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Introduction

INTRODUCTION GENERALE

Les aclers 10 CD 9.10 (2.25% Cr ~ 1% Mo) ont été amplement employés & partir
des années 50 pour la construction des corps épais dans les centrales thermiques de
production d'électricité, Le choix de cet alliage est la conséquence de ses bonnes
propriétés mécaniques a haute température et son faible colt de fabrication.

La production d'électricité par les centrales nucléaires a complétement modifié le
mode d'utilisation des centrales thermiques « classiques ». Dans le contexte actuel, leur
fonctionnement est limité & des demandes complémentaires d'électricité couverte par le
réseau de base. Ce changement de stratégie d'ufilisation a eu comme conséquence
directe un mode de sollicitation des composants différent de celui initialement prévu. De
nouvelles études ont été mises en place pour évaluer 'endommagement dans ces
condit'zns et ré-estimer les durées de vie des matériaux employés dans la construction
de ces centrales. En particulier, des contrdles sur site ont montré une importante
dégradat - ac certains composants par fatigue thermique.

Ce travail concerne I'étude du comportement en fatigue & chaud de I'acier 10 CD
9.10, Elle fait partie intégrante d'un programme de recherche soutenu par EDF et fait
suite aux travaux de thése de Sylvie Argillier. Dans son travail, 8. Argillier a mis au point
un indicateur d'endommagement par fatigue développé sur la base d'analyse de la
microstructure d'aciers 10 CD 9.10. Notre contribution dans ce domaine se situe plus &
I'échelle mésoscopique et concerne les mécanismes d'amorgage des fissures courtes.

Le chapitre I porte sur [‘évaluation du role de la microstructure sur le
comportement en fatigue oligocyclique & chaud. Dans un premier temps, nous avons
identifié les nuances de l'acier 10 CD 9.10 en fonction de leur histolre thermique et de
leur microstructure, Ensuite, 'analyse s'effectue vis a vis des propriétés en fatigue
oligocyclique & chaud et nous déterminons les différents comportements relatifs a la

microstructure analysée.

" EDF : Electricité de France



introduction

L'utilisation de la microscopie électronique a transmission nous a permis d'identifier les
paramétres microstructuraux qui contrélent I'accommodation de la plasticité cyclique. Des
essals supplémentaires ont été réalisés pour appécier linfluence de la vitesse de
déformation et de la relaxation.

Le chapitre II est consacré a ['estimation du comportement en fatigue d'aclers 10
CD 9.10 & chaud et sous vide. Pour cela nous avons congu et construit un montage de
fatigue oligocyclique fonctionnant sous vide & chaud. Ensuite, une matrice d'essais a été
effectuée sur deux nuances d'acier 10 CD 9.10 vieillis, en moyenne 150 000 h en
service, a structure majoritairement ferritique et ferrito-bainitique.
Une caractérisation de la couche d'oxyde formée par I'environnement oxydant a été
effectuée a l'aide de la diffraction des rayons X et par spectrométrie EDX,

L'analyse des différents résultats a porté sur linfluence d'une atmosphére
oxydante et d'un environnement sous vide vis & vis de la microstructure et par rapport 2
I'amorgage et a la propagation des fissures coures dans les matériaux.

Finalement, le chapitre I étudie le comportement des fissures courtes générées
sous fatigue oligocyclique & chaud & I'air et sous vide Pour cela, hous avons fravalillé sur
les deux nuances évoquées au chapitre précédent. L'analyse des comportements des
fissures courtes a été effecuée a partir de mesures de densité de fissures observées en
surface et en volume de I'échantillon. La nature des sites d’amorgage de fissures a ete
spécialement prise en compte pour comparer les deux nuances étudiées.

Chaque chapitre comporte les éléments bibliographiques, procédures
expérimentales, résultats et discussion des résultats relatifs aux situations étudiées.
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Influence de la microstructure sur le compartement en fatigue oligocyclique d’aciers 10 CD 9.10

CHAPITRE I
INFLUENCE DE LA MICROSTRUCTURE SUR LE COMPORTEMENT EN
FATIGUE OLIGOCYCLIQUE D’ACIERS 10 CD 9.10

L1.- INYRODUCTION ;

L'objectif de ce chapitre est de présenter de maniére synthétique la microstructure
et le comportement en fatigue & chaud de l'acier 10 CD 9.10 (2.25% Cr — 1% Mo) qui est
fréquemmant employé pour des applications & haute température, Dans un premier
temps naus situerons l'objet de la thése dans le cadre de I'emploi de ce matériau pour
lindustrie de I'énergie et des problémes qui y sont rencontrés. Nous proposons une
description de la microstructure de lacier 10 CD 9.10 & partir d'une analyse
bibliographique, renforcée et complétée par des travaux récemment obtenus d'une thése
réalisée conjointement au LMPGM et EDF”, Une attention particuliére sera portée sur
Finfluence de la migrostructure sur les propriétés mécaniques monotones.

Aprés avoir mis en évidence que la cause de la défaillance de certains
- composants de centrales thermiques en acier 10 CD 9.10 relevait non seulement d'un
dommage de fluage mais également de la fatigue thermique, nous avons caractérisé le
comportement en fatigue oligocyclique & chaud, L'importance de la microstructure dans
ce cas sera également examinée de trés prés.

L.a derniere partle du chapitre sera consacrée a I'analyse de résultats obtenus, Les
conclusions établies nous permettent d'énoncer les parametres a prendre en compte
pour compléter de maniére sérieuse I'état des connaissances sur le comportement en
fatigue de ces aciers 10 CD 9,10.

1.2.- ORIGINE DU PROBLEME
Depuis que les centrales nucléaires ont commencé & produire une part non
négligeable de I'électricité (années 1870), le mode d'utilisation des centrales thermiques

" LMPGM : Laborataire de Métallurgle Physique et Génie des Matériaux UMR-CNRS 8517,
" EDF : Electricité de France,



Chapitre I

dites « classiques » (charbon, fuel, gaz) a changé. Les centrales nucléaires moins
coliteuses et moins dépendantes en terme de combustible employé a eu comme suite
h.ogue que la production d'électricité d'origine nucléaire en Francz représente
aujourd’hui 80% de la production totale ce qui laisse ainsi une part falble & la productinn
par les centrales thermiques classiques.

Initialement, une centrale thermique classique était prévue pour fonctionner de
fagon continue mis a part les arréts programmés pour des visites de mainténance ou de
réparation. Sur ces principes, les composants des centrales étaient supposés subir
essentiellement des dommages de fluage. De ce falt, les matériaux sélectionnés et les
dimensionnements des composants ont reposé sur cette hypothése. Dars le contexte
actuel, ces centrales sont utilisées comme renfort dans le cas d'une demande
supplémentaire d'électricité ce qui donne lieu & des cycles fréquents de démarrage - arrét
non prévus lors de sa mise en route . (Figure L1)

1000 T

T(°C}

500 i i

i

S LA

1960 1970 1880 1890 2000
Anriée

Figure 11:
Schéma de I'emplol d'urie centrale thermique « classique » depuls son lancement

Afin d'identifier les composants qui pourralent subir une perturbation, revenons au
fonctionnement d’'une centrale thermique « classique » (Figure 12). Dans ce cas, le
combustible, ici le charbon, est injecté sous forme pulvérisée dans la chaudiére. La
combustion de celui-cl permet de chauffer un ballon d’eau situé dans la partie supérieure
du brlleur. La vapeur d'eau (T= 343°C) va circuler dans une galerie de fubes
(surchauffeurs et resurchauffeurs) jusqu'a arriver a une température de 565°C et une
pression de 138 bars. Elle traverse ensuite une premiére turbine de génération
d'électricité, dite de haute pression. La vapeur an fin de turbine transite de nouveau par
des surchauffeurs (T= 565°C et P=30 bars) et rentre dans une deuxiéme turbine (basse

10



Fatigue oligocyclique d'aciars 10 CD 9.10

pression) afin d'ameéliorer le rendement de 'ensemble. Aprés passage dans ces deux
- composants, la vapeur va éfre condensée a l'aide d'un autre serpentin de tubes refroidis
‘et va étre renvoyée au ballon d'eau de départ A laide de pe nes mécaniques
 d'extraction.

TURBING & VAPELR - ALTERNATEUS
: o AuBAges Tixik
LRt o AT T

= R AagA bita

Y Suchnia

) L = ¥ ' g i

. Vi i o Vpomr SE50C P0bes o M i asriqus

Barghouds . L X W R DR RD LR e SRR, e
' T aphve 0% - BI5 b : .
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bt L V |
vaoaritstetes: & Y, . o214
i ’ k ) 4 g Bay o tOTRe 187 .
Eenomionnr 3 = : ’
) : ‘ oo 78507 < 478 bass :
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Ehargn - ¢ [ g = B : & R ‘ ‘
: 3 Réchautiourd g focapy R i o y . Pomge daxtrection
§ eelirter & SR
- duricyeligs / [FAC R LS
Vit chamiods e e

Qs - -

Figure 1.2; Principe de fonctionnement d'une centrale thermique « ¢lassique »

Ainsi, les conditions d'utilisation de la centrale imposent aux matériaux employés
de résister & des températures et des pressions de vapeur élevées. Pour cela, les
concepteurs ont choisi, a 'époque de fa fabrication, des matériaux résistants au fluage et
d'un colt raisonnable. Ainsi 'acier 10 CD 9.10 a été trés souvent utilisé pour la
construction de la majorité des corps épais.

Aujourd'hui les controles et les maintenances effectués sur ces centrales ont montré une
dégradation importante par fatigue thermique des éléments les plus exposés comme les
collecteurs de vapeur surchauffée et resurchauffée, SHT et RHT respectivement (Figure
1.3). L'existence de cet endommagement se traduit par une fissuration importante au
nivéau des arrivées des tubes de vapeur sur le collecteur et de la zone nommeée « Té » .
Ceci peut étre expliqué premieérement par des changements de température de la vapeur
d'eau qui générent d'importants gradients de température entre l'extérieur et l'intérieur du
tube. Deuxiémement, lors d'un refroidissement brusque de la vapeut d'eau, un gradient

11



Chaplire I

de contrainte entre la partie supérieure et inférieure au niveau du « Té » se produit a
cause du systéme de fixation et de la géométrie du collectetir.

A

———p}

1

P O P ld i AR T PR T R

»

e

e ( ’
o mmm

L ,

Figure 1.3: Schéma d'ensemble d'un collecteur (SHT at RHT)

vapeur
A ligaments

En foute rigueur, il serait souhaitable d'effectuer en laboratoire des essais de
fatigue thermique afin de s'approcher des conditions de fonctionnsment de la centrale.
Cependant, cette étude cherchant plutst & comprendre les mécanismes
d'endommagement par fatigue qu'a élaborer des lois de comportement, nous avons opté
pour des essais de fatigue isotherme. Argillier" a toutefois montré quiil existait ure
équivalence en terme de formation de structures de dislocations entre fatigLue isotherme
et fatigue anisotherme. Les essais de fatigue oligocyclique isotherme sembient étre les
mieux appropriés, d'autant plus que les conditions de fonctionnement des composants de
centrale ne sont pas toujours clairement définies. Avant d'aborder ¢e sujet, nous nous |
proposons dans les paragraphes suivants d'identifier la microstructure et le
comportement mécanique de ces aciers.

1.3.- DESCRIPTION DE LA MICROSTRUCTURE ET DU COMPORTEMENT
MECANIQUE DES ACIERS 10 CD 9.10

L'introduction d'éléments d'alliage dans les aciers traditionnels au carbone vers les
années 30 (apparition de laciérie électrique)m a permis de développer une nouvelle
gamme de nuances d'aciers qui ont considérablement amélioré de nombreuses
propriétés comme la ductilité, Ja ténacité, la tenue & basse et haute températures, les
propriétés de corrosion, les proprigtés magnétiques et 'aptitude au soudage.

12



Fatigue oligocyclique d'aciers 10 CD 9,10

- L'alliage de norme AFNOR 10 CD 9,10 est un acier bas carbone (0.1% C) alié
 essentiellement au chrome (2‘25%) et au molyhdéne (1%). Ses principales

s caraoténsi ques sont de presenter une trés bonne tenue a haute température et ue |

excellente résistance au ﬂuage pour un faible colt de fabrication. C'est pour cela que des
,’;,,Ies anndes 1950, les aclers 10 cD 910 ont amplement été employés dans la
= Vconsiructron des centrales thermlques pom‘ la production d'électricité ol les températures« '

: : et les pressions & SUpporter étaient fespectavement 540°C et 35 MPa © . Aujourd’ hui, les X
; ‘,rfk,composxﬁons ch:m(ques des acuers 10 CD 8.10 ont été modifides (mtroducﬁon de
- tungsténe, niobium et vanadmm) e qm donne lleu & de nouveaux alliages plus résistants e
- aufluage tolérant ainsi des pressions et des températures de vapeur plus élevées,

Notre étude concerne les aciers 10 CD 8,10 élaborés dans les années 70 dont la
particularité est d'avoir subi un vieillissement en service dé fongue durée,
1.3.1.- Identification des diff’érentes microstructures des aciers 10 CD 9.10
1 L'acier 10 CD 9.10 est éiaboré & I'oxygéne '«piu'ri, au four électrique ou au four
Martin®®. Sefon a norme AFNOR NF A 36-602 . 1a composition chimique de Pagier (10
CD9.10) doit respecter les valeurs définies dans le tableau suivant

TE@t | C% | Si% | Mn% | F% | 5% | Cr% | V% | Ci% | WMo%
| __Mmax. , ] 8 , |_max. max. 1 ; max.

“Coulée | 0.5 | 0.15-0,35 | 0.40-0.80] 0.030 | 0.030 | 2.00-2.50 | < 0.04 | 0.30 |0.80-1.10]

“Produit | 0.7 | 0.10-0.40 | 0.40-0.85] 0.035 | 0.085 | 1.95-2.56 | <0.04 | 0.40 | 0.90-1.16.

Tableau L1: Composition chimlque (% massique) selon la norme {rang:alSe
de l'acler 10 CD 8.10 (Fe balance).
Aprés leur élaboration, ces aciers peuvent étre soumis & deux types de traitement
thermique différents,

e Le premier traitement possible débute par une austénitisation jusqu'a 800°C
pendant le temps n4cessaire pour que se proauisent une recristallisation dans
le domaine austénitique et une dissolution des précipités. Le traitement de
mise en solution peut étre suivi d'un refroidissement trés lent au four jusqu'a
tompérature ambiante. Une variante consiste & refroidir la piéce austénitisée
jusqu'a une température T (comprise entre 677°C et 732°C), la maintenir &
cette température pendant une certaine durée, puis & la refroidir lentement au
four jusqu'a température ambiante,
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Chapitre I

» Le second traltement (le plus scuvent recommandé et utilisé) commence aussi
par une austénitisation vers 900°C mais est suivie par un traitement de |
normalisation-revenu. Ce dernier consiste en une trempe suivie par un revenu
entre 593°C et 760°C pendant un temps déterminé suivant la taille de la pigce,

La microstructure finale des aciers 10 CD 9,10 peut é&tre estimée ,é‘ I’aidef des |
diagrammes des transformations anisothermes (diagramme TRC) et des diagrammes -
isothermes temps-température-transformation ( diagramme T.T.T.) (Fig: 14 a et b).
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Figure L4:

10 CD 9.10 : Dlagrammes des transformations anisothermes (T.R.C.) (a), et isothermes (T.T.T.) (b}
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Ainsi, on peut observer que: |
e le refroidfssemenf lent ay four favor(se la structure femnque
e Sile refroidissement s'effectue & lalr, la stmcture prédominante est composée
~ de bainite avec queiques domames de ferrite, ;
e 'Lors d'un refroidissemant a l’huﬂe la structure est majontairement bainitique,
» ~ mals peut contenir da Ia femte etdela martensﬁe. S
o Finalement, avec un refrmd:ssemem é ieau ia structure est martens:txque aVec
quelques domaines de bainite. i

Pour lemnlol & haute température, la microstructure exigée par {as normes

 internationales pour f'acier 10 CD 9,10 doit contenir de [a ferrite proeutectoide et de la

il 1 i, volumique de ces deux constituants va dépendre d'une part de la
) vitesse de refroidissement lors du traitement thermique et d'autre part du volume de la |
 pidce & traiter.

. L3.2-Description de la mlcrostructure des aciers 10 CD 9.10 ferrito-
‘ bamit:ques

e Ferrite: Au cours du traitement de normalisation, le premier produit de
~ sansformation est la ferrite proeutectoide, Cette fetrite est formée par un processus de

- germination et croissance qui s'effectue preférentiellement aux joints de grains
- austénitiques ol I'énergie d'activation et Ia taille des germes sont les plus faibles. La
cinétique de croissance va dépendre de I'échange d'atomes entre le germe et 'austénite.
Un gradient de composition de solutés en substitution entre les deux phases va se former
- et sera résorbé par diffusion, |
 Le processus de transfor.nation se produit sans aucune déformation importante, et par
L génséqueht la fertite contient une faible densité de dislocations. Par ailleurs remarquons
- guw'a la fin de fa transformation, la ferrite reste fortement enrichie en éléments alphagénes
comme le molybdéne. Cela favorise la formation et la persistance de paires d'atomes
Mo-C ou d'a’mas Mo-C-Mo et la germination des précipités M;C. Le traitement de revenu
~ permet la diffusion des éléments d'alliages en formant de nouveaux carbures dans ce

cmsﬁtuantﬁ"
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* Ferrite bainitique: Catte phase est favorisee d'une part, par un 'eff‘et de
composition chimique (ten: . en carbone supérieure a 0.02 %) et d'autre patt parce que E
le refroidissement est suffisamment rapide pour que les transformations ferritigue ét
perlitique soient remplacées par un autre mécanisme de transformation. St

Cette nhase est décrite de maniére classique comme un ensemble de trés mtnces ’
plaquettes de carbures (cémentite) qui snnt orientées parallélement & ~des!é‘1gulllésfde; :
ferrite qui forment une matrice en lattes. Au contraire de la ferrite, la ff’érrité bainiﬁ‘q,ue" :
présente une grande densité de dislocations qui proviennent d'une forte déformation due
a la croissance des aiguilles et aux composantes de cisaillement induites lors de la |
transformation de 'austenite en ferrite®. , |
Selon la teneur en carbone des aciers, fa répartition et la morphologie des carbures dans
la bainite peuvent charger. Ainsi pour les aciers 10 CD 8.10, on peut obseitver deux
formes distinctes de morphologies et de répartitions ; |

e Bainite Sup#érieure: les plaquettes de cémentite (Fes;C) sont orieniées
paraliélement aux lattes de ferriie ; elle se forme & une température légérement
inférieure & la transformation ferrito-perlitique . o

 Balnite niférieure : lorsque la transformation se produit & des températures plus
basses que celle donna-t lieu & de la bainite supérieure. De fines plaquettes de
carbure s'insérent dans les lattes de fenite formant un angle de FO° par rappott

4 l'axe de la latte®. ‘ ‘

Le traitement de revenu active d'une part un processus de restauration dans la
bainite et conduit 2 un début d'organisation des dislocations en parois de cellules®®,

D'autre part, i permet une diffusion des éléments d'alliage comme le ¢chrome pour former
de nouveaux précipités.

Précipités : le molybdéne et le chrome sont généralement considérés pour avoir
des affinités similaires avec le carbone et I'azote. Normalement, ces deux demiers
éléments sont utilisés dans les aciers 10 CD 9.10 pour promouvoir par solution sofide et
par précipitation un effet de dur :issement,
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Les différents types de précipités et

confondues) ont &té répertoriés dans le Tableau 1.2 ©78810.11)

ur morphologie (toutes températures

Carbure Systéme Fe (%) Cr (%) Mo (%) Morphologie
MoC G 1-15 5-30 60-90 petite plaquette |
MsC ortho 45-85 3-25 0-20 sphérordal |
M-Cs ortho 25-45 35-860 110 contours rectilignes

M23Cs cfe 25-60 20-40 1-20 parallélépipéde

, — rectangulaire

- MG cfc 20-40 2-20 30-60 sphéroidal

Tableau 1.2: Types de précipités présents dans e 10 CD 9,10

1.3.3.- Influence de la composition chimique sur la microstructure des aciers
10 CD 9.10

La teneur en carbone est un parametre important pour l'obtention de la
microstructure finale de l'acier. Celle-ci peut varier entre 0.07% et 0.15% en masse selon
les différents fabricants. Parameswaran et al."® montrent qu’en augmentant la teneur en
carbone, la fraction volumique de bainite augmente, a truitement thermique de recuit
identique. De plus, la teneur en carbone affecte la densits et la nature des précipités

| selon I'histoire thermique du 10 CD 9.10.

Le chrome et le molybdéne fe-ment des solutions solides de substitution avec le
fer. L'addition de ces éléments diminue la stabilité de 'austénite en faveur de la ferrite, ce
qui augmente la résistance mécanique et la ténacité de P'acier.

1.3.4- Influence d'un maintien en température sur la microstructure des
aciers 10 CD 9.10

Deux types (et deux durées) de maintien doivent étre pric en considération. Le
premier concerne le traitement de revenu, réalisé aprés la trempe, dont la température
maximale peut atteindre 700°C e* 'es durées, quelques heures stivant le volume de la
piéce & traiter. Le second cas est relatif & I'emnioi du composant olu I'on observe un
vieillissement a la temgérature de fonctionnement pour des durées variables suivant le
remplacement ou 'usage intensi® Ju composant.
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Le revenu a pour effet d'acti.er les séquences de précipitation dans la ferrite et la
bainite. A l'issue de la trempe, dans la ferrite, le revenu permet la diffusion des éléments
d'alliage, en particulier le chrome et le molybdéne qui sont en sursaturation, La matrice
s'appauvrit considérablement en molybdéne at en paires d'atomes Mo-C et une
germination séparée de nouveaux carbures M,C apparait {'¥). L'effet du revenu sur Pétat
de précipitation dans la bainite est d'enrichir en chrome les carbures FesC (issus de la
trempe). Suivant la durée du revenu (Baker et Nuting'® par exemple), ces précipités
instables se transformeront en petits carbures M,Cs (peu solubles en molybdéne), en fins
carbures MxC (riches en molybdéne) et en gros carbures M2aCs. Enfin, dans la bainite, le
revenu permet un réarrangement des dislocations en cellules, lesquelles éteint
enchevétrées au cours de la trempe.

La rupture de piéces en service ou le remplacement préventif de composants
aprés plusieurs dizaines d'années permettent d'étendre V'état des connaissances sur la
stabilité de !a microstructure et des carbures en particulier. Les publications a ce sujet
sont toutefois peu fréquentes. De nouveau, la modification des précipités differe de la
ferrite a la bainite.

Dans la ferrite, Baker et wutting® montrent que cette évolution concerne
essentiellement la transformation du précipité M;C en MsC plus riche en molybdéne. En
revanche, Wada '* observe une persistance des carbures M,C.

Pour la bainite, Pilling et Ridley (19 ystectent des carbures de type M7Cs et MpCg riches
en chrome et qui semblent étre indépendants de la teneur en carbone de 'acier. D'autres
études ('5'® montrent aussi 'apparition de carbures MsC aussi stables que les carbures
Mz3Cs. Récemment, Argilliert" a complété I'étude de ces séquences de précipitation dans
un acier contenant 35%. de ferrite et 65% de bainite, vieilli 150 000 h a 565°C. La
présence de précipités type M,C est observée dans la ferrite. L'état de précipitation dans
la bainite se caractérise aux joints de grains par la présence des précipités MsC (en faible
quantité), M,Cs (nombreux) et a l'intérieur du grain par les précipités Ma3Cs.

De plus, Argiliert” a rourni une description trés précise des structures de dislocations
obtenues aprés ce vieillissement. Contrairement aux grains de ferrite, la densité de
dislocations dans les grains de bainite est trés élevée. La détermination d’'ure vaieur est

toutefois difficile a fournir et semble ne pas étre le parametre le plus pertinent, Er effet,
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Fatigue oligocyclique d’aclers 10 CD 9,10

les dislocations étant arrangées en cellules ou en sous-joints, |la description repose sur
leur désorientation. Il est proposé qu'un grain de bainite soit divisé en sous grains par
des sous joints fortement désorientés (entre 55° et 65°). Ces sous grains contiennent des
cellules de restaurations faiblement désorientées (angle de désorientation inférieur & 7°)
a l'intérieur desquelles il est possible de voir des scus-joints de restauration de trés faible
désorientation (angle de désorientation inférieur & 1°) (Figure 1.5).

sous joints
de restaurations

cellules de
restaurations ’

sous Joints
tortement dédsorientés

Figure 1.5 : Schéma de la microstructure de (a balnite dans I'acier 10 CD 9.10 vieilli

1.3.5.- Comportement sous sollicitation monotone des aciars 10 CD 9.10.

Puisque notre travail est centré sur I'analyse du comportement en fatigue des
aclers 10 CD 8.10 qui fera 'objet des prochains paragraphes, nous nous proposons dans
cette partie de montrer l'importance de la microstructure sur la résistance au fluage et en
tra 'on monotone.

Le comportement en traction monotone d'un acier 10 CD 9.10 dépend fortement
dz la fraction volumique de ferrite/bainite. Holzmann et al /") montrent qu'a température
ambiante, la limite d'élasticité d'un acier bainitique diminue d'environ 60% si I'acier
contient 54% de ferrite.
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En général, les aciers & structure bainitigue présentent de meilleures
caractéristiques mécaniques que les aciers a structure ferritique dans un intervaile de
température compris entre 300 K et 850 K (Figure L5).
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Flgure 1.6 : Evolution des caractéristiques mécanlques de traction en fonction de la
température de I'acier 10 CD 9.10 & I'état ferritique et bainitique’™

Un maintien prealable en température compris entre 454°C et 727°C conduit a diminuer
la limite d'élasticité et & augmenter la ductilité '®, avec un effet marqué vers 575°C.
Globalement, les effets néfastes du vieillissement sont attribués au grossissement des
carbures et a I'appauvrissement de la matrice en éléments d'alliage, en particulier dans la
ferrite proeutectoide.
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L'obtention d'une bonne résistance au fluage de ces aciers réside dans la stabilité
de la microstructure exposée & haute température pour des périodes de longue durée. (I
a &té moniré que, dans un acier 10 CD 9.10 & structure mixte ferrite/bainite, cette stabilité
est assurée grace a la grande stabilité des carbures intragranulaires MaC de la ferrite.
Ainsi un éventuel adoucissement de l'acier serait dd0 en premier fieu a une
déconsolidation de la bainite.
Il ressort que le comporternent en fluage d’'un acier 10 CD 9.10 sera fortement dépendant
de la fraction volumique de bainite. Pourtant, aucune corrélation triviale n'est établie entre
le type de microstructure -ferrite ou bainite- et les propriétés de résistance au fluage.
Comme le montre la figure 1.7 issue des travaux de Yukitoshui et al.*® la structure
majoritairement ferritique d'un acier 10 CD 9.10 conduit & un mellleur comportement gue
la structure bainitique pour les faibles contraintes et pour les températures élevées. Dans
le cas des contraintes élevées et pour des températures jusqu'a 600°C, une structure
bainitique apparait favorable car, dans ces domaines, les effets de glissement aux joints
de grains qui peuvent se manifester sont réduits grace a la précipitation intergranulaire.
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Figure 1.7: Influence de la microstructure de I'acier 10 CD 9.10 sur le com‘Jortement en fluage :
structure ferritique(-) et structure bainitique (-----) ™,

Par ailleurs, les durées de vie en fluage sont fortement diminuées par une pré-
exposition a haute température en raison d'une dégradation de la microstructure
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1.4, — DESCRIPTION DU COMPORTEMENT EN FATIGUE OLIGOCYLIQUE DES
ACIERS 10 CD 9.10

L.4.1 Rappels

Avant d'analyser le comportement en fatigue des aclers 10 CD 9,10, nous nous
proposons d'exposer quelques rappels afin de définir sans ambiguité la terminologie
employée par la suite.

L'endommagement par fatigue est une dégradation des propriétés mécaniques
d'un matériau, consécutive & I'application de cycles de contrainte ou de déiormation
pouvant mener a la rupture. On parle de fatigue oligocyclique quand le matériau subit des
déformaticns plastiques macroscopiques non négligeables conduisant & des durées de
vie faibles (5.10* & 10° cycles par convention).

Les essais de fatigue oligocyclique consistent en général & soumettre une
éprouvette de forme cylindrique lisse (dépourvue d'entaille) 4 une déformation cyclique
(totale ou plastique). Durant l'essai, il est possible d'enregistrer périodiquement des
boucles d'hystéresis et de suivre I'évolution de I'amplitude de contrainte. On peut alors
s'apercevoir que, au cours des premiers cycles, les contraintes maximales et minimales
sont rarement constantes: ¢'est la phase d’accommodation du matériau. Les boucles
d'hystérésis sont alors ouvertes. La durée de la phase d'accommodation dépend du
matériau et des parametres de contrdle tels que la température, Pamplitude de
déformation imposee et la vitesse de déformation. Les valeurs des contraintes peuvent
augmenter, c'est le durcissement cyclique ou diminuer, c'est I'adoucissement
cyclique. Une fois le matériau accommodé, I'amplitude de contrainte n'évolue guere :

:st la période de stabilisation et les boucles d'hystérésis sont fermées. La boucle
enregistrée dans cette période, généralement a mi-durée de vie, sera considérée comme
représentative de I'essai. Enfin, une chute de la contrainte en traction apparait et est
associée a la propagation en volume d'une fissure macroscopique. La durée de vie du
matériau, N,, est définie par le nombre de cycles au bout duquel une chute de 25% de
I'amplitude de contrainte stabilisée est observée.
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La figure 1.8 illustre les deux types de comportement mécanique caractéristiques
de matériaux sous fatigue oligocyclique et la figure 19 est un exemple de boucle
d’hystérésis oll sont reportées les grandeurs mesurables.

Les courbes d'écrouissage ~ cyclique et monotone — se construisent a partir du
dépouillement de la boucle d'hystérésis enregistrée a mi-durée de vie et a partir du
premier quart de cycle. Les équations des courbes d'écrouissage monotone et cyclique
s'écrivent sous la forme:

=K 8pn avec o en MPa et g, en pourcentage (%)
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Figure 1.8 : Exemples de consolldation et déconsolidation eyclique®®™
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Figure 1.9: Schéma et nomenclature d'une boucle do’hystérésis enreglistrée
au cours d’un essal de fatigue ollgocyclique

1.4.2.- Fatigue oligocyclique des aciers 10 CD 9.10 & chaud

Comme pour les sollicitations monotones, le comportement en fatigue
oligocyclique des aciers 10 CD 9.10 est trés sensible a la microstructure. Brinkman et
al.?® ont étudié le comportement en fatigue & 538°C d'un acier 2.25% Cr — 1% Mo aprés
un recuit isotherme (acier quasi ferritique avec quelques plages de perlite fine). Les
résultats des essais sous sollicitation cyclique a déformation controlée ont montré un
rapide durcissement initial suivi d'un durcissement ou d'un adoucissement suivant les
niveaux de déformation emiployés. Le durcissement secondaire est observé comme un
cas typique d'un matériau ferritique, par contre, I'adoucissement constaté a bas niveau
de déformation (Aer = 0.36 %) a été expliqué comme le résultat d'une augmentation des
zones de plasticité qui sont observées dans le seuil proche de la fatigue endurance.

Polak et al.®" ont étudié l'effet de la température (de 22 & 550°C) sur le
comportement en fatigue oligocylique d'un acier 2.25% Cr —1% Mo dont le rapport
bainite/ferrite était de 95/5. La réponse cyclique lors des essais 4 550°C est caracterisée
par un durcissement aux premiers cycles suivi d'un adoucissement pour le reste de la
durée de vie quel que soit le niveau de déformation imposé. Ces auteurs interprétent ce
phénomeéne en décomposant la contrainte appliquée en deux composantes : la contrainte
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interne et la contrainte effective. L'adoucissement observé résulte de la diminution des
valeurs de ces deux composantes induite par une précipitation des éléments d'alliage de
la solution solide en carbures et I'allongement des structures de cellules de dislocations.

Par allleurs, Challenger et al.®® et Pulak et al.?" ont introduit des temps de
maintien respectivement, en traction et compression sur le signal de déformation
imposée. Les durées de vie sont fortement perturbées par rapport au type de maintien.
Remarquons que pour Challenger, le maintien en compression est plus endommageant
qu'en traction, tandis que pour Polak cette différence n'~ pas été constatée.

Rares sont les articles qui tentent d'interpréter le comportement en fatigue des
aciers 10 CD 9.10 & partir de l'analyse de la microstructure. Citons les travaux de
Yoshida et al.?® qui analysent les structures de dislocations formées dans ce type
d'acier, aprés fatigue, en fonction de la fraction de durée de vie sur des éprouvettes
cyclées a 600°C et a Ay = 0.4%. Les auteurs montrent que les structures de dislocations
dans le grain de ferrite évoluent au cours du cyclage d’'une structure en murs vers une
structure en sous grains. Cependant, aucune tentative d'analyse des structures de
dislocations induites par fatigue n'a été entreprise dans les grains de bainite sous
prétexte que ces derniers contiennent une densité de carbures et de dislocations trop
élevée avant cyclage. Cette « impasse » est pénalisante pour interpréter le role de
chaque constituant sur le comportement mécanique cyclique. Ceci est d'ailleurs confirmé
par leurs essais de microdureté effectués sur les grains de ferrite et de bainite lors
d'essais de fatigue a 600°C et & Ae = 1%. L'évolution de cette grandeur dans les deux
constituants exprime leur contribution dans le processus d'accommaodation de la plasticité
cyclique.

Finalement, Argilliert" a étudié l'influence de la microstructure d'aciers 10 CD 9.10 vieillis
en service. Contrairement & Yoshida et al., les analyses des structures de dislocations au
MET ont été effectuées dans les grains de ferrite et dans les grains de bainite pour
différentes amplitudes de déformation et différentes fractions de durées de vie d'essais &
565°C . Un résultat important et original a été I'identification de la participation des grains
bainitiques dans le processus d'accommodation de la plasticite cyclique. Argillier montre
clairement que les cellulec de dislocations résultant de la transformation bainitique
évoluent au cours du cyclage (Figure L10). Cette évolution n'est perceptible que
moyennant ['utilisation de la diffraction en falsceau convergeant qui permet de mesurer la
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désorientation entre les cellules. La formation des structures de dislocations dans le

grain de ferrite, essentiellement des cellules, est influencée par I'évolution de la
microstructure de la bainite.

i

% Before fatigue l
& Straln amplitude :0.8% |

}

Frequency {%)

Figure 110 ; Evolution de la désorientation des cellules de dislocations dans la bainite avec la
snllicitation cyclique d'un acier 10 CD 9,10 ¥

Ainsi, les ranseignements obtenus dans la littérature montrent qu'un acier 10 CD
9.10 peut présenter différentes microstructures qui conduisent a des comportements
différents en fatigue oligocyclique. En particulier, I'accommodation de la déformation

cyclique ne peut étre décrite qu'en précisant V'etat de la microstructure, Ceci constituera
lobjectif des paragraphes suivants.
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.5, - PRESENTATION DES ACIERS 10 CD 9.10

L.5.1. - Provenance du matériau

L'acier 10 CD 9.10 qui sera étudié dans la suite de ce travail, provient des
collecteurs RHT (Resurchauffeur a Haute Température) d'une centrale thermique
classique.
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Figure I.11: Schéma d'ensemble d'un collecteur de type RHT

Dans les prélévements effectués sur le collecteur, on a différencié deux zones : la
premiére, située en partie inférieure, est la plus exposée aux sollicitations de fatigue et
présente effectivement de nombreuses fissures (zone supposée fatiguée). La deuxieme
zone, située dans la partie supérieure, est exempte de fissures, Des analyses
complémentaires ont prouvé que cette seconde zone pouvait étre considérée comme
non fatiguée. C'est dans cette partie que nos matérlaux ont été extraits.

I.5.2. — Caractéristiques et composition chimique de nuances d’acier
10 CD 9.10 étudiées
Notre étude a mis en jeu cing nuances d'acier 10 CD 9.10 qui se différencient par
leur état de vieillissement et par le type de microstructure finale.
» Acier 1. Matériau en service pendant 160 000h & 565°C, extrait de la partie
non fatiguée d'un collecteur.
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Acier 2 : Matériau en service pendant 140 000h & 585°C, extrait de la partie
non fatiguée d'un collecteur.
Acier 3 : Matériau en service pendant 150 000h & 565°C (Acier 1), soumis & un
traitement thermique dit de régénération” pour reproduire la structure de l'acier

lors de sa mise en service.

Acier 4: Matériau en service pendant 110 000h & 565°C, soumis & un
traitement thermique de régénération” pour reproduire la structure de l'acier

lors de sa mise en service.

Acier 5 ; Matériau provenant directement d'un fournisseur d'acier, traitements

thermiques classiques” .

La composition chimique des différentes nuances de 'acier 10 CD 9.10 étudiées

sont présentées et comparées avec la norme AFNOR A-602 dans le tableau 1.3,

¢ [ 8§ [ P [ S8 | Mn |Ni| Cr | Mo | Nb | Ti |Cu] V
Acler 1 011 | 0026 | 0.0i4 | 035 | 048 041 2.24 705 | <001 | <0.01 | 0.19 | <0.01
Acler 2 0.098 | 0.020 | 0.016 | 0.45 038 | 024 | 252 098 | <001 [ <001 | 042 ] <0.01
Acler 3 011 | 0026 | 0.014 | 0.35 048 [ 041 ] 2.24 105 | <0.01 | <0.01 | 0.19 | <0.01
Acier 4 g1t | 0026 | 0014 | 035 048 | 011 | 224 105 | <001 | <0.01 | P19 | <0.01
Acler 5 0.41 | 0.026 | 0014 | 035 048 | 0.11 | 224 105 | <001 | <001 | 0.19 | <0.01
Normede | s017 |<0.035] 50035 0.1-0.4 | 0.4-0.85 195-255 | 0.9-1.15 ' 503 | £0.04
référence
Tableau 1.3:
Composition chimique (% massiques) c(lgz g:;f;’aé;iréjes nuances d'acler 10 CD 9.10 étudiées

1.5.3. - Microstructures

Pour mettre en évidence les microstructures des 5 nuances d'aciers 10 CD 9.10

étudiés, des échantillons ont été polis a l'aide de papiers abrasifs & carbure de silicium de

granulométrie comprises entre 400 et 1200. Ces échantillons ont été ensuite polis

mécaniquement sur support diamanté jusqu'au grade 1 micron, puls attaqués par le
réactif Nital a 10% (solution contenant 10% d'acide nitrique et 90% d'alcool). Les
microstructures ont ét¢ observées & l'aide d'un microscope optique Reichert. Les

Normalisation & 800°C (t=1h30) suivi d'un revenu a 760°C (t=4h).
Notmalisation & 900°C (t=1h30) suivi d'un revenu & 760°C ({t=4h) avec une vitesse de trempe plus élevée

gue pour le fraitement thermique de l'acier 3.

" Les températures et les temps de maintien du traitement thermigue n'ont pas éte communiqués.
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examens métallographiques permettent une appréciation de la taille de grain et du
rapport ferrite-bainite (tableau 1.4).
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Figurs 1.12 : Micrographies optiques des § nuances d'aclers 10 CD 9,10 étudiés
{a) acler1, (b) acler 2, (c) acier 3, (d) acler 4 et (e) acier 5
F : ferrite B :bainite
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Des mesures de microdureté Vickers ont ét¢ effectuées & l'aide d'un
microdurometre LEITZ sous une charge de 50 gf. Au moins cing mesures sui fa ferrite et
la bainite pour chaque nuance d'acier ont été effectuées. Les diagonales de I'empreinte
ont été mesurées au grossissement 400,

Les dénominations de ces 5 aciers font intervenir une lettre V (vieill), R
(regénéré), N (neuf) suivie du pourcentage (%) de ferrite F. Exemple : V35F, acier 10 CD
9.10 vieilli contenant 35% de ferrite. Par la suite, ces aciers seront repérés en utilisant
cette terminologie.

Fraction
Volumique | Taille de Grain FIB Dureté 50gf
Acier | Dénomination (% Vol) (pm) (HV)
Ferrite | Bainite | Ferrite | Bainite Ferrite | Bainite
1 V35F 35 65 55 85 16747 136%7
2 V85F 85 15 40 70 17548 184110
3 R45F 45 55 40 70 16049 19745
4 R&F 5 95 10 60 16010 20110
5 N60F 60 40 46 78 19147 23245
Tableau 1.4 :

Dénomination, fraction volumique ferrite-bainite, tallle de grain et microdureté des
différentes nuances d’acier 10 CD 9.10 étudiées

Le tableau 1.4 montre la diversité des microstructures de nos aciers. Ces
différences sont essentiellement attribuables & la méthode de fabrication de l'acier
(traitement thermique employé). La différence des teneurs en carbone ne permet pas a
elle seule de rendre compte de ce changement de fraction volumique.

Toutes ces variations de microstructure risquent de donner lieu & des
conséguences au niveau des propriétés mécaniques comme la fatigue.

30



Fatlgue olfgocyclique d'aclers 10 CD 9.10

L.6.- TECHNIQUES EXPERIMENTALES
1.6.1.- Essais de fatigue oligocyclique 4 chaud

1.6.1.1.- Machine de fatigue

Les essais de fatigue ont été effectués a l'aide d'une machine hydraulique
servocontrolée MTS de capacité 100 KN. Cette machine permet un asservissement de
I'essai soit en force, soit en déplacement du vérin, soit en déformation de I'éprouvette. La
force est mesurée par une cellule a jauges de 100 KN montée en série avec I'éprouvette,
Le déplacement du vérin (156 mm) est mesuré par un capteur LVDT de course 200 mm
placé & son extrémité inférieure,

La mise en température de I'éprouvette est réalisée a l'aide d'un four § lampes
halogénes d'une puissance de 1250 W. Trois faisceaux de lumigre sont focalisés sur la
pariie utile de 'échantillon & 'aide de miroirs paraboliques, La reégulation du four se fait 2
I'aide d'un régulateur-prugrammateur EUROTHERM.

La déformation est mesurée a l'aide d'un extensométre & jauges MTS, de base de
mesure 10 mm, placé & l'extérieur du four, L'extensomeétre est relié & des tiges de renvoi

en alumine mises en contact sur la partie utile de 'échantillon. (Figures 1.13 et 14).

Toutes les parties de la machine d'essai susceptibles d'étre surchauffées ont été

refroidies.
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1.6.1.2.- Eprouvette de fatigue

Suite au prélévement de matiére dans le collecteur RHT, des éprouvettes de
fatigue de forme cylindrique & tétes filetés, de longueur utile de 15 mm et de diamétre de
10 mm ont été usinées. Une rectification de la longueur utile dans le sens longitudinal &
été effectuée afin d'éviter un amorgage précoce des fissures. Un schéma de ces
éprouvettes est donné Figure L15.
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Figure L15 : Eprouvette de fatigue oligocyclique

La surface utile des éprouvettes est polie mécaniquement a l'aide de papiers
abrasifs & carbure de silicium de granulométrie comprise entre 400 et 1200. Un polissage
électrolytique a été effectué avec une solution: 80% d'acide acétique, 10% d'acide
perchlorique et 10% d'eau déionisée, en appliquant une densité de courant d'environ 0.2
Almm? (tension de 12 volts) et en maintenant la température du bain 2 16 °C.

1.6.1.3.- Paramétres standards des essais et grandeurs mesurées

La montée en température (de 20 & 565 °C) s'effectue en 25 minutes. Une fois la
température d'essai atteinte (565°C), un maintien d'une demi heure avant le démarrage
de l'essai proprement dit permet d'obtenir une température uniferme dans I'éprouvetie.
Tous les essals ont eté réalisés a la méme température sous une vitesse de déformation
totale constante et égale & 4.10° s', L'ensemble des essais ont été asservis en
déformation totale imposée Ag. Les amplitudes de déformation totale varient entre Ag =
0.4% et 2%. Le signal de pilotage de la déformation est triangulaire alterné de valeur
moyenne nulle (R; = -1)
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Flgure L16 : Forme du signal de pilotage pour un essai 8 4e=1.2% en fatigue ollgocyclicue

Dans tous les cas de figure, les essais ont été menés jusqu'a la rupture. Dans le
cas des aciers V35F et V85F, des essais supplémentaires interrompus a 25%, 50% et
75% de la durée de vie N, ont été effectués.

Un ordinateur connecté a la machine de fatigue permet de faire une acquisition
réguliére des boucles d’hystérésis (représentation graphique de la force en fonction de la
déformation totale). De ces boucles, il est facile d'extraire :

« La contrainte en traction et en compression.
e La variation de contrainte pendant un cycle.
e |la variation de deformation plastique pendant un cycle.

La durée de vie N, est définie comme le nombre de cycles qui correspond & une
diminution de 25% de la variation de contrainte stabilisée.

Pour déterminer les paramétres d'écrouissage monotone, le premier quart de
cycle de chaque essal mene a Ag; = 2% sera utilisé pour déterminer le comportement en
sollicitation monotone jusqu'a une déformation totale de 1% de chaque acier.

1.6.1.4.- Influence des paramétres d’essais

Nous avons effectué quelques modifications des parameétres d'essais standard
afin d'apprécier l'effet de la vitesse de déformation et de lintroduction d'un temps de
maintien. Ces effets ont été analysés sur I'acier V35F,

L'effet de la vitesse de déformation a été étudié pour I'essai mené & A« =1.2% en
passant de 410 5" 24.10° 5™ , toujours sous un signal de type triangulaire.
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L'effet du temps de maintien est analysé en intégrant & l'essal réalisé & Ae; =1.2%
un maintien a la déformation maximale (en traction) de 10 minutes, tout en conservant la
vitesse de déformation de 4,103 s* (figure 1.17).

0,67

£ (%) . ~ GW ‘t(‘éﬁ

Figure 1.17: Forme du signal de pllofage pour analyser l'effet o'un temps de maintlen.
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I.7. - INFLUENCE DE LA MICROSTRUCTURE SUR LE COMPORTEMENT EN
FATIGUE OLIGOCYCLIQUE A CHAUD DE L'ACIER 19 CD 910

1.7.1. - Méthodologie

Les différents résultats obtenus lors des essais de fatigue oligocyclique & chaud
sont reportés en fanction de chaque nuance étudiée de I'acier 10 CD 9.10. Suivant cette
démarche, les tableaux de valeurs comprennent le niveau de déformation totale, la durée
de vie et les données d'amplitude de déformation totale (Asd2), plastique (As/2),
élastique (Ace/2) et de contrainte {Ac/2) au cycle stabilisé (& mi-durée de vie).

Ensuite, nous montrons les représentations graphiques de :

(a) I'dvolution de I'amplitude de contrainte en fonction du nombre de cycles en
échelle bilogarithmique,

(b) I'évolution de 'amplitude de contrainte en fonction du pourcentage de la durée
de vie en échelle linéaire,

(c) les courbes de consolidation cyclique comparées avec les courbes de
consolidation monotone.

Les premiers quarts de cycles ont été exploités pour construire les courbes d'écrouissage
monotone. Les valeurs de contrainte et d'amplitude de déformation plastique & mi-durée
de vie sont utilisées pour I'élaboration des courbes d'écrouissage cyclique.

Des observations complémentaires en Microscopie Electronique en Transmission
(MET) sur lames minces ont été effectuées en collaboration avec Argilier ®+® pour les
nuances R45F, V35F et V85F. Pour chaque nuance d'acier, des micrographies des
grains de ferrite et bainite ont été prises, avant et apres fatigue.
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1.7.2.~ |dentification du comportement d'un acier 10 CD 910 2

majoritairement ferritique.

structure

L'analyse de l'acier V85F en fatigue permet d'identifier le comportement sous

sollicitation cyslique d'un acier 10 CD 9.10 & structure majoritairement ferritique.

Amplitude contrainte {MPa)

~ amplitude de contrainte (MPa)

Résultats des essals de fatigue oligocyclique & T=565°C de la nuance V85F
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| TN° essal Asr(%) Aeszz(%) Asmz(%) Ace2 (%) | Aorz(MPa) Nr |
—ATT9 | 0.400 0200 | 0425 | 0.075 188.0 | 3676
__A183 | 0400 0200 | 0.122 0.078 180.5_ 4609
A177 ~ 0.800 0.400 0.315 0.085 204.0 1600
_A178 | 10,800 0393 | 0.309 0.084 208.0 980
A181 1.200 0,600 | 0521 0.079 220.0 631
A182 | 1.200 0,590 0515 0.075 - 227.0 700
A198 2.000 1.000 0.894 0.1086 228.5 360
Tableau 1.5:
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Flgure L18: Acler 10 CD 9.10 Nuance V85F
(a) Evolution de l'amplitude de la contrainte en fonction du nombre de cycles
(b) Evolution de I'amplitude de la contrainte en fonction du pourcentage de la durée de vie
(c) Courbes d'écroulssage monotone et cyclique

L'évolution de la contrainte au cours du cyclage (figures 1.1§ a et b), montre qu'aux
premiers cycles de sollicitation, le matériau durcit avant d'atteindre une phase de
stabilisation. Cette période de stabilisation débute aux alentours de 5% de la durée de vie
(tous niveaux de déformation totale confondus) et se maintient jusqu'a 75% de la durée
de vie (Figure 118 a). Une chute marquée de la contrainte associée & la propagation
d'une fissure en volume apparait alors. La figure 1.18 (c) illustre cefte consolidation
cyclique ol un écart de 40 MPa entre la courbe d'écrouissage monotone et la courbe
d'écrouissage cyclique peut &tre mesuré.

Linterprétation du comportement mécanique sous sollicitation cyclique,
notamment le durcissement cyclique et la stabilisation, s'explique facilement & partir des
micrographies MET. Avant fatigue, les grains de ferrite posseédent une trés faible densité
de dislocations (Figure 1.19a). L'effet de l'introduction de cycles de déformation se traduit
par la création et la multiplication des dislocations qui vont s'arranger a bas niveau de
déformation, d'abord en murs (Figure 1.19b) puis en cellules (Figure L19d). A haut niveau
de déformation, la formation de cellules est plus marquée et plus réguliére, caractérisée
par l'absence de dislocations en leur centre et par une forte désorientation. Le
comportement mécanique et les structures de dislocations dans les grains de ferrite qui
constituent 'essentiel de la microstructure de V'acier V85F ne différent guére de ceux des
aclers ferritiques monophasés. (ex : O . K. Chopra et al.?™)
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| (e _ |
Figure 1.19 : Micrographles MET de la nuance V85F de I'acler 10 CD 9,10
a) Ferrite avant fatigue, b), c} ferrite aprés 500 Cycles de fatigue Ast= 0.4%
et d) ferrite apras fatigue d¢t = 0.4%
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1.7.3- ldentification du comportement d'iin acier 10 CD 9,10 &

majoritairement bainitique.

structure

L'analyse de l'acler R5F en fatigue permet d'identifier le ccmpor{e‘ment sOus
sollicitation cyclique d'un acier 10 CD 9.10 & structure majoritairement bainitique.

Noessai | Act(%) | Acvz(%) | Aepiz(%) | Aesz(%) | bom(MPa) | Nr |
A191 | 0.400 0.198 0.084 0114 | 2320 | 7200
_A202 0.400 0.200 0.084 | 0.116 2280 | 6060
A201 0.800 0.400 0.280 0.120 2550 | 1700
A206 03800 0.400 k0.280 0,120 260.0 | ’1584
A207 1,200 0.600 0460 | 0.140 2750 | 868
__A208 1,200 0.600 0.479 0121 | 2800 840 |
_A212 2,000 1.000 0.841 0159 | 2800 | 280 |
A215 2.000 1,000 0.856 | 0.144 2670 | 249

Tablenu 1.6: 7 N
Résultats des essals de fatigue oligocyclique & T=565°C de la nuance R5F
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Figure 1.20: Acler 10 CD 9.10 Nuance R5F
(a) Evolution de I'amplitude de la contrainte en fonctlon du nombre dé cycles
(b) Evolution de I'amplitude dela contrainte en fonction du pourcentage de la durée da vie
(¢) Courbes d'écrouissage monotorie et cyclique

\ Le comportement en fatigue otigccyclique de la nuance R5F est différent de celui
" de la riuance V85F. Hormis les trais premiers cycles, 'amplitude de contrainte ne fait que
- décroitre au cours du cyclage traduisant un adoucissement continu pendant toute ta
durée de vie (Figure 1.20a). Cet adotcissement intense représente environ 10% de la
durée de vie comme le montre la figure 1.20%. On peut également y constater que la
période de stabilisation totale n'existe pas, et, est remplacée par une période
d'adoucissement trés modérée (0.25 MPa / % de N/N). De méme, la période de
Vprcpa'gaﬁon de la fissure macroscopique est quasi inexistante indiquant une rupture
assez brutale du matériau en présence d'ure fissure de surface de taille importante. Les
courbes d'écrouissage cyclique et monotone (Figure 120c) montrent qu'a méme
déformation, les contraintes nécessaires pour déformer cet alliage sont inférieures de 40
- MPa a celles mesurées en chargement monotone.

Ladoucissement observé pour chague amplitude de déformation étudiée
~ s'explique & partir de la microstructure de la bainite. Cette phase, formée par le

| ifaitément de normalisation-revenu présente une densité de dislocations élevée, Celles ¢
sont arrangées sous forme de cellules dont les parois sont pius au moins blen définies,
~ainsi que des enchevétrements. Sous laction de la contrainte appliquée, les
enchevétiaments de dislocations pourront se désintégrer lisérant un stock de dislocations
: mabite‘s lors de leur déplacement, Des ptoc:essus d'annihilation pourront se '_produiré‘f
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jusqu'a ce que des cellules, avec des centres pauvres en dislocations, soient obtenues.
Les parois de ces cellules se comportant comme source et puits de dislocations.

Ce compartement est assez typioue d'aclers trempés oy trempés tevenus, tels :
gue les aciers & outils (Fe — 4.2Cr ~ 2.50 Mo ~ V - Nb) ou les aclers martensitiques &
12% Cr pour composants de centrales thermiques spécifiques®,

L.7.4- Identification du comportement d'un acier 40 CD 9,10 A s‘ructure
ferrito ~ bainitique

Trols nuances permettent de mettre en évidence le comportement sous
chargement cyclique d'un acier 10 CD 9.10 & structure ferrito-bainitique : les nuances
NBOF, R45F et V35F, Les deux premigres ont subj le traitement classique de mise en
solution, trempe & 'eau puis revenu, La deuxiéme nuance présente la particularité d'avoir
subl un vieillissement en service de longue durée. En quelque sorte, ce vigillissement
« prolonge » l'effet du revenu.

a) Nuances non vieillies

La description du comportement en fatigue oligocyclique d'un adrer & structure
femtmbam:tique (non vieilli) a été effectuée a partir des nuances NBOF et R45F |

N® essai Aet(%) Aevz (%) Aap/z (%) | Agen (%) AO’IZ (MPa) NF‘
A165 0.400 0,200 0.107 0.092 | 260.0 | 3630
_A167 0400 0.200 0,098 | 0102 | 2580 | 3400
A163 0.800 | 0.393 0.293 0400 | 2835 | 1000

__Af60 | 0.800 0400 | 0.28s 0111 2800 | 108D
_A168 1.200 0.600 0.474 0.126 2945 | 478
A169 1.200 0600 | n4g4 0106 | 2850 | 590 |
Al74 | 2.000 1.000 0.344 0156 | 3230 | 245 |
A176 2.000 1.000 | 0.800 0200 | 2940 | 378

Tak'eay 1.7:

Résultats des essals de fatigue oligocyclique & T=565°C de la nuance N60F

Noessai | Aect(%) | Aevz(%) | Aepz(%) | Aeeiz (%) Amz('MPé)' TNr

"A130 0400 | 0.199 | 0117 | 0082 | 2260 | 4800 |
A3 | 0.40C 0.198 0.117 0.081 2310 | 4000 |

__AM22 | 0.800 0398 | 0.308 0090 | 2585 | 1200 |
A134 0.800 0399 | 0207 | 0.102 2610 | 1400

A133 1.200 0.600 __0.500 0400 | 2735 | 800

/1136 1.200 0.600 0.518 0.082 2435 | 800 |

- A172 2.000 | 0.984 0.878 0106 | 2845 | 200 |

A173 2.000 0984 | 0.870 0414 | 2020 | 2086 ]
Tableau 1.8; ‘

Résultafs des essals de fatigue ollgocyclique & T=565°C de la huance R45F
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Les courbes d'évolution de la contrainte en fonction du nombre de cycles des deux
aciers considérés (figures 1.21 (a), 1.21 (b) , 122 (a), 1 .22 (b)) sont similaires, Les matériaux
présentent une période de durcissement suivie d'une étape de quasi stabilisation. Un
adoucissement trés faible se manifeste en particulier a haut niveau de déformation. Les
courbes d'écrouissage cyclique comparées aux courbes d'écrouissage monotone
confirment le durcissement cyclique caractéristique de I'ensemble du comportement.

b) Nuance vieillie en service

L'analyse du comportement en fatigue de la nuance V35F permet également de
caractériser le comportement d’un acier 10 CD 9.10 biphasé et de mettre en évidence
l'effet d'un vieillissement de longue durée.

N° essai Ast (%) Asvz (%) Acpi2 (%) | Ace2(%) | Aciz(MPa) Nr
A124 0.200 0.098 0.052 0.046 142.0 15400
A128 0.300 0.150 0,083 0.067 177.0 13000
ANg9 0.400 0197 0.105 0.092 173.0 8500
A129 0.400 0.205 0.131 0.074 188.0 5200
A099 0.800 0.400 0.302 0.008 193.0 2000
A137 0.800 0.398 | 0.331 0.067 197.0 1400
a107 1,200 | 059 | 0.481 0,114 207.0 1000
A127 1200 | 0.599 0.490 0.109 2285 800
A171 2.000 1.000 | 0.827 0.177 250.5 218
A175 2.000 0.997 0.880 0117 | 248,0 283

Tableau 1.9:

Résultats des essals de fatigue oligocyclique & T=565°C de la nuance V35F
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Figure 1,23 : Acler 10 CD 9.10 Nuance V35F
{a) Evolution de I'amplitude de la contrainte en fonction du nombre de cycles,
(b} Evolution de I'amplitude de la contrainte en fonction du pourcentage de la durée de vie
{c) Courbes d'écrouissage monotone et cyclique

L'analyse de la réponse sous sollicitation cyclique d'un acier 10 CD 9.10 ferrito-
bainitique viellli est surprenante compte tenu de ce qui a été décrit jusie auparavant. Les
courbes présentées dans les figures 1.23a et b, montrent que 'acier V35F présente une
phase de durcissement qui a tendance a disparaitre quand I'amplitude de déformation
augmente sulvie d'une phase d'adoucissement trés marquée. Puis une période de
stabilisation qui occupe 80% de ia durée de vie est atteinte. Ainsi, les contraintes
mesurées a mi-durée de vie sont inférieures (environ 30 MPa) & celles mesurées lors
d'une sollicitation monotone (Figure 1.23c).
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Le compartement en fatigue d'un acier 10 CD 9.10 de structure ferrito-bainitique
est fortement influencé par un maintien de longue durée en température. L'interprétation
de ce comportement n'est possible qu'a condition d'effectuer des investigations
approfondies au MET des évolutions de microstructures par rapport a la sollicitation
cyclique. Avant déformation cyclique, il n'est pas possible de différentier les grains de
.errite des aciers R45F et V35F, Ceux-ci contiennent des dislocations en trés faible
quantité (ex. Figure 1.25a). La ferrite de ['acler V35F est une solution solide plus pauvre
en carbone que celle de l'acier R45F, Les grains de bainite des deux aclers contiennent
de trés nombreuses dislocations arrangées en cellules. Les cellules dans l'acier R45F
présentent toutefois de trés nombreux enchevétrements et les parois de cellules sont
moins bien définies (Figure 1.24). Argillier ) a montré que la bainite de I'acier V35F était
capable de se déformer plastiquement car les dislocations contenues dans la bainite
pouvaient se déplacer et s'annihiler. Les micrographies de la figure 125 montrent une
évolution des cellules dans la bainite suite a ce processus. Ceci n'est pas le cas dans
l'acier R456F. L'absence de restauration prolongée par le vieillissement rend peu
deformables ces grains obligeant les grains de ferrite @ accommoder & eux seuls la
déformation cyclique ce qui explique le durcissement cyclique.

Dans le cas de l'acier V35F, il y aura compétition entre I'adoucissement de la
bainite et le durcissement de la ferrite {Figure 1.25), la résultante étant en faveur de
I'adoucissement.

Figure 1.24 : Acler 10 CD 9.10
Bainita avant Fatigue (Acler R45F)
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Ferrite ' 5 Bainite

Tine i

Figure 1.25 : Micrographies MET dans les grains de ferrite et de balnite de la nuance V35F
(a), (b) Avant fatigue ; (¢}, (d) Aprés rupture par fatigue de = 0.2% ;
(e),(f) Aprés rupture par fatigue Az =2%
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I.7.5. - Résistance o la fatigue oligocyclique

La figure 126 présente I'évolution de la variation de la déformation plastique en
fonction de la durée de vie (Nr) en échelle bi-logarithmigue (courbes de Manson-Coffin).
On peut observer dans ce type de représentation qu'il n'y a pas de différences
importantes de durées de vie entre les diverses nuances. Ceci indiquerait que la
microstructure joue un réle mineur sur la résistance & la fatigue oligocyclique a 565°C.
Bien que les courbes de Manson-Coffin constituent un outil privilégié pour le
dimensionnement des composants, cela ne justifie pas 'impasse sur la prise en compte
de la microstructure compte tenu des différences observées dans 'accommodation
cyclique. Notons toutefois qu'a faible amplitude de déformation, l'effet de la
microstructure semble émerger. Ces différences peuvent étre également accentuées a
ces am udes par des temps d'exposition & haute température assez longs. Nous
n'excluor  pas que l'effet de l'environnement oxydant soit trés important et masquerait

les effets de microstructure.
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Figure 1.26 : Courbes de résistance & la fatigue des nuances
de 'acier 10 CD 9.10
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1.7.6. — Influence de la vitesse de déformation
L'influence de \a vitesse de déformation sur 'évolution de la contrainte au cours du

cyclage est reportée sur la figure 1.27. Le tableau L.10 regroupe les valeurs de vitesse de

déformation, le niveau de déformation totale, les valeurs d'amplitude de déformation

totale, plastique, élastique, de contrainte et la durée de 'essai.

Vitesse (s7) | Ast (%) Aetr2 (%) Aepr (%) | Acee2(%) | Acr{MPa) t(h)
4107 1.21 0.605 0.520 0.085 173.0 67.33
410" 1.20 0.595 0.481 0.114 207.0 1.67
4,10” 1.20 0.599 0.490 0.109 228.5 1.33

Tableau 110 : Résultats des essais de fatigue olygocyclique (T = 565°C)
du matériau V35F pour £ = 4.10° et 4.10° 5™

La figure 1.27 montre que 'allure de la courbe correspondant aux deux essais est

similaire. Pour P'essal & la vitesse de déformation de 4.10° s, seuls les niveaux de

contraintes sont affectés, et sont plus faibles que pour I'essai mené a 4.10% s, Ce

comportement est en accord avec des mécanismes d'accommodation cyclique par

glissement des dislocations modélisé par I'équation d'Orowan, qui prévoit que la

diminution de Ia vitesse de déformation, implique une mobilité accrue des dislocations ce

gui se traduit par une diminution de contraintes.
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La durée de vie est diminuée de moitié en accord avec les résultats de Challenger
et al.l'% et Polak et al.®", mais le temps d'exposition est multiplié par 40 par rapport 2
Pessai 3 4.107%™,

L7.7. -Influence de la relaxation
L'effet de lintroduction d'un temps de relaxation en traction de 600 s sur le

comportement mécanique est présenté sur la figure 1.28. Dans le tableau 1.11, les valeurs
d'amplitude de contrainte, durée de vie et temps d'essai t(h) ont été rassemblées. La
valeur d'amplitude de contrainte pour l'essai avec l'introduction du temps de maintien,

correspond au caleul de (omax + omin)/2 & mi durée de vie.

Introduction du temps Aotz (MPa) Nr t(h)
de maintien ‘
~Oul 217.0 356 59,33
Non 207.0 1000 1.67
Non 228.5 800 1.33

Tableau .11 : Résultats des essals de fatigue olygocyclique (T = 566°C)
du matériau V35F avec et sans temps de malntien,
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Figure 1.28 : Evolution de 'amplitude de contrainte en fonction
du nombre de cycles pour le matériau V35F, (introductlon d'un temps de maintien).

La figure 1.28 compare I'évolution de la contrainte en fonction du nombre de cycles
pour les deux types d'essals effectués. L'évolution des contraintes est identique dans les
deux cas tant au hiveau de la nature de 'accommodation qu'au niveau des contraintes
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mesurées, L'introduction du temps de maintien se traduit par une diminution du nombre
de cycles a rupture mais le temps d'exposition est 35.5 fois supérieur a celui du standard.

L.7.8. -Endommagement en surface
Des observations au microscope optique et au microscopie électronique a

balayage ont été effectuées sur toutes les nuances aprés rupture des éprouveties. On
peut tout d'abord constater une importante couche d'oxyde, fragile et adhérente. Des
débris d'oxyde en faible quantité ont été remarqués. La surface des éprouvettes montre
la présence de nombreuses fissures dont certaines semblent étre amorcées par la
présence de la couche doxyde. L'analyse des populations de fissures courtes
constituera I'objet d’un chapitre ultérieur,
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1.8.- CONCLUSIONS

Les examens métallographigues montrent que la microstructure des aciers 10 CD
9.10 est sensible aux traitements thermigues. Nous avons montré sur différents
prélévements, que l'acler 10 CD 9.10 possede des fractions volumiques de ferrite et de
bamite variab'es suivant le processus d'élaboration, 1a composition chimique et I'histoire
thermique,

Les essals de fatigue oligocyclique & 565°C, sur les nuances étudiées, nous ont
montré que l'accommodation cyclique dépend étroitement de 1a fraction volumique ferrite-
bainite et de Tlhistoire thermique de l'acier considéré. Les comportements de
durcissement ou d'adoucissement peuvent étre interprétés a partir de l'analyse des
structures de dislocations, La fraction volumique de ferrite et de bainite est un parametre
important & prendre en compte dans la réponse cyclique de ['acier. Suivant la
déformabilité de la bainite, contrélée par le traitement thermique, cette phase participe
plus ou moins activement & l'accommodation de la plasticité cyclique et conduit a un
adoucissement global du matériau d'autant plus accentué,

La courbe de résistance a la fatigue oligocyclique de Manson-Coffin des nuances
étudiées ne permet pas de classer simplement les aclers en terme de performance.

L'analyse de l'amorgage des fissures et de leur évolution est rendue difficile a
cause d'une couche d'oxyde. Une importante oxydation a été constatée lors des essais
de 1atigue & T= 565°C. Les cauches d'oxyde formées étant connues pour favoriser un
amorgage précoce des fissures, son réle sera examiné en effectuant des essais de
fatigue oligocyclique sous vide.

Nous espérons ainsi faire apparaitre de maniére plus claire le réle de la microstructure
masqué par 'oxydation.
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Comporttement en fatigue oligocycligue & chaud et sous vide d'aclers 10 CD 9.10

CHAPITRE {I

- COMPORTEMENT EN FATIGUE OLIGOCYCLIQUE A CHAUD ET SOUS
VIDE D’ACIERS 10 CD 9.10 : INFLUENCE DE L’ATMOSPHERE
OXYDANTE

IL1, - INTRODUCTION

La présence d'une couche d'oxyde importante & la surface des éprouvettes nous a
incité & étudier le role de I'atmosphére oxydante sur le comportement en fatigue de I'acler
10 CD 9.10. Dans ce travall, nous effectuerons des essais de fatigue & chaud sous vide
pour comprendre :

e linfluence de lenvironnement sur les mécanismes d'amorgage et de

propagation surfaciques des fissures et

o les différents réles de la microstructure vis a vis des proprigtés de fatigue

oligocyclique qui étaient masqués par la présence d'une couche d'oxyde,

Pour répondre 4 ces questions, nous avons sélectionné les nuances V35F et VB5F

‘de lacier 10 CD 9.10, premiérement parce que l'un d'entre eux présente une

microstricture majoritairement ferritique et 'autre une microstructure ferrito-bainitique et

: Vde'uxiémement parce que ces deux nuances sont toutes deux vielllies en service pendant
une durée similaire.

Pour atteindre ces objectifs, il a été nécessaire de :
~« concevolr et effectuer un montage de fatigue oligocyclique fonctionnant &
chaud et sous vide,
o proposer une matrice d'essais qui pourra mettre en évidence les différents
parametres, |
« développer une méthode de préparation des échantillons pour caractériser les
~ couches d'oxyde et mesurer les densités de fissures.
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Chapitre Il
IL2. - OXYDATION

L'oxydation est définie comme la réaction d’un métal M ou d'un alliage Mi, avee une
atmosphére ou un gaz oxydant. Cet environnement en pratique est riche en oxygéne et
peut contenir d'autres espéces oxydantes comme le soufi 2, le gaz carbonique, la vapeur
d'eau, etc ™,

La réaction d'oxydation pour un métal est décrite par les équations suivantes @ ;
M + «1— 0, - MO '
5 2 &)

(PO, Jivo =€Xp (+ AG},, / RT) @)

P(Q2)m-mo est la pression d'oxygéne a I'équilibre entre le métal et 'oxyde, AG°me
est 'énergie libre standard de la formation d'oxyde (MO), et T correspond & la température
absolue. Les pressions d'oxygene pour la plupart de métaux sont rés basses et par
conséquent les conditions thermodynamiques pour la formation d'oxydes sont
particulierement favorables.

Dans le cas d'un alliage les équations d'oxydation subissent quelques modifications
et s'écrivent

Mi + % O,~» MO  i=12.nombred'élements de I'allfage (3)
1 expl+AG,,,/ RT |
(PO, Juismo = ( a e ) )
Mi

olt Uy, est l'activité de M, dans l'alliage.

La formation des oxydes de tous les composants métalliques d'un alliage est
possible quand la valeur de pression d'oxygéne dépasse la valeur de la pression
d'équilibre définie par 'équation (4). De nombreux oxydes sont formés dans la phase
initiale d'oxydation puis une compétition entre les éléments d'alliage et I'oxygéne est
engagée pour former une couche d'oxyde thermodynamiguement stable. La formation de
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| Fatlgue oligocyclique 10CD 9. 1 0 OXydatIon et vide

- cette couche stabie est controlee par (es valeurs d'ac mtes des composants meta[hques
de l'alliage, les pressions d'oxygéne et les affinités relatives des éléments avec l'oxygéne.
En bref, le développement d'oxydes dans les alliages peut étre décrit comme un
~ processus séquentiel. Quelques couches d'oxydes se forment initialement, puis la plus
~stable prédomine graduellement, Par avoir un recouvrement total, l'oxyde doit avoir une
meilleture stabilité que les autres phases et la cinétique de formation de celul-¢l est
~ favorisée et s'oppose en méme temps 4 la formation d'une sous couche discontinue,

Dans le contexte de ce chapitre, nous nous intéressons & la réaction du fer, du
,:mo"lybkdéné et du chrome avec l'oxygéne pour &tre les éléments les plus formateurs |
d't:xydés de l'acier 10 CD 9.10. Différents oxydes peuvent se former. On peut observer
dans le cas du fer @ 565°C (Figure IL.1) que deux oxydes sont thermodynamiquement
stables, Fez04 et Fe;03, Pour le chrome seé sont fes oxydes de type CrO; et Crgog, et enf‘ n
~ pour le molybdéne il s'agit de 'oxyde MoO;,

1200 ’ Wustite Magnatite Haematite
14 E60 w0t [ Fe Fe,0, 0
¥ +
- 1100f
3]
o
9 w0 2w ]
g
g ‘
E 8001
| @+ Fel
800r  sy0°C
a+ Fﬂa°4
. 7 ; ki _ , i l o i
22 24 26 28 30
i Oxygen wik | %
¥ P
FeO FeaOy Fe,04

Figure ILI ; Dlagramme d'équilibre Fer-Oxygéne montrant les varfétés d'oxyde de fer
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Chaplire Il
IL3.- INFLUENCE D'UN MILIEU OXYDANT SUR LE COMPORTEMENT EN FATIGUE
DE MATERIAUX METALLIQUES

Bien que ce chapitre concerne le comportement en fatigue oligocyclique sous vide
4 565°C, nous tiendrons compte des études de la littérature relatives & ce sujet afin de
comprendre le réle de 'oxydation mais également & des études d'essai de fatigue sous -
contréle d'oxygéne. ‘

IT 3.1.- Généralités

Selon la littérature, les effets d'oxydation sur le comportement en fatigue sont
studiés a partir de deux approches différentes et qui en méme temps sont trés ,p‘tOCheS; |
Une de ces méthodes consiste & contrbler la pression partielle d'oxygéne du milieu et
montrer son incidence sur les propriétés de fatigue. L'autre réside en l'utilisation d'un
environnement sous vide pour éliminer complétement leffst d'oxydation et analyser le
comportement en fatigue.

L'interprétation de linfluence de {'oxydation sur le comportement en fatigue oligocyclique
est compliquée du fait de la présence d'un oxyde qui modifie la formation de la
microfissure et inversement, les processus d'oxydation sont perturbés en présence 'dfuris
fissure. ol
Le fait le plus récurent de l'oxydation concerne les durées de vie des matériaux. Les
expériences de fatigue oligocyclique et de fatigue propagation effectuées sur de nombreux
métaux purs et alllages, & température ambiante et & température élevée, indiquent des
perforrmances supérieures sous vide qu'a l'air, |
L'oxydation en état stationnaire est associée a une cinétique parabolique de gain de poids
et d'augmentation d'épaisseur, En fatigue oligocyclique, la durée de vie est réduite quand
la croissance de microfissures est accélérée par l'action de I"atmosphére oxydame; Par
conséquent, avec les surfaces libres formées par fissuration, les conditions d'oxydation en
état stationnaire sont probablement difficiles & obtenir et il existe done un régime ol Jes
effets cinétiques sont trés importants et ol 'oxydation des éléments d'alliage prédomine.
Le comportement des couches d'oxyde formées en fatigue & température élevés va
dépendre du type de sollicitation imposée. Par exernple, les cycles thermiques péU\!eni
avoir une grande influence sur I'adhérence de la couche a cause de la différence entre les
coefficients de dilatation thermique du substrat &t de F'oxyde. En général, un oxyde s0uS
compression a un coefficlent de dilatation inférieur au substrat et peut s'écailler plus
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.,facllement soua cyc!es thermnques“’ L‘mﬂuence de charges cychques en faﬂguef il

~ oligocyclique se caractérise par une perte de 'adhérence de la couche, & Hnterface du
: méta! car les amplitudes de déformation appliquées sont st wérreures 4 celles ncessaires -
- pour fracturer Ia couche d'oxyde. L’observatnon systemathue des ﬂssures montre que la

presenc;e d‘une couche fragile et dure entraine un amorg.‘ge de ﬁssures précoce, et qUe' o [

les concentratxons de contrainte en téte de fissure facilite 1t « propagation de celles-ci & g
Hnteneur du métal®, (N

 Le role de l’oxydat:on dans Ia croissance des fi ssures 3 tsmpérature Slevés est rendutft

d l:cat parla presence d'effets de fluage. Doric les mécanismes de propagation de ces

o fi ssuires doxvent prendre en compte la réversmrhté de la décohésion par ¢isaillement de la
' téte dela fi ssure, laccés de | enwronnement en téte de fissure, le blocage par un oxyde, :

etla capacité de renouveler la téte de fissure dans I'environnement. s
La surface de métal fraiche en féte de fissure, lors de l'ouverture est extremement active .
ch:mlquement L'oxyde se forme rap:dement suivant la quantité d'oxygéne Atempérature

élevée, les vitesses d'oxydation augmentent et le profil de la téte de fssure peut changer,_

o de maniére signific cat;ve lors de l‘appl cation de la charge de sollicitation, & cause dek |
- ‘;onyde forme, e
- Deux mécanismes de base permettent d’expliquer les réductions de vie en fatigue a l'alr, :
Le premier considére que les bandes de glissement formées par plasticité cyclique
deviennent des régions de concentration en oxygéne élevée & cause de la production de
facunes induites par la déformation. L'oxygéne dissout empéche alors l’eress;oudage des
. lvres de fa fissure et accélére Iévolution de la bande de glissement en microfissure
 (Figure I12),

 Une autre explication repose sur le fait que f'oxyde est un revatement dur en surface de
l'acier. Sous contrainte cyclique, les dislocations s’accumulent prés de la surface, en e

dessous de ['oxyde, favorisant ainsi la formation de cavités qui évoluerorit par la suite en

B ﬁssure (Figure IL3).
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‘II 3 ?. - lnﬂuence de |a press:on part;elle d’oxygene sur la faﬂgue propagaﬁon o

- etsur la fatigue oligocyclique. -

‘”Fatlgue propagation : « , |
L nﬂuance de la pression d oxygéne sur fa vitesse de prapagation des fissures par
fahgue peut se manifester de deux maniéres. Le premier type de comportement est

caracténs:& par une courbe en forme de « S » (figure T.4), avec deux plateaux (zones de :
| _basse et haute pression) ol la vitesse de croissance de la fi issure est presque constante :

: —“quand Ia press;on augmente et une régcon centrale, ol la vntesqe de croissance de la

A 'f“ssuxe aUQmente fortement avec la pressnon. Ceci est observé sur ['acier moxydabfe; .

; aUStemﬂque Z2 CND18-12, les aciers 4 haute résistance mécanique et le plomb. Le
second ‘comportement possnbe observé pour l'or, le cuivre et ['aluminium montre une
:j}vanation continue de la vitesse de propagat:on en fonction de la pressxon partielle
'_d oxygéne sans presence de plateaux.
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Figure I1.4. Effet de la pression d'oxygéne surla vitesse de propagatlon
de flssure sur ua acier Inoxydable AISI 316L(Z2CND18-12) & 500°C 7

Fatigue Oligocyclique : ,
, L nfluence de l’oxydatmn en fatigue oligocyclique a été étudiée pour la premiere
| fQ.IVS:\ par Achter sur un acier inoxydable 216 et sur le nickel, puis modélisée par Coffin .

: Deux types de comportement ont &té observées pour des métaux de pureté relativement

élévée. Le premier type de comportement correspond & une diminution continue de la
| ",dur“ée de vie quand la pression d'air augmente, comme dans le cas de Paluminium (Figure
1L5a). Le d‘eUxiéme type de comportement est caractérisé par une courbe en forme de
S » (FigureiLSb), avec deux plateaux (zones de basse et haute pression) ol laduréede
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Vie est constante et une région centrale, ol la durée de vie diminﬁé'a‘\\'/éb laugmentation
de la pression d'oxygéne, comme pour le plomb. Les variations continues de durées de
vie avec la pression d'air (cas de I'aluminium) sont expliquées uniquement & partir des
changements de vitesee de prope 3ation de fissure mais sans ohangeme‘nf de mécaiﬁisme; o
de propagation. L'existence de coutbes en « S» (cas du plomb) est asscciées' 5 une
changement de type de ruplure, intergranulaire ou tra. sgranulaire. La durée de vie est :
supposée dépendre de 'endommagement par la croissance de fissures de faﬁgue etpar
le processus d'adsorption, considéré comme une couche d'atomes doxygene sur !ak -
surface libre de la fissure et puis la formation d'une couche oxydée, %

Lln‘ - L ) 3, " ¢ S A "
§r at
4 4 "1 LA
1 ALUMINICM jil -

(33
<
o
1 =
2 »E
F
Eo-Y

3 . /—.‘ / * [
8 ¥ P A

Y 1
s

, yaN

ool it 2k //

4 . L
i 3/ , : M S = /Z

eycles

1

: by 4 A
[0l ' & B <~k v i 5 k. H i , ‘LB) * * * ]
16 i Eiicuisisita Ko ~
0 0t M 10 W 16w et 10% 10 10 100 10‘ 101 10’ m, 10" mﬂ s g 10 g m.d L
Pregsura {mm, mercusy) ‘ Pragsure (mim, marcuty} - : &
(a) . (b}

Figure 11.5: Variation de la durée de vie avec la pression d'air
pour I'aluminiurm (a) et pour le plomb (b)®

I1.3.3.- Comportement des matériaux métalliques et alliages en fatlgue"
oligosyclique sous vide "

Résistance & [a fatigue

Les essais de fatigue sous vide conduisent & un retard considérable de V'amorgage
des fissures par rapport aux essais menés a l'air. ll est remarquable que méme pour des R
alliages sensibles & l'oxydation, la résistance & la fatigue oligocyclique & température
ambiante est nettement accrue: dans le vide par rapport a 'air comme le monire la Figure
1.3 & propos d'un acier inoxydable austénitique Z2 CND18-12 et un alliage de titane Ti-
BAL4V © Ppour Pacier inoxydable considéré, la déformation cyclique & Pair conduit 2 un

amorgage de fissures dans les bandes de glissement (plus nombreuses a V'air que sous
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vide) alors que, sous vide, les Joints de grains constituent des sites d'amorgage. Quant &
l'alliage de titane, les différences de durées de vie ne sont attribuées qu'a une densité de
microfissures plus faible sous vide qu’a I'air, Les auteurs soulignent que la vapeur d'eau
contenue dans I'air joue un réle important sur cet endommagement.

107 ¢ V r T '“;'7;'/1,%»1 BRE 10'2; LAY T I
z Ti-6Al-4V ] : 316 L
Bi-modal | 20°C
20°C
102k N 1
N g, » .
e - 4 10 \\O\
< :
107°¢ ]
Ll e AIR ] o Al
'l o VACUUM 3 4 o VACUUM
10 el
107 bl i 10° 10° 10° 10
10° wa (cyc'es)m Nf (cycles)
(a) ' (b)

Figure I1.6 : Résistance & la ;atigue a I'air et sous vide & T=amb
d'un alliage TI-6Al-4V (a) et d'un acier 316L (Z2CND18-12) (b)

Notons également l'importance de la valeur du vide. En effet, sous ultra vide, des
expériences montrent que quelques secondes suffisent pour que des molécules
résiduelles dans I'atmosphére forment une couche sur la surface libre du métal affectant la
nature de la fissure ‘9,

Dans le cas d'aciers sensibles aux réactions d'oxydation, les différences de résistance a la

atgue sont particuliérement évidentes et plus ou moins accentuées par la forme du
signal, quand on passe d'essais & l'air & des essais sous vide (Figure 11.7).
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Figure 11,7 : Résistance & la fatigue de divers alliages & I'air et sous vide,
Les zones délimitées a I'alr et sous vide regroupe 19 alliages.

Dans le cas d'un acier 10 CD 9.10 (& microstructure ferrito-perlitique) Hecht et al.t'?
observent lors d'essais de fatigue a 500°C et a Ag=1.0% que l'introduction de temps de
maintien en compression (120 s) ou en traction (120 s) n'ont aucune incidence sur les
durées de vie a I'air, En revanche sous vide, les durées de vie sont supérieures & celles
obtenues & l'air, mais le maintien en fraction est plus dommageable que celui en
compression. L'amorgage et la propagation des fissures sont transgranulaires pour les
essais a I'air mais mixte pour les essais sous vide. Sous vide, la plus faible résistance a Ia
fatigue observée, s'explique par la présence de cavités semblables a ce qui pourrait étre
produit par fluage.

Tsujii et al. %, présentent un modéle du processus d'amorgage et de propagation de
fissures dans un acier a 5%Cr1%Si ~ fatigué a I'air et sous vide. A I'air, 'endommagement
par fatigue se produit en surface suite a la formation d'extrusions et & l'effet de l'oxydation.
Dans le vide, la présence des défauts en volume constituent des sources de fissures

internes qui assisteront a la formation de |a fissure fatale.

"Acier H11 (0.37% C, 1% Si, 0.4% Mn, 0.010% P, 0.002% S, 0.10% Ni, 5% Cr, 1.2% Mo, 0.5% V, Bal .Fe)
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Effet du vide sur le comporteméht des dislocations.,

Les premieres études qui mettent en évidence le réle des dislocations sur le
comportement en fatigue sous vide, ont 4té effectuées par Kramer et alf'® Ces
recherches proposant que les structures de dislocations varient avec I'environnement.
Cette suggestion a été émise pour expliquer 'augmentation de la durée de vie en fatigue
sous vide de I'aluminium par rapport & I'air. Dans leur démarche, ces auteurs supposent
que ['absence de couches d'oxydes favorise la montée des dislocations & la surface.

Alekseev et Grinberg™ suggérent que linfluence du vide sur la fatigue
oligocyclique présente trois caractéristiques importantes : (1) un durcissement préférentiel
de la surface, (2) formation d'une structure de dislocations et (3) la concentration de la
déformation plastique en bandes persistantes de glissement. Le vide augmente le nombre
de bandes de glissement et durcit la surface, laissant penser que le vide active un nombre
de sources de dislocations plus important qu'a lair. Cette hypothése a été prouvée
expérimentalement par la mesure du nombre de bandes de glissement dans un
monocristal de cuivre déformé & I'air et sous vide en fatigue. Pendant tout le processus de
fatigue, le nombre de bandes de glissement a la surface de I'éprouvette cyclée est plus
grand sous vide qu'a I'air, a nombre de cycles identiques.

Finalement, les différents travaux en fatigue sous vide ont permis d'établir que dans
le traitement théorique de mécanismes physiques sur ['effet de I'environnement, il faut
prendre en compte les suppositions suivantes :

1. La fatigue est un processus d’endommagement mécanique résultant d'un cumul
de déformation plastique. Le cyclage mécanique est la source d'apparition st de
multiplication de dislocations, de leur arrangement en configuration typique (ex:
cellules) qui donne lieu a I'amorgage de tissures et & leur ¢roissance. La vitesse
et les mécanismes de propagation de fissures dépendent de la configuration et
du comportement des dislocations dans la zone plastique en téte de fissure.

2. La surface et les couches absorbées et adsorbées jouent un rdle important dans
la déformation plastique et la rupture sous les conditions de collititauun i "2
considere que dans un premier temps, les dislocations se forment et bougent &
la surface en méme temps que dans le centre, L'étape suivante est une
conséquence de ['accommodation irréguliére de I'étape précédente: une
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76

couche avec une densité considérable de dislocations est développée pmche de
la surface et inhibe la déformation plastique en volume.

En général, les conditions d'environnement affectent les processus de
déformation plastique a la surface et donc les propriétés mécaniques,
conséquence d'un changement des mécanismes physiques, chimiques ou
physico-chimiques du matériau.
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IIA.— TECHNIQUES EXPERIMENTALES
I1.4.1.- Essais de fatigue a chaud et sous vide

11.4.1.1.- Machine et éprouvettes de Fatigue

Afin d'éviter tout risque de dispersion des résultats par 'usage d'une autre machine
d'essal et d'un autre type d'éprouvette, nous avons utilisé la méme machine et le méme
type d'éprouvette décrits dans le chapitre précédent. Nous avons congu puis construit un
montage permettant d'effectuer des essais de fatigue sous vide jusqu'a une pression
proche de 10 Pa,
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Figure I1.8 : Schéma du montage & chaud sous vide
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L'éprouvette ainsi que les écrous de serrage des mors inférieur et superieur sont placés
dans un tube de silice. Les extrémités de ce tube comprennent des joints toriques
assurant 'étanchéité du systéme. Un passage étanche dans la bride porte-joint
supérieure, permet a'introduire un thermocouple de type K pour mesurer la température.
Le pompage est assuré par une pompe turbomoléculaire ALCATEL. (Figure I1.8 et IL9)

Figure I1.9 : Montage a chaud sous vide

Compte tenu de l'isolation de I'éprouvette, il n'est plus possible de mettre en contact
des tiges de renvoi en alumine pour controler la déformation. La mesure de la déformation
de I'éprouvette s'effectue de maniére indirecte en mesurant le déplacement relatif de deux
points situés hors du tube en silice. Ce déplacement est mesuré par un capteur de
déformation & jauges de déformation fixé sur deux tiges d'alliage d'aluminium. Une
calibration est alors nécessaire pour relier la déformation réelle de I'éprouvette a asservir &
la déformation indiquée par I'extensomeétre place a l'extérieur. La figure 1110 montre que
cette démarche expérimentale est tout & fait fiable. En effet les valeurs de contraintes
mesurées par un asservissement de l'amplitude de déformation a I'aide d'un capteur
positionné sur I'éprouvette ou en dehors sont similaires.
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Figure 1110 : Vérification de I'étalonnage entre les essals effectués avec le captour

positionnée sur i'"éprouvette (Int) et ceux effectués avec le capteur
positionné & l'extérieur de I'éprouvette (Ext)

I1.4.1.2.- Paramétres standards des essais et grandeurs mesurées

Les essais ont été effectués a une température de 565 °C sous un vide atteignant
en moyenne 10 Pa. L'ensemble des essais a été effectué pour des variations de
déformation totale Ag; variant entre 0.4% et 2%. Le signal de pilotage de la déformation est
triangulaire alterné de valeur moyenne nulle (R. = -1) et la vitesse de déformation est de
410%™,

Dans tous les cas de figure, les essais ont été menés a rupture. Dans le cas des
aciers V35F et VB5F, des essais supplémentaires interrompus a 26%, 50% et 75% de la
durée de vie ont été effectués.

I1.4.2.- Caractérisation de la couche d'oxyde

Pour caractériser les couches d'oxyde extraites apres essai de fatigue oligocyclique
& l'alr, la technique de diffraction des rayons X a été employée. Ces analyses ont été
effectuées & l'aide d'un diffractometre SIEMENS avec une anticathode type CoKa
(A=0.1789 nm).
Les mesures des couches d'oxyde adhérantes sur les différentes éprouvettes, leur
identification et la reconnaissance des composés intermétalliques ont été effectuées a
grice & un microscope électronique a balayage (MEB) Philips 525M, muni d'un détecteur
EDX, & partir des signaux d'électrons secondaires et de rayons X.
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I11.5.- INFLUENCE DE L'OXYDATION SUR LE COMPORTEMENT E‘N FATIGUE
OLIGOCYCLIQUE A CHAUD DE L'ACIER 10 CD 9.10

I1.5.1.- Méthodologie

Les différents résultats obtenus lors des essais de fatigue oligocyclique & chaud et
sous vide sur les nuances de l'acier 10 CD 9.10 sont rassemblés dans le tableau II.1 pour
l'acier V85F et 112 pour I'acier V35F. Dans ces tableaux, nous avons répertorié le niveau
de déformation totale, la durée de vie et les valeurs d'amplitude de déformation totale
(Aey2) , plastique (Aep/2) , élastique (Aee/2) et de contrainte (Aa/2) au cycle stabilisé (a la
mi durée de vie). Les valeurs de (Aep/2) et (Ase/2) des essais sous vide ont été extrapolées

a partir des essais effectués a l'air.

Pour chaque acier étudié, nous montrons les représentations graphiques de :

(a) l'évolution de 'amplitude de contrainte en fonction du nombre de cycles en
échelle bilogarithmique, ,

(b) I'évolution de 'amplitude de contrainte en fonction du pourcentage de la durée
de vie en échelle linéaire

(c) I'évolution de la variation de la déformation plastique & mi durée de vie en
fonction de la durée de vie (N,) en échelle bilogarithmique (Courbes de Manson-
Coffin).

Des observations complémentaires en microscopie optique (MO) et MEB sur la

surface de la partie utile de I'éprouvette et sur des coupes longitudinales des éprouvettes
ont été effectuées pour les deux aciers analysés,
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1152 Comportement sous vde d'un acier 10 CD 910 3 structure
majoritairement ferritique.

L'analyse de I'acier VB5F en fatigue sous vide permet d'identifier le comportement
sous sollicitation cyclique d'un acler 10 CD 9.10 vieill, 4 structure majoritairement
ferritique.

N° essai | Act (%) Aeyz (%) AEpIZ(% Atei2(%) | Aciz(MPa) Nr
—A271 0400 | 0200 | 019 0.087 199.0 22300
A272_ | 0400 | 0200 | 0425 | 0.075 2005 21300
- A267 0.800 | 0.400 0320 | 0.079 212.0 6500

A277 | 0.800 0400 | 0326 | 0.074 210.0 7780

A262 | 1200 | 0600 | 0518 0.082 2496 | 2200
_ p263 1200 | 0.600 | 0510 | 0.090 | 2475 2100
__A278 | 2.000 1.000 | 0.89%4 0106 | 2585 | 600
_A279 2000 ( 1000 | 089 0104 | 2550 600 _

S ' T Tableau ILI:

Résultats des essais de fatigue ollgocyclique & T-565°C sols vide de la nuance V85F
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Figure IL11: Acier 10 CD 9.10 Nuance V85F
(a) Evolution de 'amplitude de la contrainte en fonction du nombre de cycles.
(b) Evolution de l'amplitude de la contrainte en fonction du pourcentage de la durée de vie

Le corportement en fatigue & 565°C sous vide de l'acier V85F ne différe guére de
celui obtenu & I'air en terme d'évolution des contraintes au cours du cyclage (Figure IL.11),
Une phase de durcissement précéde toujours une longue étape de stabilisation, dont Ia
durée cle vie varie en fonction du niveau de déformation. Cette période de stabilisation est
atteinte d'autant plus rapidement que I'amplitude de déformation est élevée.,

La conduite des essais sous vide implique toutefois des différences par rapport aux
essais & l'air, En effet, une différence notable apparait au niveau des durées de vie
(Figure 11.12). Sous vide, les durées de vies sont 5 fols supérieures (tableau I1.1) 4 celles
mesurées a 'air pour les bas niveaux de déformation (Ag, = 0.4% et 0.8%) et de 3.5 fois
pour les hauts niveaux (As, =1.2% et 2%). Une seconde différence concerne la chute de
contrainte qui apparait vers 90% de la durée de vie dans les essais sous vide au lieu de
75% de la durée de vie & l'air (Figure I1.11b). Cela semblerait indiquer une propagation en
volume plus rapide sous vide gu'a l'air de la fissure principale. Enfin, nous pouvons
remarquer une différence de 10 a 30 MPa entre les contraintes mesurées sous vide et les
contraintes mesurées lors des essals a l'air, @ niveau de déformation identique (Figure
I1.13).

82



Fatigue oligocyclique : 10 CD 9.10 oxydation et vide

10 = | i e ((‘I(! T T T i | i”l"{o"iag; e
: : be oo VESE Al
| : ; 3 et VBSF Vide
8 & I 3
rE A e
L I ‘?
e A ]
22 |
1, . 3
SE o4 b S 4
0 :
g L 3 ,
s 3 1 [ remp | sesvc
. . Matédrlau V85F
.04 OO SRS S v‘|oni . i mmbodacbidi s AR A O T R I W ) _Vnesse’ ,4'10‘35“ )
100 1000 10 10°
Durée da Vie N
Figure II 12 : Courbe de résistance & la fatlgue pour I’acler V85F
460 Ty ! T I|lhl1 i ll}l"’ (il ot 0 0 77 M it it M i 1 1
T : ] o 2.0%A198 Alr
’g‘:‘ 350 ; .................................. ARRELRIIES .i ...... rerense mj 2.0% A279 Vide
£ a50 :. ....... e ............. PP e B | & 0,8% A177 Alr
A : -" ; ! 3 Y 0.8% A277 Vide
£ o280 B - = -
g ¢ ":
6 200 & -
o L pe
2 e B J
2 150 | ]
R » 3
g b p
S 400 Feroraee e fesennaan .,.-: ’
Ef‘ E : 1 Temp 565 'C
: 50 :... ......................... O N o . ,5 Mﬂléﬂau‘ VGSF
0 3 IWERRL] bbb atial 3 Lenoui i ;uni (AR RS z Vitagse 4.1045.1
1 10 100 1000 10* 10°
Nombre do Cycles N
400 =y usu; T l|§!li3 TErTYErY =T le'll‘ LIRS St e 3 8 24 t
- : ; l o 1.2% A182 Alr
¥ L § | 1.2% A262 Vido
£ 300 b o Lo 0.4% A178 Alr
g o : : ,
B oppn B o e _3 .Y 0.4% A271 Vide
= 250 [ : : 9 » 2
§ ) - o WOGEG 8 DERHEN B O wae A : 1
[l B - M 4 . -q
8 200 & i ~:"V ......
I St B
d 150 :.... . PR e v,.. N
2 3
g 100 .:., e e A e e iR e ee o
gr R Temp 585 °C
< 50 ot T Matérlau VE5F
(] 3 Sl A, el n‘i PR RERT] ! o desei il PRRITE Vitagse 4‘10.3 3.'
1 10 100 1000 104 10*

Nombre de Cycles N

Figure II1.13: Acier 10 CD 9.10 Nuance V85F

Evolution de I'amplitude de la contrainte en fonction du nombre de cycles sous vide et & I'alr
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Des observaﬁdns en MO et en MEB ont été effectuées | suf désy coupes
transversales pour des échantillons rompus par fatigue & l'air et sous vide pour deux
amplitudes de déformation (Ag = 0.4 et 1.2%), Les éprouvettes rompues par fatigue a I'air
présentent de nombreuses micro fissures amorcées a la su-face qui se propagent vers le
ceeur de I'éprouvette (Figure I11.14). La densité de fissures es. nettement plus élevée pour
Pessai mené & haut niveau que pour celui mené a faible niveau de déformation (Figure
II.14a et ¢). Ces fissures peuvent présenter des dimensions supe rieures & plusieurs tailles
de grain (Figure I1.14b et d). Dans le cas des essais effectués scus vide, la présence de
telles fissures s'est avérée rare. De plus, les rares micro fissures observées avaient une
dimension inférieure ou égale a la taille de grain du matériau (Figures IL.15a et ¢).

2 P

Figure I1.14 : Acier 10 CD 9.10 Nuance V85F
(a), (b) micrographles optique et électronique a balayage aprés fatigue a l'alr 4¢20.4%
(¢), (d) micrographies optique et électronique & balayage aprés fatigue & 'alr 4e=1.2%
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Des observat[ons dans des regians plus eio;gnees de Ia surface montrent
lexistence de fissures nondébcuchantést (Figures IL15b et d). Ces fissures sont
généralement associéss 4 la présence d'mclusions ou observées & proximité d'un joint de
grains dans le matéiau,
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Figure I1.15 : Acier 10 CD 9.10 Nuance V85F
{a), (b) micrographles optique et électronlque & balayage aprés fatigue sous vide 45=0.4%
(¢), (d) micrographles optique et électronique & balayage aprés fatlgue sous vide Ae=1.2%.
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Chapitre Il

I1.5.3.- Comportement sous vide d'un acier 10 CD 9.10 a structure ferrito-
bainitique

L'analyse de 'acier V35F en fatigue sous vide permet d'identifier le comportemnient
sous sollicitation cyclique d'un acier 10 CD 9.10 vieilli, a structure ferrito-bainitique.

N® essai Aet (%) Aeva (%) | Depiz(%) | Aeei2(%) | boiz(MPa) | Nr

A304 | 0.400 0.200 0.110 0.090 163,0 >650000 |

- A305 0.400 0.200 0.099 0,101 2020 | 13090
A307 0.400 0.200 - - 985 | »50000
A308 0,800 0400 | 0315 0.085 200.0 10500 |
A309 0,800 0400 | 0.320 0.080 2150 | 4560 |
A310 0.800 0.490 0.308 0.092 187.0 | 9600
A311 | 1.200 0.600 0.510 0090 | 219.0 | 1800 _
A316 1,200 0.600 0.480 0.120 2320 1900
A319 2.000 1,000 0.860 0.140 2740 | 600
‘A320 2.000 1.000 0.830 | 0.170 2350 | 707

Tableau I1.2:

Résultats des essals de fatigue oligocyclique & T=565°C sous vide de la nuance V35F

400 YT T T AR 1 Ty ™ ‘
. ] e 2.0% A319
F : 1.2% A316
E 300 o 3 5 0.8% A308
] I 3
£ & . e Y 0.4% A304
At of
5 L -
9 200 , ]
3 : 3
S 450 o e
o £ ] ;
g 100 S Miliey Vide
E N 10 Temp | 565'C
< 60 F 8 3 |_Matériau VasF
0 F ERYeT) Lotmautpsad RIS ) ‘u& i :n{- Vitesse 4;166’13"
1 10 100 1000 104 10°

Nombre de Cycles N
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(b)
Figure I1.16: Acler 10 CD 9.10 Nuance V35F
~ (a) Evolutlon de I'amplitude de la contrainte en fonctlon du nombre de cycles.
{b) Evolution de I'amplitude de la contrainta en fonction du pourcentage de la durée de vie

Contrairement & l'acler V85F, le comportement en fatigue a chaud sous vide de
facier V35F (matériau biphasé) (Figure I116) différe de celui & l'air. En effet,
l'adoucissement cyclique observé er début de cyclage a P'air est beaucoup plus modérg,
méme supprimé pour ['essal & haut niveau de déformation. En revanche, pour l'essai
mené a Ay = 0.4%, notons qu'au dela d'une certaine quantité de déformation plastique
‘cumu‘lée, l'acler V35F présente un adoucissement secondaire trés important. Par rapport
aux essais menés a I'air, les durées de vie sous vide sont environ 6 fois supérieures pour
Agy = 0,8%, 2.1 fois pour Aey=1.2% et 2.6 fois pour Agt = 2.0%. Pour les essais effectués &
déformation totaie de 0.4%, la durée de vie est supérieure a 50 000 cycles, borne
conventionnelle délimitant le domaine de la fatigue oligocyclique & partir de laquelle 'essal
a été stoppé (Figure I1.17),
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Figure [1.17 : Courbe de résistance & la fatigue pour I'acier V35F
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Figure I1.18: Acler 10 CD 9.10 Nuance V35F

Nombre do Cycles N

Evolution de I'amplitude de Ja contralnte en fonction du nombre de cycles sous vide et & I'alr
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- Fatlgue oligocyclique : 10 CD 9.10 oxydation et vide

“Les observations effectuées en MO (Figures IL19a, 11196, I1.20a, et I.20b) et en

MEB (Figure I1.19b, 11.19d et ',Im('):o).méntr’ent que l'amorgage se produit & la surface des

~éprouvettes et que la propagation des fissures s'effectue vers le cosur de I'éprouvette, que

ce soit & V'air ou sous vide, de maniére iréaHSQranu!airer sans aucune préférence par rapport

au type de grain. Contrairement & l'acler VB5F, nous n'avons pas constaté la présence de
fissuration interne dans aucun cas sur l'acier V35F,

c) (d)
Figure 119 : Acler 10 €D 9.10 Nuance V36F 7
(a), (b) mizrographles optique et électronique & balavage aprés fatigue & lalr 46=0.4%
(c), (d) micrographies optique ef électronique & balayage apris fatigue a I'alr Ae=1.2%
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s A8HS
200 pm

(c)

Figure I1.20 : Acier 10 CD 9,10 Nuance V35F
(a) micrographis optique aprés fatigue sous vide Ae=0.4% ,
(b), (c) micrographies optique ot électronique & balayage aprés fatigue sous vide 46=1.2%

I1.5.4.- Discussion

Les essais de fatigue oligocyclique effectués & 565°C sous vide sur les nuances
V85F et V35F d'acier 10 CD 9.10 ont permis de metire en évidence deux faits
remarquables par rapport au comportement de ces matériaux cyclés a l'air :

o des durées de vie nettement plus élevées sous vide

e des valeurs de contraintes cycliques plus élevées sous vide
Le falt que les valeurs de contraintes soient plus faibles lors des essais & l'air que

sous vide ne peut s'expliquer par un calcul erroné qui ne teindrait pas compte de la
couche d'oxyde qui se forme lors de 'essai. En effet, la prise en compte de la présence de

80



Faﬂgue oIigocyclque 10CcD 9,10 oxydation et Vlde-. -

Sa couche doxyde dans le calcul de ia contramte ne ferait qu accroutre !écart De plus, -
lépaisseur de ces couches est trés falble. Cette singularité a déja été observée sur
dautres métaux®3* soumis & des charges cyclique et monotone, et est généralement
attribuée & une plasticité beauaoup moms locahsee en comparaxson a l'air, R. Wang et
. al{® ont observé sur des monacristaux de cuivre que la formation de bandes persistantes
 de glissement (BGP) est plus dense et uniforme sous vide qu'a l'air, lls concluent que le
degré de la localisation de la déformation dané les BPG est ainsi réduite sous vide.
Abduluyaed et al"® observent lors d'essals de traction monotone effectués & 673 K sous
vide sur un acier inoxydable austénitique Z2CND18.12 une augmentation d'environ de
15% de la limite d*élasticité par rapport aux essais conduits a I'air. Cette différence est
expliquée par un effet d'adoucissement de la surface contrélée par I'environnemert,
surface qui possede des concentreurs de contrainte aux endroits ol Foxyde est fissuré et |
aux joints de grains. Dans notre cas (fi gures IL11a et IL16a), au premier cycle de 5
sollicitation, les valeurs de confrainte sont similaires pour tous les environnements
“confondus, et ce n'est qu'a partir d'une certaine quantité de déformation plastique cumulée
que ['effet se manifeste. A I'air, la présence d'une couche d'oxyde augmente dans un
premier temps la densité des dislocations 4 la surface favorisant ainsi une accommodation
localisée de la déformation. De plus, l'oxyde fragile fournit rapidement des concentreurs
de contrainte et facilite I'amorgage de fissures trés CQUﬁéSr, consommant ainsi une part
d'énergie et réduisant celle disponible pour activer les sources de dislocations, Cette
localisation de la déformation prés de la surface produit un adoucissement qui peut
Influencer significativement la contrainte macroscopique des éprouvettes déformées.
Sous vide, le mécanisme est inversé, les dislocations peuvent s'échapper & l'extérieur, le
nombre de sources de dislocations augmente et produit une distribution plus homogéne
de la déformation, repartie dans un volume plus grand.
La densité de dislocations sous vide est beaucoup plus importante qu'a Pair conduisant 4
un durcissement plus prononcé et I'énergie consommée aux premiers cycles est
niajoritairement concentrée au phénomeéne de création et de mouvement des dislocations.

Les résultats de notre étude mettent nettement en évidence le réle de la présence
ou de Pabsence d'une couche d'oxyde sur fes mécanismes d'endommagement par
fatigue. De foute évidence, I'amorgage d'une fissure par fatigue se produit dans des zones
oll réside une concentration de contrainte. Nos analyses indiquent que celles-ci peuvent
se trouver a la surface du matériau de maniére conventionnelle mais également dans le
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volume Les sites potentiels d amorgage de ﬂssure en surface sont en général les znnes
oll des concentration de contraintes se forment par plasticité cyclique: pled d'une
extrusion, intrusion, macle, joint de grain. La présence d’un revétement peut accélérer Iz
formation d'une microfissure en surface et réduire les durées de vie. Les fissures
amorcées lors des essais de fatigue & l'air peuvent résulter de la concentration de
contrainte induite soit par 'évolution du relief de la surface consécutive a 'émergence de
bandes de glissement ou par la présence de la couche d’oxyde qui se forme au cours de
cyclage,

-9-._—..———-_.

Lttt e R TN

(c) (d)
Figure I1.21 : Micrographles MEB du 10 CD 9,70 pour la nuance V85F

(a) Surface aprés fatigue a I'alr Ae=1.2%, (b) Coupe longitudinale aprés fatigue sous vide JE;-OA/
(c) et (d) Surface aprés 15865 cycles de fatigue sous vide A&=0.4%

Les figures 1L.21(a, b, ¢, d) mettent en évidence les différences de topographie en surface
des éprouvettes de l'acler V85F. Derriére la couche d'oxyde des éprouvettes cyclées &
I'alr {figure 11.21a), les extrusions sont moins nombreuses qu'en surface des éprouvettes
cyclées sous f{de (figure Il21c et d). Par ailleurs (figures I.21% et IL.21d) notons
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 ! exi stence d’une seconde phase intuméfallsque en volume eten surface qui a un 1mpact o

. ‘probabie sur i'endommagement par fatigue,
Sur certaines des ‘eprouvettes, l aeté possible de mettre & nu le matéria par retrait de la

Y couche d'oxyde

F nalement la mtcrostructure de lamer V35F apparaut plus favorable que celle de

kl’acuer V85F vis a vis des propnétés de fatigue oligucyclique & 565°C sous vide. A bas |

v mveaux de déformation, Iinfluence de Ia bainite se traduit par une nette amélioration de la
durée de vie sous vide. D*autre part. les mveaux de contrainte pour l'acier V35F sont plus
élevés que ceux de faci er VBSF quel que soit le niveau de défotma’non appliqué sous vide

etal’i

1 e e
: | -k~ V35F vide
| et Y BEF Yida
~—a—- V3I5F alr
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Figure I1.22 : Courbe de résistance & la fatigue de I'acier 10 CD 9,10
nuances V35F et VB5F sous vide et & l'air ,
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Chapitre ll R
IL6.- CARACTERISATION DES COUCHES D'OXYDE FORMEES EN COURS DE
CYCLAGE | e

Puisque la formation d'oxydes provoque une évolution de la microsiructure des
aclers cyclés a chaud, une description est ici proposée. La figure 11.23 montre le spectre
de diffraction de Rayons X de la couche d'oxyde qui s'est décollée & Ia fin d'un essal de
fatigue & chaud et & I'alr de Vacier V85F. L'identification du diagramme montre que les
oxydes présents ont été identifiés comme; Fe,03, Fe;04, CrOzet MoO;, '

2600

2000 -

1600 -

1600 |~

500 |-

countsiseconde

500 ! ol | L. ! }
0 20 40 60 80 100 120 140

Figure I11.23 Spectre de diffraction rayonsx des oxydes formés & chaud dans l'acier 10 CD 9,10

Nous avons effectué des analyses par spectrométrie EDX (Figure I1.24a, b et ¢) sur
la couche adhérante entre I'alliage et la couche d'oxyde, la couche d'oxyde et la couche
d'oxyde en téte de fissure pour le matériau V35F, Celles-ci montrent que la couche
adhérante est constituée majoritairement d'oxydes de fer. Le défaut intermétallique
observé dans l'acier V85F (Figure 1L.24c) a été identifie¢ comment un sulfure de
manganese formé lors de I'élaboration de 'acler,
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DECHE  203%d8 ~RUPERQUANT -
RATE = 1208CPS TIME=1001L.SEL
FS=  JOSICNT PHST = [ROLSEC
A=PHOTO 289 INCLUSION :
Sy ‘
MoKa
¥

T4CNT LAKES  ieweh & EDAX

(g

Figure I1.24 : Micrographles MEB en mode électrons secondalres
ef spectres EDX de ['acler 10 CD 8,10
Nuance V35F aprés rupture par fatigue a l'alr o X
(a) couche adhérante entre l'alliage et la couche d’oxyds, (b) couche d'oxyde
(c) couche d'oxyde en téte de fissure (d) inclusfon

Les épaisseurs de la couche d'oxyde formée en surface des éprouvettes d'aciers
V85F et V35F ont été mesurées a différentes fractions de la durée de vie 'pbur" observer
les changements d'épalsseur possibles dus & lintroduction des cycles de déformation
(tableaux IL3 et 11.4).

Essai (Ag; = 0.4%) % durée de vie Epalsseur moyenne Epaisséurmaxim_!e
(bm) o m
A293 % 0y 1615 DR
A289 7 50% 1426 | -
A2 5% | 226 | s
A28 oo% | e | -]
5 i
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| Eesal (e = 12%)

% durée de vie

Fatigm ollgocycllque 10 CD 9 10 oxydation et vide

Epa!sseur mcyenne
f(%lm) |

| Epalsseurmaxlmale, Lo

(um)

Azgs i
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-
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;'2;57 -

588

mo% ‘ ’

Tableau 1. 3: Epalsseurs des couches d'oxyde formées dans I'acler 10 CD 9,10
nuance V8SF aprés fatigua a I’alr (a) ASQ ] 0 4%, (b) Ae=1.2%

8 "Essaf (Ast 04%)

% du.,réeidﬁe,vie. ‘
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A |
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%durbedevie

| Epaisseur moyenne

um)
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{pm)

A5

2%

2716

B4

Railad

237

305

A3 % 168 3916

A’321, ‘; f00% 848 4 =

-
Tab[eau 1.4 : Epalsselurs des couches d'oxyde formées dans l'acler 10 cD9.10
nuance V35F aprés fatlgua a l'ailr (a) Ae;= 0.4% , (b) Ag= 1‘2/ :

« Nous constatons, en moyenne, que l'épaisseur de la couche d'oxyde évolue peu e

“entre 25 et 50% de la durée de vie. Par contre, & partir de 50% de la durée de vie,
| I'épaisseur de cette couche augmente et double. On observe aussi que les couches les,» |
. plus minces sont observées pour les essals & Ae=0.4%, méme si 4 ce niveau de'f |
- déformation, le temps d'exposifion est plus long. on«- apergoit ausai uhe augm/entatmn, ,
 dépaisseur aux alentours de 75% de la durée de vie suivie d'une diminution & la rupture,
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La propagatlon d’ une f ssure pnncnpale en fin d essal produit des déformatxons 1mportantes o
& la surface de ['éprouvette provoquant un décollement partiel de la couche.,

Les figures 1124b et IL24c montrent une microfissure dune cehtaine de
micrométres environ formée dans une éprouvette oyclée & lair et saus vide. Naus
pouvons observer que cette couche d'oxyde recouvre les surfaces libres de la fissure et
empéche leur recoliement,

Figure 11,25 ; Micrograpkles MEB d’une microfissure formée dans l'acler 10 CD- 9.10 nuance v35F
(a) Aprés 650 cycles de fatigue 3 I'air dg = 1.2%, :
(b} Aprés 1800 cycles de fatigue sous vide de =1.2%

Sous vide (Figure 11.25 (b)), Fabsence d'atomes d'oxygéne dans le systéme se
traduit par un retard & I'amorgage des fissures. Ces fissures se propagent aerta?nemem
plus lentement grace au recollement des lévres, En présence de lévres oxydées, le fond
de fissure peut étre sollicité de maniére plus complexe a cause des irrégularités et des 1
variations d'épaisseur de I'oxyde. | ‘ '
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II7 lNFLUENCE D’UNE COUCHE D'OXYDE SUR

0 ,“5~0LIGOCYCLIQUE sous VlDE D‘AC!ERS 10 CD 8.10

Lk FATIGUE

' “'La présence d' un revétement sur un subsfrat est connue pour affecter la részstance

& T fatigue. Dans notre cas, le revétement ~ la couche doxyde~~ se forme
progressilemeni en cours de. cyclage Les réductions de duréa de vie résultent d un offet
_rmecamque entretenu par un processus d'oxydation, Nous tentons dans cefte pa e
- dlextralrg cafte contribution mécanique en formant une couche d'oxyde avant lessai de

: fattgue‘ Pour ce faire, des éprouvmtes ont été exposées pendant un temps d’oxydatlon L

S équwalent &la durée de vie des esgans menes 4As=04et12%4 Pair et 4 565°C sur s

 nuances V85F et V35 F.
. Essal | Temps d'dkyd’éﬁﬁn Epalsseur moyenne | Epaisseur maximale | .
WRRRE QIR C RRIAtl= L e 0 D, L | om0
ks Aw I A -

' Tableau I 5 s temps d'cxydation ef épaisseurs des couches d'oxyde formées
dans l’acler 10 CD 9.10 nuance V85F o

‘ E’SSaF Temps d’oxydation Epalsseur moyenne | Epaisseur maximale
g o L m )
b= 04% 318 270 _ 280
» ;Ae‘ﬁ"lz% I 1’h 30" 240 R 2.50

Tableau Il 6 temps d’oxydation et épalsseurs des couches d’oxyde formées
dans ['acier 10 CD 9.10 nuance V35F
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1L7.1.- Cnmportemenft de Pacier V8sE préoxydé

Les résultats des essais effectués sous vide & 565°C sur la nuance VBVSF;k

préoxydée sont consignés dans le tableau 117 et comparés aux essais sous vide et & lair
de I'acler non préoxydé (Figure 11.26). | 5t

N

N°essai | As(%) | Asv2(%) | Aepz(%) | Aea2(%) | Aoiz(MPa) | |
A330 | 0.400 0200 | 0425 | 0075 | 2160 | 10e60 _
A333 0.400 0.200 . - 1 1900 | 13300
A"39 1,200 0.600 0.523 0077 | 2450 | 1300 |
‘A340 1,209 0.600 , - - 243,5 b 1600 i

Tableau iL.7:
Résultats des essals de fatigue oligocyclique & T=565°C sous vide
de la nuarce V85F préoxydée
400 » LN B aUE K £ Ty YT TECrTITY Y flll(?{ g T "~ ¢ ‘ g
- : ; ; 2% ATEY i
% 250 - ] 12% A262 vide
g_ E o 5 K . 12%AM0ovide
E 30 & ; E T 0% AT sl
£ e ey 6% ey e ] Y G4%A27H yide
*E 280 L H :::‘:-: M :é; L -: : o 04%ASIIoxvide
§ 209 ? g Mm §§3§% %ili A vz ',,',} *é } e
HEETTR SERUERE BRI
g : 3
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g ' ] Temp | 585°C
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0 s L i til!ii . g1 L!!l![ L i lll'lli 4, 1 (llni L L1 I!!f: v;tesga "Jﬂ."o.gsd -
1 10 100 1000 10* 10°

Nombre de Cycles N

Figure I1.26:

Evolution de la contrainte en fonction du nombre de cycles N & I'alr et sous vide
de Pacier 10 CD 9.10 nuance V85F préoxydé ou non :

L'évolution de lamplitude de contrainte en fonction du nombre de cycles N
enregistrée sur les éprouvettes préoxydées puis cyclées dans le vide ressemble & celle |
des éprouvettes non préoxidées cyclées dans le vide. Comme commenté précédemment,
conduire des essais de fatigue sous amplitude de déformation controlée sous vide
demands des valeurs de confrainte supérieures a celles nécessaires pour leS‘essais' a |
I'alr, méme si la surface de I'éprouvette posséde une couche d'oxyde adhérante. Les,
durées de vie sous vide sont supérieures & celles observées lors des essais a I'air avee un
rapport de 2,9 fois peur Ag=0.4% et de 2.2 fois pour Agy = 1.2%. Sous vide, la ;pr,és'enéét :
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Fatigue oligocyclique : 10 CD 9,10 oxydation et vide

d'une couche d'oxyde réduit les durées de vie de 1.8 fois pour A¢=0.4% et de 1.5 fois pour
Aey = 1.2% par rapport aux essais sous vide sans couche d’oxyde formée,

Les observations métallographiques, effectuées en MO et MEB, montrent qu'a bas
niveau de déformation (Ae;=0.4%) sous vide, 'amorcage des fissures dans les éprouvettes
préoxydées est pratiquement similaire a celles observées sur des éprouvettes non
préoxydées sous vide. Méme si on constate quelques rares microfissures amorcées & la
cdarface (Figure 11.27a), l'origine de 'endommagement du matériau résulte d'une fissure
amorcée pres d'un défaut interne (Figure IL27b). Par contre, a Ae=1.2%, 'amorgage des
fissures s'effectue en surface des éprouvettes ef la propagation se produit donc vers le
cesur (Figure I1. 27¢ et d), comme ce qui est observé pour les essais effectués a l'air.

(c) | (9)

Figure I1.27 : Acier 10 CD 9,10 Nuance V85F préoxydée
(a), (b) micrographies optique et électronique 4 balayage aprés fatigue sous vide A&=0.4%
(c), (d) micrographies optique et électronique & balayagw aprés fatigue sous vide 45=1.2%
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Chapitre ll

11.7.2.- Comportement de I'acier V35F préoxydé
Les résultats des essais effectués sous vide a 565°C sur I'acier V35F préoxydé sont

consignés dans le tableau 11.8 et comparés aux essais sous vide et & I'air de I'acier non
préoxydé avant essai (Figure I1.28).

N° essai Ast (%) Aevz (%) Acpiz (%) Ager (%) | Acrz{MPa) Ne

A318 0.400 0.200 0.125 0.075 205.0 11100

A333 0.400 0.200 - - 189.0 18730

A339 1.200 0.600 0.523 0.077 246.5 1620

A340 1.200 0.600 - - 246.0 1270
Tableau IL.8:

Résultats d2s essais de fatigue oligocyclique & T=565°C sous vide
de la nuance V35F préoxydée
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= - Y 04% AN04 vide
£ SRR &L T , . !
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& g”mgg 51, "'""va i J
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< 60 E E Matdrlau VA5F
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Figure I11.28: Evolution de ia contrainte en fonction du nombre de cycles N & l'alr et sous vide
de 'acler 10 CD 9.10 nuance V35F préoxydé ou non

La figure 1128 montre deux comportements différents selon le niveau de
déformation appliquée. Pour les essais menés a8 Ae=0.4%, 'évolution de 'amplitude de
contrainte au cours du cyclage est simitaire quand I'acier est préoxydé puis cyclé sous
vide ou, non préoxydeé puis cyclé a 'air. Seule la durée de vie est modifiée; elie est 2.5 fois
supérieure dans le vide qu'a 'air. Par contre, pour Ae=1.2%, les comportements de l'acier
préoxyde ou non en fatigue sous vide sont peu différents en comparaison avec celui
observé & l'air. La durée de vie est 1.6 fois supérieure dans le vide qu’a I'air.
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Fatigue oligocyclique : 10 CD 9,10 oxydation ef vide

Les micrographies de la ﬁgure 1129 présentent les densités de ﬁséures formées sur
les éprouvettes préoxydées. Nous n'avons pas remarqué de différences importantes entre
les deux niveaux de déformation analysés. Ceci différe en revanche des essais a l'airou a
Ag=1.2%, le nombre de microfissures étant supérieur & celui de 'essal 4 Ag=0.4%. Ces
observations montrent bien que la couche d'oxyde est un potentiel de microfissures dont
I'activité est en partie contrélée par un paramétre mécanique et pour une autre part par un
parameétre chimique.

R T W W) I TP O Ve o
< i 2 2 84":" 5 2 XD
L %ﬁs‘gﬁ?“g‘ 1V

N ALY,

e

Figure 11.29 : Acier 10 CD 9,10 Nuance V35F préoxydée
(a), (b) micrographies optique et électronique & balayage aprés fatigue sous vide 4£=0.4%
(c), (d) micrographies optique et électronique & balayage aprés fatigue sous vide 4¢=1.2%

En résumé, l'analyse du comportement en fatigue oligocyclique sous vide
d'éprouvettes d'acier 10 CD 9.10 préoxydées, avant chargement cyclique, indique que la
présence d’'une couche d'oxyde affecte peu ['évolution et les valeurs de la contrainte au
cours du cyclage, mais, réduit la durée de vie en comparaison avec d'éprouvettes
exemptes de couches d'oxydes.
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Chapitre Il
I1.8.- CONCLUSIONS

Les essais de fatigue oligocyclique & 565°C sous vide mettent en évidence le rdle
de la microstructure et de I'environnement pour les aciers 10 CD 9.10 vis & vis de
fendommagement par fatigue. La bainite comme élément structural du matériau
augmente la durée de vie et empéche l'apparitionde '. 7+ ~ition interne.

Effectuer des essais de fatigue a 565°C sous v, na contréle de la déformation
requiérent des niveaux de contrainte plus élevés que pour les essals menés a 565° C a
[air.

Les durées de vie sont plus grandes sous vide qu'a I'air pour les deux matériaux
étudiés car la couche d'oxyde qui se forme en cours d'essais est fragile et fissurable, ce

qui genére des defauts concentreurs de contrainte,

Les fissures en fatigue sous vide dans le matériau majoritairement ferritique
s'amorcent prés de défauts internes situés a l'intérieur de I'éprouvette et se propagent de
fagon transgranulaire. Dang l'acier ferrito — bainitique, I'amorgage des fissures ne se
produit qu'en surface de ['éprouvette de maniére transgranulaire.

Les analyses ont montré qu'une couche d'oxyde qui se forme lors du cyclage est
plus néfaste pour 'acier 10 CD 9.10 que celle formée avant fatigue.

L'endommagement par fatigue d'un acier 10 CD 9.10 dépend fortement de sa

microstructure et de I'environnement et peut étre schématisé de la maniére représentée
dar« les figures I1.30 et [1.31.
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Figure I1.30: Schéma du processus d'amorgage et de propagation des fissures
pour l'acier 10 CD 9.10 nuance V85F
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Figure I1.31 :Schéma du processus d’amorgage et de propagation des fissures
Pour 'acfer 10 CB 8.10 nuance V35F
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Comportement des flssures courtes formées en fatigue oligocyclique & chaud d'aclers 10 CD 9,10

CHAPITRE II1

COMPORTEMENT DES FISSURES COURTES FORMEES EN FATIGUE
OLIGOCYCLIQUE A CHAUD D’ACIERS 10 CD 2.10

I11.1.- INTRODUCTION

Afin de comprendre les mécanismes responsables de I'endommagement par
fatigue oligocyclique des aciers 10 CD 9.10, nous avons procédé & une étude sur
Famorgage des fissures, dans les deux types d'environnement présentés au chapitre
précédent.

Nous avons choisi d'étudier comme paramétre d'endommagement les fissures
courtes aprés avoir constaté que celles-ci sont présentes en quantité importante jusqu'a
80% de la durée de vie. Le comportement de ces fissures fait appel a plusieurs
disciplines et les recherches effectuées jusqu'd maintenant fournissent peu de
renseignements sur le réle des populations de fissures dans le comportement des
matériaux sous sollicitation cyclique.

Les objectifs de ce chapitre sont :

a) d'examiner I'amorgage et la propagation des fissures courtes, dans la nuance de
structure quasi ferritique et dans la nuance de structure ferrito-bainitique d'un
acier 10 CD 9.10 soumis a des environnements différents,

b) d'identifier le réle de la microstructure par rapport 4 la croissance des fissures et

c) d'établir I'évolution des populations de fissures en fonction de leur longueur et
de la durée de vie du matériau.



Chapitre IlI

I11.2.- NOTIONS ET COMPORTEMENT DES FISSURES COURTES

La description des deux phases d'endommagement par fatigue des matériaux de
structure repose :
« surla formation des structures de dislocations et la formation de la microfissure
pour F'étude de 'amor¢age et
» sur la fractographie des facies de rupture obtenus aprés fatigue qui permet de
caractériser la propagation des fissures.

Les outils graphiques permettant de caractériser quantitativement les deux phases
de l'endommagement par fatigue sont parfaitement établis. Pour caractériser la
résistance & l'amorgage des fissures par fatigue, le diagramme de Wéhler (diagramme
o -Ny) (figure IIL1) et le diagramme de Manson-Coffin (diagramme Ae - Ny sont les outils
de référence,

3 P H
. .
”

EATIGUE \ FATIGUE
FoneLE ENDURANGE
CYCLIQUE

BN . . _
»na_ﬂhmuy..b—---ﬁ—v-'o”u!),-‘—\ﬁﬁruub«w-ﬁundﬁﬂknﬂ,“hymuudnn
¢

~10™ Log Nr

Figure IIL.1 : Courbe de Wéhler (didgramme o - N}

Les informations sur les vitesses de propagation de fissures sous chargement
cyclique sont obtenues & partir d'essais et d’éprouvettes de la mécanique de la rupture.
Dans ce cas, des éprouvettes entaillées sont utilisées et on relie la vitesse de
propagation da/dN a la variation du facteur d'intensité de contrainte AK ( figure IIL.2).
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log da/dN
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“Figure II1.2 : Evolution de la vitesse de propagation en fonction du facteur d'intensité de contrainte

Cependant, aucune de ces deux représentations ne permet de rendre compte des
différents phénomeénes qui peuvent avoir lieu, entre 'amorgage en surface d'une fissure
microscopique et la propagation en volume d'une fissure macroscopique. Dans le cas de
la fatigue oligocyclique, cette situation apparait encore plus obscure a cause du caractere
de muitifissuration qui fait intervenir un comportement collectif de microfissures au lieu
d'un comportement individue! de quelques microfissures en fatigue endurance.

De nombreuses études expérimentales, initiées par Pearson®, ont montré un
comporternent « anormal » pour des fissures de faible dimension. Le comporterment de
telles fissures, appelées fissures courtes, ne peut étre décrit & partir des concepts de la
mécanique de la rupture et n'obéit pas aux lois conventionneiles observées par des
fissures longues (figure 111.3). Selon Kitagawa, Takashashi, Taylor et Knott® le terme
«courte » correspond a une fissure d'une longueur critique qui ne peut pas étre
correctement décrite par la mécanique de la rupture et qui selon les normes ASTM a une
longueur « a » telle que la taille de la zone plastique r, vérifie la relation r, = a/50.
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short cracks ¢

Crack growth rate

long cracks

Stress Intensity amplitude

; , ~ FlgureIns: ; »
Représentation schématique des vitesses de croissance des fissures courtes et longues
en fonction du facteur d'intensité de contrainte
Les travaux menés sur ce sujet™¥ ant montré que les variables & prendre en
compte pour modéliser les fissures courtes en fatigue sont; la taille et I'orientation du
grain, la taille de la zone plastique en téte de fissure, les joints de grains, la concentration
de contrainte locale, la vitesse de croissance de la fissure, I'environnement et les
conditions de sallicitation.

Une classification des fissures courtes a été établie par rapport & leur
comportement vis & vis de la microstructure®, La fissure « microstructuralement courte »
est définie comme celle qui peut étre stoppée par des barriéres structurales (joints de
grains, joirits de macles, inclusions, etc.). La fissure « physiquement courte » est, elle,
insensible aux obstacles microstructuraux. En général, pour les aciers sollicités en
fatigue, il s'agit de fissures microstriicturalement courtes, c'est a dire sensibles & la
microstructure.

I11.2.1.~ Modéles de compartement des fissures courtes

Différents modéles de comportement ont été développés sans succés a partir de
ja modification de certains concepts de la mécanique classique®. L'échec de ce
développement provient du caractére continu des équations de la mécanique alors que
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dans la réalité, une fissure courte présente un caractére discontinu comme un
ralentissement de la vitesse de propagation quand elle s'approche d'une barrigre
structurale. L'analyse par cette vole implique une indépendance du comportement des
fissures courtes par rapport a la microstructure ce qui est inexact physiquement,

La solution proposée par Polak'" est d'introduire le concept de fissure équivalente.
Cela consiste & avolir une fissure physique, représentative d'une fissure dominante parmi
toutes les fissures amorcées, qui est capable de franchir tous les obstacles jusqu'a la
rupture finale. Ce modéle, ne prend pas en compte la densité des fissures courtes, ni la
nature des barrieres microstructurales.

De Los Rios et al. proposent un modéle basé zur les considérations suivantes :

s La Jtesse de propagation d'une fissure est proportionnelle au durcissement
des bandes de glissement. En particulier, cela suppose que I'énergie
emmagasinée dans les bandes de glissement est égale 8 'énergie nécessaire
pour propager une fissure,

¢ Le modéle prend également en compte I'existence de barrigres structurales
pour la propagation de la fissure dans le grain suivant.

D'autres approches ont été formulées par Hobson et al., Navarro et De Los Rios et
Hussain et De Los Rios. Hobson et al®, proposent des équations du comportement de
fissures courtes basées sur le fait qu'une fissure traverse ou non un grain, a différentas
vitesses. Deux équations de croissance sont proposées, une pour les fissures
microstructuralement courtes et une autre pour les physiquement courtes. Navarro et De
Los Rios® expriment ce méme comportement a travers une seule équation qui décrit la
propagation des fissures & partir d’'une succession des zones plastiques dans les joints
de grains et 'amorgage d'une autre fissure dans la bande de glissement du grain voisin,
Hussain et De Los Rios® suggérent une modification de I'équation précédente en
combinant les modéles de Hobson et de Navarro avec une certitude de prédiction entre 2
et 22% concernant les durées de vie . La différence entre les trois modéles repose sur Je
choix des barriéres structurales qui empéchent la trajectoire de la fissure,

Une autre approche basée sur fa simulation numérigue a été proposé par Batallle
et Magnin'. Elle s'appuie sur 'hypothése que la densité élevée de fissures courtes et la
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competition entre la croissance des surfaces multiples de ces fissures, pendant plus de
60% de la durée de vie, suggére un processus aléatoire pour former la fissure fatale. Ce
processus se produit pendant I'amorgage et la propagation en surface de microfissures,
rendant imprévisibles les interactions entre ces fissures. Si I'endommagenient par fatigue
résulte de la combinaison de ces mécanismes (amorgage, propagation et interaction),
'approche usuelle de I'endommagement par fatigue se trouve insatisfaisante puisqu'elle
ne prend pas en compte leffet des densités des fissures et I'aspect statistique de la
formation de la fissure finale,

La majorité des modeéles décrits précédemment reposent sur le fait que
fendommagement en fatigue oligocyclique est un processus controlé exclusivement par
des parémétres concernant les densités de fissures en surface, jusqu'a la propagation
en volume d'une d'entre elles qui aurait atteint une longueur critique. Le caractére
tridimensionnel qui consiste a imaginer que les populations de fissures peuvent se
: kpmpage‘r en méme temps en volume et en surface n'est pas pris en compte. Cependant,
les travaux réalisés par Stolarz™® & partir d'observations sur des sections longitudinales
d'éprouvettes montrent que les fissures courtes se propagent en surface et en volume et
que les différences au niveau des vitesses de propagation sont relatives a la nature des
barriéres structurales présentes.

II1.2.2.- Influence des obstacles microstructuraux sur la propagation des
fissures courtes
Il apparait ainsi que la propagation d'une fissure courte est un processus
discontinu qui dépend étroitement de la microstructure, La taille de fa zone plastique en
téte de fissure est d'une trés grande importance puisque c'est un des paramétres qui
contrélera [a progression de la fissure. Si on s'appuie sur le modéle de De Los Rios et
sur I'équation de Hall-Petch, on observe {figure 111.4), que selon la taille de la zone
plastifiée en téte de fissure et du durcissement associé, une concentration de contrainte
locale (o) apparait sur le grain voisin, Suivant la valeur o,, plusieurs cas peuvent éfre
envisagés:
a) Si g, est trés supérieure A la limite d'élasticité oy , la propagation se produit de
facon immédiate et on pourra parler d'une fissure physiguement courte.
b) Si o, est supérieure a la limite d'élasticité locale, la progression de la fissure
dans le grain voisin a lieu suivant le degré de facilité a plastiﬂer ce grain. Trols
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types de situations peuvent se présenter : i) si le grain voisin est de la méme
phase et déformable, une nouvelle fissure peut s'amorcer; ii) si le grain voisin
est d'une phase différente et plus dure, un blocage temporaire est
envisageable ; iii) si le grain voisin est fissuré, la propagation a lieu par

coalescence des deux fissures. ' |

KN

Flgure 1114 ;
Interaction de la zone plastique en téte de fissure avec les foints de grains

c) Si o, est légérement supérieure a la limite d'élasticité locale, un blocage peut
se produire si le grain voisin a tendance a durcir, Par contre, si ce ne pas le
cas, la progression a lieu selon les situations évoquées précédemment.

d) Sio,est inférieure a la limite élastique lfocale, la fissure s'arréte définitivement
par mangue d’énergle pour vaincre les obstacles.

Les vitesses de propagation des fissures courtes vont varier en fonction de la nature des
barrieres. Celles-ci sont plus élevées comparées 4 celles des fissures longues®.

Obstacles, Coalescence et Propagation des Fissures Courtes.

Comme nous l'avons évoqué précédemment, les obstacles microstructuraux
jouent un role trés important lors de l'étape de propagation des fissures. Selon les
différents modéles abordés, deux types de barriéres sont établis : la premiére barriére
est délimitée par les grains voisins de la fissure amorcée au premier grain (figure I11L.5a),
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: la deux:éme composee de plusieurs grama qun arrétent les fissures de longueur comprise

- entre 5et 10 fois la tallle des grams (figure 111, Sb) Dans ce cas ['énergie nécessaire pour
franchir I'obstacle est repame le long du pér?métre des joints de grains et par conséquent
la difficulté de la propagation augmente.,

(b)

Flgure IIL3 ¢
Barriéres structurales d'une fissure courte @
a) premiére barriére b) deuxiéme barriére

Si on s'appuie sur le modéle de Navarro et De Los Rios, la propagation d'une
fissure courte s'effectue par coalescence des fissures formées au fur et & mesure ou
’4rtencontréés lors de sa trajectoire, Ceci permet d‘expliqu‘ér les observations de différents
~ chercheurs (ex. Bataille et al) sur le r6le des populations des fissures de différentes
tailles & la surface. Dans cette optique, les fissures ont plus tendance & coalescer ala
' sur’faée car les sites d'amorgage de fissures créés par endommagement par fatigue sont
 essentiellement en surface.
Selon les differents chercheurs®® cités précédemment, les fissures
microstructuralement courtes amorcées & la surface sont en général classées en quatre

~ types différents suivant leur taille :
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e Typel: ca sont des microfissures gui ne dépassent pas la taille de grain du matériau,

« TypeIl: leur longueur est de l'ordre de deux a trois tailles de grain, Elles se forment
par micropropagation en surface ou par coalescence de fissures du type 1.

s Type III : proviennent de la propagation des fissures de type I et I, et leur longueur
peut atteindre jusqu'a cing diamétres du grain, Ces fissures sont orlentées suivant :
une direction perpendiculaire a l'axe de sollicitation.

o Type IV : de taille supérieure a 5§ diamétres du grain. Ces fissures se propagent en
volume, a l'intérieur du matériau, et peuvent causer la rupture finzle.

Type Il Type IV

Figure I1.6 : Schéma des différents types de microfissures

Cette notation ne s'applique pas aux fissures « physiquement courtes » dont la
propagation dépend directement de [I'état des sollicitations. De toute fagon, les
populations de ce type de fissures doivent étre faibles, puisque la progression d'une
fissure doit étre rapide dés I'amorgage et qu'elle n'est pas ralentie par des obstacles
microstructuraux.
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 IIL3.~ METHODE D’ANALYSE MESOSCOPIQUE POUR LES FISSURES GOURTES

 Nous avons choisi pour I'analyse des fissures courtes, la méthode proposée par J.
Sto'iarz(a’; Elle est basée sur la quanﬁﬁcaﬁon des populations de fissures, distribuées de
fagon Uniforme, et observées 4 partir de coupes longitudinales d'une &prouvette non
entaillée soumise & des sollicitations en fatigue oligocyclique. Estimons d'abord la
‘relation entre la densité de ﬁstsureé; en surface et le nombre de fissures par Unité de
longueur sur une ligne paraliele a l'axe de sollicitation vertical AA’ (densité linéaire des
fissures), (Figure IIL7). | |

A A

Figure I117 ;
Schéma d'une coupe longitudinale d'une éprouvette de fatigue
La probabilité P d'intersection entre la ligne verticale AA' et le segment linéaire de
~fissure de longueur [ et incliné de /2 » ¢ par rapport & AA' s'écrit:
_leosa

Pa—— 1)
7 (1)

ol W est la largeur considérée
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Pour une population de fissures courtes représentées dans la figure 1IL6, le
nombre P, de fissures intersectées par la ligne AA' est donné par ;

P =D/l cosa @
avec D, densité de fissures courtes en surface qui est définie par I'équation (3) ot Ny est

le nombre de fissures et L la longueur de la coupe longitudinale,

D= -{V-L ~
WL 3
etpour 0 <o <n/4 (fissures orientées de fagon préférentielle perpendiculai’remeni E) .

Faxe de sollicitation), cosc. est défini par:

xl4
.f cosa da
coser = L—0or @)
j‘ da
0
/4 ald J‘ w4
2 T el < V2
et |cosado =sina = et doe =~ done coso =
! Io 2 6{ 4 7t (5)

La profondeur b observée dans la section verticale ne représente pas la
profondeur maximale mais plutét une valeut moyenne. Si en profondeur la fissure a tine
forme elliptique, la profondeur de fissure maximale est «b»: :
Si 'équation d'une ellipse est donnée par :

x2 yZ |
A
a* b

)

Figure 111.8
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doliz

 Le facteur de forme (S) est défini par équation (9):
S= T R ()

Léjméthbd'e consiste & repérer“mﬁtes les ﬁ's‘s';ures- (profondeurs) dans une coupe' .

: ai‘dn'jgit‘udihalei les classer selon leur longueur type et construire des courbes de densités o
- de fissures selon Jeur taille, et en fonction de 1a durée de vie en vue d'une comparaison .
f"éventueﬂe Le caloul du facteur de forme « S » permet d'estimer si les fi ssures en surfacec Tt

~ maintiennent leur forme au cours du eyclage (S constant).
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TIL.4.- TECHNIQUES EXPERIMENTALES

I11.4.1.- Préparation des éprouvettes

Pour compter les fissures en surface des éprouvettes de fatigue cyclées 'é‘;l’{a,ir, 05
nous avons poli manuellement la partie utile avec de la pate diamantée de;granummé’iﬂe | ‘
allant jusqu'a 1 ym. Dans le cas des échantillons testés sous vide, aucune prépa‘raﬂén |
n'a été effectuée. Les observations ont été menées sur un MEB Philips modéle 525M &
partir du signal d'électrons secondaires. L'utilisation d'un microscope opﬂque reste limite
pour obtenir des images avec une résolution suffisante pour les fissures, |

L'emplol de la méthode mésoscopique de comptage de fissures eXQqugée,‘
précédemment impose de trongonner les éprouvettes dans u.nfplan paralléle & «l‘éxﬁe de :
sollicitation. Ceci a été effectué & 'aide d'une scle STRUERS et permet d'avoir une
surface plane non endommagée. Les échantillons subissent un polissage, d'abord
mécanigque aux papiers abrasifs contenant des grains de carbure de silicium (entre 1200
et 2400) puis sur support diamanté (6, 3, 1 um) et sont attaqués au réactif Nital & 10%.
La profondeur des fissures a été évaluée au microscope optique et au microscope
électroniyue a balayage. -

I11.4.2.- Classification des fissures courtes selon leur longueur

Compte tenu du caractére biphase des aciers étudiés, nous avons introduit dans -
le modéle utilisé, la définition de «taille de grain moyen », qui intégre la fra‘ié:ﬁﬁn '
volumigue de phases et les tailles de grain.

Taillede Grain = {10) )
(Taille de Grain Ferrite)(% Ferrite enVolume)+ (Tuille de Grain Bainite)(% Bainite enVolume)

~ Nous obtenans ainsi pour la nuance V35F une taille de grain de 73.6 ym et pour la
nuance V85F une taille de grain de 44.5 ym. Nous avons classé les fissures « par fypef;; 7
utilisant la classification décrite auparavant pour les fissures en surface, C'esta dire :
¢ type 1. fissures de taille inférieure a une taille de grain moyen,
s typeIl: fissures comprises entre une et deux tailles de grain moyen,
s type II: fissures comprises entre deux et cing tailles de grain mbyen~, et
finalement
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. "tS’Pé-TV: fissures d'une longtueur s'upériieure & cing tailles de gfra‘in moyen.

R Le tableau 18! repode les longueurs de chaque type de fissure en fonction de la‘
‘f'nuance de Iacier 10 CD 8,10.

“Ager [

V35F

VBsF

| G{assﬂ‘ ication |
1 Selonla -

Zaillede Grain |

TypeI <745 um
Typell: 745um<1<149pm |
Type IIl: 149 ym <1370 pm
_Type IV: 1>370 Hm

Typel:l<445pm
TypeIl; 44.5pm<1<89um
Type II; 89 pm <1222 ym

_TypelV: I>222ym |

~ Tableau 11 ; Classement des ﬁss}ures courtes par rapport & leur Iongueuz:

L'organigramme suivant récapitule les différentes étapes & franchir pour obtenir
 des informations fiables sur les évolutions des populations de fissures courtes.

[ Méthode Mésoscoplqu

; essals al‘afr | l

ue

‘/

essais saus vide .

essals &

- fupture |

.

es;saI’S‘

| interompus | fupture

Cessalsa |

| essals
| Interrompus

v

Obs. MEB en surface |
de la partle utile,
| Comptage defissures

~»i_gourbe représentative
, de populations

“Construction dela

~ Préparation de I'échantillon

| pour Fobsefvation MEB en iongttumnaie

’ '

_éten opﬁque 3
- ,

" Gomptage des fissures en WEB |

[Valider fa Wéihode VEB

‘ vas MEB = Obs op"r >

'+ ‘oUI
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I

. A
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Y
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IIL5~ INFLUENCE DES POPULATIONS DE FISSURES COURTES SUR LE
COMPORTEMENT EN FATIGUE OLIGOCYCLIQUE DE L’ACIER 10 CD 9,10 -

Les différents résultats obtenus a partir des observations en surface et a partir deg
coupes longitudinales sont rassemblés pour chaque nuance de l'acier 10 CD 9.10. Pour
le matériau majeritairement ferritique (V85F), les différents résulfats seront présentés pai
rapport aux sifuations suivantes :

¢ en surface sous vide,

s en coupe longitudinale sous vide,

o etfinalement en coupe longitudinale a l'alr,

Pour le cas du matériau biphasé (V35F), les résultats seront reportés de la
maniére suivante:
¢ en coupe longitudinale sous vide et

= en coupe longitudinale a I'air.

Dans tous les tableaux, nous avons répertorié le type d'amorgage (tfransgranulaire
ou intergranulaire) des fissures courtes par rapport au type de grain et la fréquence
d'observation en fonction du pourcentage de la durée de vie.

Les fissures a la surface et en volume ont été classées suivant leur longueur et
leur comportement en croissance. L'évolution des densités des quatre types de fissures
est représentée en fonction de la durée de vie en échelle linéaire, Les figures (1194 et b)
montrent cette représentation quand le comptage a été effectué a la surface surfa
nuance VB5F sous vide et les figures 11110, II113, IIL1S et ITL16, forsque le comptage a
été effectué & partir de coupes longitudinales de deux nuances dans les deux '
environnements étudiés. |
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I.5.2.- Distribuﬁon des fissures courtes dans l'acier 10 CD 9.10 A structure
majoritairement ferritique

Pour faciliter l'interprétation de I'évolution des fissures courtes sur le matériau

V85F, nous avon= préféré aborder la discussion sur les résultats obtenus sous vide et en

surface.

Densité de fissures {(nombre/mym?)

Densité do fissures {(nombre/mm®)
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(b)
Figure IIL.9 :

Evolution des densités des quatre types de flssures en fonction du pourcentage
de la durée de vie pour le matériau V85F saus vide & partir d'observatlons en surface d’éprouvettes

Pour les essals menés sous vide a Ag

(a) dg = 0.4% et (b) de

-—
-

=1.2%

0.4% (Figure II1.9), nous pouvons

constater que la population de fissures est essentiellement constituée de fissures de type
I (jusqu'a 56 fisfmm?) pendant toute la durée de vie. La transformation de la plupart des
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fissures de type 1 s'effectue aprés 75% de la durée de vie. A la rupture, plus de la moitié
des fissures de type I a évolué trés rapidement pour se convertir en fissures de type II et
IIl. Cette propagation semble se produire par coalescence des fissures de type I dont la
quantité critique déclenche la coalescence. Pour I'essai réalisé & Ag; = 1.2%, nous avons
un comportement similaire des fissures de type I a partir de 25% de la durée de vie, puis
une diminution brutale de la quantité de fissures de type 1 sans augmentation
remarquable des fissures de type U et III pour le reste de la durée de vie. Cette
constatation surprenante sera éclaircie a partir des observations sur les coupes
longitudinales.

En effet, les graphiques obtenus & partir des coupes longitudinales (Figures II1.10a
¢! b) pour les deux niveaux de déformation étudiés, indiquent des densités de fissures
différentes de celles nbtenues a partir de mesures en surface, Par exemple, les valeurs
de densités des fissures du type I pour Agy = 0.4% varient entre 0.8 et 8.4 (ﬁs/mmz) en
profandeur contre 36.7 et 55.8 (fiss/mm?) en surface. Le méme constat a été observé &
Aer=1.2%. De plus, des fissures du type II et Il engendrées par la propagation des
fissures du type I, apparaissent de maniére beaucoup plus discréte. Une faible présence
de fissures de type IV semble indiquer une propagation rapide de certaines fissures de
type L. Ainsi la premiére remarque d'importance capitale est que du choix de fa méthode
dépendra |a fiabilité des conclusions.
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Figure I11.16 :

Evolution des densités de fissures de quatre types en volume en fonction du pourcentage
de la durée de vie pour le matériau V85F sous vide
(a) 4, = 0.4% et (b) Aer = 1.2%

L'autre facteur & prendre en compte correspond & l'amorgage des fissures. En
surface, I'amorgage semble étre majoritairement intergranulaire (tableaux 1.2 et 111.3).
Ceci ne s'avére pas étre le cas a partir des observations en coupe longitudinale, ces
valeurs peuvent changer selon le cas, et représenter jusqu'd 50% de fissures
transgranulaires (tableaux 114 et I11.5). De nouveau, les résultats montre °. l'importance
du choix de la méthode d'observation. Le fait qu'une fissure amorcée a la surface sur un
joint de grains ne signifie pas qu'elle soit intergranulaire.
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Fréguence d’observation de fissures
% de durée de vie Intergranulaire Transgranulaire
25% 95,0% 5,0%
50% 97,6% 2,4%
75% 92.3% 7.7%
100% 93,0% 7,0%
Tableau II1.2 ;

Nature des fissures observées en surface de 'acier 10 CD 8,10 nuarnce V85F

sous vide ot & 46 = 0.4%

Fréquence d’observation de fissures
% de durée de vie Intergranulaire Transgranulaire _
25% 100% 0%
50% 99,5% 0,5%
75% 99,9% 0,1%
100% 100% 0%
Tableau 1113 :

Natura des fissures observées en surface de 'acier 10 CD 9,10 nuance V85F

sous vide et a Ag; = 1.2%

Fréquence d'observation de fissures
% de durée de vie Intergranulaire Transgranulaire
25% 72,3% 27.7%
50% 50,0% 50,0%
75% 82,0% 18,0%
100% 66,6% 33,4%
Tableau 1114 :

Nature des fissures observées en coupe longitudinale de 'acler 10 CD 9,10 nuance V85F

sous vide ef a Ag = 0.4%

Fréqg

uence d’observation de fissures

% de durée de vie

Intergranulaire Transgranulaire
25% 50,0% 50,0%
50% 55,2% 44.8%
75% 80,5% 19,5%
100% 78,4% 21,6%
Tableau IIL5 :

Nature des fissures observées en coupe longitudinale de 'acier 10 CD 9,10 nuance V85F

sous vide et & de; = 1.2%

Les résultats obtenus lors de I'étude des populations de fissures renforcent la
thése de l'importance des premiéres barriéres structurales en fatigue oligocyciique, Dans
le cas présent, la croissance d'une microfissure de longueur inférieure & la taille de grain
est limitée par le joint de grains. De plus, méme si I'amorgage a tendance & étre
intergranulaire, 'énergie nécessaire pour la propagation n'est pas disponible. Si on
compare le mode de propagation en volume a cefui de la surface, le mécanisme de
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coalescence de fissures observé dans le premier cas n'est pas activé & cause de la faible
population de fissures du type I .

La mise en évidence de fissures de type IV aux deux amplitudes de déformation,
sans chute significative du nombre de fissures de type I (qui se seralent aussi
transformées), s'explique par la formation de fissures internes (faible population)
amorcées prés de défauts intermétalliques ou par glissement aux joints des grains.
Celles-ci semblent avoir Pénergie suffisante pour se propager mais une période
d'incubation pour vaincre les obstacles microstructuraux est nécessaire.,

L'évolution de la population de fissures courtes formées par fatigue & 565°C a l'air
dans la nuance V85F est montrée dans les figures Ill.11a et b. Dans ces essais a l'air,
seuls des comptages sur coupe longitudinale sont possibles, Dans le cas de I'essai mené
a Ae = 0.4%, on peut constater qu'a 25% de la durée de vie, une certaine quantité de
fissures de type I a déja évolué pour se convertir en fissures de type I et Il A 50% de
Ja durée de vie, lex fissures du type II sont plus nombreuses que les fissures de type I et
111 . Cette valeur élevée peut étre la cause d'un effet de coalescence de fissures de type I
qui sont en train de se former et de celles déja existantes. L'apparition de fissures du
type IV s'explique par I'évolution des fissures de type 1. A 75% de la durée de vie, on
note une nette augmentation du nombre de fissures de type 1. Le pic de densité peut
s'expliquer par la superposition de deux effets responsables de 'amorgage : la rugosité
issue de la fissuration de la couche d'oxyde agissant comme concentreur de contrainte
local & la surface et le relief lié a la formation des intrusions et extrusions par fatigue
oligocyclique. On observe aussi une augmentation du nombre de fissures de type II et
IV au détriment des fissures de type 11. A la rupture, I'abondance de fissures de type II1
et IV résulte de la coalescence de fissures de type I et IL.
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Figure IIL11 ;
Evolution des densités de fissures de quatre types en volume en fonctlon du pourcentage
de la durée de vie pour le matériau V85F a I'air
(a) A== 0.4% et (b) A& = 1.2%

Pour 'essai mené a Ag, = 1.2%, la situation différe de celle observée & Ag; = 0.4%
durant [a moitié de la durée de vie. Dans ce cas, on observe que I'amorgage entre 0 et
50% de la durée de vie provient exclusivement des fissures de type 1. En revanche, a
75% de la durée de vie, la distribution de la population de fissures observée a ce hat
niveau d'amplitude de déformation, ressemble a celui a faible niveau (Figure 111.12). De
méme, & la rupture, on constate une nette augmentation de la quantité de fissures de
type 11, I1I et IV résultant de la coalescence de fissures de type I dont la quantité diminue

135



Chapitre Il

de moitié par rapport & 75% de la durée de vie. Enfin notons les valeurs de densités en
moyenne 4 fois plus élevées a haut niveau qu'a bas niveau.

P T SE I TR
3 il .'f{;*- ,“,‘,'; 7
LR e’
RS AN * {
BTl R e

Flgura IH.12 : Micrographle optique du 10 CD 9.10 pour la nuance VO5F
aprés 529 cycles de fatigue & l'air Ag,=1.2%

Les différences existantes entre les deux niveaux de déformation peuvent provenir
de deux causes ; premiérement, lors de la phase de mise en température de I'éprouvette
suivie d'une durée de stabilisation en température, nous pensons qu'avant de démarrer
I'essai, la couche d'oxyde formée est suffisamment épaisse pour générer des défauts en
surface susceptibles d'amorcer des fissures. Deuxiémement, pendant la phase
d'exposition a 565°C durant I'essai & Ag = 1.2%, on constate qu'a 25% de la durée de
vie, ¢'est a dire aprés 16 minutes de cyclage, la population des fissures du type [ est plus
élevée que celle obtenue lors de l'essai @ At = 04% ol la durée de cyclage
correspondante est d'une demi-heure environ. Ceci montre que la couche d'oxyde joue
un role tardivement dans la formation de microfissures et que le réle de la rugosité induite
par plasticité oyclique est loin d'étre négligeable méme en présence d'une couche
d'oxyde. En revanche, la propagation des fissures de type I semble étre aidée par le
milieu oxydant,

Le mode d'amorgage des fissures (Tableaux IILd4, IIL5, HL6 et II1.7) évolue
nettement en fonction de P'environnement employé. A Ag; = 0.4% sous vide, les densités
de fissures de type I atteignent 9 fis/mm? contre 1.8 fis/mm? quand les essais sont menés
a I'air et oli les longueurs de fissures sont plus grandes. Ceci représente l'efficacité de Ia
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Population des fissures courtes des aciers 10 CD 9.10

couche d'oxyde comme élément accélérateur de la propagation et également comme un
élément favorisant I'amorgage.

Pour le niveau de déformation imposée de 1.2%, on observe une propension un
peu différente & celle décrite précédemment. Dans ce cas, nous savons gue le nombre
de fissures formées par fatigue sous vide est plus faible que celul & I'air. Cette différence
est attribuable aux défauts naissant dans la couche d'oxyde puisque le nombre
d'extrusions est plus élevé sous vide,

On constate pour les deux niveaux de déformation etudiées, qu'a 'air, l'amorgage
et la propagation sont de fagon transgranulaires alors qu'ils sont de fagon intergranulalres
sous vide. Cela confirme l'efficacité de I'oxydation comme facteur d'endommagement
dans les aciers 10 GD 9.10,

Fréquence d'observation de fissures e
% de durée de vie Intergranulaire Transgranulaire
25% 0% 100%
50% 0% 100%
75% 0% 100%
100% 0% 100%
Tableau 1116 :

Nature des fissures observées en coupe longitudinale de 'acier 10 CD 9,10 nuance V85F

3 'airet d dg = 0.4%

_ Fréauence d'observation de fissures )
% de durée de vie Intergranulaire Transgranulaire
25% 32.0% 68.0%
50% 1.3% - 98.7%
- 75% 0% 100%
100% 4.3% 85.7%
Tableau 1117 ;

Nature des fissures observées en coupe longitudinale de 'acier 10 CD 9.10 nuance V85F

alalretd de=1.2%

I11.5.3.- Distribution des fissures courtes dans {'acier 10 CD 9.10 a structure
biphasée.

L'analyse de la distribution de fissures formées dans la nuance V35F montre
linfluence de la microstructure (deux phases) vis a vis de 'amorgage et de la propagation
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de fissures. La figure I1L13 montre la distribution des fissures en fonction de la durée de
vie de 'essal mené a Aey = 1,2% sous vide, |l faut attendre 50% de la durée de vie pour
commenocer & distinguer des fissures de type I, A 75% de la durée de vie une nette
progression de ces fissures se produit,
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Flgura IIL13 :

Evalution des densités de flssures de quatre types en volume en fonction du paurcentage
de la durée de vie pourle matériau V35F sous vide
46=1.2%
De plus, la rupture semble étre causée par la propagation d'un faible nombre de
faible quantité (Figure 01.14).

Figure 111.14 : Micrographle optlque du 10 CD 9.10 pour la nuance V3I5F
aprés fatigue sous vide Adg; = 0.4%
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Lorsque cette nuance est sollicitée & 565°C & I'air (Figure II1.15), on remarque une
densité élevée de fissures de type I dés 25% de la durée de vie (21' 48"). A mi - durée de
vie, les fissures commencent a coalescer et & se propager comme le témoigne la
diminution de la population des fissures du type I et 'augmentation de la population de
fissures de type Il et 111

25 N T T T k) ? T T ¥ t ¥ 13 L ' T ¥ £1 Al ‘ T T L)
o M Typel
E: B Typen
5 20 ] E3 Typain
g ] O 71ypetv
2 1k
8
| o3
2 oL COUPE LONGITUDINALE
a ,
= L
; i L Mileu Al
% 5 - o Temp 565°C
§ ; : Matclay | VasF_
0 et b ] 235 LA i o sy 1.2% .l
0 25 50 75 100
Pourcentage do ta duréde de vie (%)
: : + tomps
0 Gh 21’ 0h 43 1h 08 1h 20°
Figure 111,15 :

Evolution des densités de fissures de quatre types en volume en fonction du pourcentage
de la durée de vie pour le matériau V35F a lalr

La comparaison des résultats obtenus sous vide et a l'air, & Asy = 1.2%, nous
indigue que l'oxydation joue un réle prépondérant sur 'amorgage et un réle secondaire
sur la propagation de fissures. La transformation des fissures de type L en type et Il se
produit lorsque une densité cyclique proche de 25 fis/mm? est atteinte.

Sur la nuance V36F la différence se situe dans la densité des fissures. Les
fissures du type 1 sont plus nombreuses au cours de toute la durée de vie mais la
coalescence et la propagation restent moins activées en comparaison de la nuance
V8GF. En ce qui concerne 'amorgage, nous pensons que la tendarce est semblable a
celle de la nuance V85F.

Pour les essais réalisés a Agy = 0.4% sous vide, la nuance V35F présente des
durées de vie supérieures & 56 000 cycles et est exempte de fissures.
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| Lorsque les essais sont effectués a i'air, les fissures de type I évoluent trés
rapidement en fissures de type I et IIL Il y a une simllitude avec la nuance V85F. A 75%
de la durée de vie sous vide, un pic de fissures de type I est observé.
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Figure 11116 ;

Evolutlon des densités de fissures de quatra types en volume en fonctlon du pourcentage
de la durée de vie pour le matériau V35F a I'air
4= 04%

Les tableaux IIL8, IIL.9 et IIL10 indiquent que I'amorgage et la propagation des

fissures est transgranulaire, indépendamment du milieu considére.

Fréquence d'observation de fissures

% de durée de vie Intergranulaire Transgranulaire
- 25% Pas de fissures Pas de fissures
- 50% 0% 100%
 75% 0% 100%
_100% 0% 100%
Tableau IIL8 : '

Nature des fissures observées en coupe longitudinale de I'acier 10 CD 8,10 nuance V35F
sous vide et & e =1.2%

Fréquence d'observation de fissures

% de durée de vie Intergranulaire Transgranulaire
' 25% 0% - 100%
50% . 0% 100%
75% 0% 100%
100% 0% 100%
Tableau II1.9 ; ,
Nature des fissures observées en coupe longitudinale de I'acier 10 CD 9,10 nuance V35F
alaireta Agy=1.2%
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Frequence d'observation de fissures

% de durée de vie Intergranulaire Transgranulaire
25% 0% 100%
50% 0% 100%
76% | 0% —100%.
100% 0% 100%
Tableau IIL10: '

Nature des fissures observées en coupe longitudinale de 'acier 10 CD 9.10 nuance V35F
dllalretd dg=04%

IIL6.- DISCUSSION

111.6.1.- Role de la mivrostructure

Pour dégager le role de la microstructure sur fe comportement des fissures
courtes, comparons les résultats obtenus sous vide sur les aciers V85F et V35F, Dans
cette situation, 'endommagement par fatigue & 565°C ne résulte que des modifications
ou des évolutions de la microstructure, puisque aucun effet secondaire comme la couche
d’oxyde n'assiste a la formation d'une microfissure.

La premi¢re remarque fondamentale concermne la nature de l'amorgage et de Ia
propagation de fissures courtes, uniquement transgranulaire pour l'acler V35F et mixte
pour 'acier V85, aussi bien & haut niveau de déformation qu’'a bas niveau.

A haute amplitude de déformation, des fissures de type I envahissent
pratiguement a elles seules I'éprouvette. Il est remarquable pourtant que, bien que les
densités moyennes de ce type de fissures (type 1) évoluent de maniere différente d'une
nuance a l'autre d'une part, et que d'autre part les valeurs soient trés différentes, tes
durées de vie des deux nuances sont quasi identiques. Il s'en suit que la durée de vie de
I'acier est conditionnée par P'efficacité de la premiére barrigre structurale a bloquer les
fissures courtes. Deuxiémement, le franchissement de cette barriére serait déclenché
quand une densité critiqgue de fissures, caractéristique de l'acier, est atteinte. Le
franchissement de la seconde barriére structurale se produit sans difficulté et conduit
rapldement a la ruine du matériau.

A faible amplitude de déformation, le rdle de la microstructure apparait de maniére
beaucoup plus simple. La différence de durées de vie est att'ibuée & une formation
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précoce de microfissures de type I dans l'acier V85F, dont la crolssance peut étre
assurée par effet de coalescence de ces fissures, mais également de fissures internes
amorcées & des inclusions ou au glissement des joints de grains, De nouveau, le réle de
la premiére barriére structurale apparait déterminant puisque la rupture du matériau se
produit sans transformation graduelle de fissures de type I en d'autres types. La présence
de fissures de type 11 a 50 et 75% de la durée de vie, sans diminution appréciable de la
quantité de fissures de type I, peut s'expliquer par l'efficacité de la seconde barriére
structurale & bloquer les fissures ou par le réle des fissures internes.

Alnsi, le role de la microstructure d'aciers 10 CD 9.10 sur 'endommagement par
fatigue analysé sous 'angle des fissures courtes est de favoriser un amorgage et une
propagation de ces fissures aux joints de grains quand la structure est majoritairement
ferritique. La conséquence essentielle est de réduire la période d'incubation de fissures
- de type 1, ce qui produit un effet positif sur la résistance a la fatigue & faible amplitude de
déformation pour I'acler a structure ferrito-bainitique.

La résistance a la fatigue de ces aciers est conditionnée par l'efficacité de la
premiére barriere structurale a bloquer les fissures de type 1. Cette barriére structuraie ne
semble pas présenter une dépendance de premier ordre vis & vis de la microstructure. Le
passage de cette barriere semble dépendre d'une densité critique qui différe entre les
deux nuances, mais qui conduit & des resistances en fatigue équivalentes.

111.6.2.- Role de 'atmosphére oxydante (formée en cours de fatigue)

La premiére incidence dans la réalisation d'essais de fatigue a 565°C & l'air est
d'accentuer le caractére transgranulaire des fissures courtes, en particulier au cours de la
phase de croissance, L'acier 10 CD 9.10 & structure majoritairement ferritique présente
aussi une sensibilité marquée a 'amorgage intergranulaire, puisque observée aussi bien
a I'air que sous vide. L'atmosphére oxydante produit dans les deux nuances d'aciers,
une couche d'oxyde fragile qui sous l'action de la contrainte sera le siége de défauts a
partiy desquels des fissures s'amorcent dans l'acier. Ainsi, des fissures courtes de
dimension inférieure a la taille de grain, sont amorcées aprés un nombre de cycles bien
plus faible & I'air que dans le vide. La période d'incubation, qui requiert une déformation
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plastique cumulée importante pour former une microfissure a partir d'une irrégularité de
surface induite par 'émergence de bandes de glissement, est « court-circuitéee ». Comme
la formation d'une couche d'oxyde est trés rapide, la présence de défauts concentreurs
de contrainte apparait t6t dans la durée de vie de méme que l'apparition de fissures
courtes de dimension de la taille du grain. Ainsi, indépendamment de la microstructure,

un acier 10 CD 9.10 revétu d'une couche d'oxyde peut étre considéré comme un acier 10
CD 9.10 sans couche d'oxyde mais contenant des fissures de profondeur voisine &
I'épaisseur de la couche d'oxyde. Ainsi, la couche d'oxyde & cause de son caractere
fragile joue un role essentiel sur la phase d'amorgage de fissures.

Les essais effectués a faible amplitude de déformation montrent qu'une population
de fissures de plus grande dimension apparait pour des fractions de durée de vie plus
falbles qu'a haute amplitude de déformation. Rapporté au nombre d'heures d'expérience,
cela indique que I'atmosphere oxydante favorise également la propagation de fissures
mais que le processus est lent. Contrairement & la phase d'amor¢age assistée par
I'atmosphére oxydante ol le réle de I'oxyde apparalt purement mécanique, la phase de
propagation est contrdlée par la diffusion de I'oxygéne en fond de fissures.

En résumé, la couche d'oxyde produite en surface comme la réaction entre
I'atrnosphére & 565°C et I'acler 10 CD 9.10, contrGle de maniére mécanique et rapide
lamorgage de fissures dans l'acier. Mais le franchissement des premieres barrieres
structurales est assisté par la diffusion de 'oxygéne en fond de fissures.
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I11.7.- CONCLUSIONS
Ce chapitre avait pour objectif d'analyser les évolutions de populations de fissures
dans les nuances V35F et V85F de l'acier 10 CD 9.10 sous chargement cyclique a l'air et

sous vide.

Une méthode d'identification et de dénombrement de fissures selon leur tallle a été
employée sur des coupes longitudinales et en surface des éprouvettes.

Les conclusions principales qui peuvent étre tirées sont les suivantes :

e Pour obtenir des informations fiables, tant qualitatives que guantitatives, les
mesures doivent étre effectués sur des coupes longitudinales.

o Une structure ferrito-bainitique conduit & un amorgage et une propagation
uniquement transgranulaire des microfissures, alors que dans le cas de la
structure quasi ferritique ceux-ci peuvent étre aussl blen trans due
intergranulaires.

o Le rdle de la microstructure (mis en évidence par les essais sous vide) se
manifeste au niveau de la premiére barriére structurale mais pas au niveau de
la seconde barriére. La présence de grains de bainite renforce lefficacité de
cette premiére barriere & bloquer les fissures.

« L'atmosphére contribue a réduire la période d'amorgage des fissures les plus
courtes par un effet mécanique et immédiat de la couche qu'elle a formée en
surface de l'acier. Le franchissement des premiéres et deuxiémes barriéres est
assisté par I'atmosphére oxydante mais la cinétique est tres lente.

L'évolution des populations de fissures courtes d'un acier 10 CD 9.10 dépend

fortement de sa microstructure et de l'environnement et peut étre schématisée e la
maniére représentée dans les figures 111.17a, [11.17b, 11.18a et 111.18b.
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Figure I11.17a: Schéma de ['évolution des fissures courtes
de | 'acier 10 CD 9.10 nuance V85F sous vide
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148 Figure IT117b: Schéma de I'évolution des fissures courtes
ik ‘ de [ ‘acler 10 CD 9.10 nuance V85F & I ‘air
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- Conclusion générale

CONCLUSION GENERALE

E Suite & la constatation de dégr‘adaﬁbn’s par fatigue thermique de certains
‘ -kc'ompcs’an‘ts' de centrales thermiques, un renforcement des connaissances sur les

,mecanismes d'endommagement par fat:gue ohgooychque & chaud d'acters 10 CD 9.10
~ s'estavéré nécessaire et a constitué T'objet de ce traval,

L Gefte étude p rend en compte le réle de la ﬂrlGrGStructure et I'effet de I'atmosphére
~ oxydante. - |

L S vanf cette demarche des essais de fatugua ohgocyclm ue & lair associés aux

i mxcroscopies électmmque a balayage ot & transmission onf permis d'apporter des

o «nfamatcons précieuses sur I influence des traxtements thermtques, notamment leffef du
o ,rappert des phases sur ! accommcda'uan de la déformatlon | | '

Le f,omportement crcﬁque des aclers 10 CD 9. A0 depend beaucoup dela fractlony

Iu’m que ferrte]baimte et du vieﬂhssemen’* de Iongue durée. Si le matériau est

o 'amajonta!rement ferritique, un durcissement cyclique est constaté. A partir dobservations

MET, nous montrons que la structure cellulalre de d;slocatzona est representatNe des
e ‘arrangements qui se forment dans la ferrite.
- Par contre sila m crostructure est essentleﬂement bamuthue, un adoucxssement cyclique

“-est observe, canséquence du réarrangemnnt des dislocations contenues dans les lattes

- ~de bainite.
e Dans un acier 10 CD 9.10 contenant une fraction voluquue de ferrite et bainite volsine,
e comportement en fatigue sera fonctmn du nomportement proche de chacun des grains

5 eg d'un effet interactif.

i L‘mﬂuance de longues durées dexposmon en température de service (viell!issement) e
 affects notamment fa réorgamsaaon des dislocations dans la bainite, Ainsi, un acier -

: "“femto-bamittquezprésente une tendance & 'adoucissement d'autant plus marquée que la

_bainite est vieillie. Dans ce type de microstructure, les grains de ferrite et 'le;s graine de

 bainite participent & I'accommodation de la déformation cyclique de maniére Interactive,

- Limportante oxydation consta'ée lors des essais & I'ar & 565°C, nous ont poussé
& analyser le role de latmosphére oxydante, Pour cela, un montage spécifique
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Conclusion générale

- i,

permettant d'effectuer des expériences de fatigue oligeeyclique sous vide 4§ été congu.
Dans ce contexte, nous avons étudié I'endommagement en fatigue a ;l’écheﬂféi ;
mésoscopnjue en reliant les mécanismes d'amorgage et de propagation des fissures
courtes aux effets que praduit 'atmosphére oxydante. iy

Les différents résuiltats obtenus sous vide & 565°C, ont montré des durées de vie
supérieures A celles obtenues & lalr & la méme température (tous niveaux de
déformation imposée confondus). L'augmentation de la résistance a la fatigﬁ,e sous vide
s'explique par la diminution du nombre d'embryons de fissures vt leurs faibles vitesses
de propagation. Par ailleurs, nous avons noté Jdes vale:.+s de 'contrairatés sous fVinB’ _
- supérleures & celles mesurées lors des essais & I'air, & amplitude de;défc:rmaﬁtf‘qn
équiv-'ante, S k

La couche d'oxyde qui se forme en surface est trés nuisible Vis 4 vis de la
résistance 4 la fatigus oligocyclique. Celle-ci, fragile et fissurable, génére trés rapidement '
des défauts concentreurs de contraintes en surface et favorise les conditions de
propagation des fissures. ' i

Sous vide, le constat d'une fissuration interne sur le matériau majoritairement
ferritique, met en évidence le réle de la microstructure et l'importance de la phase
bainitique comme élément benéfique des aciers 10 CD 8.10 sollicités a 565°C.

Une étude du comportement des fissures courtes & 'échelle mésoscopique a été
entreprise dans le but de préciser le réle de la misrostructure. Nous avons confronté deux
méthodes d'investigation de mesures quantitatives de fissures et nous avons remarqué
que les comptages effectués sur des coupes fongitudinales d"éprouvettés conduisent é
des résulfats flables. Ainsi , ,

s sur certains matériaux, avoir une densit. .2 fissures considérable & la surface

n'indique pas une rupture fatale proche. | |

« La propagation d'une fissure en volume qui atteint une longueur supérieure &

cing tailles de grain, & une grande probabiiité de se convertir rapidement en
une fissure fatale, '
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Concluslon générale

¢ Les barriéres structurales jouent un réle important car elles agissent comme un
obstacle & la progression des fissures.

o Solliciter ces matériaux sous vide retarde la plupart des propagations en
volume des fissures d'une taille inférieure & la taille de grain pour les aciers
10 CD 9.10.

L'apparition d’'une grande densité de fissures de dimension inférieure a la taille de
grain, améliore la durée de vie des aciers 10 CD 9.10, a I'air et sous vide. Cette situation
se produit grdce a la répartition de I'énergie disponible fournie par la sollicitation cyclique
en multiples défauts, ce qui retarde une éventuelle rupture par la progression d'une
fissure individuelle.

Enfin, toute la niéthodologie ici déployée, corrélation accommodation - structure
de dislocations, relation densité de fissures courtes — durée de vie et la compréhension
des différents mécanismes correspondants pourront étre transposés sans difficulté vers
des nouveaux aciers bainitiques 2.25Cr1Mo ou martensitiques 9-12% Cr dont I'emploi
est prévu dans les cenirales super critiques.
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