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Résumé :

Une méthodologie d’identification des paramétres d’une loi de comportement de plasticité cristalline
basée sur des essais de microcompression est proposée. La robustesse de la méthode est étudiée par le
calcul d’un indice d’identifiabilité et par le tracé des fonctions coiits obtenues pour [’identification de
matériaux virtuels. La méthode est mise en application sur un échantillon de cuivre. Le comportement du
matériau est identifié pour des vitesses de déformation allant de 107> a 30 s~1. Enfin, des modifications

sont proposées afin d’améliorer l'identifiabilité des paramétres d’écrouissage de la loi.

Abstract :

A microcompression-based methodology for crystal plasticity constitutive behavior coefficients inverse
identification is developed. The methodology is first tested on a polycrystal copper specimen. The unicity
and stability of the solution is studied using an identifiability coefficient and cost function plots. The
material’s viscoplastic-related coefficients are successfully identified for strain rates ranging from 10>
to 10® s=L. Further improvements to the methodology are finally suggested.

Mots clefs : Essais micro-mécaniques, Plasticité Crystalline, Identification
inverse

1 Introduction

Le grenaillage est un procédé de traitement de surface consistant a projeter des billes métalliques (0.5
2 2 mm de diamétre) 2 la surface d’un matériau 2 haute vitesse (jusqu’a 120 m s—1). Ce procédé est
couramment utilisé dans I’industrie pour améliorer la durée de vie en fatigue des picces traitées via
I’augmentation de leur dureté en sous-surface et I’introduction de contraintes résiduelles de compres-

sion.

Il est aujourd’hui possible de prédire les contraintes résiduelles induites par le procédé a I’échelle d’un
grand nombre de grains [1] sur des pieces a géométrie complexe [6] en tenant compte aussi bien du
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comportement du matériau que de la cinétique des billes [5]. Trés peu de travaux ont cependant tenté
de prédire les variations intragranulaires de ces contraintes, le temps de calcul requis étant relativement
long et les champs prédits étant difficiles a valider expérimentalement. Or, ces contraintes locales peuvent
influencer la durabilité du procédé ainsi que 1’amorcage et la propagation de microfissure en fatigue [18].

De récents travaux [13, 16, 3] ont utilisé des modeles de plasticité cristalline par éléments finis (CPFE)
afin d’étudier I’influence de la microstructure et des variations intragranulaires des contraintes rési-
duelles induites par le procédé. Cependant les lois de comportement utilisées dans ces travaux ne te-
naient pas compte des hautes vitesses de déformation impliquées par le procédé, celles-ci pouvant at-
teindre 10% s~! [11]. En effet, les paramétres des lois utilisées sont le plus souvent identifiés via des
essais de barre d’Hopkinsons, aux alentours de 103 s—1. Par ailleurs, cette identification nécessite des
essais représentatifs du comportement cristallin, tels que la nanoindentation [10, 15], la compression de
micropiliers (microcompression) [4] ou encore la corrélation d’image numérique a I’échelle de quelques
grains d’un polycristal [7].

Les travaux présentés ici ont deux objectifs : (1) sélectionner une loi de plasticité cristalline pouvant
tenir compte du large intervalle de vitesse de déformation impliqué par le procédé et (2) développer une
méthodologie d’identification des parametres de cette loi pour I’intervalle de vitesse visé.

Nous proposons une nouvelle méthodologie basée sur des essais de compression de micropiliers pou-
vant atteindre des vitesses de déformation de 103 s~!, réalisés a ’aide d’un nouveau dispositif in-situ
[8]. Dans un premier temps, la robustesse de la méthode proposée a été étudiée par I’identification de
matériau "virtuels". La méthodologie est ensuite appliquée a des essais de microcompression réalisés
sur des grains individuels d’un échantillon de cuivre polycristallin.

2 Méthodologie expérimentale

2.1 Dispositif de microcompression haute-vitesse

L’essai de microcompression consiste a compresser un pilier de dimensions micrometriques a I’intérieur
d’un Microscope Electronique a Balayage (MEB) avec un poincon plat instrumenté. Le dispositif de
microcompression a haute vitesse est décrit en détail dans les travaux de Guillonneau et al. [8] et peut
atteindre des vitesses de déformation de 1’ordre de 103 s~!. Les essais réalisés combinent 1’utilisation
du capteur de force haute-dynamique décrit par les auteurs ainsi que d’un actionneur piezo dont le
déplacement est mesuré par une jauge.

Lors de I’essai, le déplacement de I’ actionneur est piloté par une consigne de tension en boucle ouverte.
La relation entre tension appliquée et déplacement effectif n’est pas linéaire et dépend a la fois de I’am-
plitude de tension V' et de la vitesse du signal imposé V. Des essais préliminaires ont donc été réalisés
sur des piliers de silice afin de construire des courbes de calibration permettant d’estimer 1’amplitude €
et la vitesse € des déformations qui seront imposées pendant I’essai en fonction de la consigne appliquée.
Ces essais sont nécessaires pour pouvoir réaliser les essais aux vitesses souhaitées.

2.2 Préparation des micropiliers

Les essais de microcompression on été effectués sur un échantillon de cuivre pur polycristallin, avec une
taille de grain d’environ 50 pym. L’échantillon a été poli mécaniquement avec du papier abrasif et une
solution de silice colloidale jusqu’a 1 um. Un polissage électrolytique a ensuite été effectué a 20 V et
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Pilier n° 1 2 3 5 6 7 8 10
Orientation | [111] [101] [I11] [101] [001] [001] [101] [111]
(s h 15 103 10 28 107% 33 11 13

TaBLE 1 — Parametres expérimentaux

1.54 A pendant 30 s avec un filtre de 0.5 cm? afin d’optimiser les conditions de diffraction pour 1’analyse
de Diffraction des Electrons Rétrodiffusés (EBSD).

Dix piliers ont été réalisés sur dix grains individuels, dont les orientations ont été estimées au préalable
par EBSD. Les piliers ont un diametre moyen de 3 um et une hauteur de 6 um et sont représentés sur
la Figure 1. Pour ces premiers essais, trois orientations proches des orientations cristalline [001], [101]
et [111] ont été choisies afin de générer des données représentatives de 1’ensemble des orientations
possibles.

Un exemple de ces piliers est représenté sur la Figure 1. Les artefacts présent dans la piscine entourant le
pilier laissent présager la présence de grains d’orientations différentes sous la surface avant le creusage
du pilier. Les piliers construits ne sont donc pas nécessairement entieérement monocristallins.

Deux séries d’essais ont été réalisés : Trois essais 2 1073 s~! dans trois orientations différentes et cing
essais & vitesses variables, allant jusqu’a 30 s~!. L’objectif respectif de ces essais est d’identifier les
parametres d’écrouissage puis les parametres de dépendances a la vitesse de déformation de la loi de
comportement. Les conditions expérimentales sont résumées dans le tableau 1. Le dispositif étant tou-
jours en développement, on notera qu’il a dans un premier temps été décidé de ne pas réaliser d’essais
aux plus hautes vitesses atteignables par le dispositif, afin de s’assurer de garder des données exploi-
tables. Par ailleurs, les piliers n°4 et n°9 ont été utilisés pour calibrer les premiers essais. Leurs résultats

ne sont donc pas détaillés ici.

(b)

Ficure 1 — (a) Image MEB des 10 piliers construits sur des grains individuels d’un polycristal de cuivre.
(b) Image d’un pilier (n°6). Des artefacts présents dans la piscine du pilier témoigne de la présence de
grains d’orientations différentes dans la profondeur creusée.
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3 Identification par méthode inverse

3.1 Loide comportement

Laloi de plasticité cristalline de "Meric et Cailletaud" a été utilisée pour simuler ces premiers essais [12].
Cette loi est basée sur la décomposition de la partie plastique du gradient de vitesse de déformation en
la contribution des différents systemes de glissement. La scission résolue 7° est reliée au cisaillement
~* dans chaque systéme s par une loi de Norton :

¥ = <|T - > , ()

ou K et n sont les parametres matériaux qui seront identifiés sur les essais a différentes vitesses et r°
représente 1’écrouissage di a la production et aux interactions des dislocations, défini par

N
r=Ro+ Y heQ(1—e "), )
q=1

ou Ry est la scission critique, () et b sont deux constantes expérimentales, v? est la déformation de ci-
saillement cumulée dans le systéme q et h5, est un coefficient représentant la contribution a I’écrouissage
des interactions entre deux systémes s et q. Ry, () et b sont les parametres a identifier via les essais a
basse vitesse.

3.2 Méthode d’identification

L’essai de microcompression a été simulé par éléments finis afin de valider I’utilisation de la loi de
Meric et Cailletaud. Le maillage utilisé est représenté sur la Figure 2. La géométrie est encastrée a
sa base. Le poincon plat est modélisé comme un plan rigide, afin de tenir compte des frottements entre
I’indenteur et la surface du pilier [17]. Au cours du calcul le déplacement u(t) mesuré expérimentalement
est imposé au poingon. Le déplacement appliqué est en fait une approximation linéaire du déplacement
expérimental, celui-ci présentant de faibles oscillations locales pouvant perturber la convergence du
calcul. Les coefficients utilisés pour ce premier modele sont extraits de la littérature [2] et sont résumés
dans les tableaux 2 et 3.

Le temps de calcul nécessaire pour ce modele est trop important pour qu’il soit directement utilisé pour
I’identification (environ 9 h sur 4 processeurs). Celle-ci a donc dans un premier temps été réalisée sur
un modele plus simple, dans la perspective d’étre raffinée en utilisant le modéle exact. Le pilier est donc
en premicre approximation considéré comme étant chargé de fagcon homogene. Le modele numérique
utilisé€ pour la procédure d’identification est constitué d’un seul élément cubique linéaire réduit avec des
conditions aux limites périodiques. La déformation expérimentale est imposée au point de Gauss. La
déformation imposée est obtenue a partir de la courbe expérimentale de déplacement de I’indenteur via

Uegp (T
Eexp = h’; ( ), (3)

h1 hg hg h4 h5 h6
1 44 475 475 475 5

TaBLE 2 — Parameétres de la matrice d’interaction [12]
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Ficure 2 — Maillage utilisé pour la simulation de I’essai : (a) vue en coupe (b) maillage complet. Le

diametre D, la hauteur h et I’angle d’inclinaison « du pilier ont été mesurés expérimentalement pour
chaque pilier simulé.

Ci1 (MPa) Coo (MPa) Cuy (MPa) K (MPas™) n Ry (MPa) Q (MPa) b
159 300 122 000 81 000 5 10 35 6 15

TaBLE 3 — Coefficients de la loi de comportement [12, 2]

ou hg est la hauteur initiale du pilier mesurée au MEB. Par ailleurs, les orientations cristallines initiales
utilisées sont définies par les angles d’Euler mesurés par EBSD pour les piliers testés.

L’identification est effectuée par minimisation de la distance entre les courbes o (¢) prédites et expéri-
mentales a ’aide de 1’algorithme de Levenberg-Marquardt. En premicre approximation, la contrainte

expérimentale est estimée par le rapport entre la force mesurée divisée par la surface du pilier en contact
avec ’indenteur.

3.3 Analyse d’identifiabilité

La robustesse de la méthode d’identification indépendamment des artefacts expérimentaux a dans un
premier temps été étudiée sur des matériaux "virtuels", dont les coefficients ont été aléatoirement choisis.
La premiere partie linéaire de la courbe ne correspond pas a un régime parfaitement élastique, 1’état de
surface du pilier et son alignement avec I’indenteur engendrant des concentrations de contraintes trés
locales au moment du premier contact [4]. Pour les essais a basse vitesse, les parametres sont donc
obtenus en ne conservant que la partie de la courbe imliquant des déformations plastiques, estimée en
suivant la méthodologie décrite par Kupka et al. [9]. Les effets dynamiques intervenant dans les essais

a haute vitesse n’ont pas permis I’application de cette méthodologie, la décharge ne présentant pas une
pente élastique bien définie.

L’identifiabilité du probleme a été caractérisée dans un premier temps en utilisant I’indice I décrit par
Renner et al. [14] défini par le ratio des valeurs propres extrémes de la matrice H, par :

T N
>\ma:c I7 8 n(t) 8Pn(t)

I=1 Hij=)» ) —=t—2— 4

Ogm()\mm) J e a0, 09, “)
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Ficure 3 — Comparaison des déformées (a gauche) et d’une courbes force/déplacement (a droite) expé-
rimentales et prédites du pilier n°7. Le modele parvient a reproduire qualitativement la déformation du
pilier mais I’identification des parameétres de la loi est nécessaire pour obtenir des résultats quantitatifs.

ol A\jpaz €t Apyipn sont respectivement les valeurs propres maximales et minimales de la matrice H, NV

est le nombre de courbes différentes utilisées pour I’identification et 8%@7@ est la sensibilité de la courbe

au parametre 0. Cette sensibilité est ici définie par :

8?1@) _ Pa(t,0+09) — Pu(t,0)

00; mg:z:(Pn(t, 0))0vVT

) (&)

ou 7" est le nombre de points d’acquisition, P, (¢) est la contrainte de la courbe 7 a I’instant ¢ et § est un
facteur de perturbation choisi a 5%. Selon les auteurs, une bonne identifiabilité du probléme est possible

pour I < 2, difficile pour 2 < I < 3 et impossible pour I > 4.

Enfin, une premiere tentative d’identification utilisant les courbes expérimentales est réalisée pour les
coefficients (@, b) a basse vitesse et (K, n) pour les autres vitesses a I’aide des simulations simplifiées.

4 Résultats

4.1 Essais de microcompression

La Figure 3 présente la déformée expérimentale et prédite du pilier n°7. Le modele numérique semble
bien reproduire qualitativement le mode de déformation des piliers ce qui justifie I’ utilisation de cette loi
de comportement. Cependant la comparaison des courbes force déplacement prédites et expérimentales

révele une grande différence. Une ré-identification des parameétres de la loi est nécessaire.

Les courbes obtenues dans les orientations [101] présentaient un écrouissage beaucoup plus important
que dans les autres orientations testées. Ceci pourrait provenir d’un effet d’échelle da a la faible dimen-
sion des piliers. Les courbes proches des orientations [101] n’ont donc pas été€ utilisées pour 1’identifi-
cation dans la suite, celles-ci présentant I’effet le plus marqué.
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(Ro,Q,0) (R0, Q) (Ro,b) (Q,b) (K,n)
3.88 277 376 178 122

TaBLE 4 — Valeurs de I'indice d’identifiabilité I suivant les parametres optimisés
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FIGURE 4 — Variations de la fonction cofit ¥ associées a I’identification des coefficients (@, b) (a gauche)
et (K,n) (a droite). Une corrélation importante est observée pour les coefficients (@, b). La variation
de V(K n) semble confirmer "unicité et la stabilité de la solution.

4.2 Procédure d’identification

Le tableau 4 donne les valeurs du coefficient I obtenues sur les matériaux virtuels. On peut déja noter
qu’il ne semble pas possible d’identifier simultanément les trois paramétres de la loi d’écrouissage en
utilisant la courbe force-déplacement de deux micro-piliers. Le coefficient Ry semble par ailleurs difficile
a identifier, I’instant initial de la plasticité ne pouvant pas étre extrait des résultats. Cependant, pour le
matériau virtuel étudié, I’identification simultanée des deux coefficients ) et b semble possible. On peut
aussi noter 1’excellente identifiabilité des coefficients K et n.

La Figure 4 présente la variation des fonctions colits W associées a I’optimisation de deux parametres.
On peut remarquer une assez forte corrélation entre les coefficients () et b, ce qui pourrait compliquer
leur identification lorsque des données expérimentales sont utilisées. L’identification de ces coefficients
sur les données expérimentales n’a par ailleurs pas aboutie a une solution unique et ne sera donc pas
détaillée ici. Cette premiere étude montre donc la difficulté d’identifier les coefficients d’écrouissage en
utilisant uniquement les essais de micropiliers. Par ailleurs, la fonction cofit associée a I’identification
des coeflicients K et n confirme les résultats prédits par I’indice I. L’identification des coefficients liés a
la dépendance de la vitesse de déformation semble donc possible en utilisant la méthodologie proposée.

L’identification de K et n sur les courbes expérimentales a ensuite été réalisée en utilisant les coefficients
donnés dans le tableau 3 pour Ry, ) et b. Les courbes obtenues sont présentées sur la Figure 5. Le
modele semble parvenir au moins qualitativement a reproduire la dépendance a la vitesse du matériau,
les différences observées étant liées aux coefficients Ry, Q et b utilisés.

5 Conclusions et perspectives

Ces premiéres tentatives montrent qu’il est difficile d’obtenir une solution unique et stable des coeffi-
cients d’écrouissage en utilisant uniquement des essais de microcompression. Combiner ces essais a
d’autres observables expérimentaux pourrait cependant améliorer I’identifiabilité de la solution. Renner
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FiGure 5 — Courbes o () résultantes de la procédure d’identification des coefficients K et n. Les coef-
ficients obtenus parviennent bien a représenter la dépendance a la vitesse de déformation du matériau.

et al. [15] ont par exemple montré qu’il était possible d’identifier la plupart des coefficients de la loi de
Meric-Cailletaud avec des essais d’indentation Berkovitch en utilisant & la fois les informations conte-
nues dans la topologie de I’empreinte et dans la courbe d’indentation. La courbe d’indentation offre des
informations précieuses sur le régime élastique du matériau indenté et représente un cas de chargement
ot tous les plans de glissements du cristal sont activés. A I’inverse, les essais de microcompression
permettent de sélectionner les plans activés, suivant I’orientation du pilier. La combinaison des courbes
générées par ces deux essais pourrait donc améliorer 1’identifiabilité des coefficients d’écrouissage et
est envisagée dans la suite de ce travail.

D’apres la littérature, la géométrie du pilier, les frottements entre 1’indenteur et la surface du pilier ou
d’autres incertitudes expérimentales telles que la planéité de I’échantillon ont une grande influence sur la
courbe générée par ces essais [17]. L'utilisation d’une simulation simplifiée telle que présentée ici peut
donc aussi expliquer la faible identifiabilité des coefficients d’écrouissage. Une étude d’identifiabilité
similaire a celles présentées ici sera donc effectuée cette fois en utilisant la simulation de micro-pilier
réelle.

Par ailleurs, les premiers essais de microcompression réalisés présentent des résultats difficiles a exploi-
ter. Dans la suite du projet, des essais a différentes tailles de piliers seront réalisés afin d’identifier la
taille pour laquelle I’essai ne présente plus d’effets d’échelles, tel que suggéré par Cruzado et al. [4]. Ces
effets étant liés a la fois a I’état d’écrouissage et a la microstructure du matériaux, ces essais préliminaires
seront réalisés sur I’échantillon utilisé pour I’identification.

Ces premiers essais montrent néanmoins que la donnée seule des courbes générées par les essais de
microcompression a plusieurs vitesses, est suffisante pour identifier la dépendance a la vitesse de défor-
mation du matériau.
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