































































































































































































































































































Chapitre Il

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
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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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Chapltra I

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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Fatigtte oligocycllque : 1 0CD 910 oxydatlon et vide L

 ! 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

s s \LBBE A lp

YT

Amplitude de la
déformation plastique (%)

£
¥
-

i lylwl¥"i3~~~t.l‘liift!g‘ A 2 U6 SO JUOOR S0 2 2 N )

0.01
100 1000 10* 10°
Durée de vie Nr
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
¥
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(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

-

-

st

;'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. ‘

" Epalsseur moyenne
)

 Epalsseurmaximale |

126

-

A |

0%

ta

L

_hh

5% -

48

A3

G »_mo% -

32

| Essal {Ag=1.2%)

f(a)',/ }

%durbedevie

| Epaisseur moyenne

um)

Epalsseur maximale |

{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,



Chapitre ]

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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Fatigue oligocycllqua 2 10 CD QJO oxydatlon et vlde

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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Chapltre Il

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
£ 100 P a0 . , ERT
g ' ] Temp | 585°C
< 50 3| Matéday |  VBSF
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

400 T aada TTrr—— ach T ! !

E ‘ - 1.2% A107 alr i
= 350 [ ! 1.2% AMSvide |
0 ’ i
S E i E 4 1.2% A3 oxvide |
: 300 - -i % & 0.4% A120 alr
= - Y 04% AN04 vide
£ SRR &L T , . !
g 250 g « . $aeau vy o sasum 1 1 o ounamsoxvias
& g”mgg 51, "'""va i J
£ £ TR B O0KER 09 0 opopy, o
o 200 W‘wmmm :
Q E 28 2 ae %
% - ° ¢ T YTYTY 3
o 150 © " g
T t
£ 100 * -
F : i Temp 565 °C
< 60 E E Matdrlau VA5F

0 bt T . Vite rse 4.10%5"
1 10 100 1000 10 10°

Nombre de Cycles N

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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A

direction de sollicitation

N
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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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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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“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.

17
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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

{ Vaiider I Méthode en thlque

I

. A

" Gonstruction dela

Y

courbe représentative
| depopulations

55
) Dlscu sion
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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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Chapitre 111

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
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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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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
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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

141




Chapitre III

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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- 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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