recuit a 300°C

5. Essai de déformation a chaud



Dispositif expérimental — Platine d’essais micromécanique in situ

Eﬁ Compréhension des évolutions de microstructure de I’Aluminium pur (99,999%)
aNIs

- = Essaiin situ au Microscope Electronique a Balayage couplé a I'analyse EBSD

1 Recuit 2 Tractiona T, 3 Traction a chaud

Platine dans la
chambre du MEB
Tscan Mira 3 en
position EBSD

— Suivi en direct des évolutions microstructurales

— Etude statique et dynamique

Platine micromécanique Newtec MT1000 — Résolution adaptée au modele : agrégat polycristallin

\_— Acces aux évolutions d’orientation cristalline
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Recuit in situ d’un matériau

laminé a froid




Pilotage de |'essai de recuit in situ d’'un matériau laminé

L Plateaux de température a 200°C Montée en
température
&, Redescente ponctuelle a 50°C pour les acquisitions EBSD Force

— Pour les évolutions orientations

Descente en
température

L Pilotage de 'essai en force imposée
— Pour accommoder la dilatation thermique

Force

25.0
200 4
’—| ] 22.5
175 50.0 Cycle 1 - 200°C
— ’ Cycle 2 - 50°C
& 150 4 17.5 - —— Cydle 3 - 200°C
- =" * —— Cyde 4 - 50°C
=125 15.0 - —— Cycle 5 - 200°C
+ -] . . . e
2 —— Cycle 6- 50°C i\( Acquisitions
£ 100 = 12.5 —— Cycle 7 - 200°C
2 3
= —— Cycle 8 - 50°C EBSD
B 75 10.0 - —— Cydle 9 - 200°C
& —— Cycle 10 - 50°C
S e el e b
25 5.0
0 2 4 6 8 0 20 40 60 80
Time [h] Elongation [jim)]
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IPF DL

KAM

Kernel Average Misorientation Angle [°]

P AR LN \ o mm 1o walfedO ot W L W N,
/ Germination / Croissance de grains
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Recuit in situ d’un matériau laminé a froid

& Chaque grain a son propre comportement de recristallisation
— Orientation et morphologie de grains

U Modélisation champs de phase du recuit a partir de 'EBSD de la microstructure laminée a froid
3] Energie stockée

E_stored map:97.0:

& De ’EBSD Y Du KAM

& Initialisation de I'énergie stockée via le KAM insuffisante

’ Microstructure plus simple avec une

& Microstructure trop complexe pour le modeéle description précise de |'état déformé
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Traction in situa T, d’un

échantillon recristallisé
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Suivi des champs mécaniques pendant |'essai de traction in situ MEB

1) Dépo6t d’un cadre en lithographie 2) Corrélation d’images (FolkiD)
Déplacements Déformations
0.40
0.35
0.30
0.25

0.20

en [

dX [pm]

—125
0.15
—150
175 0.10

—200 0.05

200 pm 200 pm
O E— [ ——=--

—225 0.00

% Mouchetis adapté a la mesure des déplacements

U Déformations hétérogénes : bandes de localisation

¢ Sélection de la zone d’intérét

% Mouchetis pour la DIC Conditions aux limites pour la simulation
Rgﬁ.su E Z = (@)
FRANGARE /ﬂ% f/j | PSL% — anr P.STRICOT-GNMeba 12
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Pilotage de I'essai de traction in situ a T, d’'un échantillon recristallisé

U Arrét des traverses réguliers pour image SE

e = i
U Décharge ponctuelle pour acquisition EBSD
i . . . Elongation Décharse
— Pour les évolutions orientations o echarg
Axe de sollicitation
Force
50
40
z
2
S 30 A
20 A
5 10 15 20 25 30 35 40
Elongation [pum]
i ONERA 24 S ©
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Caractérisation 3D de I’échantillon et alignement des données 3D — 2D

Detector

U Analyse LabDCT (Laboratory Diffraction Contrast Tomography)

Schéma de principe de la
LabDCT [Oddershede2019] geumgop

Sample

U Cartographie 3D résolue spatialement de l'orientation

cristallographique
— Orientation cristallographique moyenne par grain

Aperture .‘-,':"‘ e
Source .

V — Résolution spatiale : 5um
’. XNovo'ech L Alignement des données 3D avec les données 2D de 'essai
Thanks to J. Oddershede for

the LabDCT acquisition ____Data LabDCT

L

Surface EBSD

»»»»»

Cartographie IPF 3D de
I’échantillon

Oddershede, J., Sun, J., Gueninchault, N. et al. Non-destructive Characterization of Polycrystalline Materials in 3D by
Laboratory Diffraction Contrast Tomography. Integr Mater Manuf Innov 8, 217-225 (2019). https://doi.org/10.1007/s40192- P. STRICOT - GN Meba 15
019-00135-6



Maillage de la zone d’intérét a partir des données 2D et 3D de la microstructure

28 grains

C3d15r

2M DOF

Element size ~ 6,5 um
Element quadratique réduit
1 semaine de calcul

Neper

“Extrudé sur 50 pm

108 grains

C3d8

1.6M DOF

Element size < 8 um
Element linéaire

3 semaines de calcul

Analyse LabDCT 250 pm de profondeur
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Modélisation de I'essai de traction in situ

& A partir de la microstructure 2D : & A partir de la microstructure 3D :

F11 F11
map:96.0000 map:101.000
time:6795.93 time:6610.02
mi 348395 min:1.04833
max:1.57502 max:1.56923
1.4 14
1.367 1.367
1333

e T

e
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Effet de la microstructure numérique sur I’évolution des champs mécaniques

i 0.40

Simulation from LabDCT

Simulation from EBSD

Experimental data
800 800

€=

800

2.3%

Y (um)

0
0 100 200 300 100 500 600 700 800 200 300 100 500 600 700 800 100 200 300 100 500 600 700 800
X (um) X (um) X (um)

£€=23.1%

Experimental data Simulation from LabDCT

Simulation from EBSD

)

800

800 5

Y (um)

= 0 0
200 300 100 500 600 700 800 200 300 100 500 G600 700 800 100 200 300 100 500 600 700 800
X (um) X (um) X (um) 66

—_ Variable : 11

1

5 010q @ D

= - 3D

(] 2D Standard Deviation

o N

E 0.08 4 3D Standard Deviation

>

O

n

c 0.06 7

@

(]

=

s} 0.04 A

@]

@

S 0.02

(]

S T T T T T T
22 44 78 12.3 16.6 23.1

Strain [%)]

RMSE = (gexp - gsimu)z

& Erreur similaire pour maillage
2D et 3D
% Résolution limitée pour le 3D

EX 2/

e ONERA Jorl PSL % =) ©
. =—=~0 | PSL* = n
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Effet de la microstructure numérique sur I’évolution de 'orientation cristallographique

£=0% €=123% ) €=23.1%

Eﬁ? ———— ] X ¢ Visualisation des simulations par
£ IPF pour faciliter la comparaison
w d .

E avec l'expérimental
w + Rotations numériques dans le

méme sens que l'expérimental
aé@_:_] — Moins important numériquement

=3 , .

e — Artéfacts de reconstruction LabDCT
= . -

— Information qualitative
v @ Besoin d’une mesure plus

g guantitative de la
“Q s . .
£ réorientation
P

by ONERA ;{/f = ©
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Effet de la microstructure numérique sur I’évolution de 'orientation cristallographique

U Figure de pole inverse discréte de tous les points d’un grain

% Information quantitative de I’évolution de l'orientation

— - (a) (b) (c)

Exp Num 2D Num 3D Exp Num 2D Num 3D Exp Num 2D Num 3D
[i11] (111 (111 (111 (111 (111] (111 (111 [i35)]
€=0% £=0% €=0%
L] . . - . .
[001] [o11]  [001) [o11] (001 [o11] [001] = [o11] [oo1] : [o11] [001] - [011) [o01] [011]  [001] [o11]  [001] [o11]
[111] (111 (111] [111] (111] [111] (111] (111 [111]
£€=7.8% £=7.8% £€=7.8%
Vi * - / .
[001) [o11]  [001] [o11]  [001] [o11] [001) [ot1] [o01] [o11] [001] [o11] [001] [011]  [001] [o11]  [001] [o11]
[111] [111] [111] [111] [111] [111] [111] [111] [111]

£€=23.1%

€=23.1%

[001] [o11]  [001] [011]  [001] [011] 001] [or1] [o01] [o11] [oo1] jo11] [001] [o11]  [oo1] . fo11]  [oo1] jo11]

S
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Conclusion de I'essai de traction in situ MEB

v Evolution d’orientations globalement bien reproduite

v" Champs mécaniques bien reproduis graces aux conditions aux limites
issus de la DIC

v" Accés a I'énergie stockée dues aux SSD grace a la plasticité cristalline

% Réorientation numérique a partir du 3D limitée par la résolution du
calcul

% Résultats numériques 3D limités par les artéfacts de reconstruction

EX
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Pilotage du recuit in situ de I’échantillon pré-déformé

% Plateau de température a 300°C

U, Redescente ponctuelle a 50°C pour les acquisitions EBSD

— Pour les évolutions orientations

& Consigne de force a 15N

Montée en
température

Force

Descente en
température

Force
300 - "'| “‘ = r— Cyele 1 - 300°C Cyele 1 - 300°C
Cycle 2 - 50°C 25 1 Cycle 2 - 50°C
. Cycle 3 - 300°C Cycle 3 - 300°C
) 250 1 Cycle 4 - 50°C Cycle 4 - 50°C
=, Cycle 5 - 300°C 20 1 Cyele 5 - 300°C
2 200 4 Cycle 6 - 50°C = Cycle 6 - 50°C
B —— Cycle 1 - 300°C ;' 15 —— Cycle 1 - 300°C
= —— Cyele 2 - 50°C = 2 —— Cyele 2 - 50°C
&, 150 - —— Cyele 3 - 300°C S ——— Cyele 3 - 300°C
GE) —— Cydle 4 - 50°C 10 ] —— Cycle 4 - 50°C
= —— Cycle 5 - 300°C —— Cycle 5 - 300°C
100 A ‘ ‘
—— Cycle 6 - 50°C —— Cycle 6 - 50°C
— Cycle 7 - 300°C 5 —— Cycle 7 - 300°C
50 1 [— t L— = Cycle 8 - 50°C = Cycle 8 - 50°C
00 25 50 75 100 125 150 —100 0 100 200 300 400 500
Time [h] Elongation [pm]
EX R
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KAM

IPF DL

Evolution de I'orientation pendant le recuit in situ d’un échantillon pré-déformé

Initial

Angle de rotation Min  Max

— >15° l:l ) S
0.00 5.00
— 5 — 15°

%g‘%’l‘%%s/CD’I\I——E& ;//j | PSL* ’}‘:—:‘ anr© P. STRICOT - GN Meba 24
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Recuit in situ d’'un échantillon pré-déformé

OBJECTIF : modéliser I'essai de recuit avec un modele champs de phases

& A partir des résultats de plasticité cristalline 2D et 3D

Exemple sur un autre essai :

Estored

ey ONERA  F 1pgi e =4 anr® -
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Recuit in situ d’'un échantillon pré-déformé

OBJECTIF : modéliser I'essai de recuit avec un modele champs de phases

& A partir des résultats de plasticité cristalline 2D et 3D

Exemple sur un autre essai :

0,

E_stored

map:231.000

time:S.20003e+06

min:7.45877e-36

max:0.0401417
0.04

0.038
0.036
0.034
0.032
0.03

0.028
0.026
0.024
0.022
0.02

0.018
0.016
0.014
0.012
0.01

0.008
0.006

0.004

0.002
0

; 2% =,
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Pilotage de |'essai de traction a chaud in situ a vitesse de traverse imposée

Chargement
Elongation Déchargement

Force

Montée en
température

U Arrét des traverses réguliers pour image SE
— PourlaDIC

U Décharge ponctuelle + redescente en température
pour acquisition EBSD
— Pour les évolutions orientations

Descente en
température

THE FRENCH AEROSPACE LAB

15
2350
14 1 _
I
200 4
Z 1
a 124 2,150 A
[ g
/ ‘ | &
11 k || | &kl
] 100 4
| |
10 4
T T T T T 3[} E T T T T T
40 G 5l 100 120 40 Gl 80 oo 120
Elongation [pun] Elongation [jun]
EN R
REPUBLIQUE O N E R A f L H @
FRANCAISE —_—— Y ‘ PSL % —_— anr P. STRICOT - GN Meba
émé S

MINES PARIS

o~
CENTRE DES MATERIAUX
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Evolution des champs mécaniques pendant la déformation a chaud in situ

€11 = 17.9%, 45 min €11 = 27.5%, 77 min €11 = 57.5%, 140 min

o €11 [—]

ij -'
S e 9
m i = 1 200 pm

: — 3 B e 5
Réry ONERA //f — ®
FRANGAISE e 7 | PSL% T anl ‘ P. STRICOT - GN Meba 29
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IPF DL

KAM

Evolution de |'orientation pendant la déformation a chaud in situ
&11 = 17.9%, 45 min €11 = 27.5% , 77 min €11 = 57.5%, 140 min

B =y

€11 = 0%, 0 min

0] : DT
y
» Grain formation  Graingrowth 4 LAGB to HAGB » HAGB to LAGB I:. Min Max
[oo1) [o11) > DL 0.00 3-00
e ONERA == ©
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Evolutions microstructurales pendant la déformation a chaud in situ

% Adoucissement pendant la déformation a chaud

$) & Fragmentation des grains
2 —s— Stress .. .
£ » mBsD U Apparition de nouveaux grains
o —* = Temperature
<
) & Restauration efficace qui limite 'accumulation
G) d . 7 . .
= d’énergie stockée au sein de la microstructure
0 T T T T T T . . . . .
00 01 02 03 04 05 06 Recristallisation Dynamique Continue
Strain %]
'
/
état déformé début de la compétition entre augmentation de grains forrhés microstructure
restauration écrouissage et la désorientation de LAGB et de formée alafindela
restauration entre sous-cellules HAGB recristallisation
by ONERA }7/ | — ©
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Conclusions

Utilisation de la microscopie électronique et de la micromécanique
pour réaliser différents essais

v Recuit
v Traction a temperature ambiante
v Traction a chaud (300°C)

Lithographie électronique pour permettre la corrélation d’images

Couplage avec I'EBSD pour accéder aux évolutions d’orientation
cristallographique

Dialogue essais-calcul pour enrichir la compréhension des
évolutions microstructurales

Suivi 2D sur éprouvette caractérisée en 3D comme alternative aux
essais in situ tomographe

%g%k%%gﬂ% f/f | PSL% F':-:-:‘ anr@ P. STRICOT - GN Meba 33
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Perspectives

_ Post déformation

T

U Modélisation champs de phases a partir de la
microstructure 2D et 3D du recuit de I'éprouvette
déformée

- Différencier croissance sous-jacente de
nucléation

L Modélisation avec un modéle couplé d’un essai de
déformation a chaud sur une éprouvette caractérisée
en 3D par LabDCT

7 6500 pum
& élongation relative
200 Mina300° C

Torsion a chaud d’un
ofos N - monocristal de cuivre
[Ghiglione2024]

F. Ghiglione, A. Ask, K. Ammar, B. Appolaire, et S. Forest, « Cosserat-phase-field modeling of
grain nucleation in plastically deformed single crystals », Journal of the Mechanics and Physics of SLA AR e o .. -..%22T-GN Meba 34
Solids, vol. 187, p. 105628, juin 2024, doi: 10.1016/].jmps.2024.105628.



https://doi.org/10.1016/j.jmps.2024.105628
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Démarche de la these

Eﬁ Compréhension des évolutions de microstructure de I’Aluminium pur (99,999%)
aNIs

- = Essai in situ au Microscope Electronique a Balayage couplé a I'lanalyse EBSD

1 Recuit 2 Tractiona T, 3 Traction a chaud

_@ \ Modélisation des évolutions microstructurales pendant la déformation puis le recuit
g =y

o|eluaWiJs

1 Plasticité cristalline F 2 Champ de phases
Hétérogénéité de la déformation Utilisés de Recristallisation, restauration,
de I'arrangement polycristallin facon migration de joints de grains
Normal to the ~Loading axis Séquentie“e e
slip plane 4 %y ‘010“ | NP
__ Slip direction b R
Slip plane . 250059 (E“ K—
S
0 >
i ONERA 24 | — ®
FRANGASE T }/Z | PSL* — anr P. STRICOT - GN Meba
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Modele de plasticité cristalline

La microstructure plastifie uniquement grace aux dislocations
N i
Y =% sign(t®)
To

Taux de glissement plastique pour un systeme de glissement s

Contrainte de cisaillement résolue critique [Kubin 2008]

Loi d’écrouissage pilotée par les densités de dislocations,
Kocks-Mecking-Teodosiu [Kocks,Mecking 2003]

ToSeUis | oi de comportement implémentée dans Zset pour les grandes déformations

Avantage du modele : Acces aux densités de dislocations et aux orientations cristallographiques

— Orientation cristallographique

EBSD
Données d’entrée : - Conditions de chargement ’
— Parameétres matériau C;1, C15, Cas, U, Po, To, @, K, Gy,a™, c5¥
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Modele champ de phases [ i
©x /4 OJO_ e La microstructure est représentée par un unique champ d’orientation
R N B N 5 dearés de liberté — 0, champ d’orientation
2 N egres de liberte - ¢ €]0,1], parametre d’ordre
0 >
_ SF 5F _ a2 _ _ € _ _
7] ¢)2:—— 7] ¢29:__ F= _ f(¢)+_|‘7¢| +Sg(¢)||79|+_h(¢)|‘79| +CeEstored¢ dQ
Ne 56 No 56 a 2 2
\ N J \ N J \ N J H_/
Classical phase Grain boundary Smoothing Stored Energy
field contribution localization term

* migration, localisation, nucléation, fragmentation des grains et relaxation de I'énergie stockée

Avantage du modele: Pas besoin de définir des joints de grains

— ¢, champ du parametre d’ordre

A ' A . . . . .
Données d'entree : — 0, champ d’orientation cristallographique , o
Résultats de plasticité cristalline

— Egtored, Champ d’énergie stockée
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Traction in situ a T,, d'un échantillon recristallisé

4) Modélisation de I'essai de traction in situ
Analyse LabDCT d’une éprouvette

’ Microstructure 3D

| 14:“3 OBIJECTIF : déterminer I'importance de la microstructure 3D sur les évolutions

™  microstructurales numérigues
ND

Besoin de trouver la zone EBSD dans le jeu de données tomo

Misorientation number fraction between matched grains of DCT and EBSD

Binary mask of matched pixels
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Traction in situ a T,, d'un échantillon recristallisé
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Mesh tfrom

Mesh from
LabDCT (3D)
y [mm]

Impact on stored energy

EBSD (2D)

Strain = 4.4% Strain = 12.1% . o . .
os Steen = 234% .«  Stored energy estimation from
v 9 | [}oe  the dislocation densities
0.6
. e calculated during the simulation :
E- 004_%;
; 0.03 E
03 o
0.02 2
" oor storcd fub Z hsu “
01 X
WS W O Sem " " Where p is the dlslocatlon density on
Strain = 4.4% ) Strain = 12.3% Sl miniie each Sllp system
007 h is the interaction matrix
006 b is the Burgers vector

o
o
o

°
g
Estored [MPa]

w is the shear modulus

Stored energy is the main driving
o2 force for grain boundary motion
°** under thermal stress
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Selection of the zone of greatest energy disparity where we
expect more microstructural evolutions upon annealing
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Traction in situ a T,, d'un échantillon recristallisé

Utilisation MTEX pour post traiter les résultats de calculs

Pour analyse de la réorientation du réseau cristallin, travail sur les angles d’euler déformés projeté sur la
configuration initiale non déformée. On mesure la désorientation entre I'orientation d’un point déformé
et ce méme point initial = permet d’étudier la réorientation en termes d’axe et d’angle

Pour le 2D extrudé :

25

Reorientation angle [°]

100 pym
E—

0

Comparaison avec 'expérimental ? =» non triviale

Pour le 3D extrudé :
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Etat de reference
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Déformation a chaud in situ d’un échantillon recristallisé

1) Essai de traction a 300°C a vitesse de traverse imposée : 5 um/s

U Arrét des traverses réguliers pour image SE
— PourlaDIC

U Décharge ponctuelle + redescente en température pour acquisition EBSD
— Pour les évolutions orientations

Exemple de cycle de déformation a chaud :

temperature

1 Force absolue 15N IN/s 300°C 0,5° CIs
2 Elongation relative 100 pm 5 um/s 300°C 0,5° CIs
3 Elongation relative 100 pm 5 pm/s 300°C 0,5° ClIs
4 Force absolue 15N 1 N/s 300°C 0,5° Cls
5 Force absolue 15N IN/s 50°C 2° Cls
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Déformation a chaud in situ d’un échantillon recristallisé

Sur la limitation du recalage des EBSD sur les images SE déformées :
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Les joints de grains initiaux gravent tres vite la surface et restent tout au long de I’'essai. Pour autant, la
microsturcutre continue d’évoluer mais il est difficile de trouver des points remarquables.
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Recuit in situ d’un matériau laminé a froid | .

1) Evolution des orientations cristallographiques pendant le recuit

Etat initial
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