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Introduction

Depuis leur découverte dans les années 30, les Alliages a Mémoire de Forme (AMF)
ont trouvé des applications dans de nombreux domaines industriels comme le militaire,
I’aéronautique, I’automobile ou le biomédical. Les caractéristiques biocompatibles d’un
alliage tel que le Nickel-Titane (NiTi) sont en effet appréciées dans ce domaine. Grace
a leurs propriétés singulieres, les AMF remplissent de nombreuses fonctions et auto-
risent des optimisations d’un nouveau genre. Les propriétés concernées sont les effets
mémoires, mémoire simple ou double sens, des effets caoutchoutique ou amortissant.
La superélasticité de ces alliages leur permet d’atteindre des valeurs de déformation de
I’ordre de 8% tout en retrouvant leur configuration d’origine a la décharge. Ce comporte-
ment est par exemple intéressant lorsqu’il s’agit de mettre en place un systeme amortis-
sant. L’ effet mémoire de forme traduit la capacité du matériau a retrouver sa forme initiale
apres avoir été déformé, par un simple chauffage. Ces nouvelles applications nécessitent
la compréhension des phénomenes régissant leurs comportements en particulier dans un
cadre dynamique, jusqu’ici peu exploré.

Les AMF sont amenés a subir des sollicitations complexes, dues aux chargements ther-
momécaniques. Les contraintes résultant de chocs par exemple sont le plus souvent mul-
tiaxiales. La conception de systemes utilisant de tels matériaux est donc confrontée a la
difficulté de simuler de tels comportements. Les modeles existants sont établis généralement
a partir d’essais de traction-compression, le plus souvent uniaxiaux. Ils sont ensuite étendus
aux chargements mécaniques 3D grace a des lois de normalisation, d’écoulement et d’une
fonction critere. La capacité de prédiction de ces modeles est cependant discutable. En
effet, dans le cas des AMEF, les grandes déformations sont dues a des changements et
réorganisations de phases, phénomenes qui n’apparaissent pas systématiquement en 1D.
La caractérisation microscopique 3D de la structure du matériau sous chargement est
donc nécessaire pour déterminer un modele 3D fiable a partir des données d’essais uni-
axiaux. De plus I’aspect thermique ne peut tre négligé car il régit les changements de
phases et par voie de conséquence le comportement pseudo-€lastique et 1’effet mémoire.
Il devient prépondérant lors d’un chargement dynamique par essence adiabatique. Les
essais unidirectionnels sur le NiTi reportés dans la littérature constituent une base pour
la modélisation. Les phénomenes chimiques de transformation de phases sont également
explorés et modélisés sous plusieurs angles. La particularité de cette transformation de
phase solide-solide intrigue encore car il est difficile de prévoir et de modéliser I’appa-
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2 Introduction

rition des bandes de localisation de déformation par exemple. De nouvelles recherches
visent a comprendre le mécanisme 1ié a la structure cristalline qui aurait pour effet de
modifier le comportement mécanique macroscopique et méme microscopique. En effet,
losrque la taille de la structure cristalline élémentaire est réduite, les transformations ont
lieu différemment.

Les enjeux actuels dans ce domaine sont donc d’une part le développement de modeles
multiaxiaux multiéchelles fortement couplés a la température et d’autre part de disposer
d’expérimentations discriminantes multiaxiales dynamiques. L’ étude vise principalement
le deuxieme objectif : celui de proposer un montage permettant de créer des sollicitations
dynamiques multi axiales complexes et d’enrichir les bases de données d’essais et les
modeles numériques. Le manuscrit s’articulera autour de six chapitres présentant ainsi les
travaux de trois années de recherches :

Dans le premier chapitre de ce manuscrit nous analyserons apres une revue de I’art les
caractéristiques et propriétés des alliages a mémoire de forme, et nous verrons alors les
raisons pour lesquelles ils sont réputés et utilisés, ainsi que les mécanismes macrosco-
piques et microscopiques mis en jeu.

Dans le deuxieme chapitre, 1’aspect dynamique, essentiel a ces travaux sera introduit.
Une présentation de la théorie des ondes, principe fondamental de la dynamique sur lequel
repose la conception des essais et un état de 1’art des principes de sollicitation multi-axiale
permettront d’appréhender la suite de I’étude.

Le troisieme chapitre discutera des choix scientifiques et de la conception d’'un moyen
d’essai novateur et polyvalent pour réaliser des essais multi axiaux.

Les quatrieme et cinquieme chapitres présenteront les outils mis en place pour les me-
sures du comportement dynamique du NiTi et discuteront des résultats des essais.

Le sixieme chapitre présente les aspects de modélisation du comportement thermomécanique
de I’alliage, avec dans un premier temps une approche visant a caractériser la taille
des grains, et dans un second temps, une analyse des comportements mécaniques sous
différentes sollicitations.
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4 Les alliages a mémoire de forme Nickel - Titane

1 Introduction e

Dans ce premier chapitre, nous introduirons les généralités sur le matériau support de
I’étude. Les alliages a mémoire de formes, aussi appelés AMF dans la suite du manus-
crit, sont bien connus pour I’effet mémoire simple sens [Otsuka et Wayman, |. Ils sont
également utilis€s pour deux autres caractéristiques qui seront détaillées dans ce premier
chapitre, I’effet double sens et 1a pseudo-€élasticité. Les propriétés chemo-thermomécaniques
a I’origine de ces phénomenes sont largement discutés dans la littérature notamment lors-
qu’il s’agit de le modéliser ou d’identifier les parametres des modeles a ’aide d’essais
mécaniques complexes. Dans une premiere partie, nous étudierons les applications cou-
rantes de ce type de matériaux puis nous analyserons les spécificités de leur comportement
thermomécanique a 1’origine des effets mémoire et pseudo-élastique.

2 Applications m——

Couramment utilisé pour ses propriétés pseudo-élastiques, le nickel titane comporte
de nombreuses applications dans divers domaines allant de la médecine au spatial en
passant par I’automobile et la production d’énergie.

Le nickel-titane un matériau biocompatible En plus de ses propriétés mécaniques réputées,
le NiTi est biocompatible. On le retrouve donc dans de nombreuses applications en médecine.
La plus courante celle des outils endodontiques : ces objets sont amenés a subir d’impor-
tantes déformations cycliques. C’est alors le caractere super-€lastique du matériau qui est
recherché. Les appareils dentaires sont généralement également en NiTi : le matériau per-
met d’assurer un effort constant quel que soit son allongement (cf. figure 1.1). On retrouve
également le NiTi comme matériau d’agrafe servant a la recalcification des os ou comme
stent pour maintenir les veines ouvertes dans le cadre du traitement de certaines maladies
cardiovasculaires. Ces deux applications utilisent I’effet mémoire : le matériau cherche
a retrouver une forme haute température apres avoir été mis en place sous forme basse
température.

\

g

i '
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o

FIGURE 1.1: Applications médicales du NiTi
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Transformation martensitique 5

Le nickel-titane un matériau qui voyage Les propriétés de super-€lasticité et de la large
hystérésis de transformation font du NiTi un matériau intéressant pour amortir des chocs.
On le retrouve ainsi dans de nombreux véhicules. La NASA a ainsi récement con¢u une
roue de Rover permettant de s’adapter au terrain et d’encaisser les impacts, et ce sans
liaison souple entre I’axe des roues et le chéssis du Rover. Le NiTi est également utilisé
dans les mécanismes de largage de satellites. Par son effet mémoire, sous 1’application
d’un flux de chaleur issue d’'un composant a proximité, il s’étend et casse un fusible
mécanique ce qui permet une libération < en douceur > du satellite.

FIGURE 1.2: Applications aérospatiales du NiTi

D’autres applications industrielles voient le jour comme des méthodes de récupération
d’énergie provenant de 1’eau chaude. Par I’intermédiaire d’un fil de Niti en rotation autour
de deux roues tel une courroie, I’une étant dans la source chaude et I’autre dans la source
froide, le systeme se met en rotation générant ainsi une force mécanique de rotation. La
rotation est générée par les déformations du NiTi lors du contact avec les sources chaudes
ou froides. D’autres dispositifs se servent également des propriétés thermomécaniques de
la transformation pour mettre en mouvement un mécanisme grace a une source thermique.

3 Transformation martensitique m————

La transformation martensitique est a 1’origine des particularités du comportement
des AMF. Il s’agit d’une transformation solide solide displasive, donc sans diffusion, lors
de laquelle on observe un changement brutal de structure cristalline pilotée par un champ
thermique ou mécanique. En faisant référence a la martensite des aciers, le terme de trans-
formation martensitique désigne une transformation brutale entre deux phases stables,
I’une a haute température et I’autre a basse température. La phase haute température est
appelée austénite (A) et la phase basse température est appelée martensite (M).

3.1 Transformation du réseau cristallin

La particularité de cette transformation dans les AMF, contrairement a celles interve-
nant dans les autres métaux, est d’étre isochore, donc sans modification de volume. Elle
est homogene et se traduit par deux mécanismes de déformation du réseau cristallin, une
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6 Les alliages a mémoire de forme Nickel - Titane

homothétie et une déformation de cisaillement. Il s’agit d’une transformation du premier
ordre thermodynamique, c’est-a-dire que la transformation d’austénite vers martensite est
exothermique, elle produit de la chaleur et la transformation inverse, de martensite vers
austénite est endothermique, elle absorbe de la chaleur. La figure 1.3 prend pour exemple
le NiTi : la maille d’austénite présentée a gauche est de structure cubique centrée. Elle
peut se transformer en 1’'une des douze variantes monocliniques de martensite. L.’ appa-
rition de telle ou telle variante est piloté par un principe de minimisation de 1’énergie
de transformation. On observe donc une sélection suivant la direction des sollicitations
thermomécaniques de 1’une ou I’autre des variantes.

' Z[010
(a) [010] o
@ —Ni

Y[010]

X[100]

FIGURE 1.3: Caractérisation des mailles cristallines (a) austénite de maille cubique (B2)
et (b) martensite de maille monoclinique (B19’), d’apres [Wang, Man et al., 2018]

Cas d’un chargement thermique pur L apparition des variantes de martensite lors d’un
chargement thermique pur se fait de maniere équi répartie, chaque variante possédant la
méme énergie et donc la méme probabilité d’apparition. La transformation étant isochore,
un tel arrangement des variantes ne conduit a aucune transformation macroscopique a
I’échelle du matériau.
Cas d’un chargement mécanique La minimisation de I’énergie induit le développement
de certaines variantes au détriment d’autres, on retrouvera alors en plus grandes propor-
tions les variantes compatibles avec la sollicitation. Par exemple lors d’une sollicitation
de compression, les variantes privilégiées sont celles dont la dimension dans le sens de la
sollicitation est minimale.

La figure 1.4 montre un arrangement de six variantes de martensite dans un monocris-
tal compatibles entres elles et compatibles avec la sollicitation.

Dans un grain, la transformation débute aux interfaces, lieu de concentration de contraintes
puis se développe a I’intérieur des grains. On peut ainsi retrouver dans un méme grain plu-
sieurs variantes comme le montre la figure 1.5, c’est le cas notamment lorsque de la mar-
tensite auto accommodée se forme. Les AMF comme la plupart des métaux présentent un
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Transformation martensitique 7

FIGURE 1.4: Micrographie d’un arrangement de variantes de martensite dans un mono-
cristal de CuAINi, d’apres [Bhattacharya, 2003]

arrangement cristallin en grains, de taille variable. Tant que la contrainte macroscopique
reste faible devant les contraintes internes générées par la présence de grains, les variantes
sont intragranulaires. Les grains se transforment donc indépendamment les uns des autres.
Si la contrainte macroscopique s’intensifie, on observe une formation de lamelles de va-
riantes intergranulaires. On appelle cela des bandes de localisation.

FIGURE 1.5: Micrographie d’un arrangement de variantes de martensite dans un mono-
cristal de CuAlBe sous sollicitation, d’apres [Patoor et al., 2006]

3.2 Transformation libre de contraintes

La transformation martensitique est a 1’origine des particularités du comportement
des AMEF, cette transformation implique un comportement thermomécanique fortement
couplé. On utilise un diagramme d’état de Clausius-Clapeyron (o, T'), ou les domaines
d’existence de ces phases (cf. figure 1.6a) sont représentés en fonction de la contrainte uni-
axiale et de la température. Prenons I’exemple d’un refroidissement a I’état de contrainte
libre, le matériau initialement totalement austénitique (A) commence a se transformer en
martensite (M) a partir d’une température M (martensite start). La transformation se ter-
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8 Les alliages a mémoire de forme Nickel - Titane

mine a My (martensite finish). Entre ces deux températures, les phases A et M coexistent.
Lorsque 1’on chauffe, a I’'inverse, le matériau est initialement totalement martensitique, la
transformation débute a A, (austenite start) et finit a A (austénite finish), avec Ay > My
et AfsM;. Le décalage entre les seuils de transformation selon le sens de la réaction
s’explique en partie par le retard induit par la nucléation d’une phase dans I’autre. On ob-
serve donc une hystérésis en température entre transformation directe et inverse comme
I’illustre la figure 1.6b ou fjs représente la fraction totale de martensite. Le chargement
associé dans le diagramme de Clausius Clapeyron est tracé figure 1.6a, on a donc deux
jeux de frontieres. Dans ce cas précis de chargement, lorsque le matériau est libre de
contraintes, il se forme de la martensite ou toutes les variantes sont présentes en méme
proportion de maniere a minimiser les déformations engendrées.

O fu
1
| | \\ :
fAS MsAf T Mf As Ms Af T
(a) Diagramme de Clausius Clapeyron (b) Evolution de la fraction de martensite

FIGURE 1.6: Cycle thermique a contrainte nulle, d’apres [Maynadier, 2012]

4 Effets mémoires

4.1 Effet mémoire simple sens

Leffet mémoire simple sens s’explique par une succession de transformations. L’état
de départ de I’AMF est martensitique auto accommodé, donc a basse température. Lors-
qu’il est soumis a un chargement mécanique a température constante, les variantes se
réorientent de maniere isochore, celles dont la géométrie s’accommodent mieux de la
sollicitation imposée occupant progressivement un espace plus important que les autres.
La géométrie reste stable apres relaichement des efforts par effet d’hystérésis. La piece
ainsi formée est ensuite échauffée, amenant a une transformation de la martensite vers
’austénite, plus stable a haute température. L’austénite ne possédant qu’une seule < va-
riante >, la piece retrouve sa forme initiale. Lors du refroidissement libre de contraintes de
la piece, la martensite auto accommodée se reforme a géométrie constante. La figure 1.7
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présente le cycle thermomécanique de I’effet mémoire de forme. Sur la figure 1.8b, au
départ a basse température (I), dans un état martensitique, il y a sélection de variantes a
température constante (cycle ) —@ —@)). Lorsque 1’on plonge le matériau dans une
ambiance chaude, on parcourt le cycle @) —@ — (@) pour former 1’austénite puis la mar-
tensite auto accommodée.

o

(a) Schématisation de I’organisation des phases, (b) Représentation du chemin dans un graphe
M, M,, ... représentent des variantes de marten- (Contrainte uniaxiale ¢, déformation uniaxiale
sites € et température 7'

FIGURE 1.8: Effet mémoire simple sens, d’apres [Maynadier, 2012]

4.2 Effet mémoire double sens

L’effet mémoire double sens a lieu lorsque I’on fait subir a un AMF des cycles ther-
miques sous contrainte mécanique constante, on parcourt alors le diagramme de Clausius
Claperon de la droite vers la gauche, il y a donc formation d’austénite dans un sens et de
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10 Les alliages a mémoire de forme Nickel - Titane

martensite orientée dans 1’autre. L’austénite étant symétrique et la martensite orientée
ne I’étant pas, il y a passage d’une forme a I’autre. Une forme étant stable a haute
température et 1’autre a basse température, le chargement mécanique est souvent induit
par des contraintes résiduelles produites par apprentissage. Il faut un grand nombre de
cycles thermiques sous contraintes pour réaliser I’apprentissage ou inversement, un grand
nombre de cycles de contraintes sous champs thermiques. L’effet mémoire double sens
obtenu suite a un apprentissage disparait cependant apres quelques cycles d’utilisation.

o)

_ﬁ 777 > S
AL MA, T

FIGURE 1.9: Diagramme de Clausius Clapeyron pour I’effet double sens

4.3 Pseudo-élasticité

Les AMF austenitiques a température ambiante sont réputés pour leurs capacités a se
déformer grandement de maniere quasi réversible. Ces déformations atteignent 8% dans
le cas de la traction uniaxiale. La déformation est dite “pseudo” élastique, car le matériau
retrouve sa configuration initiale a la décharge. Lorsque I’on regarde de pres ce qu’il se
passe on observe en effet une hystérésis dans le cycle de comportement mécanique. Le
comportement ici décrit a lieu lorsqu’on sollicite mécaniquement le matériau dans des
conditions isothermes. Le diagramme de Clausius Clapeyron est alors parcouru verticale-
ment a température donnée en traversant le domaine biphasé.

Comme illustré figure 1.10, le matériau est au départ completement austénitique jus-
qu’a croiser la premiere droite de Clapeyron en M; a la contrainte 6 correspondante.
Dans cette premicre partie, le comportement mécanique est celui de I’élasticité de I’ austénite,
expliquant le comportement linéaire de la premiere partie de la courbe G(€).

Des le seuil de transformation atteint, il y a formation de martensite, les déformations
sont donc plus rapides (a vitesse de contrainte fixée), car les variantes s’accommodent
dans le ”sens” de la sollicitation. Le module apparent sur la courbe de comportement est
donc plus faible.

Des que I’on atteint le point M, il n’y a plus de transformation de phase, le matériau
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FIGURE 1.10: Diagramme de Clausius Clapeyron pour chargement pseudo-élastique iso-
therme

est completement martensitique. Le comportement correspondant est celui de 1’élasticité
de la martensite.

Lors de la décharge, on empreinte le chemin inverse. Cependant les seuils Ay et Ay
sont décalés, il y a donc une hystérésis due a un retard de germination de A dans M.
Le retard de germination est en effet classique dans les réactions de changement phase.
Les réactions étant exo ou endothermiques et les conditions isothermes tres rarement re-
contrées, sa taille est également fonction des conditions d’échange.

5 Dépendance au milieu extérieur s —————————

5.1 Effet de la température

En pratique le comportement pseudo élastique présenté dans la section précédente ne
se produit quasiment jamais dans de telles conditions, car un essai purement isotherme est
difficile a réaliser. En effet, le dégagement de chaleur dii au caractere exothermique de la
réaction est de 1’ordre de la dizaine de degrés Celsius, et ce tres localement. La création
locale de chaleur due a la transformation se propage donc et influe sur la transformation
elle-méme et celle de ces proches voisins. Le chemin emprunte dans le diagramme de
Clausius Clapeyron est alors plus proche de celui de la figure 1.11b. On observe alors lors
du chargement un dégagement de chaleur qui a tendance a ralentir la transformation. De
méme lors de la décharge, 1’absorption de chaleur ralentit la transformation inverse.
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Contrainte
Contrainte

Température Température

(a) Essai isotherme (b) Essai non isotherme

FIGURE 1.11: Diagramme de Clausius Clapeyron lors d’un chargement pseudo-élastique

Lors d’un essai dynamique, les temps caractéristiques des échanges convectifs et
conductifs sont bien supérieurs au temps de 1’essai. Les échanges de chaleur avec I’extérieur
sont donc négligeables [Niemczura et Ravi-Chandar, 2006]. Les conditions d’échange ther-
miques sont donc proches des conditions adiabatiques. Ceci se traduit par une augmenta-
tion de la contrainte seuil et de la pente de la zone de changement de phase. Le diagramme
de Clausius Clapeyron de la figure 1.12 illustre ce point.

Déformation plastique

AT

/

L]
Adiabatique —:N
[sotherme jp 1

Contrainte

Martensite

Austénite

My M;As Af Température

FIGURE 1.12: Diagramme de Clausius Clapeyron - interactions entre contrainte et
température, d’apres [Saletti, 2011]

Le dégagement de chaleur au front de la transformation austénite vers martensite fait
augmenter la valeur du seuil de transformation et ralentit donc la réaction. On suit donc
le trajet rouge. Dans le cas extréme de tres hautes vitesses de déformations, on pourrait
rester a la fronticre austéno-martensitique.
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La température est donc un parametre majeur régissant le comportement
mécanique des alliages a mémoire de forme. Dans le cadre de la dyna-
mique, la dissipation de chaleur est encore plus difficile qu’en quasi statique,
générant des comportements spécifiques. Les effets thermiques peuvent alors
en partie expliquer certaines non-linéarités du comportement mécanique des
AMF.

7

esume

7

En r

Les études menées par [Adharapurapu et al., 2006] et [Pieczyska et al., 2006] montrent
que le comportement non linéaire des AMF dépend de plusieurs parametres dont en
particulier la température, 1’état de contrainte, la vitesse de déformation, la texture, la
géométrie et I’histoire des chargements et déformations subis par le matériau. La trans-
formation austénite/martensite n’apparait que pour une gamme de températures donnée et
I’influence de la température n’est pas la méme selon la gamme de vitesse de déformation
utilisée [Adharapurapu et al., 2006]. En effet, une telle transformation génere de la cha-
leur qui selon la vitesse de sollicitation n’échangera pas de la méme maniere avec 1’extérieur.
Il est donc nécessaire de distinguer la température de réalisation de I’essai de la température
générée par 1’échantillon au cours de la sollicitation.

La figure 1.13 montre les effets de la vitesse de sollicitation sur le comportement en
traction d’'un AMF de NiTi polycristallin classique [Nemat-Nasser et Choi, 2005], [Tobushi et al., 1998],
[Adharapurapu et al., 2006], [Chen et al., 2001]. Plusieurs effets sont constatés :

— augmentation de la pente des plateaux dans la zone de transformation

— augmentation de la contrainte seuil

— augmentation de 1’aire de I’hystérésis
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FIGURE 1.13: Sensibilit¢ du comportement mécanique d’'un AMF a la vitesse de
déformation, d’apres [Dayananda et Rao, 2008]
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14 Les alliages a mémoire de forme Nickel - Titane

5.2 Dissymétrie traction compression

La réponse mécanique des AMF dépend du mode de sollicitation. Prenons 1’exemple
de la traction / compression uniaxiale : la figure 1.14b illustre le cycle hystérétique sous
un chargement uniaxial et a température ambiante. Le comportement mécanique en trac-
tion est tres différent de celui en compression. Non seulement le plateau de transformation
n’est pas le méme, mais les seuils de début de fin de transformations different. Une cer-
taine symétrie charge / décharge est parfois observée lorsque 1’on abaisse ou augmente
la température ambiante de 1’essai. Ceci permet en effet de bloquer certaines transforma-
tions. La figure 1.14a montre par exemple un essai a haute température, la transformation
austénite vers martensite n’a alors pas lieu : comportement en traction et en compression
sont symétriques traduisant une plasticité du milieu.

a)T = 384K b) T=293K c) T =205K
1200 o B
aoo{ 7 40 J/*‘—“"'I 400] p
J { f
= 400} j;_// _ 200 /f 7J/ ! _ 200 L ”___"/ /1‘
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2 - - ~ | » / B
% 4oof} / / § 400 .‘/ $oawl [
ad ook ‘f N f// g
—Bouj 5// -l / 400 -
200 bog L MU TIT TR ), 600
2 1 0 1 bl 4 2 0 2 4 8 8 4TFT0 2 4 8 8
Strain [%] Compression  Sirain [%] Tansion Strain [%]

(a) Comportement mécanique a () Comportement mécanique () Comportement mécanique a
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FIGURE 1.14: Hystérésis en traction et compression d’un AMF NiTi pour plusieurs
températures ambiantes, d’apres [Plietsch et Ehrlich, 1997]

5.3 Localisation de la transformation

La mesure des champs de déformation sur des structures élancées met en avant des
bandes de localisation de la déformation. Dans des zones fines et bien définies, la déformation
locale croit rapidement tandis que d’autres zones restent élastiques. Comme la transfor-
mation est exothermique, le dégagement de chaleur au front de la transformation inhibe
la réaction et la rend donc plus défavorable en avant de la bande. La figure 1.15 illustre ce
phénomene.

Orientation du front de transformation Les bandes de localisation, souvent analysées

dans la littérature [Li et Sun, 2002] [Shaw et Kyriakides, 1997], apparaissent toujours avec

le méme angle o qui ne semble pas dépendre de la vitesse de sollicitation, mais de

sa direction [Shaw et Kyriakides, 1997]. Des travaux montrent qu’une forte texture du

matériau peut modifier cet angle.

Lien entre vitesse de déformation et nombre de sites de nucléations Le nombre de

bandes de localisation dépend de la vitesse de déformation, il a ét€ montré [Shaw et Kyriakides, 1997]
que le nombre de sites de nucléation augmentait avec la vitesse de sollicitation. La fi-

These de doctorat - Comportement dynamique unixial et biaxial des alliages a mémoire de forme
de type nickel-titane nanocristallins



Dépendance au milieu extérieur 15

@ @ @
11
I|I||||Illv

lllllll‘

Fig. lial

@

l":) 1 }

FIGURE 1.15: Localisation de la transformation, d’apres [Shaw et Kyriakides, 1997]

gure 1.16 présente deux essais de traction réalisés a deux vitesses de déformation différentes.
On observe que le nombre de sites de nucléation de la transformation augmente avec
la vitesse. Le nombre maximum passe de 3 a 6 quand la vitesse de sollicitation est
multipliée par 10. D’autres études présentent également ce phénomene liant vitesse de
déformation et sites de nucléation [Saletti, 2011] [Zhang et al., 2010]. 1l s’explique par
une compétition entre nucléation et augmentation de température en avant du front : a
basse vitesse, la température diffuse en avant du front empéchant la nucléation de nou-
veaux sites ; a haute vitesse, la nucléation s’effectue avant que le front de température ait
atteint le lieu de nucléation. Le phénomene a été modélisé dans [Depriester ef al., 2014].

(Murmber of forvm i ts sacton)
FTRR ) 5 4

4 60
— Time {s) - —= Time t2)

(b) Essai a 1073

(a) Essaia 107

FIGURE 1.16: Evolution spatio-temporelle des phases austénitiques et martensitiques lors
d’essais de traction réalisés a deux vitesses différentes

5.4 Effet de la micro-structure

Le comportement mécanique des alliages a mémoire de forme dépend fortement comme
vu précédemment des transformations martensitiques a I’échelle des grains. La structure
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cristalline de 1’échantillon considéré a une forte influence. Le plus souvent obtenues par
laminage, les cristaux sont donc orientés a priori.

Texture et composition chimique Une analyse par EBSD permet de déterminer les
tailles des grains ainsi que leurs orientations préférentielles.

Texture Name: Harmonic: L=16, HWw=5.0
Calculation Method: Harmaonic Series Expansion
Series Rank () 16

Gaussian Smoothing: 5.0°

Sample Symmetry: Triclinic
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FIGURE 1.17: Figure de poles - NiTi a structure micro-cristalline d’apres [Chang, 2020]
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FIGURE 1.18: Micrographie EBSD représentant les orientations cristallines d’apres
[Chang, 2020]

L’analyse cristallographique du NiTi présentée sur les figures 1.17 et 1.18 permet de
caractériser la structure cristalline des plaques qui seront étudiées en dynamique biaxiale
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en annexe. On distingue une structure isotrope transverse de pdle (111) dans la direction
normale a la plaque.

Taille des grains De nombreuses études présentent les effets des tailles de grains sur la
réponse macroscopique mécanique du matériau, et notamment les alliages comportant des
grains a I’échelle nano-métrique [Xia ef al., 2018], [Yu et al., 2018], [Li et Sun, 2018]. Le
grand nombre de joints de grains et la présence de phase amorphe influencent fortement
le comportement mécanique. L aire du cycle d’hystérésis est fortement diminuée et le
plateau de transformation de phase est élargi. Ces modifications influent notamment sur
la stabilité dynamique des alliages ainsi que sur leurs propriétés thermiques. La section
suivante présente le particularités des alliages a structure nano-cristaline.

6 Le nickel titane nanocristallin m——————

De nombreuses études soulignent le lien étroit entre la microstructure et le compor-
tement macroscopique des alliages a mémoire de forme. Des études récentes réalisées a
la Hong-Kong University of Sciences and Technologies (HKUST), par 1’équipe de re-
cherche du professeur Sun avec laquelle nous collaborons, explorent le comportement
thermomécanique de NiTi a structure nanocristalline. Le matériau mis au point par lami-
nage a froid et traitement thermique présente des grains de tailles moyennes comprises
entre 10nm et 120nm pour une dizaine de nuances.

Contrainte nominale de début de transformation Bien que les AMF nano-cristallins
présentent comme leurs homologues micro-cristallins deux phases principales, 1’austénite
et la martensite, la contrainte nominale de début de transformation varie grandement avec
la taille moyenne des grains de I’échantillon testé. La figure 1.19 présente les contraintes
nominales de début de transformation pour différentes tailles de grains.
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FIGURE 1.19: Contrainte nominale de début de transformation d’apres [Xia et al., 2018].
L’échantillon 1 correspondant a la plus petite taille de grains (amorphe) et I’échantillon
10 a la plus grande (120nm)
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Plus la taille des grains est faible, plus la contrainte de début de transformation est
grande. Le plateau a partir de 1’échantillon numéro 6 suggere I’existence d’une taille de
grains limite a partir de laquelle la transformation est retardée. On s’interroge sur la nature
de la transformation pour les plus petites tailles de grains.

Hystérésis mécanique Le tracé de la courbe contrainte-déformation montre dans différentes
études la diminution avec la taille des grains de 1’aire de I’hystérésis d’un cycle de char-
gement mécanique.
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(b) Comportement mécanique pour différentes
tailles de grains d’apres [Xia et al., 2018].
(a) Comportement mécanique pour différentes y < phantifion 1 correspondant a la plus petite
tailles de grains d’apres [Ahadi et Sun, 2013] et yijje de orains (amorphe) et le ’échantillon 10
[Yuetal., 2018] a la plus grande (120nm)
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FIGURE 1.20: Cycle de chargement mécanique pour différentes tailles de grains

Les tailles de grains les plus grosses présentent un cycle d’hystérésis proche de ceux
mesurés pour les alliages micro-cristallins. Plus la taille de grains d