Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

N° d’ordre : 42476

UNIVERSITE DE LILLE |
THESE

présentée par
Philémon NOGNING KAMTA

pour l'obtention du

TITRE DE DOCTEUR EN MECANIQUE DES SOLIDES,
DES MATERIAUX, DES STRUCTURES ET DES SURFACES

intitulée

Recherche d’un critére de sensibilité au fluage et a la
relaxation par indentation de divers aciers au chrome

Soutenue le 8 Décembre 2017 devant le jury d’examen :

Directeur : Didier CHICOT, Professeur, Université de Lille |
Co-encadrant : Matthieu TOUZIN, Maitre de Conférences, Université de Lille |
Rapporteurs : Eric LE BOURHIS, Professeur, Université de Poitiers
Hervé PELLETIER, Professeur, INSA de Strasbourg
Membres : Thierry COOREVITS, Maitre de Conférences, ENSAM CR Lille

Corinne NOUVEAU, Maitre de Conférences HDR, ENSAM CR Cluny

Mariana STAIA, Professeur, Université de Caracas (Venezuela)
Invités : Ghislain LOUIS, Enseignant/Chercheur Mines de Douai

Alex MONTAGNE, Maitre de Conférences, ENSAM CR Lille

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

2 Theése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

Laboratoire :

Laboratoire de Mécanique de Lille - FRE 3723
Boulevard Paul Langevin

59655 Villeneuve d’Ascq Cedex

RESUME :

Le comportement en fluage et a la relaxation d’aciers au chrome est étudié¢ par indentation
instrumentée, ce qui permet de solliciter le matériau dans des conditions de chargement
proches de celles des essais classiques. L’objectif principal n’est pas ici de se substituer a eux
mais de proposer un classement des matériaux selon leur sensibilité en fluage / relaxation par

indentation.

Pour cela, nous déterminons, d’abord a température ambiante, les conditions optimales
d’indentation en termes de temps de maintien, de charge de maintien, de vitesse de
chargement et de forme de I’indenteur. La méthodologie proposée est appliquée ensuite a plus

hautes températures jusqu’a 400 °C (limitation de I’instrument).

A température ambiante, le coefficient de sensibilité & la contrainte obtenu correspond a la
valeur extrapolée a température ambiante des données obtenues par fluage classique a hautes
températures. Malheureusement, cette corrélation n’est pas vérifiée par indentation a chaud
probablement a cause de la dérive thermique subie par I’instrument. Le comportement en
relaxation par indentation a également été étudié a température ambiante. Nous proposons
deux méthodes analytiques permettant de déterminer le coefficient d’homothétie défini dans
la théorie de Hart. L’inverse de ce coefficient, déduit de la relaxation par indentation, est
comparable au coefficient de sensibilité a la contrainte déterminé par fluage, ce qui permet de
comparer les deux modes de sollicitation. Malgré les difficultés expérimentales rencontrées,

nous proposons un classement des matériaux selon leur sensibilité au fluage.

MOTS CLES :

Microindentation, Macroindentation, Fluage, Relaxation, Modélisation.
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TITLE OF THE THESIS:

Toward a criterion for characterizing creep and relaxation by indentation of
various based-chromium steels

ABSTRACT:

The creep and relaxation behaviors of based-chromium steels are studied by instrumented
indentation, which allows the application of loading conditions close to those of conventional
tests to the material. The main objective here is not to substitute the classical tests by the
indentation one, but to give a classification of materials according to their sensitivity in

creep/relaxation by indentation.

For that, we first determine at room temperature the optimum conditions of indentation in
terms of holding time, indentation loading, the unloading and loading rates and indenter
shape. The proposed methodology is afterwards applied at higher temperatures below 400 °C

due to instrument limitation.

At room temperature, we obtained the stress sensitivity exponent that corresponds to the
extrapolated value at ambient temperature of data obtained by classical creep tests performed
at high temperatures. Unfortunately, this correlation is not obtained by indentation at higher
temperatures probably due to thermal drift of the instrument. We have also studied at room
temperature the behavior in relaxation by indentation. We propose two analytical methods for
determining the coefficient of scale defined in Hart's theory. The interest of this coefficient
inferred from the relaxation by indentation is that its inverse is comparable to the stress
sensitivity exponent determined by indentation creep, which allows to compare these two
modes of solicitation. Despite the experimental difficulties encountered, we propose a

classification of the tested materials according to their creep sensitivity.

KEYWORDS :

Microindentation, Macroindentation, Creep, Relaxation, Modeling.
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- Liste des abréviations —

o: Contrainte

€ : Déformation

&y = & : Déformation initiale ou déformation totale
£ : vitesse de déformation

Q : énergie d’activation

T : Température

Tr : Température de fusion

R : constante des gaz parfait

n : coefficient de sensibilité a la contrainte

o, : contrainte de cisaillement

G : module de cisaillement

[ : taille de I'obstacle

|b| : norme du vecteur de Burgers

D, : coefficient de diffusion en volume

k : constante de Boltzmann

D, : coefficient de diffusion en volume

D, : coefficient de diffusion des cceurs

fv et f. : Fractions des sites atomiques associés a chaque type de diffusion
Qsp : Energie d’activation d’autodiffusion

Qcp: Energie d’activation de la dislocation par diffusion des cceurs
PLM : Paramétre de Larson-Miller

t, : Temps a la rupture

PSD : Parametre de Sherby-Dorn

PMH : Parameétre de Manson-Haferd

Em : Vitesse minimale de fluage

& : Déformation a la rupture

A" : Facteur de tolérance de 'endommagement au fluage
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e 0, : Contrainte initiale de relaxation
* &, : Déformation plastique

e ¢, :Déformation élastique

e ¢; : Contrainte interne

e 0, : Contrainte effective

e E: Module d’élasticité

: Vitesse de déformation plastique

[ ]
m.
=

o &, : Vitesse de déformation élastique

e p.. : Densité de dislocations mobiles

e Vv : Vitesse moyenne de mouvement des dislocations

e AG, : Energie d’activation correspondant a une contrainte nulle
e V™ :Volume d’activation

e f:Paramétre de fréquence

e £":Paramétre dépendant de la vitesse de déformation
e 0" :Paramétre de dureté

e H:Dureté

e P :Charge appliquée (N)

e A_ :Aire projeté du contact élastique

e S : Pente de la partie supérieure de la courbe de décharge
e v : Coefficient de poisson

e E; : Module d’élasticité de I'indenteur

e v, : Coefficient de poisson de I'indenteur

e [E, :Module réduit

e  PLax : Charge maximale

e h:Déplacement de I'indenteur dans I’échantillon

®  Nux - Déplacement maximal

e hy : Déplacement au début du fluage

e ( : Constante de Tabor

* &, Vitesse de déformation plastique par indentation
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h : Vitesse de déplacement de I'indenteur

e T estletemps de coupure.

* 1, : coefficients de viscosité du matériau

o 1, : Coefficients de viscosité de I'indenteur

e p: Pression sous l'indenteur.

o et % : Vitesses de déformation plastique et anélastique des éléments rhéologiques
du modéle de Hart.

e g, :contrainte générée par la déformation anélastique

® 0oy : contrainte de friction

e ) : module d’anélasticité

e m : Coefficient de sensibilité a la vitesse de déformation

e t,:Temps au début du fluage

e 7 :Temps de coupure

e v : Vitesse d’indentation a I’état stationnaire

e P : Pression sous l'indenteur

e Py : Charge mesurée au début de la relaxation

e Hy.Dureté mesurée au début de la relaxation

e Pr: Charge mesurée a la fin de la relaxation
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Introduction générale

L’amélioration de la capacité thermique (des chaudiéres) des centrales ¢électriques, pour la
production du courant électrique, est favorisée par I’augmentation de la température et de la
pression des gaz qui entrent dans les turbines. Par exemple, 1’augmentation de la température
des gaz de 580 °C a 600 °C conduit a une augmentation de la capacité thermique de 38 a 42 %
[1]. Durant ces derniéres décennies, on note un développement de plus en plus important de
diverses nuances d’aciers ferritiques et martensitiques afin d’assurer le fonctionnement des
centrales électriques a de tres hautes températures (autour de 600 °C) et surtout de minimiser
la pollution des centrales a flamme. Ces aciers résistants a la chaleur, utilisés pour la
fabrication de composants ayant une température de service élevee, possédent généralement
de bonnes propriétés mécaniques et une bonne résistance a la corrosion. Mais la résistance au
fluage est sans doute la propriété mécanique la plus importante pour ces matériaux qui
fonctionnent a des conditions extrémes de température et de pression, car, sous ces effets
combinés le matériau peut se déformer, se rompre voire exploser. Il est donc clair que le
comportement au fluage devient un paramétre essentiel pour le choix des matériaux devant
servir sous ces conditions extrémes. Parmi les nombreux problémes que 1’on rencontre
pendant ce type d’essai (surtout pour les aciers), la durée de 1’essai reste le souci majeur car
les normes ISO et ASME recommandent une durée d’essai de fluage supérieure a un tiers de
la durée de vie du matériau testé qui se situe généralement autour de 100 000 heures pour les
aciers. Malgré les différentes méthodes d’extrapolation des données qu’offre cette technique
(fluage) pour réduire le temps d’essai, et aussi la possibilité d’extrapoler le fluage a partir des
données de relaxation [2], I’essai classique de fluage reste tout de méme consommateur de
temps ce qui constitue de fait une perte de temps dont les industriels voudraient bien se

passer.

L’objectif de ce travail est de proposer une méthodologie permettant de classer les matériaux
selon leur sensibilité au fluage au moyen d’un essai qui ne dure que quelques dizaines de
minutes comparées aux 100 000 heures d’un essai en fluage classique. Nous disposons a cet
effet de trois nuances d’aciers au chrome, fournies par 1’entreprise Vallourec, dont le
comportement au fluage classique est connu. 1l nous revient donc au terme de cette étude de
retrouver le classement qui est fait en fluage classique suivant la sensibilité au fluage de ces

matériaux. Pour cela, nous envisageons d’utiliser la technique d’indentation qui permet
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d’appliquer des conditions de chargement proches de celles utilisées pour ’essai classique.
L’indentation instrumentée, principalement développée pour la détermination de la dureté et
du module d’¢élasticité [3]-[6], est utilisée ici car elle permet d’étudier le comportement au
fluage et en relaxation des matériaux. L’essai de fluage par indentation instrumentée peut étre
réalisé de plusieurs maniéeres (- vitesse de déformation, constante (CSR), - vitesse de
chargement constante puis maintien a charge constante (CLH), - vitesse de chargement
constant (CRL), - strain rate jump (SRJ)), nous utiliserons dans le cadre de cette étude la
méthode CLH qui présente plusieurs avantages comparés aux autres. En effet, elle permet
d’accéder a un large domaine de vitesse de déformation a partir d’un seul essai et minimise
I’influence de I’effet de la profondeur sur la dureté. Cette méthode consiste a maintenir la
charge appliquée pendant un temps donné durant lequel on constate dans la plupart des cas
que l‘indenteur continue a s‘enfoncer. Pour S. Phani et al. [7], cette méthode que nous
appliquons est la mieux adaptée pour décrire le fluage par indentation. L’étude de la variation
de la profondeur d’indentation en fonction du temps de maintien a chargement constant est
typiquement représentative d’un comportement au fluage, que I’on prend bien soin ici
d’appeler fluage par indentation puisqu’il ne peut en aucun cas se substituer a 1’essai de
fluage classique. Cette technique est particulierement avantageuse dans la mesure ou elle
nécessite des échantillons de petites tailles, une préparation d’échantillon moins
contraignante, des durées d’essai plus courtes et une mise en ceuvre plus simple. Depuis
quelques décennies, plusieurs travaux ont ét¢ menés dans le but d’étudier le comportement au
fluage de divers matériaux avec cette technique [8]-[15]. D’un point de vue général, les
conditions d’indentation ne sont pas clairement définies, par exemple, la durée de maintien a
la charge maximale est rarement justifiée. Certains auteurs utilisent quelques secondes et
d’autres quelques heures. En outre, la forme de l’indenteur utilisé est importante car la
contrainte est constante pour un indenteur de forme cylindrique ; tandis que pour un indenteur
pyramidal ou sphérique, on observe une variation de la contrainte au cours du fluage par
indentation [16]. D’autres interrogations se posent aussi concernant le choix de la gamme de

charge, des conditions d’application de la charge et de la température de 1’étude.

Par ailleurs, il existe des travaux visant a utiliser I’essai de relaxation de la contrainte pour
prédire le comportement au fluage des matériaux. Nous avons par exemple le cas de plusieurs
auteurs qui démontrent dans leurs travaux que la vitesse de déformation plastique obtenue a
partir de ’essai de relaxation est comparable a la vitesse de fluage a 1’état stationnaire [2],

[17]-[19]. Par exemple, Hart [20], en étudiant le comportement en relaxation, a développé
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une théorie pour décrire la déformation plastique intragranulaire d'un solide polycristallin
soumis a une traction monotone. En appliquant cette théorie, il est possible de déterminer un
coefficient d’homothétie, noté |, déduit de la droite de translation des courbes contrainte -
vitesse de déformation plastique qui permet de construire une courbe maitresse unique.
L’intérét de ce coefficient est qu’il est lié (selon I’auteur) au coefficient de sensibilité a la
contrainte obtenu par fluage, le premier étant 1’inverse de I’autre. Cet aspect a déja été 1’objet

de plusieurs études utilisant la technique d’indentation [21].

En effet, en indentation, lorsqu’on maintient 1’indenteur enfoncé a la méme profondeur
pendant ’essai, on observe une diminution de la charge pendant le temps de maintien : c’est
la relaxation de la charge en indentation. L’application de la méthodologie proposée par Hart
[20] sur des données issues des essais de relaxation classique ou de relaxation par indentation
est bien présente dans la littérature et montre la construction de la courbe maitresse d’un
matériau. Par contre, aucun détail sur 1’application de cette méthodologie ne nous est donné

pour bien comprendre comment le paramétre d’homothétie est déterminé.

Nous allons dans ce travail aborder ces différents aspects sans avoir la prétention de
déterminer des valeurs précises pour rendre compte du comportement en fluage mais avec
pour objectif principal de classer les matériaux selon leur sensibilité. Le mémoire s’articule
autour de cing chapitres. Le chapitre 1 fait un rappel bibliographique sur les aspects
considérés dans notre étude. Le chapitre 2 présente les matériaux qui ont été analysés et les
techniques expérimentales employées. Il est a noter que dans ce chapitre, nous présentons le
comportement au fluage des matériaux étudiés et nous proposons un classement selon leur
sensibilité a partir d’'une banque de données, fournie par la société Vallourec, comportant
essentiellement les résultats des essais de fluage effectués par traction sur les différents
matériaux. Dans les chapitres 3, 4 et 5, nous présentons nos résultats issus de 1’indentation

instrumentée.

Nous consacrons le chapitre 3 a I’étude a température ambiante du fluage par indentation afin
de definir les conditions expérimentales qui seront plus tard appliquées aux essais en
température. Pour cela, notre étude s’est effectuée sur deux nuances d’aciers, a 9 % et 2,25 %
de chrome, qui sont respectivement les matériaux le moins et le plus sensible au fluage parmi
ceux dont nous disposons (d’apres les résultats de fluage classique). Nous étudions dans un

premier temps 1’influence des conditions expérimentales sur la profondeur de pénétration au
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début du fluage et pendant le maintien a la charge maximale. Ensuite, en se basant sur des lois
descriptives et une approche phénoménologique ou rhéologique du fluage, nous proposons
une méthodologie permettant de déterminer les conditions d’indentation optimales en termes
de temps de maintien a la charge maximale et de vitesse de chargement. Cette méthodologie
permet de sélectionner le modéle le plus cohérent en minimisant le nombre de paramétres et
en maximisant les coefficients de corrélation. Par la suite, nous comparons les indentations
pyramidales (Vickers) et sphériques (Brinell). Nous comparons enfin 1’exposant a la
contrainte obtenu par indentation a température ambiante aux exposants obtenus par essais

classiques a différentes températures sur les mémes matériaux.

Le chapitre 4 comprend deux grandes parties. La premiére partie est consacrée a 1’é¢tude du
comportement en relaxation par indentation des aciers dans laquelle nous étudions 1’influence
de la profondeur de maintien sur le comportement en relaxation et comparons aussi les
matériaux a partir de leurs courbes de relaxation. Dans la deuxieme partie de ce chapitre, avec
pour objectif de trouver une corrélation entre le fluage et la relaxation par indentation, nous
proposons deux approches mathématiques permettant de construire, a partir des courbes
obtenues par relaxation, la courbe maitresse qui décrit le comportement du matériau, et de
déterminer ainsi le paramétre d’homothétie Y. La premiére approche est basée sur la
méthodologie de Hart et repose sur le fait que les courbes donnant la variation de la contrainte
en fonction de la vitesse de déformation plastique au cours de I’essai de relaxation peuvent
étre décrites par la relation mathématique proposée par Hart. Dans la seconde approche, nous
considérons que les courbes peuvent étre représentées par un polynéme de degré 2. Dans les
deux cas nous déterminons le coefficient d’homothétie et ensuite la courbe maitresse du
matériau considéré. Ces deux méthodes sont tout d’abord appliquées sur des courbes
contrainte — vitesse de déformation plastique issues des travaux de Kibelolo et al. [22] et ceux
de Lucas et Pendleton [21], ensuite sur les deux aciers a 9 et 2,5 % de chrome. Les valeurs de
I’inverse du parametre d’homothétie obtenues par ces deux méthodes sont comparées a celles
gue nous avons obtenues par fluage par indentation afin de valider ou non le passage entre la

relaxation et le fluage.

Le chapitre 5 est consacré a I’étude du fluage par indentation en température de trois aciers,
nous avons ajouté 1’acier a 12 % de chrome. Nous nous limitons dans ce chapitre a 1’étude du
fluage par indentation du fait de I’impossibilit¢é de notre microindenteur, équipé d’un

dispositif a chaud, d’asservir en profondeur ; et de I’impossibilité de conduire des essais en
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température sur le macroindenteur. Dans cette partie, 1’objectif est de valider la méthodologie
qui a été proposée a temperature ambiante et de proposer un classement des matériaux suivant
leur sensibilité au fluage. Toutefois, nous nous sommes confrontés a plusieurs problemes liés
au systeme de chauffage qui n’offre pas la possibilité de mettre la pointe et I’échantillon a la
méme température et au probleme de dérive thermique. Nous avons utilise la méthode
proposée par Schuh et al. [23] pour contourner ce probleme. Les courbes ainsi obtenues
présentent une grande dispersion. Apres avoir réduit cette dispersion, en respectant un temps
de pause entre chaque essai, nous avons essayé en vain d’évaluer la dérive thermique, car
notre systeme expérimental se trouve finalement peu adapté a ce type d’essai en température.
C’est la raison pour laquelle nous pensons que les mesures effectuées dans ce travail ne
représentent pas le comportement réel au fluage des matériaux étudiés. Malgré tout, et étant
donné que I’objectif principal n’est pas de déterminer les propriétés intrinseques des
matériaux mais de les comparer, nous étudions tout de méme les parameétres de fluage tels que
le coefficient de sensibilité a la contrainte, la vitesse de fluage et I’énergie d’activation. Nous
avons surtout verifié si la corrélation, établie au chapitre 1 entre les coefficients de sensibilité
a la contrainte obtenus par indentation a température ambiante et ceux obtenus par des essais

classiques a haute température, est respectée en température.

Enfin, nous proposons un classement des matériaux sur la base de I’analyse de tous ces

éléments, ce qui était, rappelons-le, notre objectif principal.

L’ensemble de ces travaux a conduit a ce jour a 1 publication de rang A et 1 publication

nationale suite a la participation au congres indentation a Lille en 2016:

[1] Nogning Kamta P, Mejias A, Roudet F, Louis G, Touzin M, Chicot D, Creep indentation
analysis of T22 and T91 chromium based steels. Materials Science and Engineering A,
Volume 652, Pages 315-324, 15 January 2016.

[2] Nogning Kamta P, Chicot D, Roudet F, Touzin M, Louis G, Fluage et relaxation par
indentation d’aciers au chrome. Matériaux & Techniques, Volume 105, Number 1, 8

pages, 2017.
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CHAPITRE 1.
ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017 27

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

CHAPITRE 1 : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE.............ccoeeeeeeeeeee e 27
1 Essais classiques de fluage et de relaxation..............cc.cooeiiiiii e, 29
1.1 FlUQEE ClaSSiQUE ..uueviiiiiiiiee ettt et e e e e e e st e e s s ata e e e e s areeeesnnsees 29
111 GANEIANIEES ettt e 29
1.1.2  Analyse de la courbe de fluage et mécanismes de déformation au fluage....... 31

1.1.3 Méthodes d’extrapolations et de prédictions du comportement au fluage a

[0 T= 48 =T 1 [ F PSPPI 37

1.2 ESSAi e relaxation .coc..eiiiiiiiiie et 40

121 GENAIANITES ..ottt 40

1.2.2 Interprétation de la courbe de relaxation......ccccccveeiiiiiiiiiiriieee e 43

1.3  Extrapolation du fluage a partir des données de relaxation...........ccccceeeevcvieeeennnen. 45

1.3.1  MOdEeIE de HAr .. 46

2 Fluage et relaxation parindentation...................ooooiiiiii i 49

2.1 Lindentation pour étudier le fluage et la relaxation .........cccceeeeiiieeeniiee e, 50

2.2 Fluage par indentation .......ccueiiiiierie i e e 52

221 GENEIAlILES ..o s 52

2.2.2  Analyse de la courbe de fluage par indentation ..........cccceeeveeeeiiiieeecccieee e, 53

2.2.3 Mécanismes de fluage par indentation .........ccccccuieeeeiiiiie e 58

2.2.4  Influence de la forme de I'indenteur ........ccccooiiiiiiiiiiiiiiieeee e 59

2.2.5 M PFESSION CrEEP .uuvuuuuriuuuiiiiiit i aananan 60

2.3 Relaxation par indentation ... ieciciiiiieee e e 62

2.3. 1 GANEIAlItES . 62

2.3.2 Courbe de relaxation par indentation..........cccccviieeeei i, 63

233 Analyse de I'essai de relaxation par indentation .......ccccccoeeeiciiieeee e, 64

3 CONCIUSION ...ttt e s e e s s 65
28 Theése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017
Chapitre 1 ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

Ce chapitre présente une synthése bibliographique articulée en deux parties.

La premiere partie est consacrée a 1’é¢tude du comportement au fluage des matériaux
métalliques, des mécanismes qui interviennent pendant le fluage et des méthodes classiques
permettant d’extrapoler les données de fluage & long terme & partir d’essais effectués sur des
temps relativement courts. Ensuite dans le méme chapitre, nous présentons le comportement a
la relaxation et les méthodes qui permettent d’extrapoler le comportement au fluage a partir
des données issues de I’essai de relaxation. Dans la deuxiéme et derniére partie, nous
présentons 1’essai d’indentation qui permet, en contrdlant soit le chargement soit le
déplacement de I’indenteur, de remonter aux comportements au fluage et a la relaxation dits

« par indentation ».

1 Essais classiques de fluage et de relaxation

1.1 Fluage classique

1.1.1 Généralités

A haute température, un matériau sous sollicitation constante sur des durées importantes se
déforme lentement de maniére continue. Dans le cas ou la contrainte de sollicitation est
choisie de manicre a étre inférieure a la limite d’¢élasticité du matériau, le phénomene observé
est appelé fluage. On définit donc le fluage comme un phénomene physique qui provoque la
déformation irréversible d’un matériau soumis a une contrainte constante o pendant un temps
donné t et a une température constante T. Le domaine dit a haute température dans ce type

d’essai dépend de la température de fusion du matériau, soit :

e T>0,3a0,4T; pour les métaux

e T>0,4a0,5T¢ pour les céramiques
Ou Ty est la température de fusion du matériau.

Par contre, pour la plupart des matériaux polymeéres on peut observer le phénomeéne de fluage
a température ambiante. En effet, pour ces matériaux, on tient compte de la température de
transition vitreuse Tg; et cette derniére est de 1’ordre de la température ambiante pour la

plupart d’entre eux.

L’essai de fluage se déroule en deux étapes (Figure 1-1) :
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e La premiére étape consiste a la mise en charge : ici, de maniere pratique, on applique
progressivement au matériau une contrainte jusqu’a atteindre une valeur maximale qui
devient la contrainte de fluage.

e La seconde étape represente le fluage proprement dit, ou la contrainte de fluage reste

constante pendant toute la durée de ’essai.

-y
-t

Lgpee ==

Ep

t t

to

(@) essai de fluage théorique (b) essai de fluage expérimental

¢ contrainte appliquée

¢ déformation

t temps

rg déformation en fin de mise en charge
fp début du fluage

Figure 1-1 (a) Essai de fluage théorique.(b) Essai de fluage expérimental.[24]

Pour étudier le comportement au fluage, on enregistre la déformation du matériau en fonction
du temps. La courbe typique de fluage est représentée schématiquement sur la Figure 1-2. On

y distingue trois stades :

» Le stade primaire ou fluage transitoire, elle correspond a une décroissance rapide
de la vitesse de déformation ou de fluage au cours du temps, due a I’écrouissage, pour
tendre vers une vitesse minimale constante. Cette décroissance de la vitesse de
déformation est attribuée au durcissement ; ce qui correspond a 1’augmentation de la
résistance du matériau.

» Le stade secondaire ou fluage stationnaire, la vitesse de déformation reste
constante. Le stade stationnaire est attribué a 1’équilibre entre la vitesse de génération
des dislocations contribuant a 1’écrouissage et la vitesse de restauration.

» Le stade tertiaire, la vitesse de déformation augmente jusqu’a la rupture du matériau.
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Rupture

Fluage
A tertiair

1:1}13 2¢  Fluage secondaire
primaire

Figure 1-2 Courbe classique de fluage [25]

1.1.2 Analyse de la courbe de fluage et mécanismes de déformation au fluage

1.1.2.1 Analyse du fluage

Il existe plusieurs modeles permettant de représenter le comportement au fluage des
matériaux a haute température. Ces modeles expriment généralement la déformation en
fonction du temps ou la vitesse de déformation en fonction de la contrainte appliquée et
dépendent aussi du stade de fluage. Le premier stade du fluage a été décrit pour la premiére
fois en 1910 par Andrade [26]. I a trouvé que I’on pouvait ajuster la courbe de fluage

primaire par 1’expression suivante qui donne la déformation ¢ en fonction du temps :

1
e=¢g +log(l+p.ts+k.t) (1.1)
Ou k et § sont des parametres d’ajustement et &, la déformation initiale.

Pour des petites valeurs de tempst, cette relation peut s’écrire plus simplement sous la

forme :

1
exg + L.tz + k.t (1.2)

Dans ce cas-1a, la déformation totale est vue comme la superposition du fluage transitoire
avec le terme t1/3 et le fluage stationnaire visqueux avec la constante k qui est reliée a la

vitesse de fluage.
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D’autres équations ont été proposées pour décrire les courbes de fluage :

- primaire [27]-[29], en exprimant la déformation totale en fonction du temps ;

- secondaire [30], [31], en exprimant la vitesse de déformation stationnaire en fonction
de la contrainte appliquée ;

- et tertiaire en exprimant la déformation totale au cours du fluage tertiaire en fonction

du temps [32] ou la vitesse de deformation en fonction de la contrainte [33], [34].

La phase stationnaire du fluage constitue généralement le domaine le plus important de la
courbe de fluage. C’est pourquoi le classement des résultats de fluage est souvent établi en
fonction de la sensibilité de la vitesse de déformation par rapport a la contrainte appliquée.
Les modéles proposés pour ce stade différent suivant le domaine de contraintes. De maniére

générale le comportement est décrit par la relation suivante :
& = A;.sh(a.o) (1.3)
Ou A; et a sont des constantes d’ajustement.

¢+ Pour des contraintes faibles, on peut assimiler le sh a son argument. La vitesse de
déformation est donc lineairement proportionnelle a la contrainte appliquée. Le

modele décrivant le comportement au fluage dans ce cas est sous la forme :

EXa.o (1.4)

«» Pour des contraintes fortes, sh(a. 0)~%.exp(a. o). La vitesse de déformation

augmente de maniére trés rapide avec 1’augmentation de la contrainte. Elle suit une loi

exponentielle qui s’écrit sous la forme :

= %. exp(a.o) (1.5)

0,

% Pour des contraintes moyennes ou intermédiaires, le comportement au fluage est

décrit par une loi-puissance ou loi de type Norton [30] de la forme :

E=Ac" (1.6)
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Ou ¢ est la vitesse de fluage stationnaire, o la contrainte de fluage, 4’ et n sont des parametres

dépendants du matériau.

De maniére générale, la vitesse de deformation pendant le fluage secondaire peut étre décrite
en associant une loi puissance et une loi de type Arrhenius pour des essais réalisés a des

températures et des contraintes différentes :
g§=A".0c™ exp(—Q/RT) (1.7)

Ou A” est un parametre dépendant du matériau, Q (/.mol?) est I’énergie d’activation, T (°K)

la température et R la constante des gaz parfaits (R = 8,3144621] - mol™' - K1),

Le parametre n est appelé coefficient de sensibilité a la contrainte ; c’est un paramétre
important car il permet de connaitre le mécanisme a 1’origine de la déformation. On le calcule
en considérant la pente log(¢) = f(log(o)).

_ [6log(é)]
dlog(o) T

(1.8)

n est généralement compris entre 3 et 5 [24]. Par ailleurs, cette valeur peut étre supérieure a 5

et méme atteindre des valeurs proches de 70 pour les superalliages [35].

1.1.2.2 Mécanismes de déformations

Lorsqu’un matériau est sollicit¢ en fluage, il peut se déformer plastiquement de diverses
maniéres. La déformation est gouvernée par un ou plusieurs mécanismes qui dépendent de la
température et/ou de la contrainte de sollicitation. On distingue ainsi plusieurs mécanismes de
fluage qui se répartissent genéralement en deux grandes classes : le fluage par diffusion et le

fluage lié a des mouvements de dislocations [36]-[38]. On a entre-autre :
Fluage « dislocation contrdlé par le glissement »

e Limité par des obstacles discrets

e Limité par les contraintes de Peierls
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Fluage « dislocation »

e A haute température
e A basse température

Fluage « diffusion »

e Diffusion intergranulaire (Fluage de Coble)
e Diffusion intragranulaire (Fluage de Nabarro-Herring)

1.1.2.2.1 Fluage dislocation contrdlé par le glissement

Le mécanisme de fluage dislocation contr6lé par le glissement gouverne la déformation aux
basses températures (7' < 1/3T;, ou T; est la température de fusion) et aux contraintes élevées
10<0,/G<5.10" (o, est la contrainte de cisaillement et G module de cisaillement). Le
mouvement de glissement, dans ce cas, se produit généralement sans autre apport énergétique
que la contrainte extérieure appliquée. De maniére générale, tous les cristaux présentent ce

type de déformation.

Pour les matériaux a structure CFC ou HC, les dislocations se déplacent facilement sans
aucune résistance importante ; le mouvement peut étre par contre limité dans ce cas par la
présence d’obstacles localisés tels que : les impuretés, les précipités ou d’autres dislocations.
La contrainte d’écoulement pour ce type de matériaux est proportionnelle a G.b/[, ou G est le
module de cisaillement, [ est la taille de I’obstacle et b le vecteur de Burgers. La constante de

proportionnalité dépend de la résistance des obstacles et de leurs distributions.

Le mouvement des dislocations dans les cristaux a structure CC et diamant est rendu trés
difficile par la nature méme de la structure. Ceci est aussi le cas dans les oxydes et les
carbures car il existe une résistance au mouvement produite par le réseau cristallin lui-méme.
Cette résistance augmente rapidement avec la diminution de la température. Pour décrire cette
résistance du réseau, Frost et Ashby [37] se sont basés sur les travaux de Guyot et Dorn [39]
en considérant le potentiel de Peierls de forme parabolique, pour exprimer 1’énergie

d’activation nécessaire au déplacement des dislocations.
1.1.2.2.2 Fluage dislocation

A des températures supérieures a 0,5T et a des contraintes relativement élevées, les

dislocations se déplacent a travers les grains d'un polycristal et des agrégats pour former des
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cellules. La déformation résultante est apparemment contrélée par la diffusion (contrairement
au fluage dislocation contrdlée par glissement), mais la vitesse de déformation est une
fonction non linéaire de la contrainte. Ce fluage dislocation obéit expérimentalement a la

relation constitutive suivante [40] :

. _ 4 DyGb o\ p,
¢=¢—22(3) (1.9)
Ou ¢ et n’ sont des constantes, D,, le coefficient de diffusion en volume, G est le module de

cisaillement, b le vecteur de Burgers et k la constante de Boltzmann.

A basse température, Frost et Ashby [37] ont introduit un terme supplémentaire de fluage
dislocation : la diffusion des cceurs, qui contribue au transport diffusif de la matiére et qui
peut devenir un mécanisme de transport (déformation) principal. La contribution de la

diffusion des cceurs est intégrée en définissant un coefficient de diffusion effectif D, sous la

forme :

Deff =Dy, f, + D.fc (1.10)

Ou D, est le coefficient de diffusion des cceurs, f, et f. sont les fractions des sites atomiques
associés a chaque type de diffusion. f,, est généralement égale a 1’unité et f, est déterminée a

partir de la densité de dislocation.

1.1.2.2.3 Fluage diffusion [25]

A plus haute température, la vitesse de déformation est uniquement contrdlée par la vitesse
de diffusion des lacunes. En 1948, Nabarro propose que le gradient de concentration de
lacunes entre deux surfaces d’un cristal soumis a un champ de contraintes non hydrostatique
conduit a un flux de lacunes entre les surfaces, donc a un flux de matiére en sens opposé. Ceci
conduit a une déformation plastique du cristal. Deux principaux modeéles découlent de cette
description : le modele de Coble [41] qui est consacré a la diffusion aux joints de grains et le
modéle de Nabarro-Herring [42] qui décrit la diffusion de matiére en volume a plus forte

température.

Le modéle de fluage de Coble (1963) devient prédominant pour des polycristaux de petites

dimensions, présentant donc une grande proportion d’interfaces. Comme Herring, la
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démarche de Coble est basée sur le calcul du flux de lacunes, non plus dans les grains, mais
dans les joints de grains.

Ces mécanismes sont différents et la déformation au fluage résultant de chacun d’eux
contribue a la déformation totale au fluage. Pour une contrainte et une température données, le
mécanisme donnant la plus grande valeur de la vitesse de fluage est le mécanisme contrdlant
la déformation. Lorsque le fluage est dominé par le fluage secondaire, la vitesse de
déformation est décrite par une loi puissance de type Norton (équation (1.6)). En introduisant
la loi d’Arrhenius dans cette expression, on obtient 1’équation (1.7). Les tracés des courbes

logé — logo (permettant de déterminer le coefficient de sensibilité a la contrainte n) et
loge — log% (permettant de déterminer 1’énergie d’activation Q) peuvent permettre de

renseigner le mécanisme de fluage dominant. Pour le mécanisme de fluage dislocation,
I’énergie d’activation est notée Qsp (énergie d’activation d’autodiffusion) & haute température
et Qcp (énergie d’activation de la dislocation par diffusion des cceurs) a basse température.

Pour ce mécanisme, le coefficient de sensibilité a la contrainte n est supérieur a 5.

Pour le fluage par diffusion, les énergies d’activations sont Qsp et Qgp (diffusion inter

granulaire) et le coefficient de sensibilité a la contrainte n vaut 1 [43].

En 1979, Ashby et al. [44] reportent sur le méme graphe ces différents mécanismes de
déformation. Ce graphe est appelé carte des mécanismes de déformation ; un point sur la carte
identifie le mécanisme dominant et indique la vitesse de déformation résultante. Comme le

montre la Figure 1-3 [45], la carte des mécanismes de déformation est construite a partir des

données de la contrainte normalisée % (G est le module de cisaillement) en fonction de la

température normalisée Elle comprend plusieurs domaines de contraintes et de

Ty
températures dans lesquels un mécanisme de deformation particulier est dominant ; elle est
utilisée pour prédire le mécanisme de déformation au début du fluage sous des conditions

spécifiques de contrainte et de température.
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Figure 1-3 Carte des mécanismes de déformation [46]

1.1.3 Méthodes d’extrapolation et de prédiction du comportement au fluage a long

terme

Il existe plusieurs méthodes d’extrapolation du comportement au fluage & long terme a partir
des essais effectués a court terme [45]. Les plus utilisées sont les méthodes paramétriques ;
elles sont basées sur le principe d’équivalence temps-Température permettant de diminuer la
durée des essais en augmentant la température. Une autre méthode, basée sur la relation de

Monkman et Grant [47] est souvent utilisée.

Equivalence temps-Température

La relation d’équivalence temps-Température est a I’origine des méthodes paramétriques.
Partant d’une analyse théorique, elle permet de remplacer le temps et la température par un
parametre appelé parameétre d’équivalence. A partir de ce paramétre, et pour un matériau
donné, une courbe maitresse donnant la contrainte en fonction du paramétre d’équivalence est
obtenue et permet d’extrapoler le comportement au fluage. Plusieurs parametres

d’équivalence temps-température ont été déeveloppes :
» Parametre de Larson-Miller [48], donné par la relation :

PLM = f(0) = T.(log(t,) + Cy) (1.11)
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Ou C; est une constante.

Larson et Miller ont trouvé graphiquement que pour une large gamme d’alliages, lorsque t,

est exprimée en heure, la constante C; est autour de 20-22 [49].

» Parametre de Sherby-Dorn [50], défini par :
PSD = f(0) = log(t,) — = (1.12)
» Paramétre de Manson-Haferd [51], exprimé sous la forme :

T-Tg
PMH = f(O') = m (113)

Ou t, et T, sont des paramétres caractéristiques du matériau.

A partir des essais réalisés sous différentes contraintes et pour chaque matériau, les auteurs
reportent les données expérimentales (t,, T, o) dans la base paramétre d’équivalence - log(o).
On obtient ainsi une courbe appelée courbe maitresse (Figure 1-4). Elle permet d’extrapoler

les données du fluage.

1000 ———r———7—— 71—

100

Stress(MPa)

olee vt v vl
24 26 28 30 32 34 36

T(31+log ) x 10

Figure 1-4 Courbe maitresse de Larson - Miller de I’Acier T91 [52]
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Relation de Monkman — Grant

Cette relation a été proposée par Monkman et Grant en 1956 [47]. D’aprés les auteurs, il
existe une relation linéaire entre le logarithme du temps a la rupture, t,., et le logarithme de la
vitesse minimale de fluage, £,,. Ainsi, la relation de Monkman-Grant s’écrit comme une loi

puissance de la forme :
£t = Cye (1.14)
Ou Cy et a’ sont des constantes.

La constante C,;;, appelée constante de Monkman, peut étre vue dans certains cas comme

étant la déformation ayant lieu pendant le stade secondaire

Il a été démontré par plusieurs auteurs [53]-[55] que cette relation empirique est un moyen
puissant et fiable pour prédire la durée de vie des matériaux a long terme a partir d’essais a
court terme pour un large domaine de températures et de contraintes. Dans le cas ou le fluage
secondaire est prépondérant sur le fluage tertiaire, dans le cas des ruptures inter-granulaires, le
temps a la rupture t; est constitué en grande partie de la durée du stade de fluage secondaire ;
la relation (1.14) reste fiable. L hypothése de Monkman-Grant revient donc a assimiler le
fluage au stade stationnaire, en négligeant les stades extrémes, primaire et tertiaire. Par contre,
pour des matériaux présentant un large domaine de fluage tertiaire, I’utilisation de la relation
de Monkman-Grant présente une grande dispersion sur les données de fluage. Dobes et
Milicka [56] ont alors proposé de modifier la relation de Monkman-Grant (équation 1.15),

pour réduire considérablement la dispersion des données.

oty

Ou Cyume €t a’’ sont des constantes, ¢ est la déformation a la rupture.

Les relations de Monkman-Grant et de Monkman-Grant modifiée ont significativement
contribué au développement des modéles de rupture par fluage [57]. Mais ces relations ne
décrivent pas 1’évolution de ’endommagement car elles mettent en relation la vitesse de
déformation et le temps a la rupture. La relation entre la déformation au cours du fluage et

I’endommagement est décrite par le concept de la mécanique de I’endommagement continu
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par fluage [57]. Dans cette approche, I’endommagement est considéré comme une variable
d’état interne. Il est représenté par le facteur A' qui est le facteur de tolérance de
I’endommagement au fluage défini par I’équation (1.16) [58], [59]. Ashby et Dyson [58] ont
posé les bases physiques de la mécanique de I’endommagement continu par fluage et ont

démontré que chaque micro mécanisme d’endommagement résulte de la  valeur

caractéristique de 1" :

V= (1.16)

Emtr

1.2 Essai de relaxation

1.2.1 Généralités

Lors d’une sollicitation en traction d’un matériau, ce dernier se déforme instantanément apres
chargement. Si la déformation est maintenue constante au cours du temps, on constate que la
contrainte interne décroit avec le temps ; c’est le phénoméne de relaxation de la contrainte.
On peut donc définir 1’essai de relaxation de la contrainte comme étant une méthode
d’analyse de la viscoélasticité linéaire qui consiste a maintenir une déformation constante et a

étudier la réponse du matériau en contrainte au cours du temps.

L’essai de relaxation se décompose en deux étapes (Figure 1-5) et le phénoméne observé est

important pour les métaux soumis a des températures supérieures a0,2Ty, Ty étant la

température de fusion du matériau :

e La premiére partie consiste en la mise en charge de maniére progressive jusqu’a
atteindre une déformation de relaxation &, et une contrainte initiale de relaxation g,.
Dans le cas d’un essai idéal, cette déformation serait atteinte instantanément.

e La deuxieme étape represente la relaxation proprement dite ou on observe la

décroissance de la contrainte en fonction du temps.
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Figure 1-5 Essais de relaxation [60]

Pendant I’essai de relaxation, la déformation g, reste constante au cours du temps. En réalité,
cette déformation totale notée &, = g, se décompose en un terme plastique &, et un terme
élastique ¢, qui varient tous les deux au cours du temps alors que leur somme reste constante

comme indiqué par la relation suivante :
& =& +¢&, = Cte (1.17)

Dans ces conditions, en dérivant 1’équation (1.17) par rapport au temps, il est possible
d’exprimer la vitesse de déformation plastique comme étant I’opposée de la vitesse de

déformation élastique :
Er=€ +6 =0 =&, = —¢, (1.18)

Par ailleurs, la contrainte d’écoulement o nécessaire pour le mouvement des dislocations peut
s’écrire comme la somme de deux termes (Equation 1.19) : un terme athermique appelé
contrainte interne a; qui correspond a une interaction de longue portée avec les obstacles de
grande taille et un terme thermique appelé contrainte effective g, qui correspond a une

interaction a courte portée avec les obstacles localisés [61].

o =0;+0, (1.19)
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Pendant la relaxation de la contrainte, la contrainte interne est supposée étre constante. Dans
ce cas, la relaxation observée sera celle de la contrainte effective. En dérivant 1’équation
(1.19), on obtient :

G =a, (1.20)

La déformation élastique est reliée a la contrainte ¢ par la relation de Hooke [62] suivante :

oc=E.¢, (1.21)
Donc,

. ) & &

€= —bp=—>= _Ee (1.22)

La courbe de relaxation peut étre représentée sous deux formes, soit la contrainte ou la
contrainte normalisée en fonction linéaire du temps (Figure 1-6.a) ; ou alors la contrainte ou
la contrainte normalisée en fonction logarithmique du temps (Figure 1-6.b). Cette derniere

représentation de la courbe de relaxation se fait généralement pour des essais de longue durée.

F ou crj'cru i ou r:.r.-'i:.ru
f 1
Ty Ty
L] o
1 1
[ gt
® ® ’

o contrainta
7, contrainte initizle de relaxation

Cr.u"UD contrainte normaliséa par rapport 3 la contrainta initiale
t temps

Figure 1-6 Représentation de la courbe de relaxation (a) Contrainte ¢ ou contrainte

normalisée — en fonction de t; (b) Contrainte o ou contrainte normalisée — en fonction de

log(t).[60]
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1.2.2 Interprétation de la courbe de relaxation

De manicre générale, la courbe de relaxation est décrite par une équation donnant I’évolution
de la contrainte de relaxation en fonction du temps. Il existe plusieurs équations de relaxation
de la contrainte qui sont toutes déterminées en intégrant I’expression de la vitesse de

deformation plastique &, [63]. En considérant I’expression physique de la loi d’écoulement

d’Orowan [64]-[67], €, est donnée par :
& = @.b.pym.V (1.23)

Ou ¢ est une constante, p,, est la densité de dislocations mobiles supposée constante, b est le

vecteur de Burgers et v est la vitesse moyenne de mouvement des dislocations.

Cependant, la vitesse moyenne de dislocation est liée a la contrainte effective o, et peut

s’écrire sous plusieurs formes :

¢+ Dans le cas ou le mouvement des dislocations est thermiquement activé, 1’expression
de la vitesse moyenne de dislocation prend la forme d’une équation de type

Arrhenius :
(1.24)

Ou v, est un facteur pré exponentiel, AG, est I’énergie d’activation correspondant a une
contrainte nulle, V* est le volume d’activation, k est la constante de Boltzmann et T la

température absolue.

En remplagant 1’équation (1.24) dans 1’équation (1.23) et en intégrant [63], [68], [69], on
retrouve 1’équation logarithmique (Equation (1.25)) proposee par Feltham [70] qui permet de

décrire la courbe de relaxation de la contrainte au cours du temps sous la forme :
o(t) =0(0) —a;.In(1 + B;.1) (1.25)

Ou o(0) est la contrainte au debut de la relaxation, S, et a; sont des constantes.
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+¢ Lors de I’é¢tude de I’influence directe de la contrainte sur la vitesse moyenne de
dislocation, deux équations empiriques principales exprimant la vitesse moyenne de
dislocation v en fonction de la contrainte effective o, (v — g,) ont été proposées par
Johnston et Gilman [71] et par Gilman [72]. La premiere est donnée par :
V=, ((j—;)m* (1.26)
Ou g, m” et v, sont des constantes du matériau a une température donnee,
Et la seconde par :

vV =vy.exp(— 2) (1.27)

Oe
Ou D est une constante du matériau a une température donnée.

A partir de I’expression de la vitesse de dislocation donnée par Johnston et Gilman (Equation
(26)) et en intégrant 1’équation (23), Gupta et Li [73] ont obtenu 1’équation suivante, de forme

hyperbolique, qui décrit la courbe de relaxation de la contrainte :

0.(t) =a(t) —o; = K.(t + a)" (1.28)

1
m*—-1

et K = [(m" — 1).2222mYo)-y

(Geo)™

Ouy =

« Dans le cas des mouvements visqueux, 1’équation de la vitesse moyenne de

dislocation en fonction de la contrainte effective est donnée par :

B,V =o0,.b (1.29)

Ou B, est la constante de trainée visqueuse.

L’équation (1.29) permet de déterminer 1’expression suivante qui décrit la courbe de

relaxation de la contrainte :
_ o E.¢.b?%.pm
o.(t) = a(t) — o; = 0,(0). exp(—5—1t) (1.30)

Ou o,(0) est la contrainte effectiveat = 0
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1.3 Extrapolation du fluage a partir des données de relaxation

L’étude du comportement mécanique par des essais classiques tels que le fluage reste
nécessaire pour le choix des matériaux amenés a résister a des conditions extrémes de
température et de pression. Ainsi, compte tenu de la norme 1SO et ASME sur la fiabilité des
mesures et les prévisions assez précises du comportement a long terme, cette technique reste
tout de méme consommatrice de temps ; car les normes recommandent d’effectuer les essais
de fluage pendant un temps équivalent a un tiers de la durée de vie des matériaux (qui vaut
généralement 100 000 heures pour les aciers). L’existence de diverses méthodes
d’extrapolation a partir d’essais de fluage de courte durée [47], [48], [50], [51] présente aussi
quelques limites. Elles nécessitent un grand nombre d’essais de fluage qui durent chacun
plusieurs semaines ou plusieurs mois, et les données obtenues aprés extrapolation présentent

dans un certain nombre de cas une large dispersion.

L’essai de relaxation de contrainte a court terme, qui permet de déterminer la résistance a la
relaxation d’un matériau, a été prop0sé comme alternative pour retrouver le comportement au
fluage. Cet essai a tous les attributs de la déformation par fluage [2] et permet de couvrir un
large domaine de contraintes et de vitesses de déformation plastique a partir d’un seul essai.
Plusieurs travaux ont été effectués avec 1’objectif de retrouver les propriétés de fluage des
matériaux a partir des données issues des essais de relaxation [2], [17], [19], [74]-[76]. La
relation entre les essais de relaxation et de fluage est basée sur la déformation totale qui
dépend des déformations plastique et élastique (Equation (1.17)). En introduisant la loi de
Hooke [62] dans 1’équation (1.18), on obtient la relation entre la vitesse de relaxation de la
contrainte et la vitesse de déformation plastique (équation (1.22)). La vitesse de déformation
plastique obtenue a partir de cette relation est comparable a la vitesse de fluage a 1’état
stationnaire [18], [76]. On peut ainsi retrouver a partir de cette relation le coefficient de
sensibilité a la contrainte n du matériau, en tracant dans un repére log — log la vitesse de

déformation plastique en fonction de la contrainte (loi puissance de Norton [77]).

L’essai de relaxation de la contrainte et I’essai de fluage présentent des historiques de
déformation différents. En effet, la vitesse de déformation plastique pendant le fluage
stationnaire est attribuée a 1’équilibre entre la vitesse de génération des dislocations
contribuant a [’écrouissage (causé par la contrainte constante) et la restauration

thermiquement activée [17]. Les mécanismes controlant 1’écrouissage et la restauration sont
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associés majoritairement aux processus de dislocation et de diffusion. Cependant, durant
I’essai de relaxation de la contrainte, la génération des dislocations et la restauration ne se
produisent pas au méme moment ; le premier se produit durant la phase transitoire lorsque la
déformation constante est appliquée. Apres cette étape, la montée des dislocations disparait et
laisse place au processus de restauration. La différence de mécanisme de déformation entre
les deux types d’essais prouve que la relation d’équivalence entre la vitesse de fluage a 1’état
stationnaire et la vitesse de deformation plastique en relaxation ne peut pas étre valide pour
tout niveau de contrainte. Beddoes et Mohammadi [74] ont comparé les vitesses de
déformations plastiques des essais de relaxation et de fluage du superalliage IN738LC. Ils ont
remarqué que ces Vitesses étaient équivalentes uniquement pour des contraintes situées entre
500 et 575MPa. Les travaux de Chandler [76] sur le cuivre allant dans le méme sens ont
montré que les vitesses de déformations étaient équivalentes a haute température. Ceci est
d’autant plus vérifié que le mécanisme de déformation prédominant, a haute température est

le processus de diffusion dans les deux types d’essais.

Morscher et DiCarlo [78] ont proposé 1’expression suivante qui donne la déformation au

fluage &, comme fonction de la contrainte normalisée, y = % par rapport a la contrainte
initiale au début de I’essai de relaxation :

_ N _q] = [29] (L) =
ec(t) = £,(0). [(X) 1] =% .[(X) 1] (1.31)

Une autre méthode permettant également de retrouver les propriétés au fluage par 1’essai de
relaxation est 1’application de la théorie de Hart [20], [79] sur les déformations plastiques

pour obtenir le paramétre 4 qui permet de tracer la courbe maitresse de Hart.

1.3.1 Modele de Hart

Pour étudier le comportement en relaxation, Hart [20], [79] a développé une théorie pour
initialement décrire la déformation plastique intragranulaire d'un solide polycristallin soumis a
une traction monotone. Ce modele est fondé sur 1’existence d’une relation constitutive reliant
la contrainte, g, la vitesse de déformation non élastique, &, avec le parametre de dureté, o*,

qui gouverne le comportement inélastique du matériau.

F(0,6,6") =0 (1.32)
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Le modele proposé par Hart pour décrire la déformation plastique est constitué de trois
éléments représentant chacun un type de déformation (Figure 1-7) :

da
dt o
—V\VA\V/ see O,
I O, €
€
! Of
Figure 1-7 Modeéle rhéologique de Hart [79]
La vitesse de déformation totale dans le matériau sera donnée par :
._ ., da
E€=a+— (1.33)

Ou « et % représentent les vitesses de déformation plastique et anélastique respectivement.
Et la contrainte appliquée par :
0 =04+ 0f (1.34)

Ou g, = 1. a et or sont respectivement la contrainte générée par la déformation anélastique

accumulée et la contrainte de friction et 1 le module d’anélasticité.

Le mode¢le proposé par Hart conduit a des équations d’état qui ne dépendent ni du matériau ni

de son histoire thermique [79].

e m[Z]=EP (1.35)
o % O-* m
€ = ()™ f.exp(=Q/RT)

Ou A et m, sont des constantes du matériau. m; = 4,5 et 1 = 0,15 pour plusieurs matériaux.

f est un parametre de fréquence, £* est un parameétre dépendant de la vitesse de déformation

o é=a(DHM=a EHM (1.36)
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*

Ou M est une constante. A basse température, o, = ¢”.

Ces équations permettent de décrire les courbes logo — logé obtenues en relaxation ou en
fluage selon que la concavité de la courbe soit de type D (tournée vers le bas) ou de type U

(tournée vers le haut).

Dans son énoncé, Hart constate que les courbes logo — logé obtenues en relaxation ou en
contrainte présentent une relation d’échelle [80]-[85]. Il propose une méthodologie
permettant de tracer une courbe maitresse unique représentative du comportement global du
matériau. Les courbes présentant une relation d’échelle (Figure 1-8.a) peuvent étre
superposées par translation, de vecteur (Alogo — Alogé), sur n’importe quelle autre courbe.
La translation doit s’effectuer en superposant les points de chaque courbe qui ont la méme
pente (Figure 1-8.b). La courbe maitresse est ainsi construite (Figure 1-9) pour chaque

matériau. Elle est finalement constituée de plusieurs segments représentant chacun une des

, . . . 1
courbes translatées. La pente de la droite de translation a pour expression u = 2;?2 .
4.8
+79(a) - (b) ' '
SLOPE=0.10l
465 . — 47k —
n
&
2 )
[ = -
= 4.60 = ﬁ a6k 4 ]
& x
&% -
8 0 G
— ass|- =] ®
EJ. 45~ -
[
450} — /
i 44 L . |
e 1 1 1 1 -g -B —T _6 -5
- LOG STRAIN RATE_(!SDER—S“EC) - L—DG STRAlN RATE {PER SEC)
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Figure 1-8 (a) lno — Iné& : Relaxation de Pacier inox 304 a différents taux de déformation;

(b) Points possédant la méme valeur de a pente [80]
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Figure 1-9 Courbe maitresse de ’acier inox 304 construite selon le modéle de Hart.[80]

Par conséquent, la courbe maitresse permet de couvrir un domaine de vitesse de déformation
plus large que celui obtenu a 1’aide d’une seule courbe. Plusieurs auteurs [20], [80], [82], [83]
ont montré que I’inverse de la pente de translation (1/p) obtenue a partir des essais de
relaxation de la contrainte pour un matériau était équivalent au coefficient de sensibilité a la
contrainte obtenu par fluage. On voit ainsi en la méthode de Hart un moyen prometteur de

déterminer les propriétés de fluage a partir des essais de relaxation.

2 Fluage et relaxation par indentation

Malgré les méthodes d’extrapolation proposées par Larson et Miller, par Dorn etc..., pour les
essais de fluage et méme de relaxation, ces deux types d’essais restent toujours
consommateurs de temps. Dans cette partie nous présentons 1’étude du comportement au
fluage et a la relaxation par la technique d’indentation moyen de s’affranchir dans certains cas
de la durée d’essais que nous offrent les deux types d’essais effectués en classique. Nous
commencerons dans un premier temps par présenter I’essai d’indentation puis les deux

techniques proprement dites.
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2.1 L’indentation pour étudier le fluage et la relaxation

L’indentation est une technique de mesure des propriétés mécaniques utilisée depuis plus d’un
siecle pour déterminer principalement la dureté et le module d’élasticité des matériaux. Les
premiers essais de dureté ont été effectués par rayage au début des années 1800 par Mohs [86]
pour étudier les minéraux. Il proposa une classification des minéraux selon leur dureté, qui est
connue et encore utilisée aujourd’hui sous I’appellation d’échelle de Mohs. C’est au 19éme
siecle que le premier essai de dureté sur les métaux a été mis en ceuvre par 1I’ingénicur suédois
Brinell [87]. Il a imaginé de placer une bille entre deux échantillons prélevés sur deux lots et
il a ensuite placé le tout dans un étau (Figure 1-10). La charge étant identique de chaque cote,
la surface de I'empreinte lui a permis d'identifier aisément le plus dur des deux échantillons
[88]. Plus tard d’autres chercheurs ont développé d’autres types d’essais de dureté qui portent
leur nom : Berkovich, Vickers, Knoop... En 1951, les études de Tabor sur 1’évolution de la

pression de contact dans le domaine plastique établissent les fondements de la discipline [89].

Lot1l Lot2

Figure 1-10 Principe du premier test de dureté mis en ceuvre par Brinell [88].

A partir des années 80, I’indentation instrumentée apparait et conduit a 1’essor de cette
technique de caractérisation mécanique des surfaces. Son principe consiste a enfoncer sous
I’action d’une charge donnée un indenteur plus dur que le matériau a tester, tout en
enregistrant le déplacement et la force appliquée en fonction du temps. La dureté H du
matériau est déterminée en faisant le rapport de la charge maximale P appliquée sur la surface

A, de I’empreinte résiduelle laissée par la pointe apres son retrait :

H=2 (1.37)

AC
Pendant D’essai d’indentation instrumentée on enregistre la courbe charge déplacement
(Figure 1-11) qui est la courbe d’indentation. Elle comporte une partie chargement ou la

charge augmente en fonction du déplacement de I’indenteur suivi par une phase de
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déchargement qui correspond au retrait de I’indenteur. C’est dans les années 80 que les
premiers travaux en indentation, menés par Bulychev et al. [90], [91] portent sur la
détermination du module d’¢lasticité. En se basant sur le modéle de contact élastique proposé
par Sneddon [92], Oliver et Pharr [3] proposent I’expression de la pente S de la partie
supérieure de la courbe de décharge qui permet de déterminer le module d’élasticité du

matériau a partir de la relation suivante :

dpP 2
S =E=E.ET.JTC (1.38)

Ou S est la mesure expérimentale de la raideur, E, est le module réduit et A, I’aire projetée du

contact élastique.

Le module d’¢lasticité peut étre retrouvé a partir de I’expression suivante :

—y2 —y2
1_awh, aod (1.39)
E, E E;

Ou E et v sont respectivement le module d’élasticité et le coefficient de Poisson du matériau

et E;et v; sont respectivement le module d’élasticité et le coefficient de Poisson de

I’indenteur.
A
B
Pmax _________________________________
=
=
— Chargement
(a8
]
e
o
L
A >
Déplacement h (nm)
Figure 1-11 Courbe charge déplacement en indentation instrumentée
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2.2 Fluage par indentation

2.2.1 Généralités

Depuis quelques décennies, le comportement au fluage des matériaux est étudié par la
technique d’indentation pour réduire la durée des essais comparé aux essais classiques de
fluage qui sont trés consommateurs de temps. Le développement de I’instrumentation en
indentation et I’évolution des conditions d’application de la charge et du déplacement de
I’indenteur ont contribué a I’essor de cette technique de caractérisation. Pendant 1’essai de
fluage par indentation, 1’indenteur pénétre la surface de 1’échantillon avec une vitesse de
chargement constante. Lorsque la charge maximale B,,,, est atteinte, on maintient I’indenteur
a cette charge maximale pendant un temps t donné, appelé temps de fluage ou temps de
maintien. La période de maintien est suivie d’un déchargement et du retrait de 1’indenteur de
la surface de 1’échantillon. La courbe charge déplacement (P — h) obtenue dans ces
conditions est présentée sur la Figure 1-12.a. On constate que pendant le maintien a la charge
maximale, I’indenteur continue de s’enfoncer dans le matériau ce qui se traduit par un palier a
la charge maximale. La longueur totale du palier (h = h,,q, — ho) représente la réponse au
fluage du matériau pendant I’essai de fluage par indentation. A partir des données issues
pendant ce maintien, on peut tracer la courbe donnant 1’évolution du déplacement de
I’indenteur en fonction du temps (h — t). C’est la courbe type de fluage par indentation. Elle

est donnée par la Figure 1-12.b ou on peut observer clairement deux étapes du fluage.

Déplacement pendant
le maintien
L E
= =
= =
T <°
= Chargement =
L -
@ &
% Céchargement g
= =]
=] =
[+
1)
fa
0 0
0 0
Déplacementh (hen nm) Temps de maintien (t in )
() (b)

Figure 1-12 (a) Courbes typiques représentant la variation de la charge avec le
déplacement de l’indenteur au cours de D’essai de fluage ; (b) Courbe de fluage par
indentation : déplacement de I’indenteur en fonction du temps de maintien.
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La premiére étape correspond au fluage primaire ou transitoire ou le déplacement de
I’indenteur croit rapidement en fonction du temps, avec une décroissance de la vitesse de
pénétration qui tend vers une valeur minimale constante. La deuxieme partie qui correspond
au fluage secondaire ou stationnaire se caractérise par une croissance linéaire du déplacement
en fonction du temps. Il est important de souligner que contrairement a la courbe de fluage
classique (Figure 1-12), on n’observe pas de fluage tertiaire en indentation car ce stade
correspond a une augmentation rapide de la vitesse de fluage qui conduit a la rupture du

matériau ; or en indentation il n’y a pas rupture du matériau.

La technique est particulierement avantageuse dans la mesure ou elle nécessite des
échantillons de petites tailles, une préparation des échantillons moins contraignante, des
durées d’essai plus courtes, elle est non destructive, la mise en ceuvre est plus simple, et la

mesure se fait a un niveau tres localisé.

2.2.2 Analyse de la courbe de fluage par indentation

Dans la littérature, deux approches sont proposées pour décrire la variation du déplacement de
I’indenteur en fonction du temps (Figure 1-12.b). La premiére approche est basée sur les lois
descriptives ou phénoménologiques du fluage [8], [10], [11] et la seconde utilise des lois

rhéologiques pour décrire le fluage par indentation [9], [13].

> Lois descriptives ou phénoménologiques :

Cette approche est généralement représentée par une loi puissance ou polynomiale entre la
vitesse de déformation plastique et la contrainte appliquée. En considérant 1’essai classique de
fluage, le comportement au fluage des matériaux a 1’état stationnaire est décrit par 1a loi en
puissance de Norton (équation (1.6)) qui donne la vitesse de déformation, &, en fonction de la

contrainte, o, a température constante :
E=Ac" (1.6)

Ou A4’ est un parametre dépendant du matériau, o la contrainte de fluage et n le coefficient de

sensibilité a la contrainte.

Le coefficient n est souvent utilise comme indicateur du mécanisme de fluage prédominant

pendant I’essai. Par exemple, n = 1 lorsque le fluage est gouverné par la diffusion des atomes
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(fluage Nabarro-Herring et fluage Coble). Lorsquen = 2, le fluage est principalement
contr6lé par le glissement aux joints de grains. Pour n compris entre 3 et 8, le fluage est

gouverné par le mouvement des dislocations [93].

Pour établir 1’analogie entre le fluage classique et le fluage par indentation, il faut relier la
contrainte de fluage a la dureté mesurée par indentation. Pour cela, Tabor [89] propose

I’expression de la contrainte en fonction de la charge d’indentation et de 1’aire de contact avec

1I’équation (1.40) :
H_ P
o = E = cA, (140)

Ou H est la dureté, P la charge d’indentation et C la constante de Tabor.

De plus, Mayo et Nix [94] proposent de relier la vitesse de déformation au déplacement de

I’indenteur de la maniére suivante :

épind = E = EE (141)

OU h est la vitesse de déplacement de 1’indenteur et h le déplacement de I’indenteur.

En considérant les relations précédentes Mahmudi et al. [11] proposent 1’expression Suivante

du déplacement en fonction du temps et de la charge d’indentation :

1
h(t) = [Ay. (2m + 1). P™. t + Az]emiD (1.42)

Ou A, et A5 sont des constantes dépendant du matériau, P est la charge d’indentation et m est

un exposant représentatif de 1’état stationnaire.

Dans I’objectif de simplifier 1’équation (1.42), Mahmudi et al. ont proposé une relation

simplifiée du déplacement de I’indenteur pendant le fluage :

h(t) = ho + kl' tem+1) (143)

Ou hg est la profondeur de déplacement de l’indenteur au début du palier a la charge

maximale (Figure 1-12.a) et k, est une constante dépendant du matériau.
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Il est important de noter que les exposants n de 1’équation (1.6) et m des equations (1.42) et

(1.43) sont liés simplement par la relation suivante :

(1.44)

1
n=-=
m

Ou m est le coefficient de sensibilité a la vitesse de déformation

Dans le méme ordre d’idée, en analysant le comportement au fluage sous chargement constant
pendant I’essai de nano indentation, Chinh et Szommer [10] ont proposé la relation

mathématique suivante entre le déplacement de I’indenteur et le temps de maintien :

h(t) =Q.(t—t.)z (1.45)
Ou Q, t. et m'sont les constantes d’ajustement.

Dans cette équation, le parametre m' est équivalent au parametre m défini par Mahmudi. ¢,
prend en compte les parametres h, et t, qui caractérisent le début du fluage. Dans ces
conditions, il n’est pas important de connaitre ces derniers lorsqu’on utilise ce modéle pour
déterminer le coefficient de sensibilité a la vitesse de déformation m’. Chinh et Szommer ont
montré que le parametre t. peut prendre une valeur négative pour les matériaux possédant un
faible coefficient de sensibilité a la déformation et une faible ductilité. En effet, un faible
coefficient de sensibilité a la déformation et une faible ductilité conduisent a une faible vitesse

de pénétration de I’indenteur. IIs obtiennent le résultat a partir de 1’expression de t, [10].

Cependant, 1’équation (1.45) a été validée sur plusieurs matériaux (voir Tableau 1-1) pour
lesquels les valeurs du coefficient de sensibilité a la vitesse de déformation déterminées par
fluage par indentation sont similaires et comparables a celles obtenues par fluage classique

(traction).
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Coefficient de sensibilité a la | Coefficient de sensibilité a la
vitesse de  déformation | vitesse de  déformation

Matériau (taille des grains) déterminé par indentation en | déterminé par fluage
utilisant I’équation (1.45) classique

UFG AI-30wt%Zn (~400 0,20-0,21 0,19 - 0,24 [95]

nm)

Annealed Zn-22wt%Al (~2 0,18 0,12 - 0,15 [96]

Hm)

UFG Zn-22wt%Al 0,27 0,25 - 0,30 [96]

(~0,8um)

UFG Al (~1,2 um) 0,036 0,03 [97]

UFG Cu (~250 nm) 0,042 0,02 - 0,03 [98]

UFG Ni (~200 nm) 0,026 0,015 - 0,035 [98]

Tableau 1-1 Valeurs du Coefficient de sensibilité a la vitesse de déformation déterminé par

fluage par indentation en utilisant I’équation (1.45) et celles obtenues par fluage classique.

En considérant 1’équation (1.6), Choi et al. [8] ont déterminé le coefficient de sensibilité a la
contrainte par fluage par indentation en ajustant la courbe (h — t) avec le modele empirique

suivant :
h(t) = hy + A.tP + B.t (1.46)

Ou h, est la profondeur de pénétration de I’indenteur au début du palier a la charge maximale

(Figure 1-12.a) ; A, B et n sont les paramétres d’ajustement dépendant du matériau.

De la méme maniere, Beake [12] a montré que la courbe de fluage par indentation peut étre
analysée par la fonction logarithmique suivante :

h _ D

t
2= InC+ 1) (1.47)

Ou hﬂ représente le coefficient de sensibilité a la vitesse de déformation et 7 est le temps de
0

coupure.
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» Modeéles rhéologigues :

Cette approche basée sur les lois rhéologiques consiste a décrire le comportement au fluage au
moyen de modeles rhéologiques en associant ressorts et amortisseurs en série et/ou en
paralléle[99]-[104]. Les modeles généralement utilisés sont ceux de Maxwell a deux
éléments, de Kelvin—Voigt a deux ou trois éléments et la combinaison de Kelvin, Voigt et
Maxwell avec quatre élements. Fischer-Cripps [13] a donné les solutions des modeles de
Kelvin-Voigt et de Kelvin-Voigt-Maxwell pour un indenteur de forme conique. En utilisant
plusieurs modéles, allant du simple modele linéaire de Maxwell [101] au modele de la loi en
puissance [105] plusieurs auteurs ont proposé une formule importante dans le calcul de la
raideur élastique et du déplacement élasto-plastique. D’autres assemblages de modéeles
rhéologiques élémentaires ont été suggérés par Kermouche et al. [106] ; ils ont associé
plusieurs modéles de Maxwell en série ou en parallele. Le modéle de Maxwell, pour les
solides viscoélastiques linaires et pour les solides vérifiant la loi en puissance, a été étendu
pour les solides élastiques-viscoplastiques suivant la loi de Bingham-Norton [107]. Les
données expérimentales sont généralement trés bien représentées par ces modeéles, mais le
principal probleme reste la signification physique attribuée aux paramétres représentatifs des
ressorts et des amortisseurs, spécialement la relation entre le module d’¢lasticité du ressort et
le module réduit. Chicot et Mercier [9] ont proposé alors une approche basée sur le modeéle de

Maxwell-Vogt ou le ressort en série a été supprime (Figure 1-13).

da b .

m ]

Eg |k Eg | |nr

Figure 1-13 Modele de fluage viscoelastique linéaire : (a) Représentation du materiau; (b)

Représentation du couple matériau/instrument.|9]

Ils ont obtenu, pour un indenteur conique, deux équations dépendant chacune du type

d’assemblage, soit I’assemblage de 2 elements (équation (1.48a)) qui, représente uniquement
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le matériau ou soit un assemblage de 3 éléments (équation (1.48b)) qui représente le couple

matériau/instrument :

ht)-h, P 2,{i.{1_exp(_t5ﬂ} (1.48a)
h  2643-C-W |E, TTx

hit)-h, P 2.{i-{1—eXp(—tEﬂ+L} (1.48b)
h  2643-C-h |E, e )] m

Ou C est la constante de Tabor, Eg, 77, €t 7, le module réduit du materiau, les coefficients de

viscosité du matériau et de I’indenteur, respectivement. Dans ces équations, la constante C et
les coefficients de viscosité sont les parametres d’ajustement obtenus par lissage des points

expérimentaux.

2.2.3 Mécanismes de fluage par indentation

Au cours de I’essai de dureté, lorsque 1’indenteur est en appui a la surface de 1’échantillon, ce
dernier se déforme élastiguement. Par la suite, une zone de déformation plastique apparait
sous la surface a une certaine profondeur au cours du chargement: c’est la zone
élastoplastique [89]. Lorsque la charge est plus élevée et, par conséquent, lorsque la
profondeur de pénétration augmente, on plastifie le matériau. Johnson [108] a montré que la
pression dans les domaines élastoplastique et plastique tend a devenir uniforme autour de
I’indenteur. Le processus d’indentation est donc li¢ a la déformation plastique de la zone
concentrique autour de I’indenteur sous ’effet de cette pression. La pression peut exercer,
dans la zone concentrique, une contrainte sur les défauts présents causant ainsi le fluage. Il
existe plusieurs mécanismes possibles permettant le phénomene de fluage par indentation. Li
et al. [109] ont développé un modele théorique a base physique pour décrire le phénomene de
fluage par indentation. Ils sont partis des mécanismes a 1’origine du fluage classique proposés
par Frost et Ashby [110] et ont proposé les mécanismes de fluage par indentation suivants
(Figure 1-14) :

» Ladislocation (dislocation par glissement ou par montée)
» Fluage loi en puissance (montee et glissement)

» Fluage diffusion (diffusion intra et inter granulaire)
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Figure 1-14 Mécanismes contribuant au fluage par indentation.[109]

Les travaux de Li et al. [109] ont été effectués sur plusieurs types de matériaux y compris des
céramiques et sur une gamme de températures (allant de 300 K a la fusion). Les résultats de
cette étude ont permis d’établir que le mécanisme principal responsable du fluage par
indentation est la plasticité par glissement des dislocations. La prédominance de ce
mécanisme sur toute la gamme de températures est due aux tres fortes contraintes impliquées
dans le fluage par indentation. Par ailleurs ce résultat dépend de la taille des grains qui
constituent le matériau car pour des tailles de grains inférieures a 0,3-0,4 um, le fluage par

indentation est gouverné par le fluage par diffusion intergranulaire.

2.2.4 Influence de la forme de I'indenteur

En fluage classique, on mesure la déformation lorsque le matériau est soumis a une contrainte
constante a une température donnée. En fluage par indentation, on mesure I’enfoncement de
I’indenteur lorsque le matériau est soumis & une charge d’indentation constante. Dans ce cas,
la contrainte d’indentation est déterminée en calculant le rapport de la charge d’indentation
sur I’aire projetée de I’empreinte. Etant donné que pendant le maintien de la charge constante
I’indenteur continue a s’enfoncer dans le matériau, la taille de I’empreinte augmente et, par
consequent, la contrainte d’indentation diminue. Donc en fluage par indentation la charge
reste constante mais pas la contrainte, on peut donc observer la relaxation de la contrainte
d’indentation. Ceci est vrai pour les indenteurs de forme sphérique et pyramidale. Bien que
I’on puisse observer une relaxation de la contrainte au cours de 1’essai avec ces deux types
d’indenteur, on considére encore qu’il s’agit d’un essai de Fluage par indentation car il est

réalisé sous une charge constante. Au-dela de tous les avantages qu’offre le fluage par
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indentation de maniére générale, cette technique permet a partir d’un seul essai d’obtenir la

courbe log — log de la vitesse de fluage en fonction de la contrainte.

Différents types d’indenteurs

/ F=constant l ¢

\ Indenteur cylindrique Indenteur conique Indenteur sphériql.y

Figure 1-15 Différents types d’indenteurs.

En revanche, Chu et Li [111] ont montré en 1977 que lorsque I’indenteur est de forme
cylindrique et que l’indentation est effectuée de telle sorte que 1’axe du cylindre soit
perpendiculaire a la surface de I’échantillon et sous chargement constant, la contrainte
d’indentation reste cette fois-ci constante. En effet, pour un indenteur de forme cylindrique,
lorsque la profondeur de pénétration augmente, 1’aire de la surface projetée reste la méme et
donc le rapport de la charge sur la surface projetée de I’empreinte reste constant. Pour
différencier ce type d’essai de fluage par indentation, a celui utilisant des pointes sphérique et
pyramidale, Chu et Li ont décidé de I’appeler impression creep. Nous reprendrons donc ce

terme dans la suite.

2.2.5 Impression creep

L’«impression creep » permet d’étudier le comportement au fluage d’un matériau par la
technique d’indentation sous une contrainte constante. La courbe obtenue dans ce cas
comporte les fluages primaire et secondaire comme celles obtenues par Chu et Li [111] sur le

succinonitrile.
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Figure 1-16 Courbe de fluage du succinonitrile obtenue par impression creep.[111]

Pour corréler ce type d’essai a I’essai de fluage classique, les expressions équivalentes de la

contrainte et de la vitesse de déformation a 1’état stationnaire établies a partir de la vitesse
. C ey . : dh : .. 4.p

d’indentation a 1’état stationnaire v, = prl de la pression sous I’indenteur P = — [112],

[113] sont données par les relations suivantes :

_P

oc="2 (1.49)
Et

Vs

g="2 (1.50)

Ou h est la profondeur de pénétration, C est la constante de Tabor et vaut 3 pour les matériaux

isotropes.

Plusieurs études ont porté sur la détermination des propriétés au fluage des matériaux a partir
de I’ «impression creep » [111], [114]-[118]. Il a été démontré que pour un indenteur
cylindrique, la vitesse d’indentation pendant le fluage stationnaire est une fonction puissance
de la contrainte équivalente appliquée [118]. Cette relation en puissance entre la vitesse
d’indentation et la contrainte équivalente permet de tracer logé en fonction de logo et de
remonter a la valeur du coefficient de sensibilité a la contrainte ; ou de retrouver 1’énergie

d’activation du matériau en tracant loge comme fonction de I’inverse de la température.
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Hyde et Sun [117] ont effectué des essais de fluage classique et d’impression creep sur I’acier
inox 316 a 600°C et sur I’acier 2-1/4Cr1Mo a 640°C, ils ont représenté les points donnant la
vitesse de fluage stationnaire en fonction de la contrainte pour chaque type d’essais (Figure 1-

17). Ils constatent que les données obtenues pour les deux types d’essais sont superposables.
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Figure 1-17 Variation de la vitesse de déformation stationnaire en fonction de la contrainte
pour Uacier inox 316 a 600°C et I’acier 2-1/4Cr1Mo a 640°C obtenues par fluage classique

et par impression creep.[117]

2.3 Relaxation par indentation

2.3.1 Généralités

Pendant ’essai de relaxation par indentation, I’indenteur pénétre la surface de 1’échantillon
avec une vitesse de chargement constante jusqu’a atteindre une profondeur maximale.
L’indenteur est alors maintenu a cette profondeur maximale pendant un temps donné suivi de
la décharge. La Figure 1-18 représente la courbe charge-déplacement obtenue au cours de
I’essai de relaxation de la charge d’indentation. On constate que pendant le maintien a la
profondeur maximale, la charge diminue de B,,, & Pn;,. La partie verticale de la courbe
charge déplacement est utilisée pour déterminer le comportement a la relaxation du matériau

utilisé.
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h max

P h(t)

Figure 1-18 Courbes typiques représentant la variation de la charge P avec le déplacement

de l’indenteur h au cours de ’essai de relaxation.[119]

2.3.2 Courbe de relaxation par indentation

La Figure 1-19 représente les courbes du déplacement et de la charge en fonction du temps.

La premiere partie des deux courbes correspond au chargement ou on observe 1’augmentation

de la charge et du déplacement de 1’indenteur en fonction du temps. Dans la deuxiéme partie,

le déplacement est maintenu constant et pendant ce temps on observe la diminution de la

charge d’indentation : c’est la courbe type de relaxation par indentation. Elle a la méme allure

que la courbe de relaxation de la contrainte obtenue par les essais classiques et est caractérisée

par la diminution de la charge au cours du temps.
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Figure 1-19 Evolution de la charge et du déplacement de l’indenteur au cours du temps

pendant Uessai de relaxation par indentation [120].

Cette courbe peut étre décrite par les équations logarithmique, proposée par Fethman [70], et
hyperbolique, proposées par Gupta et Li [73], lorsqu’on remplace la contrainte par la pression

moyenne P,,. Ces équations s’écrivent alors sous la forme :
Pn(t) = Pp(0) —a; . In(1+ B,.t) (1.51)
Pn(t) =Py, = K'.(t +a) (1.52)

2.3.3 Analyse de I'essai de relaxation par indentation

Les données issues du maintien de I’indenteur a une profondeur maximale permettent
d’étudier le comportement en relation des matériaux. Plusieurs études ont été effectuées dans
ce sens. Elles sont toutes basées sur 1’analogie entre la relaxation par indentation et la

relaxation par essai de traction.

Il n’existe pas beaucoup d’essais de relaxation par indentation. Parmi ceux trouvés dans la
littérature, la majorité porte sur I’étude du comportement des matériaux viscoelastiques afin

de mesurer les propriétés élastiques et viscoélastiques de ces matériaux [120]-[123]. D’autres
64 Theése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017
Chapitre 1 ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

études de la relaxation par indentation des matériaux visent aussi a extrapoler les propriétés de
fluage de ces derniers [124], [125]. Dans ce cas, on détermine généralement le coefficient de

sensibilité a la contrainte du fluage a partir de 1’essai de relaxation.

Yan et Yue [124] ont étudiés par simulation numérique la relaxation par indentation. Pour un
indenteur cylindrique, ils ont démontré a partir de 1’expression proposée par Morscher et
DiCarlo [78] que la vitesse de la relaxation de la charge d’indentation P(t) est une fonction

puissance de la charge d’indentation. La relation entre ces deux derniers est donnée par :
P(t) =Z'.P(t)" (1.53)

Ou Z’ est un parametre dépendant du rayon de I’indenteur et n le coefficient de sensibilité a la

contrainte.

La relation (1.53) permet de retrouver le coefficient de sensibilité a la contrainte, n, en tracant
la courbe log(P) = f[log(P)].

3 Conclusion

Le développement de [D’instrumentation en indentation et 1’évolution des conditions
d’application de la charge et du déplacement de I’indenteur ont contribué a 1’essor de cette
technique de caractérisation en ce qui concerne 1’étude du comportement au fluage et a la
relaxation. Comme présenté dans la premiére partie de ce chapitre, ces deux comportements
sont étudiés jusqu’a présent par des essais classiques (traction uniaxiale). Compte tenu des
longues durées des essais, des méthodes d’extrapolation du comportement au fluage a long
terme a partir des essais effectués a court terme ont été développées. Malgré ces
extrapolations, ce type d’essai nécessite toujours beaucoup de temps. C’est la raison pour
laquelle nous envisageons dans cette étude d’utiliser la technique d’indentation pour réduire

considérablement la durée des essais.

Dans la deuxiéme partie de ce chapitre, nous avons montré que plusieurs travaux ont déja été
menés dans le but d’étudier le comportement au fluage des matériaux en utilisant 1’essai
d’indentation. Ces études utilisent dans la majorité des cas deux approches basees sur les lois
phénoménologiques du fluage et sur des lois rhéologiques pour décrire la courbe de fluage par

indentation. Les travaux de Tabor [89] et de Mayo et Nix [94] ont permis d’établir une
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analogie entre les deux types d’essais en reliant la contrainte a la charge d’indentation et de
I’aire de contact dans un cas, et la vitesse de déformation plastique au déplacement de
I’indenteur dans I’autre cas. D’aprés Chu et Li [111] I’indenteur plat de forme cylindrique
permet de se rapprocher des conditions d’essais classiques. Toutefois, I’utilisation des autres
formes d’indenteurs permettent d’obtenir des résultats plutdét prometteurs [8]. Malgré tout
ceci, des interrogations se posent notamment sur le choix de la gamme de charge, du type
d’indenteur, des conditions d’application de la charge, de la température de I’étude. La

réponse a ces questions fera en partie 1’objet de la présente étude.

Par ailleurs, nous avons montré dans ce chapitre que 1’essai de relaxation peut étre utilisé
comme alternative pour déterminer le comportement au fluage et les propriétés de fluage
notamment par la théorie de Hart [20]. Ensuite, nous avons aussi montré que le comportement
en relaxation peut étre étudié a partir de I’essai d’indentation. Ce qui hous motive a présenter
dans cette étude I’essai de relaxation par indentation de nos matériaux et ensuite de proposer
une méthodologie permettant d’extrapoler les propriétés de fluage a partir des essais de

relaxation par indentation.
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La premiere partie de ce chapitre présente les différentes nuances d’aciers soumis a notre
étude. Les différentes compositions sont données et les observations métallographiques sont
présentées dans le but d’évaluer les tailles des grains et de comparer les microstructures des
matériaux. Par la suite, nous présentons les résultats d’essais de fluage (par traction) de ces
matériaux issus de la banque de données mise & notre disposition par la société Vallourec.
L’objectif ici est de classer les matériaux selon leur sensibilité au fluage par des essais
classiques. Dans la deuxiéme partie, nous présentons les techniques expérimentales
d’indentation appliquées ici en micro et macroindentation. Apres avoir détaillé la préparation
des échantillons qui est primordiale quand il s’agit de I’essai d’indentation, les appareils de

mesure et les procédures expérimentales sont présentés.
1. Préparation des échantillons

Tous les échantillons en acier ont été prélevés dans un tube de chaudiére de maniére a obtenir
des éprouvettes parallélépipédiques de dimensions suivantes: 1 cm x 1 cm x 0,5 cm. La
préparation des états de surface des échantillons est une étape trés importante quand il s’agit
de I’essai d’indentation et de 1’observation métallographique. La surface de 1’échantillon a
analyser ne doit présenter aucune rugosité ou rayures qui pourraient influer sur les résultats de
la mesure. La préparation que nous avons suivie consiste donc a polir une des faces de chaque
échantillon jusqu’a I’obtention d’un poli miroir. Pour cela, nous avons utilisé dans un premier
temps des disques de prépolissage en carbure de silicium de grades différents (80, 220, 600,
1200). Ensuite, le polissage de finition a été réalisé a I’aide de pates diamantées de différentes
granulométries (9um, 6um, 3um, 1um) pour obtenir le poli miroir. Le lubrifiant utilisé ici est
un mélange a base d’alcool de couleur bleue fourni par Struers et dont la composition nous est
inconnue. Ces différentes opérations ont été réalisées a 1’aide d’une polisseuse automatique

RotoPol-11 de chez Struers, équipée d’un porte échantillon motorisé RotoForce-1.

Les parametres que nous avons utilisés pour obtenir un poli miroir tout en évitant

I’écrouissage de la surface sont les suivants :

e Force d’appuis : 25N
e Vitesse de rotation : 150 tr/min

e Temps de polissage pour chaque drap : 1 minute

Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017 69

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

La polisseuse automatique permet de contrbler la force appliquée ainsi que la vitesse de

rotation du plateau.

Pour les observations métallographiques et MEB, les échantillons ont subi apres polissage une

attaque a I’acide picrique dans le but de révéler les joints de grains.

2. Matériaux

Pour atteindre notre objectif qui est de trouver un critere de sensibilité au fluage et a la
relaxation par indentation, nous avons sélectionné trois nuances d’aciers avec différentes
teneurs en chrome dont les comportements au fluage par essai classique sont connus et

relativement différents. Il s’agit des aciers :

» T91 qui est un acier martensitique avec 9% de chrome.
» X20 qui est un acier martensitique avec 12% de chrome.

» T22 qui est un acier ferritique avec 2,25% de chrome.

Ces matériaux ont été développés afin de répondre aux exigences croissantes de puissance
unitaire des chaudiéres et turbines. Ces matériaux ont chacun a leur tour fait partie de
I’histoire de I’évolution des centrales thermiques. En effet, jusqu’en 1950, I’acier T22 a été
largement utilisé pour les chaudieres. Entre 1950 et 1970, cette nuance d’acier a évolué et a la
fin des années 70, les allemands ont développé la nuance X20 qui est privilégiée a I’acier T22
car elle présente a priori une meilleure résistance au fluage. Cette nuance permet d’améliorer
le fonctionnement des chaudiéres a une température supérieure a 540°C. Les annees
suivantes, d’autres nuances de la méme famille ont été développées parmi lesquelles on
retrouve ’acier VM12/T122. En 1980, le développement de I’acier T91 marque un impact

significatif sur I’évolution des chaudieres.

Les aciers étudiés proviennent des tubes de chaudiére et nous ont été fournis par la société

Vallourec. Les compositions chimiques sont rassemblées dans le Tableau 2-1 suivant :
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Grade C Mn P S Si Cr Mo V. Cb/Nb N Ni Al
0,08 030 Max, Max, 020 800 08 0,18 0,06 0,030 Max. Max.
T91
0,12 0,60 0,020 0,010 050 950 105 0,25 0,10 0,070 0,40 0,040
0,17 Max. Max. Max. Max. 10,00 0,80 0,25 - - 0,30 -
X20
0,23 1,00 0,030 0,030 0,50 12,50 1,20 0,35 - - 0,80 -
Max. 0,30 Max. Max. 0,25 1,9 0,87 - - - - -
T22

0,15 0,60 0,030 0,030 1,00 2,6 1,13 - - - - -

Tableau 2-1 Compositions chimiques (%m) des aciers T91, X20 et T22 [126]-[128].
2.1. Traitement thermique

La structure martensitique de ces aciers, qui leur offre d’excellentes propriétés mécaniques,
est conditionnée par le traitement thermique et notamment la vitesse de refroidissement de
I’austénite. Le traitement thermique consiste en une austénitisation suivie d’un revenu.
L’austénitisation ici a pour but d’obtenir une mise en solution aussi compléte que possible des
différents éléments d’alliage de telle sorte que le traitement de revenu produise une tres fine
précipitation uniformément répartie [129]. La température d’austénitisation dépend de la
nuance d’acier. Ainsi, les traitements suivants (Figure 2-1) ont été appliques sur les aciers
T91, X20 et T22 :

T91 : Austénitisation d’une demi-heure a 1050°C, suivi d’un refroidissement a I’air et

d’un revenu d’une heure a 780°C puis d’un refroidissement a 1’air.

X20 : Austénitisation d’une heure a 1080°C, suivi d’un refroidissement a 1’air et d’un

revenu de cing heures a 780°C puis d’un refroidissement a I’air.

T22 : Austénitisation d’une demi-heure a 925°C, suivi d’un refroidissement a 1’air et

d’un revenu d’une demi-heure a 750°C puis d’un refroidissement a I’air.
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Figure 2-1 Schéma des traitements thermiques subis par les aciers étudiés.
2.2. Analyse microstructurale

Les images d’observation aux microscopes optique et électronique a balayage de la
microstructure des aciers T91, X20 et T22 sont représentées sur les Figure 2-2, Figure 2-3 et
Figure 2-4 respectivement. L’acier T22 présente une structure ferrique avec des fins précipités
de carbures aux joints de grains et notamment dans la matrice. Pour 1’acier T91, on note une

structure comportant des précipités de gamma ferrite dans une matrice de martensite.

(b)
Figure 2-2 (a) Structure métallographique et (b) image MEB de I’acier T91
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(@) BEG)
Figure 2-3 (a) Structure métallographique et (b) image MEB de ’acier X20
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(b)
Figure 2-4 (a) Structure métallographique et (b) image MEB de ’acier T22

La taille moyenne des grains dans ces matériaux est d’environ 15 pm pour I’acier T91 et de
40 pm pour les aciers X20 et T22. Cette taille moyenne n’aura, a priori, pas d’effet sur les
essais d’indentation effectués car la diagonale de 1’empreinte au bout de 1000 secondes de
maintien sous une charge de 3N a température ambiante mesure environ 60 um pour 1’acier

T22 et 50 um pour ’acier T91, et par conséquent la zone plastique englobe plusieurs grains.
3. Comportement en fluage classique des aciers T91, X20 et T22

Pour atteindre notre objectif qui est de déterminer un critere de sensibilité au fluage et en
relaxation par indentation, nous étudions trois nuances d’aciers (T91, X20, T22) dont les
comportements au fluage sont connus. Comme nous 1’avons précisé avant, ces €chantillons
nous ont été fournis par la société Vallourec qui y a joint une banque de données importantes
comportant essentiellement les résultats des essais de fluage effectués par traction sur ces

différents matériaux. Ces données proviennent de plusieurs sites d’essai de I’entreprise. Les
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essais ont été réalisés jusqu’a la rupture sous différentes contraintes et a des températures
comprises entre 500°C et 650°C. Dans cette partie, nous présentons les différents résultats
obtenus par essais de fluage classique afin de comparer les matériaux entre eux et de les
classer suivant leur résistance au fluage. Ce classement doit servir de référence pour la

détermination d’un critére par indentation.

Méthode paramétrigue de Larson-Miller

Comme vu au chapitre 1, cette méthode permet de construire une courbe maitresse du
matériau représentant la contrainte ¢ en fonction de ce parameétre not¢ PLM = T. (C + logt,).
La Figure 2-5.a représente la courbe maitresse de Larson-Miller pour I’acier T91. Elle a été
tracée en prenant C=31 [52]. A partir des données fournies par Vallourec, la courbe maitresse
gue nous avons obtenue pour notre matériau a été comparée a celles retrouvées dans la
littérature. Il s’agit de la représentation de Larson-Miller obtenue a partir des données de
fluage par traction sur plusieurs échantillons d’acier T91 provenant de différentes origines
(Japon, USA, Europe). La comparaison de ces deux graphes (Figure 2-5.b) nous permet de

constater qu’il n’existe pas une grande différence entre nos données et celle retrouvées dans la

littérature.
1000 ———————— T 00—
w
o -~
- Q
i ;s
E 133: S 100 y
[1:] 9 L
E ) \
S 5
Min.(Avg.—1.65$EE)/‘ R
Matériau étudié W\
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s USA 41
O Europe A
10 T T T T T T T 10 PURTU SN (N SR W W N WO W YN N T W S (Y ST T U L
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() (b)

Figure 2-5 Courbe parametrique de Larson-Miller de ’acier T91 (2) Matériau de cette

étude, (b) comparaison littérature [52] — étude présente.
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La Figure 2-6 représente les courbes maitresses que nous avons obtenues pour les aciers T91,
X20 et T22 ou le logarithme de la contrainte & la rupture est représenté en fonction du
parametre de Larson-Miller. On constate une différence entre les trois courbes maitresses. La
différence est plus grande entre la courbe maitresse du T22 et celles des aciers T91 et X20. Le
tracé de ces courbes maitresses a partir de données experimentales permet non seulement des
extrapolations a des temps de fluage beaucoup plus longs mais aussi, il facilite la comparaison

en fluage rupture entre les différents matériaux.

Pour faciliter I’analyse des données, nous avons lissé les courbes maitresses, comme 1’a

suggéré Fujimitsu Masuyama [52], en utilisant le polynéme de second degré suivant :
logo = a;.PLM? + a,. PLM + a; 2.1)

a,, azet az sont des parameétres de fittage. Ces parameétres sont déterminés pour chaque

courbe.

& T T T T
. T
Y =-0,009°X + 0,437°X - 2,508 | 4 20

T22

g .=-[J,[][JB'*XE+[],328'*X-[J,B1[]

Log(Contrainte) (MPa)

PLM {T(31+log(t ))}

Figure 2-6 Courbes maitresses de Larson-Miller

Le Tableau 2-2 recense les valeurs des contraintes admissibles pour chaque matériau pour une
durée d’essai équivalente & la durée de vie des chaudiéres qui est de 10° heures. Ces valeurs
de contraintes admissibles sont obtenues en extrapolant les courbes maitresses a partir de
I’équation 2.1. Elles sont ensuite représentées en fonction de la température sur la Figure 2-7.
On constate une diminution de la contrainte admissible, pour les trois aciers, avec une

augmentation de la température. Pour une température donnée la contrainte admissible differe
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suivant le matériau. Nous avons obtenu, par exemple, pour une température de
fonctionnement de 600° C et une durée de vie de 10° heures, les contraintes admissibles de
fonctionnement des aciers T22, X20 et T91. Elles sont respectivement de 47,5 MPa, 72,9
MPa et 85,7 MPa.

Température (°C) Contrainte (MPa)
T91 X20 T22
500 233,0 214,8 142,6
550 151,6 132,6 98,1
600 85,7 72,9 47,5
625 61,1 51,8 29,0
650 42,1 35,7 16,2

Tableau 2-2 Contraintes conduisant & la rupture aprés 10° heures.

—=—T91
. —+—X20
200 ] T22

150

Contrainte (MPa)
L]

Température (°C)

Figure 2-7 Contraintes admissibles pour un fluage rupture de 10> heures en fonction de la
température

Sur la base de cette analyse, nous avons pu confirmer le classement de ces trois matériaux
selon leur résistance au fluage rupture par traction uniaxiale : 1’acier T91 est plus résistant que
I’acier X20 qui a son tour est plus résistant que ’acier T22 quelle que soit la température
(comprise entre 500 et 600 °C).
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La suite de ce travail consiste donc & étudier le comportement de ces matériaux en fluage et en
relaxation en utilisant 1’essai d’indentation et a proposer une méthodologie d’essai avec un ou

plusieurs criteres permettant de classer ces matériaux dans le méme ordre.

4. Protocole expérimental

4.1. Dispositif expérimental

Nous avons utilisé pour cette étude trois appareils a échelles de mesure différentes. Il s’agit de

deux microindenteurs CSM et d’un macroindenteur ZHU 2.5.
4.1.1. Microindenteur

Pour les essais de microindentation, nous avons utilisé un microindenteur instrumenté CSM
2-107 (Figure 2-8), pour les essais & température ambiante et un microindenteur de méme
type pour les essais a chaud, tous les deux développés et commercialisés par CSM Instrument
repris par la société Anton Paar. La gamme de chargement de ces appareils est de 0,1 a 25N
pour un déplacement maximal autorisé par la machine de 200 um. Les résolutions en

chargement et en déplacement sont de 100 puN et 0,3 nm respectivement.

MICRO HARDNESS - TES
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Figure 2-8 Appareil de microdureté instrumentée CSM2-107 de Anton Paar.

De maniére générale, ces deux appareils sont composés d’un dispositif mécanique permettant
de mettre en ceuvre 1’essai proprement dit et d’une partie microscope permettant d’observer la
surface de 1’échantillon avant et apres I’essai de manicre, d’une part, a localiser 1’empreinte
et, d’autre part, a observer d’éventuelles déformations ou fissurations autour de celle-ci. On

distingue :

1) Boitier métalligue comprenant le systéeme électronique en général, le capteur de
déplacement et la colonne de chargement.

2) La molette de réglage du capteur de la profondeur de pénétration

3) Vis de fixation du porte indenteur

4) Porte indenteur

5) Porte échantillon

6) Systéme de déplacement de 1’échantillon suivant X

7) Systéme de déplacement de 1’échantillon suivant Y

8) Molette de déplacement vertical de 1’échantillon

9) Verrouillage de déplacement vertical
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10) Mise au point du microscope
11) Tube de I’oculaire binoculaire
12) Deux oculaires

13) Deux objectifs (x5 et x50)

14) Douille de lampe halogene
15) Transformateur

La position de la colonne de chargement est déterminée par le capteur de déplacement. Une
bobine située dans la partie supérieure de la colonne est utilisée pour entrainer le pénétrateur
vers I'échantillon. La force imposée est contrélée par la variation de courant provenant de la
bobine magnétique. La colonne de chargement est suspendue par des ressorts de maintien qui
facilite I’amortissement du mouvement. Elle est équipée d’une référence basculante qui
permet de palper la surface de I’échantillon pendant I’approche de 1’indenteur. Une platine
motorisée suivant 1’axe X-Y permet de déplacer 1’échantillon dans le but de déterminer la
position d’indentation. Un dispositif de fixation permet de maintenir immobile 1’indenteur et
le matériau afin d’éviter un exces de charge appliquée pendant I’essai. Une table mobile
permet de déplacer 1’échantillon depuis la téte de mesure jusque sous l’objectif pour une
lecture visuelle de I’empreinte résiduelle et/ou un positionnement de 1’essai. La vitesse de
pénétration et I'enregistrement des données sont contr6lés par le logiciel développé par CSM

Instrument pour I'acquisition de données, I'analyse et le stockage.

Pour effectuer les essais a température, on ajoute au dispositif expérimental de micro
indentation un contréleur de température au niveau de la platine porte échantillon pouvant
atteindre une température maximale de 450°C. Pour assurer cet essai en température, limiter
les problémes de dilatation et éviter la détérioration du matériel d0i & son incapacité a résister a

une telle température, quelques piéces ont été remplacées. 1l s’agit :

e Le porte indenteur et la pointe standard sont remplacés par un porte indenteur en
céramique et une pointe en zircone.

e La référence basculante est remplacée par une référence a contact unique par bille en
céramique. L encombrement, la transmission thermique et la limite en température des
roulements ne permettent pas de travailler en référence basculante a chaud.

e Le porte échantillon est remplacé par un module chauffant dans lequel est installé un

anneau presseur permettant de fixer 1’échantillon. (Figure 2-9)
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Echantillon

Anneau presseur

Module chauffant

Figure 2-9 Dispositif en température.

Le module chauffant et le contréleur de température sont liés par un cable de pilotage. Par
ailleurs, le module chauffant est branché a un refroidisseur permettant de réguler la
température du module. Cette tour de refroidissement est congue pour dissiper 300W; la

marge de sécurité est assez grande dans notre cas étant donné que nous avons moins de 10W.
4.1.2. Macroindenteur

Le dispositif expérimental utilisé pour les essais de macroindentation est présenté sur la
Figure 2-10. II s’agit du macroindenteur ZHU 2.5 développé et commercialisé par Zwick. Il a
une gamme de chargement de 5 a 2500 N et peut effectuer des mesures jusqu’a une
profondeur maximale de 4 mm avec une résolution en déplacement de 0,02 pum. Il est
composé : i.) d’une téte de mesure de dureté dans laquelle sont intégrés un systéme numérique
de mesure de la course, un capteur de force et un pénétrateur interchangeable avec pied de
palpage ; ii.) d’une extension optique qui comprend un microscope de mesure pouvant
comporter jusqu’a quatre objectifs, une unité de déplacement permettant de basculer entre le
microscope de mesure et le dispositif de charge et iii.) d’une table motorisée suivant X, Y et Z

sur laquelle on fixe 1’échantillon.

Le logiciel d'essais testXpert est utilisé pour I'acquisition, I'analyse et le stockage des données.
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Figure 2-10 Appareil de macrodureté instrumentée ZHU 2.5 de Zwick.
4.2. Principe des essais de fluage et de relaxation par indentation

L’essai d’indentation consiste a appliquer une charge, a la surface du matériau a analyser, a
I’aide d’un indenteur de forme géométrique connue afin de mesurer les propriétés mécaniques
d’un matériau, principalement le module d’¢lasticité et la dureté mais aussi d’autres comme la
ténacité. La mesure de dureté peut se faire de maniére classique en mesurant la taille de
I’empreinte aprés le retrait de I’indenteur ou en analysant la courbe charge-déplacement
obtenue au cours d’un essai instrumenté. Mais c’est le développement de I’essai d’indentation
instrumentée qui, permettant d’appliquer 1’indenteur dans de nombreuses conditions
d’indentation en termes de vitesse de chargement, de maintien de la charge ou de la
profondeur, qui permet d’accéder aux autres propriétés. Ainsi, le fluage par indentation
consiste a appliquer une charge a la surface du matériau et ensuite a maintenir, pendant un
temps donné, ce niveau de chargement constant et d’enregistrer I’enfoncement de I’indenteur
qui continue a penétrer dans le matériau selon le comportement visco-élastoplastique du
materiau. Pour ce qui concerne la relaxation par indentation, on maintient 1’indenteur enfoncé
a une profondeur donnée pendant un temps choisi et on enregistre la variation de la charge

avec le temps. En indentation, les phénomeénes de fluage et de relaxation sont observés chez
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tous les matériaux y compris les céramiques pour une gamme de température allant de la
température ambiante a la température de fusion du matériau étudié. Méme si I’indenteur plat
est souvent préféré dans ce genre d’essai, nous n’avons a notre disposition que deux types

d’indenteur, les indenteurs sphérigque de type Brinell et pyramidal de type Vickers.

4.3. Procédure expérimentale

4.3.1. Fluage a température ambiante

Les essais de fluage par indentation ont été réalisés a 1’aide du microindenteur. Etant donné
qu’il n’existe pas de conditions d’essais standards pour ce type d’analyse de comportement
mécanique, nous avons d’abord étudié¢ nos matériaux a température ambiante, a différentes
vitesses de chargement allant de 0,5 N/min & 30 N/min et sous différentes charges de maintien
allant de 0,5 N a 15 N. Le temps de maintien a la charge maximale choisi au départ est de 15
heures. Pour ce travail, nous avons utilis¢ les deux types d’indenteurs bille et Vickers. Notre
objectif étant ici d’optimiser les conditions d’essai. Pendant 1’essai, 1I’indenteur est amené a la
surface de 1’échantillon avec une vitesse d’approche de 25 pm/min et une force de contact de
10 mN. Lorsque la surface est détectée par 1’indenteur, les conditions de pénétration dans
I’échantillon changent et la vitesse est réduite a une valeur constante bien définie. Quant a la
charge, elle augmente progressivement jusqu’a atteindre la charge maximale définie par les
conditions d’essai. On maintient I’indenteur a cette charge pendant un temps donné puis, s’en
suit le retrait de 1’indenteur. A partir de la courbe charge déplacement obtenue apreés 1’essai,
on extrait les données issues du maintien a la charge maximale, données qui nous permettront

d’¢étudier le comportement au fluage par indentation de ce matériau.
4.3.2. Fluage en température

Pour les essais a chaud, nous avons utilisé les conditions d’essais optimisées qui ont été
déterminées a température ambiante. La procédure expérimentale est la méme que celle
utilisée a température ambiante. Les températures retenues pour les différents essais sont
100°C, 200°C et 300°C.

4.3.3. Relaxation a température ambiante

Pour I’essai de relaxation par indentation, nous avons utilisé le macroindenteur ZHU 2.5. Les

conditions d’essais ont €té choisies en tenant compte de la vitesse d’approche de 1’indenteur
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pour laquelle la vitesse de chargement doit étre proche. La vitesse de chargement choisie ici
est de 10 um/min et les profondeurs de maintien sont choisies entre 20 um et 30 um. Comme
dans le cas de I’essai de fluage, nous avons réalis¢ 10 essais par condition d’indentation.
Pendant ’essai, apres le chargement a vitesse constante et une fois la profondeur maximale
atteinte, I’indenteur est maintenu a cette profondeur pendant 2000 secondes suivies par la
phase de déchargement. Le comportement en relaxation du matériau est alors étudié a partir
des donnees issues de la partie de la courbe charge-déplacement correspondant au maintien a

la profondeur maximale.
5. Différentes collaborations

Ce travail de thése a été réalisé en collaboration entre plusieurs laboratoires (Laboratoire de
Mécanique de Lille, L’Unité Matériau et Transformation, I’Ecole des Mines de Douai et
Ecole Nationale Supérieure des Arts et Métiers de Lille) ; Les compétences et moyens
expérimentaux de ces derniers ont été réunis pour mener a bien le projet. La Figure 2-11

représente les différentes compétences sollicitées dans chaque laboratoire.
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5 5 i 4 i > Microindentation & température > Microindentation en température
[> Préparation des échantillons ] [ p ] [ p! ] [ > Macroindentation ]

T
%

»  Métallographie et MEB ambiante » MEB

Recherche d'un critére de
sensibilité au fluage et a
la relaxation de divers
aciers au chrome

Figure 2-11 Différentes collaborations du projet.
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CHAPITRE 3.

ESSAI DE FLUAGE PAR INDENTATION A
TEMPERATURE AMBIANTE
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1 Introduction

L’étude du comportement en fluage est nécessaire pour le choix de matériaux amenés a
résister & des conditions extrémes de température et de pression. Toutefois, malgré les
différentes méthodes d’extrapolation des données qu’offre cet essai pour réduire le temps
d’essai, elle reste tout de méme consommatrice de temps. Pour réduire cette durée d’essais a
quelques minutes, nous proposons d’utiliser I’indentation instrumentée, qui est une technique
connue principalement pour déterminer la dureté¢ et le module d’¢élasticité. En effet, vu les
nombreuses possibilités de chargement et d’asservissement, cette technique permet aussi bien
d’étudier le comportement au fluage en étudiant la variation de la profondeur en fonction du
temps a charge d’indentation constante que le comportement en relaxation en étudiant cette
fois-ci la variation de la charge (ou contrainte) en fonction du temps en maintenant la
profondeur d’indentation constante. Plusieurs travaux ont été menés dans le but de déterminer
le comportement au fluage, de divers matériaux, en utilisant 1’essai d’indentation. Toutefois,
des interrogations se posent. Cela concerne par exemple le choix de la gamme de charge, du
type d’indenteur, des conditions d’application de la charge, de la température de 1’étude. La
réponse a ces questions est en partie 1’objet de ce chapitre. Nous étudions dans un premier
temps I’influence des conditions expérimentales sur la profondeur de pénétration au début du
fluage et pendant le maintien a la charge maximale. Ensuite, en se basant sur des lois
descriptives et une approche phénoménologique ou rhéologique du fluage, nous proposons
une méthodologie permettant de déterminer les conditions d’indentation optimales en termes
de temps de maintien a la charge maximale et de vitesse de chargement. Cette méthodologie
permet de sélectionner le modéle le plus cohérent en minimisant le nombre de parametres et
en maximisant le coefficient de corrélation entre eux. Par la suite, nous comparons les
indentations pyramidales (Vickers) et sphériques (Brinell). Cette étude est faite en
microindentation, a température ambiante, sur les aciers T91 et T22, qui sont respectivement
les matériaux le moins et le plus sensible au fluage parmi ceux dont nous disposons. Nous
comparons enfin I’exposant de la contrainte obtenu par indentation a température ambiante
aux exposants obtenus par essais classiques a differentes températures sur les mémes

matériaux.
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2 Influence des conditions de chargement sur le premier stade du
fluage

Avant d’¢étudier le fluage par indentation proprement dit, il est intéressant d’observer au
préalable 1’influence des conditions de chargement, telles que la vitesse de chargement et la
charge appliquée, sur le fluage primaire. Pour cela, nous avons effectué des essais classiques
de microdureté pour 13 charges allant de 0,1 Na20 N (0,1 N, 02N, 03N, 05N, 1N, 2N, 3
N, 5N, 10N, 12N, 13 N, 15 Net 20 N) et a chaque charge nous avons utilisé 10 vitesses de
chargements entre 0,1 N/min et 300 N/min (V' = 0,5 N/min, V =5 N/min, V = 50 N/min, V
=150 N/min, V =300 N/min, V = Ppax N/min, V = 2.Pmax N/min, V = 3.Pnax N/min, V =
5.Pmax N/min, V = 10.Pmax N/min). Les essais sont effectués avec un temps de maintien de

15 secondes sur 1’acier TO1.

La Figure 3-1 représente les courbes charge déplacement obtenues a différentes charges avec
une vitesse de chargement constante de 5 N/min en utilisant une pointe Vickers. Nous
remarquons une augmentation de la profondeur, hy, au début du maintien avec la charge. Le
méme constat a éte fait aux vitesses de 0,5 N/min, 50 N/min, 150 N/min et 300 N/min. Nous

pouvons aussi remarquer, a partir de la Figure 3-1, la reproductibilité des essais.
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Figure 3-1 Courbes charge-déplacement de ’acier T91 obtenues pour une vitesse de

chargement de 500 mN/min.
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L’évolution de la profondeur de pénétration de I’indenteur h, est par la suite représentée en
fonction de la vitesse de chargement pour différentes charges de maintien (Figure 3-2). Nous
remarquons que pour chaque charge de maintien, la profondeur hg reste autour d’une valeur
constante quelle que soit la vitesse de chargement utilisée. On note donc que pour une charge
donnée, la vitesse de chargement n’a pas une influence considérable sur la profondeur de

pénétration de 1’indenteur, hy, au début du fluage.
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Figure 3-2 Evolution de la profondeur de pénétration, ho, au début du maintien en
fonction de la vitesse de chargement.

3 Influence du temps de maintien sur le fluage

Nous avons effectué le premier essai de fluage par indentation avec un temps de maintien de
15 heures. La Figure 3-3 représente la courbe charge déplacement obtenue. On observe un
chargement suivi d’un maintien de 15 heures a la charge maximale correspondant au fluage,
puis d’une décharge. La charge de maintien utilisée est de 3 N avec une vitesse de chargement
ici V= 10x3 N/min. La longueur du plateau observée pendant le maintien représente la
réponse du matériau au fluage par indentation. Les données obtenues pendant le maintien

permettent de tracer la courbe de fluage par indentation.
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Figure 3-3 Courbe charge - déplacement de ’acier T91 avec une vitesse de chargement de

V =10x3 N/min et un temps de maintien de 15 heures a la charge maximale de 3 N.

La Figure 3-4 représente le déplacement de 1’indenteur pendant le maintien en fonction du

temps.
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Figure 3-4 Variation de la profondeur d’indentation en fonction du temps de maintien.

L’observation de la courbe obtenue permet de faire les constats suivants :
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» La courbe comporte trois parties au lieu de deux comme nous I’avons vu au chapitre
1.

> Les deux premiéres parties représentent a priori le fluage primaire et secondaire.

> Apres le stade 2, on observe un changement de pente de la courbe, qui se produit
entre 1 heure et 2 heures de maintien. Ce qui est a I’origine de la troisiéme partie de
notre courbe. Dans cette partie la profondeur de pénétration tend a se stabiliser au
cours du temps ; ce qui est probablement dd a la limitation du déplacement physique

de ’indenteur.

Compte tenu de ces informations nous avons répété nos essais de fluage par indentation avec
un temps de maintien d’une heure a la charge maximale. Ce qui permettra de rester seulement

dans les zones primaire et secondaire du fluage.

3.1 Dispersion des courbes de fluage : Méthode de sélection des courbes
de fluage

Nous avons choisi d’effectuer les essais sous une charge de 3 N et un chargement a vitesse
lente (V = 1 N/min). L’essai a été répété 10 fois dans les mémes conditions. La Figure 3-5
représente les courbes donnant le déplacement de 1’indenteur pendant le maintien en fonction

du temps. Ces courbes ont été obtenues dans les mémes conditions d’essais sur le méme

matériau, T91 (Figure 3-5.a) et T22 (Figure 3-5.b).
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Figure 3-5 Exemples de courbes de fluage, déplacement-temps, obtenues par indentation

des aciers (a) T91 et (b) T22 a la charge maximale de 3 N.

Nous remarquons que les courbes sont trés sensibles a la localisation de 1’essai. Pour obtenir
une valeur moyenne représentative de 1’essai, nous avons mesuré les longueurs de palier

pendant le maintien, (hpqc — ho), que nous avons normalisées par la profondeur de

pénétration au début du fluage (M). La valeur moyenne et 1’écart type de ces valeurs
0

ont été calculés et représentés sur la Figure 3-6. Nous avons retenu les courbes dont la valeur

de w est comprise dans I’intervalle d’erreur. Pour la Figure 3-6, il s’agit des courbes
0

correspondant au numéro 1, 2, 4, 6 et 7. Les courbes 3, 5 et 8 n’ont pas été conservées.
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Figure 3-6 Déplacements relatifs, Ul""’:—_ho), de lindenteur pendant le maintien a la charge
0

maximale de 3 N avec une vitesse de chargement de 1 N/min pour I’acier T91.

Apres cette sélection, la courbe moyenne représentative de 1’essai est déterminée. Dans la
suite de notre étude, pour chaque essai, nous travaillons avec la courbe moyenne qui a été

déterminée suivant la procédure décrite précédemment.

La Figure 3-7 représente les courbes moyennes de fluage par indentation des aciers T91 et
T22 sous une charge de 3N avec une vitesse de chargement de 1N/min, et un temps de
maintien de 3600 secondes a la charge maximale.
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Figure 3-7 Variation de la profondeur d’indentation en fonction du temps de maintien a la

charge maximale de 3 N pour les aciers (a) T91 et (b) T22.

Contrairement aux courbes de fluage obtenues par des essais classiques qui présentent
généralement trois stades de fluage (primaire ou instantané, secondaire ou stationnaire et
tertiaire ou de rupture), les courbes de fluage obtenues par indentation ne présentent
évidemment que les deux premiers stades de fluage. La premiere partie de la courbe dite de
fluage primaire correspond a une augmentation rapide du déplacement de 1’indenteur qui
s’accompagne de la diminution de la vitesse d’indentation jusqu’a atteindre une valeur
constante. A partir de cette valeur constante, nous entrons dans le stade de fluage stationnaire
qui correspond a la variation linéaire de la profondeur de pénétration en fonction du temps.
L’absence du troisiéme stade ici est due au fait qu’en indentation, on ne peut observer de

rupture du matériau.

3.2 Influence du temps de maintien sur la courbe de fluage

Tel qu’énoncé au chapitre 1, il existe deux approches permettant d’analyser les courbes de
fluage par indentation. Une basée sur des lois phénoménologiques ou descriptives du fluage et
I’autre sur des modeles rhéologiques. Ces lois proposent de représenter mathématiquement les
courbes donnant le déplacement de I’indenteur en fonction du temps pendant le maintien.
Plusieurs auteurs ont proposé des modeles mathématiques a partir des deux approches. Dans
le but de discuter la validité de ces modeles et leur capacité a bien représenter le déplacement

de I’indenteur en fonction du temps de maintien, nous avons ajusté les courbes moyennes
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déterminées expérimentalement par ces modeles. La Figure 3-8 représente la courbe de fluage

par indentation du T22 lissée par les modeles mathématiques énoncés au chapitre 1. Nous

remarquons que les modéles de Chicot et Mercier [9], Choi [8] et Mahmudi et Rezaee-Bazzaz

[11] représentent bien nos points expérimentaux avec un coefficient de corrélation, R2,

supérieur ou égal a 0,99. Pour le modele de Nguyen and Szommer [10], le coefficient de

corrélation est aussi élevé mais ce modele semble étre inapproprié pour décrire le stade

primaire de notre courbe de fluage.
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Figure 3-8 Variation de la profondeur d’indentation en fonction du temps de maintien a la
charge maximale de 3 NV avec une vitesse de chargement de 1 N/min pour acier T22 et

application des différents modeles pour représenter la courbe.

Le modéle de Beake [12] ne décrit pas correctement le comportement au fluage par
indentation de 1’acier T22 sur les deux stades de la courbe de fluage. Sur la base de ces
observations, les modéles qui semblent étre mieux appropriés pour décrire le comportement
au fluage de I’acier T22 sont ceux de Choi et al. [8], Chicot et Mercier [9], et Mahmudi et
Rezaee-Bazzaz [11].

Nous suggeérons ici que le temps de maintien a la charge maximale est un parametre important
qui peut nous permettre de sélectionner le modele représentatif du comportement au fluage
par indentation de nos matériaux. En effet, si le modele considéré est représentatif du
comportement au fluage du matériau, les parametres de lissage ne doivent pas dépendre du
temps de maintien a la charge maximale. Cette hypothese n’est pas toujours confirmée étant
donné que le modeéle doit représenter les deux parties, stade primaire (partie loi puissance) et
stade secondaire (partie lineaire), de la courbe de fluage par indentation. Ainsi, comparée au
fluage primaire, la durée du fluage secondaire devrait avoir une influence significative sur la
détermination des parameétres de lissage. Nous avons donc ajusté la courbe de fluage par
indentation obtenue a différents temps de maintien, allant de courtes durées (de 0 a 30

secondes) vers de longues durées (0 a 3600 secondes) par la suite, nous avons tracé la
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variation des différents paramétres de lissage en fonction du temps de maintien considéré

pour le lissage. La Figure 3-9 représente 1’évolution des paramétres de lissage en fonction du

temps de maintien pour les modéles precédemment sélectionnés.
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Figure 3-9 Variation des parametres de lissage en fonction du temps de maintien pour

Pacier T22 sous une charge d’indentation de 3 N et une vitesse de chargement de 1 N/min.

Pour le modele de Mahmudi and Rezaee-Bazzaz [11] (Figure 3-9.a), les deux parametres de

lissage ki et m croissent entre O et 400 secondes et deviennent constants jusqu’a 1000

secondes environ et décroissent ensuite jusqu’a 3600 secondes. Pour le modéle de Chicot et

Mercier [9] (Figure 3-9.c), les deux coefficients de viscosité varient de maniére continue en

fonction du temps de maintien ce qui ne nous permet pas d’utiliser ce modele pour
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caractériser le comportement au fluage par indentation. Pour le modele de Choi et al, [8]
(Figure 3-9.b), tous les parameétres de lissage varient lorsque le temps de maintien est inférieur
a 1000 secondes. Apres cette valeur limite, les parameétres de lissage deviennent constants ; ce
qui confirme ainsi que seul ce modéle est capable de décrire entiérement le comportement au
fluage par indentation des matériaux. Ce résultat confirme aussi qu’il n’est pas nécessaire
d’utiliser un temps de maintien supérieur a 1000 secondes environ car tous les paramétres de
lissage gardent la méme valeur apres ce temps limite. Le méme constat a été fait en étudiant la
courbe de fluage par indentation de 1’acier T91 sous une charge de 3N et une vitesse de
chargement de 1 N/min (Figure 3-10).
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Figure 3-10 Variation des paramétres de lissage du modéle de Choi en fonction du temps de
maintien pour acier T91 sous une charge d’indentation de 3 N et une vitesse de

chargement de 1 N/min.

Pour la suite, nous proposons pour étudier le fluage par indentation instrumentée d’appliquer
la charge d’indentation pendant seulement 1000 secondes et d’appliquer le modéle de Choi et

al. [8], qui est le mieux adapté pour 1’analyse du comportement au fluage par indentation.

4 Influence de la vitesse de chargement

Pour étudier I'influence de la vitesse de chargement sur le comportement au fluage, nous

avons effectué des essais de fluage par indentation sur les deux aciers (T91 et T22) sous une
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charge de 3 N avec un temps de maintien de 1000 secondes et ceci a plusieurs vitesses de
chargement : 0,5 N/min, 1 N/min, 6 N/min, 9 N/min, 30 N/min. Nous avons répété 1’essai 10
fois pour chaque condition. La Figure 3-11 représente les courbes moyennes de fluage

obtenues pour ces deux matériaux.
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Figure 3-11 Courbes de fluage par indentation des aciers (a) T91 et (b) T22 obtenues sous
une charge de 3 N et un temps de maintien de 1000 secondes.
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Nous remarquons sur ces deux graphes que la vitesse de chargement influence
significativement la réponse du matériau au fluage par indentation. En effet, le déplacement
de I’indenteur dans le matériau durant le maintien a charge constante croit avec la vitesse de
chargement. Cette tendance est observée de mani¢re générale, a I’exception des courbes
réalisées a 6 N/min et 9 N/min pour le T91 (Figure 3-11.a). Ce résultat peut étre di a un
artéfact durant 1’essai. Ma et al. [130] ont fait une observation similaire lors de I’é¢tude du
comportement au fluage par nanoindentation de 1’alliage a haute entropie CoCrFeCuNi.
L’influence de la vitesse de chargement sur la réponse du matériau au fluage par indentation a
également été étudié par d’autres auteurs [130]-[133]. D’aprés ces études, 1’écoulement
plastique peut étre retardé pendant le chargement et relaché durant le maintien a la charge
maximale dans le cas ou ’on utilise une vitesse de chargement élevée. Par ailleurs, pour des
faibles vitesses de chargement, le temps nécessaire pour atteindre la charge maximale durant
le chargement est élevée et ainsi, peut avoir une influence sur le comportement au fluage
durant le temps de maintien. Dans le but de comparer le comportement de nos matériaux et
surtout de sélectionner une vitesse a laquelle les essais seront faits, nous avons recensé dans le
Tableau 3-1, pour chaque vitesse de chargement, le déplacement total de 1’indenteur durant le

temps de maintien.

i Ah (hmax-h
Vitesse de (hmax-ho) Ah (T22) - Ah (T91)

chargement (nm)
) (nm)
(N/min) T22 T91

0,5 164 129 35

1 202 164 38

6 251 207 44

9 259 198 61

30 345 213 132

Tableau 3-1 Déplacement de ’indenteur durant le temps de maintien pour les aciers T91 et

T22 et différence entre les déplacements des deux matériaux.

Nous constatons que le déplacement de I’indenteur dans les deux matériaux augmente en
fonction de la vitesse de chargement. Cependant, nous remarquons que le déplacement croit
plus vite pour I’acier T22 comparé au T91. Ceci est clairement visible sur le Figure 3-12 ou le
déplacement de I’indenteur durant le maintien a la charge maximale croit en fonction de la

vitesse de chargement a 1’échelle logarithmique.

100 Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017
Chapitre 3 ESSAI DE FLUAGE PAR INDENTATION A TEMPERATURE AMBIANTE.

400 T
B T22 5
® To1
300 , _
£ .
=
:;;o 200+ B e ¢ -
< = e o
s 1
100 4 B
0 T L T LB ll T T T T L l'[ T L T T L L
1 10 100

Vitesse de chargement (N/min)

Figure 3-12 Variation du déplacement total de l’indenteur en fonction de la vitesse de

chargement pour les aciers T91 et T22.

Dans le but de mieux différencier le comportement au fluage des aciers et de les classer
suivant leur sensibilité au fluage, nous avons choisi d’utiliser la vitesse pour laquelle la
différence entre les deux matériaux étudiés est la plus grande, c’est-a-dire 30 N/min dans le

cadre de notre étude.

5 Influence de la charge de maintien et de la forme de I'indenteur

Pour étudier I’influence de la charge de maintien, des essais de fluage par indentation ont été
effectués sur I’acier T91 en utilisant les indenteurs Vickers et sphérique et a plusieurs
charges: 0,5N, 1 N,3N,5N, 10 N et 15 N. Ces charges sont appliquées avec une vitesse de
chargement de 30 N/min. La Figure 3-13 représente le déplacement de 1’indenteur en fonction

du temps effectué avec les indenteurs Vickers et sphérique.
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Figure 3-13 Courbes de fluage par indentation de ’acier T91 (a) indenteur Vickers (b)
indenteur sphérique.
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Nous constatons que pour les deux indenteurs, la profondeur de pénétration de 1’indenteur
augmente avec la charge d’indentation, a I’exception de 1’indenteur Vickers pour lequel nous
observons qu’a 0,5 N, la profondeur est lIégérement supérieure a celle obtenue a 1 N. Nous
observons par ailleurs que la pente de la partie stationnaire de la courbe de fluage augmente
avec la charge. Nous proposons de calculer cette pente, a partir du modele de Choi et al. [8], a
la fin du fluage c’est-a-dire a 1000 secondes de temps de maintien a partir de la relation

suivante :

dh(t)

dt t=1000s

=A-p-t"'+B (3.1)

t=1000s

La Figure 3-15 représente la pente de 1’état stationnaire calculée a 1000 secondes en fonction

de la charge d’indentation.
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Figure 3-14 Pente de la courbe de fluage de ’acier T91 en fonction de la charge.

Pour des faibles charges, nous remarquons que la pente de la partie stationnaire de la courbe
de fluage est faible et presque constante et comparable pour les deux types d'indenteur. Pour
les charges supérieures a environ 3 N, la pente augmente linéairement en fonction de la
charge. Nous pouvons ainsi séparer ce graphique en deux régions, la premiére région ou le

fluage secondaire est quasi nul correspond a un régime élastique tandis que la seconde peut
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étre attribuée a un régime plastique. Nous suggérons d’effectuer les essais a des charges

supérieures ou égales a 3 N.

Pour étudier I’influence du type d’indenteur sur le comportement au fluage, nous tragons sur
le méme graphique, Figure 3-15, les courbes de fluage obtenues avec les deux indenteurs.
Nous notons qu'a 3 N, la profondeur de pénétration atteinte avec 1’indenteur Vickers est
supérieure a celle obtenue avec l’indenteur de forme sphérique (Figure 3-15.a). Cette

tendance est inversée lorsque la charge appliquée est égale a 15 N (Figure 3-15.b).
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Figure 3-15 Courbes de fluage par indentation de ’acier T91 sous une charge de maintien
de (a) 3N et (b) 15N.
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Par ailleurs, la sélection du type d’indenteur pour I’essai de fluage par indentation est un
probléme qui a été étudié par plusieurs auteurs. Choi et al. [8], en étudiant le comportement
au fluage du nickel nanocristallin a température ambiante, ont montré par exemple que
I’indenteur sphérique est plus indiqué pour étudier le comportement au fluage par indentation
comparé a I’indenteur conique. Ainsi, ils ont démontré que I’exposant a la contrainte obtenu
avec l’indenteur sphérique est similaire a celui obtenu par les essais de fluage classique
effectués a température ambiante. Nous n’observons aucune différence significative entre les
indenteurs pyramidal et sphérique lors de 1’étude du comportement au fluage de nos
matériaux. D’un point de vue général, ceci est probablement dii au fait que, au cours de I’essai
de fluage par indentation, la contrainte sous 1’indenteur varie pendant le maintien a la charge
maximale quel que soit le type d’indenteur (pyramidal ou sphérique). D’autre part, comme vu

au chapitre 1, Chu et Li [111] ont montré que pour un indenteur cylindrique, la contrainte

d’indentation est constante pendant 1’essai car I’aire de contact ne varie pas pendant I’essai.

6 Coefficient de sensibilité a la contrainte des aciers T91 et T22 a
température ambiante

Apres avoir déterminé les conditions optimales auxquelles nous effectuons nos essais, nous
avons déterminé dans ce méme travail le coefficient de sensibilité a la contrainte de nos deux

matériaux. Le calcul est fait en utilisant la relation suivante :

L’exposant a la contrainte ou coefficient de sensibilité a la contrainte est obtenu en tracant en
coordonnées logarithmiques la vitesse de déformation en fonction de la dureté, la dureté étant
proportionnelle a la contrainte (Figure 3-16). La vitesse de déformation est calculée a partir de
I’équation (3.3) ou la profondeur utilisée est (h-hg) au lieu de h, et hg est la profondeur de
pénétration de I’indenteur au début du fluage. (h-hp) représente la profondeur de déplacement

de I’indenteur pendant le maintien a la charge maximale, c’est ce qui justifie son choix par

rapport a h.

* h_1 dh

Pind h h t (3.3)
Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017 105

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Le terme dh/dt est déterminé en utilisant le modéle de Choi et al. [8].
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La vitesse de

déformation est donc calculée a partir de la relation suivante (Equation (3.4)) :
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Figure 3-16 Variation de la vitesse de déformation en fonction de la dureté pour Uacier T91
avec les indenteurs (a) Vickers et (b) de forme sphérique.
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Le Tableau 3-2 recense les valeurs d’exposants a la contrainte obtenus pour les aciers T91 et
T22 a différentes contraintes prises a partir de 3 N. On peut remarquer que les valeurs de
I’exposant a la contrainte obtenues avec les deux types d’indenteur sont trés proches et ne
dépendent pas de la charge appliquée. Cependant, ces valeurs sont trés élevées comparées a
celles obtenues par les essais classiques. Néanmoins il est important de souligner que 1’essai
par indentation est effectué a température ambiante tandis que 1’essai de fluage classique est

généralement effectué a des températures qui sont supérieures a 500 °C.

Matériaux T91 T22
n (Exposant a la n (Exposant a la
Charge (N) contrainte) contrainte)
Vickers Sphérique Vickers Sphérique
3 52,6 42,0 62,5 51,5
5 57,9 38,2 94,6 99,9
10 46,2 53,1 90,3 102,8
15 35,6 54,8 51,6 88,7
Moyenne 48,0+ 9 47,0+ 8 74,8+ 21 85,7+24

Tableau 3-2 Exposants a la contrainte des aciers T91 et T22

Nous n’avons trouvé, dans la littérature, aucune étude sur le comportement au fluage des
aciers T91 et T22 a température ambiante, encore moins leurs valeurs d’exposant a la
contrainte a cette température. Par contre, des valeurs d’exposant a la contrainte ont été
déterminées a différentes températures par Ray et al. [134], Song et al. [135] et Laha et al.
[136] pour I’acier T22 et Kimura et al. [137] et Haney et al. [54] pour I’acier T91 (Tableau 3-
2).
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Matériaux T91 T22
n (Exposant a la n (Exposant a la
Température (°C) contrainte) contrainte)

[137]  [54] [138] [134] [135] [136]

500 - 18,6 - - -
550 16 - - 10,3 12,1
600 12 11,9 15,1 4,9 - -
650 - - 12,3 - - -
700 - - 5,8 - - -

Tableau 3-3 Exposants a la contrainte obtenus par les essais de fluage classique a
différentes températures pour les aciers T91 et T22.

Comme nous pouvons le remarquer dans le Tableau 3-3, le coefficient de sensibilité a la
contrainte dépend de la température et tend a augmenter lorsque la température diminue. Dans
le but de comparer les valeurs des coefficients de sensibilité a la contrainte obtenues par les
essais de fluage classique et celles obtenues par 1’essai d’indentation, ces différents
coefficients ont été représentés sur un méme graphique en fonction de la température (Figure
3-17).
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Figure 3-17 Coefficients de sensibilité & la contrainte des aciers T91 et T22 obtenus par
indentation (indenteurs Vickers et sphérique) et par fluage classique en fonction de la
température.
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La Figure 3-17 montre que les coefficients de sensibilité a la contrainte obtenus par fluage
classique et ceux obtenus par indentation suivent une méme relation linéaire. Cette remarque
est confirmée en extrapolant la valeur de I’exposant a température ambiante a partir des
valeurs obtenues par fluage classique a haute température. La valeur extrapolée est autour de
48,3, qui est sensiblement proche des valeurs 48 et 47 obtenues avec les indenteurs Vickers et

sphérique respectivement pour 1’acier T91. Nous trouvons n=80,5 pour 1’acier T22.

7 Conclusion du chapitre

L’influence des conditions de chargement a été étudiée ; en 1’occurrence la vitesse de
chargement avant et pendant le fluage. Il en ressort que pour une charge donnée, la vitesse de
chargement n’a pas une influence considérable sur la profondeur de pénétration de
I’indenteur, hy, au début du fluage. En revanche, la vitesse de chargement influence

significativement la réponse du matériau au fluage par indentation.

L’utilisation des indenteurs Vickers ou sphérique n’a pas d’influence significative sur

I’analyse du comportement au fluage par indentation.

Dans le but de classer les matériaux selon leur sensibilité au fluage, nous avons proposé une

méthodologie qui consiste a imposer les conditions d’essais suivantes :

- Le temps de maintien a la charge maximale doit étre égal a 1000 secondes étant donné
qu’a partir de ce temps limite, les parametres de lissage a partir du modele de Choi et
al. [8] deviennent constants.

- La vitesse de chargement doit étre de I’ordre des dizaines de N/min afin d’amplifier le
phénomene de fluage, nous avons choisi 30 N/min.

- La charge appliquée doit étre supérieure a une valeur proche de 3 N et les essais
doivent étre effectués a plusieurs charges de maintien afin d’obtenir une valeur
moyenne de I’exposant a la contrainte.

- Répéter les essais une dizaine de fois afin d’obtenir une courbe de fluage par
indentation reproductible.

- Utiliser le modele de Choi et al. [8] car il est le mieux indiqué pour représenter le

comportement au fluage par indentation des matériaux.
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Cette premiére étude a température ambiante permet déja de comparer le comportement au
fluage des deux matériaux (T91 et T22). Nous avons par exemple la Figure 3-12 qui donne
I’évolution du déplacement de I’indenteur durant le maintien a la charge maximale en
fonction de la vitesse de chargement ou nous remarquons que le déplacement croit plus vite
pour I’acier T22 comparé au T91. Cette variation permet de confirmer que ’acier T22 est plus

sensible au fluage comparé a 1’acier T91.

En appliquant la méthodologie présentée précédemment, il est possible de déterminer le
coefficient de sensibilité a la contrainte. Nous avons vérifié qu’il correspond a 1’extrapolation
a température ambiante des valeurs obtenues a haute température par les essais de fluage

classique.

L’objectif dans la suite de notre étude, pour les essais en température, sera de déterminer,
I’exposant a la contrainte a des températures intermédiaires afin de le représenter

graphiquement en fonction de la température.
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CHAPITRE 4 .
RELAXATION PAR INDENTATION ET

EXTRAPOLATION RELAXATION - FLUAGE

Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017 111

lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

CHAPITRE 4: RELAXATION PAR INDENTATION ET EXTRAPOLATION

RELAXATION - FLUAGE ..........cooooeeeeee ettt 111
1 INrOdUCHION ... e 113
2 Relaxationparindentation..................cccccc 113
2.1  Courbe de relaxation parindentation.......ccccccevecciiiiieii e 113
2.1.1  Méthode de sélection des courbes de relaxation.........c.cccoceevieeiieneenieeninenns 117
2.1.2 Influence de la profondeur de maintien ........cccccoveeeieiiee e 119

2.1.3  Approche mathématique de la description de la courbe de relaxation par

TaTe 1101 =) Ao ] o PO TSP P RO PPPTRPPPRRPI 120

2.2 Autres représentations des données de relaxation par indentation...................... 122
2.3 Comparaison des courbes de relaxation par indentation.........cccccccevvviiieeeencnnennn. 125

3 Corrélation fluage-relaxation............ccccouiiiiiiiiii e 126
3.1  Méthode basée sur larelation de Hart .........cceeeiiiiiiiiniiiiee e 128

G 700 001 R 1Y o o [ ToF- 1 d o o [ PSPPI 132

3.2  Méthode basée sur une fonction polyndmiale .......cccecvvveeiiiiiiiiieiiiee e, 133

S 707 20 K 1Y o o 1 ToF- 1 d o [ PP TPPR 136

3.3  Discussion sur les méthodes de translation ...........ccoccueeiiiiiniiiiniieeneee e 141

3.4  Application sur les données de relaxation par indentation obtenues pour les aciers

B =] o 1 142
N @Y Vol [T 1 o o TR 146
112 Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017
Chapitre 4 RELAXATION PAR INDENTATION ET EXTRAPOLATION RELAXATION — FLUAGE.

1 Introduction

Ce chapitre est consacré a 1’étude du comportement en relaxation par indentation des

matériaux. Ceci est principalement motive par les raisons suivantes :

» Le classement des matériaux selon leur sensibilité au fluage est le méme en relaxation
[139], [140].

> Des propriétés de fluage des matériaux peuvent étre retrouvées a partir des données
issues de I’essai de relaxation [2], [20], [79], [141].

» En indentation, 1’essai de relaxation est plus représentatif de 1’essai classique que

I’essai de fluage.[122]

Sachant que l’essai de relaxation peut étre utilis¢é pour classer les matériaux selon leur
sensibilité au fluage [107], [139], [140], nous proposons dans un premier temps d’étudier le
comportement en relaxation par indentation de nos matériaux et ensuite de proposer une
méthodologie permettant d’établir une corrélation entre les données de relaxation et les
propriétés de fluage. Cette méthode nous permet de déterminer le parameétre i, qui est la pente
de la droite de translation des courbes donnant la contrainte en fonction de la vitesse de
déformation a différents taux de déformation, dont I’inverse est comparable au coefficient de

sensibilité a la contrainte obtenu par fluage.

2 Relaxation par indentation

2.1 Courbe de relaxation par indentation

La relaxation par indentation se traduit par une diminution progressive de la charge
d’indentation pendant le maintien a une profondeur de pénétration donnée de I’indenteur. Ce
phénomene se caractérise par un segment de droite vertical dans une représentation de la
charge appliquée en fonction de la profondeur de pénétration de I’indenteur. Cette partie
verticale de la courbe est clairement visible sur la Figure 4-1 qui représente la courbe charge -
déplacement obtenue en effectuant 1’essai de relaxation de la charge de 1’acier T91 dans le
domaine de la macroindentation en fixant la profondeur d’enfoncement a 20 pm. Cette courbe
comprend une partie chargement suivi d’un maintien de 2000 secondes avant le déchargement
complet. Pendant le maintien a la profondeur maximale, la charge d’indentation diminue

progressivement représentant la relaxation de la charge.
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Figure 4-1 Courbe charge - déplacement pour lacier T91 avec une vitesse de chargement
de V =10 N/min et un temps de maintien de 2000 secondes a la profondeur maximale de 20
pm.

Les données obtenues a partir du maintien a la profondeur maximale permettent de tracer
I’évolution de la charge ou de la contrainte caractéristique (dureté) pendant le maintien en
fonction du temps. Nous avons réalisé 10 essais par condition d’indentation de maniére a
obtenir une courbe représentative du comportement en relaxation. La Figure 4-2 représente les
courbes de relaxation de la charge d’indentation (Figure 4-2.a) ou de la contrainte

caractéristique (dureté) (Figure 4-2.b), obtenues dans les mémes conditions d’essais.
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Dureté, H (GPa)
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(b)
Figure 4-2. Variation (a) de la charge et (b) de la dureté en fonction du temps de maintien

pour acier T91.

On remarque comme pour les essais de fluage par indentation que les essais de relaxation par
indentation sont sensibles a la localisation de ’essai a la surface du matériau. Par exemple, la
charge et la contrainte caractéristique initiale au début de la relaxation varient respectivement
de 25 N a 28 N et de 2,5 GPa a 2,8 GPa pour les essais effectués sur 1’acier T91 a une
profondeur maximale de 20 pm.

Pour minimiser 1’influence de ces variations expérimentales, la courbe de relaxation peut étre

normalisée, c’est-a-dire que 1’on peut représenter, en fonction du temps, la variation de la
charge divisée par la charge initiale (Fig. 4-3a), Pi, ou de la contrainte sur la contrainte initiale
0
(Fig. 4-3Db), 61 = Hi ou Py, op et Hy représentent respectivement les valeurs de la charge, de la
0 0

contrainte et de la dureté mesurées au début de la relaxation, c’est-a-dire a la charge maximale
de I’essai. Toutefois, méme en normalisant ces essais, on note une forte dispersion des

courbes liée a la localisation de 1’essai.
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Figure 4-3 Variation (a) de la charge normalisée et (b) de la dureté normalisée en fonction

du temps de maintien pour ’acier TY1.

Face a ces dispersions, se pose la question du choix de (ou des) courbe(s) représentative(s) du
comportement en relaxation du matériau. C’est 1’objet de la prochaine partie qui décrit la
méthodologie que nous avons adoptée pour la sélection des courbes utilisées par la suite pour

I’identification de la relaxation.

116 Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017
Chapitre 4 RELAXATION PAR INDENTATION ET EXTRAPOLATION RELAXATION — FLUAGE.

2.1.1 Méthode de sélection des courbes de relaxation

Ainsi, pour déterminer la courbe représentative, nous avons utilisé une méthode similaire a
celle développée dans le chapitre précédent. Pour cela, nous avons calculé le rapport entre la

charge a la fin de la relaxation (Ps) et la charge initiale en début de la relaxation (Py), soit le

P . 5 .
rapport P—f Pour chaque courbe, nous avons comparé ce rapport a la valeur moyenne calculée
0

avec I’ensemble des données. Si le rapport de la courbe i est en dehors de la moyenne plus ou
moins 1’écart type, alors la courbe n’est pas considérée dans I’analyse. Cela nous a ainsi
permis de sélectionner nos courbes. Par exemple, la Figure 4-4 relative a 1’essai de relaxation
du T91 a la profondeur de 20 um montre que les courbes 5, 6 (trés en dehors), 9 et 10 (en

limite de domaine) n’ont pas été sélectionnées pour 1’étude.
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Figure 4-4 Rapport de la charge en fin de maintien sur la charge au début du maintien, ?,
pour Dessai de relaxation de ’acier T91 d’une durée de 2000 secondes et réalisé a unoe
profondeur de 20 pm.

En partant de la procédure de sélection des courbes de relaxation que nous venons de décrire,
nous en calculons une courbe moyenne. La Figure 4-5 représente ces courbes moyennes de
relaxation obtenues pour 1’acier T91 pour une profondeur de maintien de 20 um : (a) variation
de la charge d’indentation en fonction du temps de maintien ; (b) variation de la dureté en

fonction du temps de maintien ; (c) variation de la charge d’indentation normalisée en
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fonction du temps de maintien et (d) variation de la contrainte normalisée en fonction du
temps de maintien. Il est intéressant de noter que 1’allure générale des courbes de relaxation

obtenues par indentation suit une forme analogue a celle qui serait obtenue par traction
uniaxiale [60].

2715 ; 27
273 -
] 2,65 -
- T
527'1 5 _\
g" ; 26 1 e rerapngn
5 g
5 269 3
2,55 -
26,7
26,5-............... 5
0 500 1000 1500 0 >0 1000 1300
Temps (8) Temps (s)
(@) (b)
1,01 1,01
1 1
0,99 4 0,99 4
& §
< K
098 4 0,98
097 - 0,97 -
0% +————r he
] 500 1000 1500 0 500 1000 1500
Tamps [5) Temps (s)
(c) (d)

Figure 4-5 Courbes moyennes de relaxation par indentation pour une profondeur de

maintien de 20 um pour ’acier T9Y1.

Dans la suite de ce travail, nous utilisons la représentation de la courbe de relaxation donnant
soit la variation de la charge, soit de la contrainte normalisée en fonction du temps de

maintien, suivant les cas, car elles permettent de s’affranchir des variations, méme minimes,
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observées sur la charge maximale atteinte lorsque la profondeur d’indentation est fixée. Cela

permet de mieux comparer les courbes entre elles.
2.1.2 Influence de la profondeur de maintien

Pour étudier I’influence de la profondeur de maintien sur le comportement en relaxation
(aptitude du matériau a relaxer la charge ou la contrainte), nous avons effectué les essais de
relaxation sur 1’acier T91 en fixant trois profondeurs de maintien de 1’indenteur (20 pm, 25
pum et 30 um) en maintenant constante la durée de la phase de relaxation, bien évidemment.
Les courbes moyennes de relaxation, obtenues selon les critéeres définis au paragraphe
précédent, sont représentées sur la Figure 4-6 sur laquelle nous remarquons que la contrainte
normalisée décroit d’autant plus rapidement que la profondeur de maintien est élevée avec la
méme durée de relaxation. Ce constat est en accord avec les travaux de Taub et Luborsky
[142] qui montrent la méme tendance des courbes de relaxation de la contrainte de traction

obtenues avec différents taux de déformations.

1,01

* 20um ¢ 25um 30um

[],93 T T T T T T T T T T T T T T T
0 500 1000 1500

Temps (s)

Figure 4-6 Courbes moyennes de relaxation pour différentes profondeurs de maintien pour
DPacier TY91.

La Figure 4-6 montre a 1’évidence que la sensibilité a la relaxation par indentation d’un

materiau augmente avec la profondeur. Le choix de la profondeur (ou de la charge équivalente
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pour atteindre cette profondeur d’indentation) est donc d’importance pour étudier I’amplitude

de variation de la charge en fonction du temps de maintien.

2.1.3 Approche mathématique de la description de la courbe de relaxation par

indentation

Comme nous I’avons vu au chapitre 1, la déformation totale constante imposée pendant
I’essai de relaxation par traction se décompose en un terme plastique &, et un terme élastique
g, dont la somme reste donc constante au cours du temps. Ceci permet d’exprimer la vitesse
de déformation plastique comme étant 1’opposée de la vitesse de déformation élastique. La
corrélation entre I’essai de relaxation par indentation et 1’essai de relaxation par traction est
faite en utilisant la relation de Tabor pour déterminer la vitesse de déformation plastique

autour de I’indenteur pendant 1’essai de relaxation par indentation comme suit :

1 do 1 dH _ 1 dP

E, = —E, = . . — .
Pind €ind E’ dt E.C’ dt E.CA; dt

(4.1)

Ou C est la constante de Tabor [89] qui vaut 3 pour la plupart des matériaux.

Le calcul de la vitesse de déformation plastique est donc possible a partir de la connaissance
de la variation de la charge en fonction du temps, ou de sa dérivée. Cette dérivée peut étre
calculée expérimentalement point par point mais par souci de simplification, le mieux est sans
doute d’ajuster la courbe de relaxation par une loi mathématique. De maniére générale, deux
approches mathématiques ont été déeveloppées pour représenter 1’évolution de la contrainte au
cours de la relaxation en essai classique : soit la relation logarithmique proposée par Feltham
[70], soit la loi puissance proposée par Gupta et Li [73]. Ces relations peuvent étre adaptées
au cas de la relaxation par indentation en remplacant simplement la contrainte par différents

parametres selon les cas :
) Par la charge d’indentation

a, et B, sont des parametres ajustables.

1
P(t) = P+ K,.(t + a;)™? (4.3)
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P;, K;, a, et mj sont des parametres ajustables.
i) Par la dureté
H(t) = Hy — a3.In(1 + B5.t) (4.4)

a; et B5 sont des parametres ajustables.

1

H(t) = H; + K. (t + ay)™2* (4.5)
H;, K, a, et m; sont des paramétres ajustables.

La Figure 4-7 représente la courbe de relaxation par indentation de 1’acier T91 représentée
par les relations (4.2) a (4.5). Nous remarquons que ces modeles représentent bien 1’évolution
des points expérimentaux avec un coefficient de corrélation, R, supérieur ou égal a 0,99.
Nous constatons tout de méme une légére divergence (Figure 4-7.a et ¢) entre les points
expérimentaux et la loi logarithmique (relations (4.2) et (4.4)) pour les plus grandes valeurs
du temps, c’est-a-dire proches de 2000 secondes. Ceci s’explique sans doute par le fait que la
loi logarithmique tend plus rapidement vers une asymptote vers les durées d’essais de
relaxation élevées alors que la courbe expérimentale tend a décroitre de maniére plus

réguliere, quasi linéaire.
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Figure 4-7 Variation de la charge normalisée en fonction du temps de maintien représentée
par les lois (a) logarithmique et (b) puissance. Variation de la dureté normalisée en

fonction du temps de maintien représentée par les lois (c) logarithmique et (d) puissance.

Dans la suite de cette étude, la vitesse de deformation des matériaux est calculée a partir de
I’équation (4.1) en utilisant la loi puissance représentant la charge (Eq. 4.3) ou la dureté (Eq.
4.5) en fonction du temps. Les équations obtenues sont similaires et prennent la forme

suivante :

1 K -my+2 1 K -ml+2
; = 2 =1 — _ 1 ¥
€pina = EC mj-1" (t+ay) ™™ = ECA; mi-1’ (t+a;) ™™ (4.6)

2.2 Autres représentations des données de relaxation par indentation

De maniére générale, les données issues d’un essai de relaxation peuvent étre représentées par
la variation en échelle bilogarithmique de la contrainte en fonction de la vitesse de
déformation plastique pendant la relaxation. Cette représentation, qui permet de caractériser
I’état mécanique d’un matériau a tout instant, peut étre générée par 1’équation suivante

proposée par Hart [20]:

o_* é*
n|Z] =51 @7
Ou
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In(0) = w; — wy. e AME 48)
Olw, =In(c") etw, = eAIn(E)

L’équation (4.7) peut étre réécrite pour le cas de la relaxation par indentation comme suit :

In [%] = [M]l 4.9

épind
Ou H est la durete du matériau et €, est la vitesse de déformation plastique.

Etant donné que la profondeur de pénétration de I’indenteur pendant la relaxation reste
constante pendant 1’essai, et que la dureté se définit comme le rapport de la charge sur I’aire
de contact, 1’équation d’état (Eq. 4.9) peut étre réécrite dans le cas de la relaxation par

indentation sous la forme suivante :

In[-2] = (Frindy2 (4.10)

P/Ac Eping
A partir de I’équation (4.10) nous obtenons la relation suivante :
In(P) = w'y — w'y. e *Cpind) (4.11)
Ol w'y =In(H* A) etw', = e M Cping?)

Ainsi, la relation (4.11) permet de représenter dans une échelle bi-logarithmique 1’évolution
de la charge en fonction de la vitesse de déformation plastique. Appliquée a nos données de
relaxation par indentation, la Figure 4-8 montre 1’évolution de la charge en fonction de la

vitesse de déformation plastique.
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Figure 4-8 Variation de la charge en fonction de la vitesse de déformation plastique pour

Dacier T91 a une profondeur de maintien de (2) 30 um, (b) 25 um et (c) 20 um.

124 Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017
Chapitre 4 RELAXATION PAR INDENTATION ET EXTRAPOLATION RELAXATION — FLUAGE.

On remarque sur la Figure 4-8 que la relation (4.11) représente bien les données
expérimentales avec un coefficient de corrélation supérieur a 0,99. Cette représentation sera
utilisée dans la suite quand il s’agira d’appliquer le modéle de Hart sur nos données

expérimentales.
2.3 Comparaison des courbes de relaxation par indentation

La Figure 4-9 represente les courbes de relaxation obtenues par indentation sur les aciers T91
et T22 pour les profondeurs de maintien de 30 um et 20 um. Aprés 1000s de maintien a la
méme profondeur, on remarque, par exemple pour la profondeur de 30 um, que ’acier T91 a
un rapport de charge de 1’ordre de 0,96 alors qu’il est de 0,87 pour ’acier T22 ce qui traduit le
fait, comme nous le savions, que 1’acier T91 est moins sensible a la relaxation que 1’acier
T22.
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Temps (s)
(b)

Figure 4-9 Variation de la charge normalisée en fonction du temps de maintien pour les
aciers T91 et T22 aux profondeurs de maintien de (a) 30 um et (b) 20 um.

Cette comparaison est la méme que celle observée en fluage par indentation, ce qui conforte
I’idée selon laquelle le classement des matériaux selon leur sensibilité¢ au fluage est le méme

qu’en relaxation.
3 Corrélation fluage-relaxation

Dans cette partie, il est question de trouver une corrélation entre le fluage et la relaxation par
indentation. Pour cela, nous proposons deux approches mathématiques permettant de
construire, a partir des courbes obtenues par relaxation, la courbe maitresse qui décrit le
comportement du matériau, et de déterminer le paramétre d’homothétie L qui est défini au
chapitre 1 comme étant la pente de la droite de translation des courbes contrainte - vitesse de
déformation plastique. L’intérét de ce coefficient est que son inverse est comparable (devrait
étre le méme selon les travaux de Hart et Solomon) au coefficient de sensibilité a la contrainte
déterminé par fluage. Les deux méthodes de calcul proposées ici sont au préalable appliquées
sur des courbes issues de la littérature [21], [22] (Figure 4-10). Ces courbes représentent, a

différents taux de déformation, les courbes contrainte - vitesse de déformation obtenues lors
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de I’essai de relaxation par traction sur 1’acier 12Cr a 773 K (Figure 4-10.a) et sur le Plomb a

température ambiante (Figure 4-10.b).

Log(=) (MPa)

Log(=) (MPa)
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Figure 4-10 Courbes contrainte/vitesse de déformation (a) de ’acier 12Cr [22] et (b) du Pb

[21].
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Comme nous le verrons par la suite, ces méthodes ont été validées sur ces matériaux puis

appliquées aux courbes (Figure 4-11) que nous avons obtenues par indentation, donnant la

charge d’indentation en fonction de la vitesse de déformation plastique. Ces courbes

présentent apparemment une relation d’échelle au méme titre que les courbes donnant la

contrainte en fonction de la vitesse comme définie par Hart [20].

1,65 — T T T T ¥ v ¥ T T v v
1 AAA
] I' /"‘"’““ —_—
] \\r ]
1604 TTeee T 4
: h (um)
. ] A 30
Z 155+ m 25 1
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Figure 4-11 Variation de la charge de relaxation en fonction de la vitesse de déformation

plastique obtenue en relaxation par indentation a différentes profondeurs pour ’acier T91.

3.1 Méthode basée sur la relation de Hart

La méthodologie de Hart repose sur le fait que la variation de la contrainte en fonction de la

vitesse de déformation plastique au cours de I’essai de relaxation peut étre décrite par

I’équation (4.7) (Figure 4-12) proposée par Hart et que la droite de translation relie des points

équivalents, c’est-a-dire les points de chaque courbe ayant la méme pente.
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Figure 4-12 Variation de la contrainte en fonction de la vitesse de déformation plastique (a)
pour quatre taux de déformation pour [D’acier 12Cr [22] et (b) pour trois taux de

déformation du Plomb [21] ajustés avec I’équation de Hart
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Bien que la méthodologie proposée par Hart ait été décrite dans la littérature pour expliquer la
construction de la courbe maitresse d’un matériau, nous n’avons pas trouvé de travaux relatifs
a cette méthodologie qui expliqueraient en détail son application. Toutefois, des travaux
existent sur la détermination de courbe maitresse des matériaux. A partir de cela, nous
développons, sous Matlab, une méthode de calcul numérique permettant de déterminer la
pente de la droite de translation, |, et de tracer la courbe maitresse en se basant sur la théorie
de Hart.

La Figure 4-13 présente de maniére générale les étapes conduisant a la détermination de la
droite de translation et & la construction de la courbe maitresse pour une série de quatre
courbes contrainte - vitesse de déformation plastique présentant une relation d’échelle.
L’application de cette méthode consiste a calculer la dérivée en chaque point (a partir de
I’équation de Hart) des quatre courbes pour ensuite faire une comparaison point par point
entre les dérivées des quatre courbes et déterminer 1’écart type. Au terme de cette analyse,
quatre points appartenant chacun a une des quatre courbes sont retenus. Ces points, dits
équivalents, correspondent aux points dont I’écart type entre les valeurs des dérivées est
minimal. La droite de translation passe par ces quatre points et peut donc étre construite ce

qui conduit & la construction de la courbe maitresse correspondante.

130 Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017
Chapitre 4 RELAXATION PAR INDENTATION ET EXTRAPOLATION RELAXATION — FLUAGE.

Courbes Log(Contrainte) — Log (Vitesse de déformation)
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Figure 4-13 Synoptique de détermination de la pente de translation, u, lorsque 1’on
considere que la courbe contrainte/vitesse de déformation est décrite par ’équation de
Hart.
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3.1.1 Application

Nous avons appliqué cette méthode de calcul sur les données issues de la littérature [21], [22]
afin de déterminer la pente de la droite de translation et de construire la courbe maitresse. La

Figure 4-14 représente les points équivalents déterminés a partir des courbes de 1’acier 12Cr.
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Figure 4-14 Points équivalents et droites de translation pour ’acier 12Cr.
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On remarque sur la Figure 4-14.a que les quatre points ne sont pas alignés et que la pente de
la droite passant le plus prés possible de ces quatre points est 0,39 dont I’inverse vaut 1/p =
2,56. Par ailleurs, nous remarquons que le point correspondant au taux de déformation de 0,10
% est décalé par rapport aux trois autres points qui eux sont alignés. Nous avons retracé la
droite de translation en ne prenant en compte que les points alignés (Figure 4-14.b). Dans ce
cas, nous obtenons une valeur de p de 0,25, équivalente a une valeur de 1/p = 4 qui est la

méme valeur trouvée par C. Kibelolo [22].
3.2 Méthode basée sur une fonction polynémiale

Cette approche s’appuie sur le fait que la détermination de la droite de translation et, par
conséquent, de la courbe maitresse est basée sur la considération selon laquelle les courbes

Log(a) — Log (€) peuvent étre représentées par un polynéme de degré 2 (Figure 4-15).
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Figure 4-15 Variation de la contrainte en fonction de la vitesse de déformation plastique (a)
a quatre taux de déformation pour acier 12Cr [22] et (b) a trois taux de déformation du
Pb [21] ajustés par un polynéme de degré 2.

Si nous considérons quatre courbes correspondant a quatre niveaux de déformation, et
pouvant étre decrites par un polynéme de degré 2, les équations décrivant ces courbes sont

données par la relation (4.13) suivante :
y=a;.x*+b.x+¢,({i=12734) 4.13)
Ou a;, b; et ¢; sont les coefficients des polyndomes.

Les indices 1, 2, 3 et 4 font référence respectivement aux courbes 1, 2, 3 et 4 classées dans

I’ordre croissant du taux de déformation.

En supposant que les courbes présentent une relation d’échelle, les coefficients a; doivent étre
les mémes pour toutes les courbes (a; = a, = az = ay). En effet, soient deux courbes 1 et 2,

d’équation (4.14) et (4.15), présentant une relation d’échelle.

y=a;. x> +by.x+c 4.14)
Yy =az.x>+by.x+cy 4.15)
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L’équation de la courbe 2 peut étre retrouvée en translatant celle de la courbe 1 d’un vecteur

(U, V). Ainsi, I’équation (4.15) est équivalente a I’équation (4.16) suivante :
y+V=a,.(x+U)?+b.(x+U)+¢ (4.16)
= y=a;..x+2.a;.U+b).x+U?a;+b.U+c¢

La relation d’équivalence entre les relations (4.15) et (4.16) permet d’écrire:

a, = a;
b2 :2.a1.U+b1
CZ =U2.a1+b1.U+C1

Ceci est Vérifié pour toutes les autres équations.

La courbe maitresse est obtenue en translatant sur la courbe 1 les trois autres courbes. La
premiere courbe ici étant celle correspondant aux faibles contraintes. Dans ce cas, les
équations décrivant les trois autres courbes peuvent tre retrouvées en translatant les points de
la premiére courbe par les vecteurs (U,V), (11.U,41.V), (A,.U,1,.V), ou U,V,A; et A,

appartiennent a I’ensemble R. Les nouvelles équations décrivant les courbes peuvent s’écrire

comme Suit :

Courbe 1 :y =a;.x2+b.x+ ¢, 4.17)
Courbe2:y+V =a,.(x+U)?>+b;.(x+U) +c; (4.18)
Courbe 3 :y + Al' V =a. (x + Al' U)z + bl' (X + 11. U) + Cq (4.19)
Courbe 4 :y + Az. V = aq. (x + Az. U)z + bl' (x + Az. U) + (o5} (4.20)

La détermination de la pente de la droite de translation, yu = 7 revient a résoudre le systeme

d’équations constitué par les équations des quatre courbes dont les inconnues sont U,V, 4; et
A;. Nous avons utilis¢é la méthode de Newton-Raphson pour déterminer les solutions

approximatives en considérant le systeme de fonctions suivant, défini sur ’ensemble R :

FUV)=y;+V—a.(x;+U)2=b.(x;+U)—c, =0
GUV, 1) =i+ 4.V —ap.(x;+ U2 —b. (i + 2. U) —c; =0 (4.21)
Il'(U, V, Az) =Y + sz — aq. (Xi + Az. U)z - bl' (Xi + ).2. U) —C1 = 0
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Ou 1l <ieN <ketkestle nombre de points expérimentaux.

La Figure 4-16 résume les étapes de détermination du parametre i pour une série de quatre

courbes contrainte — vitesse de déformation.

Courbes Log(Contrainte) — (Log Vitesse de déformation)

y=a;x*+byx+cy
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Figure 4-16 Synoptique de détermination de la pente de translation, u, lorsque 1’on
considére que la courbe contrainte/vitesse de déformation est décrite par un polyndme de

degré 2.

3.2.1 Application

Nous avons appliqué cette méthode sur les courbes obtenues au cours d’un essai de relaxation

de la contrainte pour I’acier 12Cr a 773 K afin de construire la courbe maitresse par
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translation suivant une droite (Figure 4-17.a), dont la pente est égale a u = Y. Pour cette

o
étude, nous avons trouvé une pente u de 0,66. La Figure 4-17.b représente la courbe
maitresse ainsi obtenue. Elle est constituée d’un segment de chaque courbe translatée et est

comparable a celle obtenue par Kibelolo et al. [22].
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Figure 4-17 (a) Variations de la contrainte en fonction de la vitesse de déformation
plastique a quatre taux de déformation représentées par un polyndme de degré deux (b)
Courbe maitresse pour acier 12Cr.
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La méme methodologie a été appliquée aux courbes de la Figure 4-10.b. Nous avons
construit la droite de translation et la courbe maitresse du matériau correspondante (Figure 4-
18). La droite de translation construite ici a une pente négative (# = -0,47). Ce qui n’a pas de

sens physique car cela sous-entend que le coefficient de sensibilité a la contrainte serait

négatif.
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Figure 4-18 Courbe maitresse pour le Plomb.

Dans le but d’observer I’évolution de la pente de la droite de translation (courbe de la Figure
4-10.b) en fonction de la courbe sur laquelle sont translatées les autres courbes, nous avons

effectué plusieurs translations de la maniére suivante :

- Dans un premier temps, nous avons choisi des combinaisons de deux courbes que
nous avons translateées sur la troisiéme.
- Ensuite, nous avons effectué les translations en excluant a chaque fois une des trois
courbes.
Le Tableau 4-1 contient les valeurs de I’inverse des pentes des droites de translation obtenues
pour chaque translation. Nous remarquons que ces valeurs sont toutes négatives a 1’exception
de deux valeurs (en caractere gras italique) ; celles obtenues en translatant les courbes 3 et 2
sur les courbes 2 et 3 respectivement. Les valeurs de pente négatives sont toutes celles faisant

intervenir la courbe 1.
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Courbes translatées

3,2 3,1 21 3 2 1
12 Inverse de la pente 1/u

1 21 - - 13 90 -
2 - 02 - 29 - -138
3 - - 47 - 29 -17

NB : les chiffres 1, 2 et 3 font référence aux courbes 1, 2 et 3 respectivement classées dans 1’ordre croissant du

taux de déformation.

Tableau 4-1 Inverse des pentes des droites correspondant aux différentes translations

possibles conduisant a la construction de la courbe maitresse du Plomb.

Par ailleurs, nous remarquons a travers les équations (4.22) a (4.24) décrivant I’allure des
courbes que les coefficients a;, correspondant aux coefficients du mondme de plus haut degre,
sont égaux pour les courbes 2 et 3 mais différents de celui de la courbe 1. Ceci peut en partie
expliquer les valeurs de pente obtenues pour les translations faisant intervenir la courbe 1 car
comme nous 1’avons dit précédemment, lorsque 1’allure de plusieurs courbes est décrite par
un polynéme de degré 2, celles-ci présentent une relation d’échelle uniquement lorsque leurs

coefficients a; sont tous égaux.

Courbe 1 : y = 0,016.x% — 0,043.x + 0,56 (4.22)
Courbe 2 : y = 0,013.x2 — 0,039.x + 0,60 (4.23)
Courbe 3: y = 0,013.x2 — 0,032.x + 0,69 (4.24)

Nous avons appliqué cette démarche aux données de I’acier 12Cr. Nous remarquons tout
d’abord que les coefficients a; des équations des courbes 2, 3 et 4 sont trés proches comparés
a celui de la courbe 1. Cela laisse supposer que la courbe 1 n’est pas transposable aux autres
courbes et que, par conséquent, il est judicieux de ne pas la considérer pour établir la droite de

translation. Nous allons le vérifier mathématiquement.

Courbe 1 :y = —0,0060.x%2 — 0,21.x + 3,54 4.25)
Courbe 2 :y = —0,0048.x%2 — 0,16.x + 3,60 (4.26)
Courbe3: y = —0,0039.x%2 — 0,12.x + 4,68 4.27)
Courbe4: y = —0,0043.x% — 0,13.x + 4,82 (4.28)
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Le Tableau 4-2 rassemble les résultats des transpositions en considérant toutes les
combinaisons possibles. C’est-a-dire que la ligne horizontale notée « courbes translatées »
indique les courbes qui ont été translatées et la premiere colonne indique la courbe vers
laquelle elles ont été translatées. C’est pourquoi 3 courbes ne peuvent étre translatées que sur
une seule, puis 2 courbes sur 2 et enfin une sur les trois autres ce qui explique que seules
certaines cases ont été remplies. Les cases remplies donnent donc les valeurs de I’inverse de

la pente, soit 1/ .

Courbes translatées
(74,3,2 4,3,1 4,2,1 3,2,1 4,3 4,2 4,1 3,2 3,1 21 4 3 2 1

Inverse de la pente 1/u

1 1,5 - - - 16 16 - 11 - - 21 17 01 -

2 - -0,6 - - 16 - 16 - 09 - 39 4 - 01
3 - - 1,7 - - 41 19 - - 20 41 - 27 14
4 - - - 2,3 - - - 34 22 22 - 44 29 19

NB : les chiffres 1, 2, 3 et 4 font référence aux courbes 1, 2, 3 et 4 respectivement classées dans 1’ordre croissant

du taux de déformation.

Tableau 4-2 Inverse des pentes des droites correspondant aux différentes translations

possibles conduisant a la construction de la courbe maitresse de I’acier 12Cr.

On voit dans ce tableau que la valeur de I’inverse de la pente dépend tres fortement des
courbes considérées pour effectuer la translation car les valeurs obtenues varient de -0,6 a
+4,4, la valeur moyenne étant de 2 = 1,3. On a donc une tres forte dispersion des résultats. On
observe toutefois que, de manicre générale, les translations faisant intervenir la courbe 1
conduisent aux valeurs les plus faibles avec une valeur moyenne de 1,4 + 0,9 alors que celles
restantes conduisent a une moyenne plus ¢élevée de 3,5 £ 0,9. Cette grande disparité amene a
nous interroger sur le choix des courbes a translater, en effet un essai erroné pourrait ainsi
conduire a une mauvaise valeur de I’inverse de la pente de la droite de translation. Notons que
pour ces matériaux 1’exposant de la contrainte qui a été obtenu expérimentalement en
relaxation classique est de 4. Ainsi, on pourrait raisonnablement penser que la courbe 1 ne
doit pas étre considérée pour établir la translation. Finalement, le coefficient a; peut étre un
bon indicateur pour sélectionner les courbes. En effet, celui de la courbe 1 est tres différent de
ceux des autres courbes qui ont des valeurs similaires. Ceci nous amene toutefois a réfléchir

sur les méthodes de translation.
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3.3 Discussion sur les méthodes de translation

Les études des matériaux sur lesquels nous avons appliqué les deux méthodes présentées plus
haut ont été réalisées par Kibelolo et al. [22] pour I’acier et par Lucas et Pendleton [21] pour
le plomb. Ces auteurs ont déterminé les droites suivant lesquelles les courbes de relaxation
ont été translatées. Ils ont obtenu une pente de 0,25 pour I’acier et de 0,22 pour le plomb
qu’ils ont comparé¢, en prenant I’inverse (4 et 4,5 respectivement), aux valeurs des coefficients

de sensibilité a la contrainte obtenus par 1’essai de fluage de ces mémes matériaux.

Avec la premiére méthode basée sur la théorie de Hart, nous avons trouvé dans un premier
temps une valeur de 2,5 correspondant a I’inverse de la pente de la droite de translation des
courbes contrainte — vitesse de déformation de I’acier 12Cr. Sur la Figure 4-14.a, nous avons
remarque que les points équivalents permettant de déterminer cette valeur ne sont pas tous
alignés. Un point est décalé par rapport aux trois autres, ce qui d’aprés la théorie n’a pas de
sens physique. Ce décalage peut donc étre probablement attribué soit a un probleme matériau
local, soit a une erreur expérimentale durant 1’essai a ce taux de déformation. En éliminant ce
point de I’analyse, nous obtenons une nouvelle droite de translation dont I’inverse de la pente

correspondant, 1/u = 4, est équivalent a la valeur trouvée par Kibelolo [22].

Avec la seconde méthode basée sur la forme polynomiale des courbes contrainte — vitesse de
déformation, nous avons aussi déterminé la pente de la droite pour I’acier 12Cr. En prenant en
compte les quatre courbes, cette droite a une pente proche de 2 qui est une valeur différente de
celle trouvée avec la méthode précédente et de celle trouvée par Kibelolo [22]. Par contre, en
¢éliminant la méme courbe que précédemment, c’est-a-dire la courbe 1 pour les raisons
évoqueées plus haut, nous trouvons une valeur de 1/u ~ 3,5 + 0,9 proche de la valeur obtenue
par Kibelolo [22]. Cependant, pour le plomb, 1’application de la méthode permet d’obtenir
une valeur de 2,9 qui est différente de la valeur obtenue par Lucas et Pendleton [21].

Nous constatons que les deux méthodes permettent de trouver des valeurs de 1/u sensiblement
égales et comparables a celles trouvées dans la littérature. Les valeurs trouvées par la
deuxiéme méthode (polyndmiale) sont a chaque fois l1égérement inférieures a celles que nous
donne la méthode de Hart. Toutefois, pour que ces méthodes puissent étre appliquées
valablement, il doit exister une relation d’équivalence entre toutes les courbes. Cette relation
est nécessaire tant pour 1’application avec la théorie de Hart que pour la méthode polynomiale

qui impose que tous les coefficients a; doivent étre égaux. L’absence de cette relation
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d’équivalence ne peut résulter que d’une erreur expérimentale ou d’un changement de
conditions (température) pendant I’essai qui modifierait le mode de déformation durant

I’essai.

Finalement, nous préconisons d’utiliser la méthode basée sur la théorie de Hart comparée a la
méthode polynomiale car d’une part, les paramétres d’ajustement de I’équation de Hart ont

une signification physique et d’autre part, cette méthode semble donner de meilleurs résultats.

3.4 Application sur les données de relaxation par indentation obtenues

pour les aciers T91 et T22

Comme nous 1’avons souligné précédemment, nous n’utilisons que la méthode de Hart pour
caractériser le comportement des aciers T91 et T22 en relaxation par indentation. La Figure
4.34 représente les courbes donnant, pour trois profondeurs de maintien (20um, 25um et
30um), la variation a 1’échelle bilogarithmique de la charge d’indentation en fonction de la

vitesse de déformation plastique pour I’acier T91 (Figure 4-19.a) et T22 (Figure 4-19.b).
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A 35um: R2=0,9998
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Figure 4-19 Variations a I’échelle logarithmique de la charge en fonction de la vitesse de
déformation plastique de acier T91 (2) et de ’acier T22 (b) a trois profondeurs de
maintien, représentées par ’équation de Hart modifiée.

Comme nous pouvons le remarquer sur les Figure 4-19.a et b, les courbes de relaxation pour

les deux aciers testés sont bien représentées par 1’équation de Hart modifiée (relation (4.10)).

A partir du modeéle de Hart, nous avons translaté les courbes de relaxation en utilisant toutes

les combinaisons possibles. Le Tableau 4-3 rassemble toutes les valeurs de I’inverse des

pentes des droites de translation pour les deux matériaux.

Acier T91 Acier T22
Courbes translatées avec I’équation de Hart modifiée
3,2 3,1 2,1 3 2 1 3,2 3,1 2,1 3 2 1
( Inverse de la pente 1/u
1 6,74 - - 6,87 4,29 - 1,65 - - 4,46 1,37 -
2 - 6,74 - 34,96 - 4,29 - 1,65 - 4,07 - 1,37
3 - - 6,74 - 34,96 6,87 - - 1,65 - 4,07 4,46
Courbes translatées avec le polynome de degré 2
3,2 3,1 2,1 3 2 1 3,2 3,1 2,1 3 2 1
( Inverse de la pente 1/u
1 8,42 - - 9,35 7,39 - 3,85 - - 4,47 2,73 -
2 - 3,22 - 18,43 - 3,18 - 1,20 - 4,77 - 1,00
3 - - 3,86 - 17,45 3,81 - - 0,89 - 2,47 0,82

Tableau 4-3 Inverse des pentes des droites correspondant aux différentes translations

possibles conduisant a la construction de la courbe maitresse des aciers T91 et T22.
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A ce stade de I’étude I’analyse de ces données reste tres difficile et trés incertaine. En effet, la
comparaison des coefficients du polyndme représentatif de chaque courbe laisserait supposer
que la courbe 1 de I’acier T91 n’est pas exploitable du fait des écarts observés du coefficient
a;. Ainsi, seules les deux valeurs a 35 pour le modele de Hart et a 18 pour le polynéme de
degré 2, ce qui fait peu, permettraientt de dire que I’inverse de la pente de la droite de
translation vaut entre 18 et 35 qui seraient alors a comparer a la valeur de 48 que nous avons
obtenu a partir de ’essai de fluage par indentation de 1’acier T91. Pour mémoire, cette
derniere valeur a été obtenue par extrapolation des données sur les coefficients mesurés a
différentes températures a partir d’essais de fluage classiques. Pour rappel, ces données sont

présentées dans le Tableau 4-4.

Aciers T91 T22

T (°C) n [137] n [54] n [143] n [134] n [135] n [136]
500 - 18,6 - - - -
550 16 - - - 10,3 12,1
600 12 11,9 15,1 49 - -
650 - - 12,3 - - -
700 - - 5,8 - - -

Tableau 4-4 Exposant de la contrainte en fonction de la température pour les aciers T91 et

T22 obtenus par fluage classique.

Une autre lecture du tableau peut en étre faite méme si on constate globalement une
diminution de ’exposant & la contrainte en fonction de la température. En théorie, cet
exposant devrait étre constant comme le soulignent plusieurs auteurs [144], [145]. Dans ce
cas-la et donc a partir des essais classiques de fluage en considérant les valeurs données dans
le tableau, on obtient un exposant de contrainte moyen de 13,1 + 4,1 pour I’acier T91 et de 9,1
+ 3,7 pour I’acier T22. Notez que ces valeurs sont finalement beaucoup plus proches des
valeurs obtenues en relaxation par indentation, soit, pour 1’acier T91, 12,5 avec le modele de
Hart ou 8,3 avec 1’approche polynomiale et soit, pour I’acier T22, 2,89 avec Hart et 2,47 avec
le polynome en considérant I’ensemble des données. A partir des données obtenues en
relaxation par indentation, il est possible de construire la courbe maitresse. La Figure 4-20.a

montre un exemple de courbe maitresse obtenue en translatant la courbe 3 sur la courbe 2.
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Figure 4-20 Courbes maitresses de (a) l’acier T91 et (b) de P’acier T22 obtenues par

relaxation par indentation.
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Toutefois, on voit ici I’importance des conditions d’essais et du nombre d’essais. Il est clair
que pour valider la méthodologie proposée, il est nécessaire de choisir plusieurs profondeurs
d’indentation (probablement plus de 3) et de répéter la courbe de mani¢re a obtenir des
courbes représentatives du comportement en relaxation par indentation des matériaux étudiés

aux différentes profondeurs.

Enfin, notons que le classement des valeurs moyennes de 1/j entre les aciers T91 et T22 est le

méme en relaxation par indentation qu’en fluage classique ce qui est un de nos objectifs.

4 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons étudié 1’essai de relaxation par indentation de maniére générale
en axant principalement notre étude sur les différentes formes de représentations des données
de I’essai de relaxation par indentation et 1’influence de la profondeur de maintien. Il en
ressort que la sensibilité au fluage d’un matériau augmente avec la profondeur de maintien
pendant I’essai de relaxation. La comparaison des courbes de relaxation par indentation des
aciers T91 et T22 nous montre que le T91 est moins sensible a la relaxation que le T22. Ce

classement est le méme qu’au chapitre précedent pour 1’essai de fluage par indentation.

En adaptant 1’équation de Hart au cas de la relaxation par indentation nous avons pu montrer
que les données de relaxation peuvent aussi étre représentées par la variation de la charge en

fonction du temps de maintien.

Nous avons développé deux méthodes, sous Matlab, basées sur la théorie de Hart permettant
de translater les courbes donnant la contrainte ou la charge en fonction de la vitesse de
déformation plastique et de construire la courbe maitresse d’un matériau. Ces méthodes ont
été appliquées sur les données de relaxation obtenues par C. Kibelolo [22] et Lucas et
Pendleton [21] respectivement sur I’acier 12%m de Cr a 773 K et sur du Plomb a température
ambiante. Nous avons trouvé la valeur, par les deux méthodes, de 1/u sensiblement égale a
celle trouvée par C. Kibelolo pour I’acier 12Cr. En ce qui concerne la valeur trouvée pour le
plomb, elle est faible comparée a celle obtenue par Lucas et Pendleton [21]. Nous avons
remarqué en appliquant ces deux méthodes qu’il peut y avoir des cas ou, de maniére
théorique, il n’existe pas de relation d’échelle entre les courbes donnant la contrainte en

fonction de la vitesse de déformation plastique a différents taux de déformation. Ceci pouvant
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résulter d’une erreur expérimentale ou d’un changement de conditions (température) pendant

I’essai.

Ces méthodes ont été¢ développées dans 'optique d’extrapoler le comportement au fluage
d’un matériau a partir des essais de relaxation. La comparaison de I’inverse des pentes des
droites de translation obtenues lors de la construction des courbes maitresses des aciers T91 et
T22 nous permet de remarquer que les valeurs obtenues par ce mode de sollicitation sont
proches de celles obtenues par fluage sur les aciers T91 et T22. Pour cela, I’exposant a la
contrainte en fluage doit étre considéré constant et donc indépendant de la température
comme I’ont confirmé plusieurs auteurs [144], [145]. Le fait que par le fluage par indentation
a température ambiante on trouve des valeurs beaucoup plus élevées doit probablement étre
lié & des mécanismes de déformation différents en fonction de la température. La relaxation
par indentation semble donc étre un outil pour apprécier le comportement au fluage des aciers
au chrome. Des études en température doivent étre menées pour valider notre approche. C’est

1’objet du prochain chapitre.
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CHAPITRE S :

ESSAIS EN TEMPERATURE

Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017 149

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

CHAPITRE 5 : ESSAIS EN TEMPERATURE ...........ccoooieeeceeee e 149
1 INErOdUCHION ... e 151
2 Calibration de la température a la surface de I’échantillon.....................ccoccoerei, 151
3 Difficultés liées a la teMPErature ...........ccccvveeeiiiiiiiiceee e 152
3.1 Systéme de ChaUuffage.....cccuiie i 152
3.2 INflueNCe de 13 ChArge .cocceeeeee e e 156
4 Influence de la température sur les données de fluage par indentation .................... 160
5 Résultats de fluage par indentation en température..............cccccoviveeeiiiiinciiiiiieeneeen, 163
5.1  Coefficient de sensibilité a la contrainte ..........coeueeeiiiiiiiiini e 164
5.2 Energie d’activVation ......ccoccuiiiiiiiiiee ettt s aaae e 166
6 Comparaison des matériaux suivant leur sensibilité au fluage par indentation......... 167
7 CONCIUSION ...ttt et e st e st e e sbt e e sbeeeenbeeesaneeeans 172
150 Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017
Chapitre 5 ESSAIS EN TEMPERATURE.

1 Introduction

Ce chapitre est consacré aux essais en température. Toutefois, comme le microindenteur
utilisé pour les essais en température ne permet pas, lui, d’effectuer d’essais de relaxation et
étant donné que le macroindenteur ne permet pas lui de réaliser des essais en température,
seuls les essais de fluage par indentation ont été effectués en température. Nous avons
effectué ces essais dans le but de valider en température la méthodologie proposée, a

température ambiante, au chapitre 2.

Nous présentons dans un premier temps les difficultés rencontrées lors des essais en
température. En effet, la mesure des propriétés a chaud a été initialement développée pour la
mesure de la dureté et du module d’élasticité avec des essais dont la durée totale excéde a
peine une minute. Il est clair que pour des essais de fluage de plusieurs minutes (autour de 15
min) I’influence de la dérive thermique prend une toute autre importance que I’on ne peut
négliger. C’est pourquoi le résultat des essais est trés sensible aux conditions dans lesquelles
ils ont été réalisés. Nous avons bien conscience de ce phénomeéne et que nos résultats doivent

étre pris avec toute la précaution qu’il se doit.

Toutefois, apres avoir fait au mieux pour limiter la dérive thermique, nous présentons des
résultats sur le coefficient de sensibilité a la contrainte, I’énergie d’activation et la vitesse de
déformation plastique par indentation. Sur la base de ces résultats, nous proposons un
classement des aciers T91, X20 et T22 selon leur sensibilité au fluage mais il est clair que des

travaux supplémentaires devront étre menés pour confirmer nos premiéres observations.
2 Calibration de la température a la surface de I’échantillon

La calibration de la température au contact indenteur/matériau consiste a vérifier que la
température indiquée sur le contréleur de température est bien la méme que celle de la surface
de I’échantillon fixé sur le module chauffant. Cette étape est nécessaire compte tenu de notre
systeme de chauffage qui n’est pas dans un environnement fermé. Nous avons donc fait varier
la température du contrdleur et, a I’aide d’une caméra thermique, nous avons mesuré¢ la
température a la surface de I’échantillon. Le Tableau 5-1 représente les températures relevées

en fonction de celles indiquées sur le controleur, puis la différence entre ces derniéres.

Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017 15

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

T1 (°C) contréleur 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275

Ecart-
T2 (°C) surface 18 40 60 83 112 142 164 191 212 246 265 Moyenne T
ype

T1-12(°C) 7 10 15 17 13 8 11 9 13 4 10 10,6 3,7

Tableau 5-1 Température a la surface de I’échantillon en fonction de celle indiquée sur le

contréleur.

Au regard de ces valeurs, on constate que la différence entre la température indiquée sur le
contrdleur et la température réelle a la surface de I’échantillon est toujours positive et en
moyenne de 10,6 + 3,7. C’est pourquoi les essais effectués a 100 °C, 200 °C et 300 °C, ont été

réalisés en affichant respectivement sur le contréleur 110, 210 et 310 °C.

3 Difficultés liées a la température

3.1 Systeme de chauffage

Nous avons été confrontés a plusieurs problemes liés a la température durant les essais. De
maniére générale, pour effectuer les essais d’indentation en température, la pointe doit étre a
la méme température que 1'échantillon, ceci pour éviter le refroidissement de 1’échantillon qui
serait dd a la différence de température entre les deux composants échantillon — pointe [146].
De maniére générale, on utilise un systtme de chauffage local comme dans le cas de
I’appareil développé par la société Michalex qui possede deux fours résistifs permettant de
chauffer chacun des deux composants. Dans notre cas, il n’existe pas de systéme de chauffage
de la pointe. Nous effectuons le chauffage par contact en suivant la méthode proposée par
Schuh et al. [23]. Cette méthode consiste a mettre en contact I'indenteur sur I'échantillon a une
trés faible charge, et de maintenir cette force constante durant un temps donné. L’essai peut
alors se poursuivre apres cette phase de préchauffage. Nous avons effectué les premiers essais
de fluage a 200 °C avec un temps de maintien de 1000 secondes a 10 N. L’essai a été répété
10 fois, I’'un a la suite de I’autre pour éviter le refroidissement de la pointe. La Figure 5-1
représente les courbes de fluage par indentation de 1’acier T91 obtenues dans les mémes

conditions d’essais.
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Déplacement (um)
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Figure 5-1 Courbes de fluage par indentation de ’acier T91 obtenues sous une charge de

10 N et un temps de maintien de 1000 secondes a 200 °C.

Nous constatons sur ce graphique (Figure 5-1) que la profondeur de pénétration de 1’indenteur
pendant le fluage augmente avec le temps comme on pouvait s’y attendre. Par contre,
I’ampleur de la variation diminue progressivement au fur et a mesure des essais. Aprés un
certain nombre d’essais, la courbe tend a se stabiliser a des profondeurs de pénétration
inférieures a 1 pm pendant le fluage. Nous avons attribué cette dispersion soit & la dilatation
de la colonne, soit encore a la dérive thermique du systeme électronique resté trop longtemps
expose a la chaleur que dégage le dispositif chauffant, ceci malgré les dispositions (utilisation
d’une pointe et d’une référence adaptées pour des essais a chaud) prises pour limiter le
transfert de chaleur. En effet, comme nous le disions plus haut, notre systeme de chauffage a
été congu pour réaliser des essais d’indentation classiques qui durent environ une minute
comparée a plus de 15 minutes pour les essais de fluage par indentation réalisés dans notre
étude. C’est pourquoi dans notre cas, le systeme €lectronique reste plus longtemps exposé a la
chaleur et peut donc dériver de maniére tres significative selon le nombre d’essais. A partir de
ce constat, nous avons décide de respecter un temps de pause entre chaque essai afin que la
colonne et le systéme électronique se refroidissent. Les essais effectués dans ces conditions

sont présentés sur la Figure 5-2.
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Figure 5-2 Courbes de fluage par indentation de ’acier T91 obtenues sous une charge de
10 N et un temps de maintien de 1000 secondes a (a) 200 °C et (b) 100 °C.
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Nous remarquons sur ces graphiques (Figure 5-2) qu’il y a moins de dispersion entre les
courbes lorsqu’on laisse le systéme se refroidir entre chaque essai. Le temps d’attente, choisi
arbitrairement entre 15 min et 30 min, dépend de la température a laquelle 1’essai a été
effectué. Plus la température est élevée, plus le temps d’attente sera long. Par ailleurs, pour
réduire en partie le probleme de différence de températures entre la pointe et 1’échantillon,
nous effectuons, avant chaque essai, le préchauffage de la pointe en laissant pendant quelques
secondes celle-ci en contact avec le matériau sous une charge trés faible (de 0,01 N) de

maniere a reduire la différence de températures entre les deux composants.

Dans la suite de ce chapitre, comme dans les chapitres précédents, nous allons travailler avec
la moyenne des courbes obtenues dans les mémes conditions d’essais. La Figure 5-3
représente les courbes moyennes de fluage par indentation de I’aciers T91 sous une charge de
10 N avec une vitesse de chargement de 30 N/min, un temps de maintien de 1000 secondes a
la charge maximale et les températures de 200 °C (Figure 5-3.a) et de 100 °C (Figure 5-3.b).

. I — S —— N ——
5 "
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&
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Figure 5-3 Courbes moyennes de fluage par indentation de ’acier T91 obtenues sous une
charge de 10 N, un temps de maintien de 1000 secondes a (a) 200 °C et (b) 100 °C et

application du modeéle de Choi [8] pour représenter la courbe.

Ces deux courbes moyennes présentent bien les deux stades de fluage (primaire et secondaire)
observés en indentation. 1l est a noter que le fluage secondaire est a chaque fois prépondérant
sur le fluage primaire. Le modéle de Choi et al. [8] a été appliqué aux courbes car, comme
nous 1’avons montré au chapitre 3, il est le mieux adapté pour décrire le comportement au
fluage par indentation. On remarque qu’il ajuste bien les courbes de fluage avec des
coefficients de corrélation supérieurs a 0,99. Ce modele sera utilisé, comme dans le cas des
essais a température ambiante, pour simplifier le calcul de la vitesse de déformation plastique

des matériaux au cours du fluage.

3.2 Influence de la charge

Pour étudier I’influence de la charge sur le comportement au fluage, nous avons effectué¢ des
essais de fluage par indentation sur les aciers T91, X20 et T22 sous trois charges, 3, 5 et 10 N,
avec un temps de maintien de 1000 secondes et a deux températures : 100 et 200 °C. La

Figure 5-4 représente les courbes obtenues pour I’acier T91.
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Chapitre 5 ESSAIS EN TEMPERATURE.

Figure 5-4 Courbes moyennes de fluage par indentation obtenues a différentes charges de
maintien a (a) 100 °C et (b) 200 °C.

Nous remarquons, pour les deux températures, qu’il n’existe pas une grande influence de la

charge sur le comportement au fluage. En effet, le déplacement de 1’indenteur pendant le

maintien aux trois niveaux de chargement est pratiguement le méme. Le méme constat a été
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observé sur les deux autres matériaux, ce qui est contraire a ce que nous avons observé a
température ambiante ou la profondeur de pénétration de 1’indenteur augmente avec la charge
d’indentation. Ce constat nous amene a nous questionner sur ce qui est réellement mesuré lors
du maintien a la charge maximale. Toutefois, au regard des deux graphiques de la Figure 5-4,
on remarque que le déplacement de I’indenteur pendant le maintien augmente avec la
température ; ce qui est logique. Compte tenu du constat fait sur la Figure 5-1 concernant la
décroissance de la profondeur de pénétration de I’indenteur pendant le maintien au fur et a
mesure des essais, on se pose la question de savoir si les courbes moyennes obtenues (Figure
5-3) représentent réellement le comportement au fluage des matériaux. Les données mesurées
pendant le maintien seraient constituées des données représentant le comportement réel au
fluage des matériaux auxquelles seraient ajoutées des données parasites liées a la température
et a notre dispositif expérimental qui est apparemment peu adapté aux essais de longue durée

en température.

Nous avons essayé d’évaluer cette dérive thermique afin de la soustraire aux courbes. L’idée
est d’effectuer des essais de fluage par indentation, & température ambiante et en température,
sur un matériau qui ne flue presque pas, possédant une température de fusion trés élevée et
pour lequel une température d’environ 300 °C n’affecterait en rien la microstructure du
matériau. Dans ce cas, on ne devrait pas observer de pénétration pendant le maintien a la
température ambiante et la déviation observée apres un essai a 300 °C serait exclusivement
due a la dérive thermique. Nous avons effectué les essais sur une céramique a 20 et a 300 °C
avec un maintien de 1000 secondes sous une charge de 1 N. Nous avons choisi 1 N pour
limiter le phénomene de fluage a température ambiante. La Figure 5-5 montre les résultats
obtenus apres ces essais. Nous constatons qu’a température ambiante, le phénomene de
fluage, méme réduit, est déja présent. Notons aussi que sur la Figure 5-5.b les variations sont
du méme ordre de grandeur que celles observées sur la Figure 5-1. Dans ces conditions et en

I’état actuel de nos investigations, on ne peut raisonnablement évaluer la dérive thermique.
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Figure 5-5 Courbes de fluage par indentation d’une céramique obtenue sous une charge de
1 N et un temps de maintien de 1000 secondes (a) a température ambiante et (b) a 300 °C.
D’autre part, pour limiter ’effet du temps de maintien, que nous savons long pour ce genre
d’expériences en température, nous avons réduit cette durée de 1000 a 200 secondes, de
maniere a limiter la durée d’exposition du systéme a la chaleur. Malheureusement, la tendance

des courbes n’est pas différente de celle obtenue au bout de 1000 secondes de maintien.

Nous sommes donc bien conscients des difficultés rencontrées au cours des essais en
température et de la qualité des résultats obtenus qui ne représentent pas réellement le
comportement au fluage des matériaux étudiés. Ceci étant di a la dérive thermique et surtout
au dispositif expérimental qui n’est pas trés adapté a des mesures pour des durées d’essais
longues. L’idéal serait sans doute de disposer d’un dispositif expérimental possédant un

systeme de chauffage isolé et local de I’échantillon et de la pointe.

Malgré tout ceci, et compte tenu du fait que nous ne cherchons pas forcément a déterminer les
propriétés intrinseques de fluage de nos matériaux mais de déterminer un classement de ces
derniers, nous avons continué les essais en température a une seule charge de maintien a
différentes températures, en observant un temps de pause entre chaque essai. Il est important
de souligner que les propriétés qui sont calculées dans la suite de ce travail ne sont pas les
propriétés réelles de fluage des matériaux étudiés dans ces conditions du fait de la qualité des

mesures effectuées.
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4 Influence de la température sur les données de fluage par

indentation

Pour étudier I’influence de la température, des essais de fluage par indentation ont été
effectués sur les aciers T91, X20 et T22 a une charge de maintien de 10 N a trois
températures : 100, 200 et 300 °C. La Figure 5-6 représente les courbes moyennes de fluage

par indentation de ces trois aciers.
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Figure 5-6 Courbes de fluage par indentation des aciers (a) T91, (b) X20 et (c) T22
obtenues sous une charge de 10 N et un temps de maintien de 1000 secondes a 100, 200 et

300 °C.
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Nous constatons sur ces graphiques que la température influence significativement la courbe
de fluage par indentation. En effet, le déplacement de 1’indenteur dans le matériau durant le
maintien a charge constante croit avec la température. Nous observons par ailleurs que la

pente de la partie stationnaire de la courbe de fluage augmente avec la température.

La Figure 5-7 représente 1’évolution, a différentes températures, de la vitesse de déformation
plastique (calculée selon la méthodologie présentée dans le chapitre 3) en fonction du temps
des aciers T91, X20 et T91. On remarque que, quels que soient le matériau et la température,
la vitesse de déformation présente deux stades de variation. Dans la premiere partie, on note
une diminution rapide de la vitesse de déformation au cours du temps. Par la suite, cette
vitesse de déformation commence a se stabiliser a partir d’un certain temps pour tendre vers
une valeur constante appelée vitesse de fluage. Ces deux étapes traduisent les deux stades de

fluage observés en indentation.
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Figure 5-7 Courbes donnant la vitesse de déformation plastique en fonction du temps des
aciers (a) T91, (b) X20 et (c) T22

Nous remarquons également sur ces graphiques (Figure 5-7) que la vitesse de fluage pour
chaque matériau augmente avec la température de [’essai. Notons que la vitesse de
déformation a été calculée en ajustant la courbe de fluage par le modele de Choi et al. [8]. La
vitesse de fluage est déterminée en prenant la valeur de la vitesse de déformation a t = 1000

secondes. Nous pouvons aussi prendre la pente de la partie linéaire de la courbe donnant la

162 Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



© 2017 Tous droits réservés.

Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

Chapitre 5 ESSAIS EN TEMPERATURE.

déformation en fonction du temps. En effet, la vitesse de déformation en indentation est

donnée par la relation suivante :

(5.1)

Les valeurs des vitesses de fluage déterminées par indentation sont rassemblées dans le
Tableau 5-2. Ces valeurs confirment bien que la vitesse de fluage augmente avec la
température, et que, par conséquent, la sensibilité au fluage des matériaux augmente aussi

avec la température.

Vitesse de fluage a t = 1000 secondes (™)

T91 X20 T22
100 °C 0,000082 0,00012 0,00014
200 °C 0,0002 0,00028 0,00024
300 °C 0,00029 0,0003 0,00039

Tableau 5-2 Vitesses de fluage en fonction de la température.

Nous pouvons ainsi conclure que la sensibilité au fluage des matériaux augmente avec la

température.
5 Résultats de fluage par indentation en température

Dans cette partie, nous déterminons quelques propriétés de fluage connues en fluage classique

telles que le coefficient de sensibilité a la contrainte et 1’énergie d’activation. Le calcul des

deux paramétres est fait en utilisant la loi de Norton (,; = A-o") [77] définie au chapitre 1.
Comme dans les chapitres précédents, la vitesse de déformation et la contrainte en indentation

sont déterminées a partir des relations (5.1) et (5.3) :
H
o = E (53)

Ou C est la constante de Tabor.
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5.1 Coefficient de sensibilité a la contrainte

La Figure 5-8 représente en coordonnées bi-logarithmiques la vitesse de déformation en
fonction de la dureté des aciers T91, X20 et T22 a 100 °C. L’exposant a la contrainte ou
coefficient de sensibilité a la contrainte est obtenu en déterminant la pente de la partie linéaire

de cette courbe correspondant au stade secondaire du fluage, donc pour les plus faibles

valeurs de la dureté.
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Figure 5-8 Variations de la vitesse de deformation en fonction de la dureté a 100 °C.

Le Tableau 5-3 rassemble les valeurs des exposants a la contrainte obtenues pour les aciers
T91, X20 et T22 aux différentes températures de I’étude. On note que ces valeurs sont
relativement proches les unes des autres. On observe tout de méme une décroissance avec
I’augmentation de la température de 1’essai, exceptées les valeurs a 200 et 300 °C obtenues
pour I’acier X20 qui sont égales. Cette décroissance traduit I’augmentation de la sensibilité au

fluage des matériaux car plus cet exposant a la contrainte est faible, plus le matériau est

sensible au fluage.
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n (Exposant a la contrainte)
T91 X20 T22

100 °C 7,7 54 4,8
200 °C 3,7 2,2 2,8
300 °C 2,3 2,2 1,6

Tableau 5-3 Exposants a la contrainte des aciers T91, X20 et T22 a 100, 200 et 300 °C

Les valeurs des coefficients de sensibilité a la contrainte obtenues pour les aciers T91 et T22

ne nous permettent pas de confirmer le résultat que nous avons obtenu a température

ambiante. En effet, nous avons trouvé au chapitre 3 que les valeurs de I’exposant a la

contrainte a température ambiante déterminées par extrapolation a partir des valeurs obtenues

par fluage classique a haute température étaient beaucoup plus élevées (Figure 5-9).
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Figure 5-9 Coefficients de sensibilité a la contrainte des aciers T91 et T22 obtenus par

indentation et par fluage classique en fonction de la température.

Les valeurs obtenues dans le cas présent sont trés faibles comparées aux valeurs espérées

(Figure 5-9). Par contre, ce résultat vient encore renforcer ce que nous avons trouvé a partir

des essais de relaxation par indentation pour lesquels les valeurs de cet exposant a la

contrainte étaient aussi relativement faibles ce qui confirmait les observations de certains
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auteurs [144], [145] sur le fait que ce coefficient a la contrainte est indépendant de la
température. Pour information, en supposant cette non-dépendance avec la température, les
résultats du chapitre précédent nous donnent, a partir des essais classiques d’indentation, un
exposant de contrainte moyen de 13 pour I’acier T91 et de 9 pour I’acier T22 et, a partir des
essais de relaxation par indentation et selon la méthode de lissage, autour de 10 pour I’acier
T91 et de 3 pour I’acier T22. Notez que ces valeurs sont du méme ordre de grandeur que

celles trouvées ici méme s’il est a considérer avec prudence du fait de la dérive thermique.
5.2 Energie d’activation

L’énergie d’activation est obtenue en représentant le logarithme de la vitesse de déformation a
t = 1000 secondes en fonction de I’inverse de la température exprimée en Kelvin. La pente, p,
de la droite ainsi obtenue est reliée a I’énergie d’activation sous la forme p = -Q/RT ou Q est
I’énergie d’activation, R la constante des gaz parfaits (8,31 J/mol.K) et T la température en
Kelvin. La Figure 5-10 représente les points obtenus pour les aciers T91, X20 et T22 et donne

les valeurs des énergies d’activation correspondantes.
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Figure 5-10 Logarithme de la vitesse de fluage a t = 1000 s en fonction de ’inverse de la

température.

Dans un premier temps, on remarque que les points sont relativement bien alignés pour étre
représentés par une droite avec une dispersion un peu plus importante pour 1’acier X20. Cela

résulte probablement des données obtenues a 200 °C. Nous remarquons aussi que les valeurs
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d’énergies d’activation, 11350 J.mol™.K™ pour I’acier T91, 8805 J.mol™.K™ pour I’acier X20
et 9008 J.mol*.K™ pour I’acier T22, sont trés faibles comparées aux valeurs d’énergie
d’activation obtenues par fluage classique. En effet, par exemple pour 1’acier T91 en fluage
classique, Spigarelli et al. [147] trouvent une énergie d’activation qui croit de 680 a 815
kJ.mol™.K™ lorsque la contrainte passe de 200 & 160 MPa. Nous en concluons que les faibles
valeurs d’énergie d’activation ne sont pas seulement dues aux problémes expérimentaux mais
aussi au niveau de contrainte trés élevé auquel est soumis le matériau pendant 1’essai

d’indentation. En indentation, ce niveau de contrainte varie entre 1000 et 2000 MPa.

Les valeurs déterminées restent différentes de celles obtenues par les essais classiques qu’il
s’agisse du coefficient de sensibilité a la contrainte ou de 1’énergie d’activation dont la
différence est beaucoup plus marquée. Ceci étant, les valeurs trouvées par indentation, méme
si elles ne sont pas comparables aux valeurs classiques, doivent pouvoir étre utilisées pour
représenter le comportement du matériau et aider a leur classement selon leur sensibilité au

fluage. C’est le but de la derniére partie de ce chapitre.

6 Comparaison des matériaux suivant leur sensibilité au fluage par

indentation

Dans le souci de comparer les aciers au chrome étudiés dans ce travail suivant leur sensibilité
au fluage, nous avons, dans un premier temps, comparé les courbes donnant le déplacement
de I’indenteur pendant le maintien en fonction du temps de maintien (Figure 5-11) & 100, 200
et 300 °C.
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Figure 5-11 Comparaison des courbes de fluage par indentation des aciers T91, T22 et X20
obtenues sous une charge de 10 N et un temps de maintien de 1000 secondes a (a) 100 °C,
(b) 200 °C et (c) 300 °C.

A la lecture de ces graphiques, a 1’exception de la Figure 5-11.c, on constate que la
profondeur de pénétration de ’indenteur pendant le maintien a charge constante pour 1’acier
T22 est supérieure a celle de 1’acier X20 qui elle-méme est supérieure a celle de 1’acier T91.
Ceci prouve que I’acier T91 résiste mieux a la pénétration de I’indenteur pendant le fluage par
indentation comparativement a I’acier X20 qui lui-méme résiste mieux que 1’acier T22. A 300
°C (Figure 5-11.c), on note une légere inversion du comportement entre les aciers T91 et X20.
En effet, c’est ’acier X20 qui devient légerement plus résistant a la pénétration de I’indenteur
comparé au T91 contrairement a ce que nous avons observé a 100 et 200 °C (Figure 5-11.a et
b). Ceci peut étre attribué a un artefact étant donné qu’au regard des graphiques, la pente de la
courbe représentant le comportement de 1’acier X20 est proche de celle de 1’acier T91
contrairement a ce que nous avons remarqué sur les deux autres graphiques (Figure 5-11.a et
b), c’est I’acier T22 qui résiste mieux a la pénétration que le X20. C’est pourquoi dans tous
les cas il est judicieux et il est méme fortement conseillé de renouveler les expériences de
maniere a obtenir des résultats représentatifs du comportement des matériaux étudiés, une

seule température et une seule charge ne suffisent pas.
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Dans la suite, nous avons représenté les vitesses de fluage par indentation sur un histogramme

en fonction de la température pour les trois aciers (Figure 5-12).
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Figure 5-12 Représentation de la vitesse de fluage par indentation en fonction de la

température.

Le premier constat que nous pouvons faire est que toutes les vitesses de fluage augmentent
avec la température comme nous 1’avons vu sur la Figure 5-7. On remarque aussi qu’a chaque
tempeérature, exception faite a 200 °C, la vitesse de fluage de I’acier T22 est plus élevée
comparée a celle de 1’acier X20, puis de celle de I’acier T91. Cette valeur ¢élevée de la vitesse
de fluage traduit le fait que le T22 est plus sensible au fluage que les deux autres aciers. Pour
les valeurs obtenues a 200 °C, on remarque que c’est 1’acier X20 qui est le plus sensible au

fluage.

Nous avons aussi comparé, a différentes températures, les valeurs de coefficient de sensibilité
a la contrainte qui ont été calculées précédemment (Tableau 5-3). La Figure 5-13 représente
ces valeurs a différentes températures. Nous remarquons d’abord que ces valeurs diminuent
lorsque la température augmente. D’autre part, la valeur de ’exposant a la contrainte de
I’acier T91 est supérieure a celle de 1’acier X20 dont la valeur de n est aussi supérieure a celle
de I’acier T22. Ceci est vérifié¢ a 100 °C et 300°C. A 200 °C, c’est I’acier X20 qui affiche la

plus faible valeur de I’exposant. Ce qui sous-entend qu’a cette température, ce matériau est
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plus sensible au fluage par indentation car, de maniére générale, la sensibilité au fluage

augmente lorsque cette valeur diminue.
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Figure 5-13 Exposant a la contrainte en fonction de la température.

Finalement, on constate que le classement des trois matériaux est respecté a 100 °C que ce
soit en analysant les courbes déplacements — temps, la vitesse de fluage par indentation ou
encore le coefficient de sensibilité a la contrainte. A cette température, le matériau le moins
sensible au fluage est le T91, suivit du X20 et ensuite du T22. Ceci n’est pas respecté aux
autres températures. En effet, a 200 °C on constate que 1’ordre précédent est respecté au
regard des courbes déplacements — temps et ne 1’est pas lorsqu’on compare les valeurs de n et
de vitesses de fluage ; dans ces cas, I’acier T91 reste le moins sensible, suivi du T22 et ensuite
du X20. A 300 °C, on a remarqué que les courbes déplacements — temps des aciers T91 et
X20 sont trés proches I'une de 1’autre. Au regard des vitesses de fluage et des coefficients de
sensibilité a la contrainte, on peut remarquer ce rapprochement entre le comportement des
aciers X20 et T91. Ce rapprochement de comportement est plus perceptible dans ces deux cas
et on retrouve aisément le méme classement qu’a 100 °C des matériaux selon leur sensibilité
au fluage. Cette permutation observée a 200 °C vient de la dispersion observée sur la Figure

5-10 concernant les données de ’acier X20.
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Au regard de cette analyse, le classement des matériaux que nous proposons ici a partir des
essais de fluage par indentation est le méme que celui obtenu par les essais classiques de
fluage comme nous I’avons vu au chapitre 2 : I’acier T91 est plus résistant que 1’acier X20 qui

a son tour est plus résistant que I’acier T22.

7 Conclusion

Ce chapitre est consacré a 1’étude du comportement au fluage par indentation de divers aciers
au chrome. Nous avons dans un premier temps relevé les problémes liés a la température et a
la mise en application de cet essai en température. Il se trouve que notre dispositif
expérimental est limité pour ce type d’essai malgré les méthodes utilisées pour palier a ce
probléme. Cela explique le fait que la profondeur de pénétration de I’indenteur que nous
avons obtenue sur un méme matériau reste presque inchangée lorsqu’on fait varier la charge
de maintien. Par contre on observe quand méme une influence lorsqu’on fait varier la

température.

Nous avons tout de méme déterminé les coefficients de sensibilité a la contrainte, 1’énergie
d’activation et les vitesses de fluage de nos matériaux a différentes températures. Si les
énergies d’activation restent trés faibles comparées a celles obtenues par fluage classique ce
que nous pouvons expliquer par les niveaux de contraintes générées par indentation comparés
a ces essais classiques, il n’en est pas de méme pour les valeurs des exposants a la contrainte
qui sont globalement du méme ordre de grandeur si on suppose qu’ils sont indépendants de la
température. Bien sQr, leurs valeurs sont a considérer avec précaution eu égard aux problémes
gue nous avons rencontrés sur le maintien du systeme en température. Toutefois, nous avons
pu proposer un classement des aciers selon leur sensibilité au fluage qui est comparable a
celui obtenu en fluage classique a hautes températures. Notre objectif est atteint méme si
d’autres études doivent venir renforcer ce résultat. En effet, comme les essais de relaxation
par indentation semblent donner de meilleurs résultats (nous n’avons pas eu d’exposants tres
grands comme ceux obtenus par fluage par indentation), nous pensons que des essais de
relaxation en températures doivent nous apporter des éléments permettant de renforcer notre

méthodologie.
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Conclusion générale et perspectives

Ce travail concerne I’étude du comportement au fluage et a la relaxation par indentation de
trois nuances d’aciers a 9 % (T91), 2,5 % (T22), et 12 % (X20) de chrome avec pour objectif
de trouver une méthodologie simple permettant de classer ces matériaux selon leur sensibilité

au fluage.

Concernant 1’étude du comportement au fluage, une premiére étude a été effectuée a
température ambiante sur les aciers T91 et T22. Puis, une seconde étude, cette fois-ci en
température, a été réalisée sur les aciers T91, T22 et X20. A température ambiante, 1’étude des
conditions expérimentales sur le comportement au fluage nous a permis de constater que la
vitesse de chargement et la charge de maintien influencent considérablement la réponse au
fluage par indentation des matériaux. En effet, le phénoméne de fluage par indentation
s’amplifie au fur et a mesure que les valeurs de ces paramétres (vitesse de chargement et
charge de maintien) augmentent. Nous avons, a la suite de 1’étude, proposé les conditions
d’essais optimales suivantes : Un temps de maintien de 1000 secondes qui est la durée
minimale au-dela de laquelle le comportement au fluage de nos matériaux reste inchange.
Ceci a été démontré en ajustant la courbe de fluage par indentation avec le modele de Choi et
al.. Nous avons choisi une vitesse de chargement de 30 N/min afin d’amplifier le phénoméne
de fluage et surtout parce que c’est a cette vitesse que nous avons observé une grande
différence de comportement entre nos matériaux. De plus, la charge pour effectuer ces essais
doit étre supérieure a une valeur proche de 3 N car pour des charges inférieures, sur nos
matériaux, nous avons observé des valeurs de pentes des courbes de fluage presque constantes
et tendant vers une valeur nulle, ce qui rend le fluage secondaire presque inexistant pour ces
charges. En appliquant ces conditions expérimentales nous avons pu déterminer, a
température ambiante, les coefficients de sensibilité a la contrainte de nos matériaux qui par la
suite ont été comparés aux valeurs obtenues par extrapolation a température ambiante des
valeurs obtenues a hautes températures par les essais de fluage classique. On observe une
inversion de comportement a température ambiante, ou la valeur du coefficient est plus

grande pour I’acier T22 (75 + 21) comparée a celle de 1’acier T91 (48 £ 9), comparée a ce qui

Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017 173

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Philémon Nogning Kamta, Lille 1, 2017

est observé a haute température ou c’est I’acier T91 qui a une valeur de coefficient supérieure

a celle de ’acier T22.

Nous avons effectué les essais de fluage par indentation en température en choisissant comme
conditions d’essais celles qui ont été optimisées a température ambiante. Notons que 1’étude
de l’influence de la forme de I’indenteur, entre les indenteurs sphérique et Vickers, a
température ambiante, ne nous a pas montré de différence significative ; raison pour laquelle
les essais en température ont été effectués a 1’aide de la pointe Vickers. Ici nous avons été
confrontés au probléme de dilatation thermique et de dérive du systéme électronique qui
s’échauffe pendant I’essai. En effet nous avons remarqué que pour plusieurs essais réalisés
dans les mémes conditions, les profondeurs de pénétration pendant le fluage diminuent au fur
et a mesure des essais pour se stabiliser a une certaine profondeur. Nous avons attribué ce
phénomeéne a un probleme lié a la température ou a la dérive du systéme électronique qui
s’échauffe au fur et a mesure des essais. Pour remédier a cette variation de la pente, nous
avons d’abord suggéré d’observer une pause entre chaque essai afin de laisser le systéme
refroidir malgré le fait que nous devons garder I’indenteur et I’échantillon en contact afin
d’éviter une différence de température entre ces deux éléments. Le probléme de différence de
température a été réduit en établissant le contact, avant chaque essai, entre 1’indenteur et
I’échantillon lors du réglage de la profondeur qui dure quelques secondes. D’autre part, nous
avons essay¢ d’évaluer cette dérive thermique afin de la soustraire aux courbes. Malgré les
différentes tentatives, nous n’avons pas pu déterminer cette dérive, probablement du fait que
notre systeme expérimental est peu adapté pour ce type d’essai. Toutefois, nous avons obtenu
des courbes assez reproductibles mais qui ne sont pas exemptes d’erreurs liées a la
température. Par ailleurs nous observons I’influence de la température sur les courbes de
fluage ; les pentes des parties secondaires des courbes augmentent avec la température. A la
suite de ces observations, et compte tenu du fait que notre objectif premier n’est pas de
déterminer les propriétés intrinseques de nos matériaux mais de les comparer, nous avons
donc continué notre étude a 100, 200 et 300 °C en observant un temps de maintien de 1000
secondes sous une charge de 10 N. Nous avons déterminé les coefficients de sensibilité a la
contrainte, les vitesses de fluage et les énergies d’activation de nos matériaux dans ces
conditions. Le premier constat est que les valeurs des énergies d’activation sont trés faibles
comparées a celles obtenues par les essais classiques de fluage et les valeurs des coefficients
de sensibilité & la contrainte déterminées a température sont aussi faibles comparées aux

valeurs escomptées par 1’extrapolation des valeurs obtenues a haute température par les essais
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de fluage classique a haute température. Par exemple, nous avons obtenu par indentation, pour
I’acier T91, une valeur d’énergie d’activation de 11 KJ.mol™.K™* comparée & celle obtenue par

fluage classique qui se situe autour de 600 KJ.molt.K™,

Pour ce méme matériau, le
coefficient de sensibilité a la contrainte est proche de 4 comparée a la valeur attendue de 36.
En ce qui concerne les vitesses de déformation, nous remarquons qu’elles augmentent

logiquement avec la température.

La comparaison de tous ces paramétres de fluage entre les différents matériaux, a 100 °C et
300 °C, nous permet de dire, sur la base de la vitesse de fluage qui augmente avec la
sensibilité au fluage et le coefficient de sensibilité a la contrainte qui lui augmente lorsque la
sensibilité au fluage diminue, que I’acier T91 est plus résistant que I’acier X20 qui a son tour
est plus résistant que I’acier T22. Par contre, ce constat ne peut se faire a 200 °C car on
observe une inversion de comportement entre les aciers X20 et T22. Cette inversion peut étre
due a un artefact observé pendant les essais effectués a 200 °C sur I’acier X20. Ceci est
confirmé en observant la vitesse de fluage en fonction de I’inverse de la température ot on

observe pour I’acier X20 une dispersion des points représentatifs.

Concernant la relaxation par indentation, les essais ont été effectués a température ambiante
sur les aciers T91 et T22. Nous avons dans un premier temps étudié le comportement a la
relaxation par indentation proprement dit et ensuite, nous avons essay¢ d’établir une
corrélation Relaxation — Fluage. Dans la premiére partie, nous avons principalement étudié
I’influence de la profondeur de maintien et les différentes formes de représentations des
données de I’essai de relaxation par indentation. Une premiere comparaison, a partir des
courbes de relaxation aux profondeurs de maintien de 20 um et 30 um, a été faite et nous
avons constaté que 1’acier T91 est moins sensible a la relaxation que 1’acier T22 comme dans
le cas du fluage par indentation ou nous avons le méme classement. Dans la deuxieme partie
de I’étude, concernant ce type d’essai, nous avons proposé deux méthodes mathématiques qui,
a partir des essais de relaxation par indentation, permettent de retrouver les propriétés de
fluage, notamment le coefficient de sensibilité a la contrainte. Ces méthodes, basées sur la
théorie de Hart, permettent de translater les courbes donnant la contrainte en fonction de la
vitesse de déformation plastique et de construire la courbe maitresse d’un matériau. Elles ont
été adaptées au cas particulier de la représentation des données de relaxation par indentation
par une courbe donnant la charge en fonction de la vitesse de déformation plastique. La

comparaison de I’inverse des pentes des droites de translation obtenues lors de la construction
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des courbes maitresses des aciers T91 et T22 nous permet de remarquer que les valeurs
obtenues par ce mode de sollicitation sont proches de celles obtenues par fluage classique des
aciers T91 et T22. Pour cela, I’exposant a la contrainte en fluage doit étre considéré constant
et donc indépendant de la température comme 1’ont déja observé plusieurs auteurs [144],
[145]. Le fait que par le fluage par indentation & température ambiante on trouve des valeurs
beaucoup plus élevées doit probablement étre rattaché a des mécanismes de deformation
différents en fonction de la température. La relaxation par indentation semble donc étre un

outil approprié pour proposer le classement des matériaux selon leur sensibilité au fluage
Au vu de tous les résultats obtenus, les perspectives de cette étude peuvent étre les suivantes :

> Les essais de relaxation réalisés a température ambiante nous ont permis de proposer
une méthodologie permettant d’établir une corrélation entre les données de relaxation
et les données de fluage. Toutefois, il serait important de mener une étude en
température afin de valider cette approche ; et aussi de multiplier des essais utilisant
plusieurs profondeurs de maintien, que ce soit en température ou a température
ambiante, afin de construire une courbe maitresse représentative du comportement
mécanique du matériau.

» La réalisation d’essais de fluage, a température ambiante et en température, a I’aide
d’un indenteur plat fait partie des perspectives a court terme du fait que le laboratoire
s’est récemment doté¢ d’une telle pointe. L’intérét de ce type d’indenteur est qu’il
produit une contrainte constante au cours du maintien a charge constante.

» Nous pouvons aussi étendre la méthodologie proposée dans ce travail a d’autres
matériaux, et surtout des matériaux avec une faible température de fusion dont la
température de fluage est inférieure a 400 °C qui est la limite de notre dispositif

expérimental.
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