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_Caractérisation du couplage mécano-€électrochimique lorsella
Fissuration assistée par Corrosion Sous Contrainte - cas du Zircaloy-
4 en milieu aqueux halogéné

La corrosion sous contrainte (CSC) est un phénomene synergique d’endommagement qui résulte
d’'un processus de corrosion (dissolution, adsorption) et d’'une rupture mécanique (fissuration). Les
mécanismes de couplage mécano-électrochimique en pointe de fissure nécessaires a la compréhen-
sion du phénomene sont encore mal connus puisqu’ils dépendent du systeme d’étude (métal/milieu
agressif) et font intervenir de nombreux facteurs mécaniques et électrochimiques. Dans cette these,
nous nous proposons d’étudier les interactions réciproques entre la dissolution et I'état de contrainte
meécanique en pointe de fissure (facteurs d’'intensité des contraintes) pour le cas du Zircaloy-4 en
milieu aqueux halogéné. Un protocole expérimental spécifique est mis en place afin d'étudier pré-
cisément la propagation de fissures par CSC en maitrisant I'histoire de chargement et la vitesse de
sollicitation mécanique. Des techniques de corrélations d’'images sont développées dans le but d’iden-
tifier les facteurs d’intensité des contraintes et d’estimer la longueur de fissure en temps réel. Ainsi
des essais originaux de CSC, permettant d'imposer les facteurs d’intensité en pointe de fissure, sont
conduits et les résultats montrent alors clairement les effets synergiques entre I'évolution des me-
sures mécaniques et des courants de dissolution. D’autre part, I'existence d’un facteur d’intensité des
contraintes seuil de propagation en CSC, présentant une forte dépendance a I'histoire de chargement
et a la variation de I'état de contrainte locale en pointe de fissure (variation des facteurs d’intensité
des contraintes), est mise en évidence. Enfin sur la base des résultats expérimentaux, un modele de
loi de propagation de fissure en CSC est propose.

M OTS CLES: Corrosion Sous Contrainte, Zircaloy-4, Corrélation d'images, Séries de Williams,
Mesure de courants de dissolution, loi de propagation, pré-fissuration par fatigue, Load-Shedding.
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Introduction Générale

Cette thése a été réalisée au sein de deux laboratoires de L'INSA de Lyon. Alain Combescure, et
Julien Réthoré m’ont encadré au seinldaboratoire de Mécanique des Contacts et des Structures
(LAMCOS). Marion Frégonese m’a encadré au sein du laboralbat€riaux : Ingénierie et Science
(MATEIS). Le principal objectif de cette thése est I'étude du couplage mécano-électrochimique en
pointe de fissure de corrosion sous contrainte (CSC) au cours de sa propagation.

Corrosion sous contrainte

La corrosion sous contrainte (CSC) résulte d’'un processus synergique entre la corrosion et une
sollicitation mécanique qui conduit a la formation (amorcage) d’'une ou plusieurs fissures de type
fragile et a leur propagation. Bien que I'on cherche souvent a comprendre et & maitriser 'amorgage
des fissures de CSC pour garantir I'intégrité d’une structure, I'étude de leur propagation est égale-
ment essentielle pour comprendre les mécanismes mis en jeu et simuler des accidents potentiels. La
cinétique de développement de ce mode de dégradation complexe dépend du matériau, de I'environ-
nement agressif et des sollicitations mécaniques mises en jeu. La diversité des différents parametres
rend difficile 'étude d’un point de vue “universel”. Il convient alors de choisir un systeme d’étude
(matériau et milieu donné) en fonction d’une problématique spécifique qui peut étre définie a partir
d’un contexte industriel et/ou scientifique. La détermination de lois de propagation de fissure doit
permettre d’estimer I'influence mutuelle de la mécanique et de la chimie pour un systeme donné.

Contexte industriel

La corrosion sous contrainte est un probléme critique pour 'industrie car elle peut conduire a la
rupture rapide de structures métalliques. Ce phénomeéne affecte par exemple les structures naturel-
lement en contact avec des milieux agressifs tels que les milieux marins. Il peut également affecter
des structures sollicitées en présence de solutions chimiques agressives (industrie pétrochimique, pé-
troliere, gaziére, nucléaire,...). Généralement la CSC est observée pour les matériaux passivables.
L'agressivité peut provenir du milieu lui-méme ou bien d’agents polluants introduits accidentelle-
ment. La sollicitation mécanique peut étre due a la présence de contraintes résiduelles dans les struc-
tures (processus de fabrication et d’assemblage) ou tout simplement a des contraintes de service qui
peuvent apparaitre en phase de fonctionnement (effort de tension, dilatation thermiques, efforts de
contacts, etc...).

Des ruptures brutales par CSC peuvent avoir de lourdes conséquences humaines, environnemen-
tales et financieres. Le contrble des fissures de CSC peut s’effectuer par des méthodes non destruc-
tives (contr6le par ultrasons) directement sur des installations industrielles. Bien que ce genre de
meéthode soit trés performant, les modes de défaillances sont bien souvent imprévisibles ou localisés
sur des zones difficilement accessibles. Ainsi la compréhension de la CSC nécessite le développe-
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Introduction Générale

ment d’études scientifiques permettant des caractérisatioperimentales et le développement de
modeles. Tout ceci dans le but de prévoir 'amorcage et la propagation de fissures de CSC.

Contexte scientifique

La CSC a déja été largement étudiée par la communauté scientifigue. Ce phénoméne étant trés
complexe, les diverses recherches s’accordent a dire qu'il est difficile de donner une théorie uni-
verselle pour modéliser ce probleme. Ainsi généralement, les études sont menées pour un matériau
spécifique et un milieu donnés. Bien souvent des modéles sont proposés pour quantifier la propagation
des fissures en fonction de grandeurs mécaniques globales (contrainte et déformation globales).

Ce sujet de thése s’appuie sur les compétences de deux labordtaiSqSet MATEIS pour
développer une étude permettant de mieux comprendre le phénoméne de fissuration par CSC.

L'équipe “intégrité des structures sous sollicitations extrémes” du laborataVeEC O Sest spécia-
lisée dans I'étude de la rupture des structures. Généralement les différents sujets de recherche traités
portent sur des études expérimentales et numériques conjointes. Trés souvent les études expérimen-
tales permettent d’alimenter en données les modeles numériques développés au sein du laboratoire.
Parmi ces différents modeles numériques, on peut retenir le développement de la méthode des élé-
ments finis étendus<¢FEM) qui a fait 'objet de nombreuses theses ces dernieres années notamment
sur des problémes de propagation de fissure en dynamique [RET 05a], [MEN 07] et [GRE 08]. Dans
ces études la méthode de corrélation d'images a également été utilisée d’un point de vue expérimental
pour étudier la propagation des fissures.

L'identification du comportement mécanique ou a la rupture des structures s’est considérablement
développée ces dernieres années avec I'essor de l'utilisation des techniques d’imagerie numérique.
Les technigues de corrélation d'images permettent entre autres d’identifier des lois de comportement
pour des matériaux endommageables [LEP 10]. L'étude de la fissuration est également une compé-
tence forte du laboratoire avec le développement de techniques permettent de mesurer localement les
champs des déplacements et d’extraire les facteurs d’intensité des contraintes [RET 05b].

L'équipe “Corrosion et Ingénierie des Surfaces” du laboratoire MATEIS développe des recherches
axées sur I'approche globale de la lutte et la prévention contre la corrosion. Les travaux mis en ceuvre
interviennent sur les différentes étapes de conception des produits, du choix des matériaux jusqu’a
la mise en ceuvre des dispositifs. Compte tenu de I'approche pluridisciplinaire gu'impose cette thé-
matique, I'équipe CorrlS articule ses actions autour des trois éléments fondamentaux qui président
aux meécanismes de corrosion : le matériau, la surface et le milieu. La démarche généralement sui-
vie dans les travaux de recherche s’articule sur une étude phénoménologigue destinée a identifier et
comprendre les mécanismes mis en jeu pendant la dissolution. Dans ces conditions, les études portent
surtout sur I'analyse du comportement électrochimique des systémes étudiés. Au-dela des travaux
concernant I'étude des mécanismes, I'équipe développe aussi des outils susceptibles d’assurer le mo-
nitoring de la corrosion, principalement le suivi des installations par Emission Acoustique. Parmi les
différents mécanismes et modes de corrosion étudiés, la corrosion assistée mécaniquement, en parti-
culier la Corrosion Sous Contrainte, fait I'objet de nombreux travaux, notamment en ce qui concerne
la CSC des alliages de zirconium en milieu halogéné [FRE 08][SER 10][FRA 11][FRA 12]. Les mé-
canismes liés aux différentes phases de fissuration (dissolution, adsorption, glissements, déformation
plastique...), ainsi que les parametres discriminants les régissant (distribution des contraintes rési-
duelles, irradiation, incompatibilités de déformation grain a grain...) sont ainsi étudiés d’un point de
vue chimique et métallurgique, en vue de proposer des lois cinétiques de propagation des fissures. Les
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moyens de caractérisation disponibles au laboratoire M&Td6int ainsi largement mis 1Juvre pour
répondre a ces objectifs (méthodes électrochimiques, sollicitations mécaniques, émission acoustique,
MEB, MET, DRX, EDS...).

Objectifs
Le principal objectif de cette thése est de développer une étude permettant de mieux comprendre
les mécanismes de la corrosion sous contrainte. Cette étude repose sur I'estimation de l'interaction
réciprogue de I'électrochimie et de la mécanique de la rupture lors de la propagation de fissures par
CSC. Pour remplir cet objectif différentes étapes sont nécessaires. Elles consistent a :
— définir un systeme d’étude
— développer un dispositif et une procédure expérimentale spécifique de CSC,
— concentrer I'étude sur la phase de propagation en CSC,
— identifier les conditions électrochimiques a mettre en ceuvre pour étudier I'influence précise de
I'électrochimie sur la mécanique en pointe de fissure,
— réaliser des essais de CSC.
— identifier une loi de propagation synergique faisant intervenir des paramétres mécaniques et
électrochimiques.

Plan

Dans un premier temps, une revue bibliographique permet de définir un systeme d’étude pour
I'étude de la CSC. Le systeme défini doit entrainer des phénoménologies représentatives de la propa-
gation de fissure par CSC mais doit également permettre une étude commode du couplage mécano-
électrochimique en pointe de fissure. Le deuxiéeme chapitre détaille les développements des tech-
nigues expérimentales permettant I'étude de la CSC. Les développements des techniques de corréla-
tion d’images permettant une application aux problemes de fissuration y sont explicités. Le troisieme
chapitre permet de mettre en place les pré-requis nécessaires a la définition d’un protocole expérimen-
tal spécifique a I'étude de la CSC. La phase d’amorcage des fissures en milieu inerte est présentée tout
comme la mise en place des conditions électrochimiques nécessaires aux essais de CSC. Enfin une
derniére partie présente les principaux résultats des essais de CSC qui permet I'établissement d’'un
modeéle phénoménologique de loi de propagation de fissure pour le systeme d’étude choisi. De la, une
discussion sur les différents parametres influencant la CSC est proposée.

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Introduction Générale

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Chapitre 1
Synthese bibliographique

Sommaire

1.1 Introduction . . . . . . . . .. e 6

1.2 Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC) . . . . ... ... ... ...... 6
1.21 Présentation . . . . . . . . e 6
1.2.2 Quelques éléments de la mécanique de la rupture appligués alaCSC . . . . .. 7
1.2.3 Quelques éléments d’électrochimie appliqués ala corrosion . . . ... ... .. 10
1.2.4 Phénoménologie . . . . . . . . . . ... 12
1.2.5 ModélisationdelaCSC . . . . . . . . . . ... ... 14

1.3 Moyens de sollicitations expérimentales . . . . . . . ... ... ... .. ....... 20
1.3.1 Sollicitations mécaniques . . . . . . . . .. e 20
1.3.2 Sollicitation par COrroSion . . . . . . . . .. 23

1.4 La CSC pour les alliages de Zirconium en milieux halogénés . . . . ... ... ... 28
1.41 Généralités sur le zirconium etses alliages . . . . . ... ... ... ... ... 28
1.4.2 Corrosion sous contrainte des alliages de zirconium . . . . . .. ... ... ... 31
1.4.3 Electrochimie du zirconium . . . . . ... ... ... 35
1.4.4 Affinité du zirconium pour 'oxygene . . . . . . . . . ... ... 37

1.5 Méthode decorrélation d’images . . . . . . . . . . . 39
1.5.1 Présentation et principe général delaméthode . . . . . .. ... .. ... .... 39
1.5.2 Présentation de la méthode de corrélation d'images standard . . . . . . ... .. 40
1.5.3 Présentation de la méthode d'identification “globale” . . . . . . ... ... ... 41
1.5.4 Présentation de la méthode d’identification “intégrée” . . .. ... ... .. .. 42
155 Technique de suiviélectrique . . . . . . . . . . ... 42

1.6 Synthése de I'état de I'art et proposition d'une démarche d'étude . . . . . . . .. .. 43

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



1. Synthese bibliographique

1.1 Introduction

Ce chapitre présente une synthese de I'état de I'art sur la fissuration par corrosion sous contrainte
(CSC). Dans un premier temps, les bases élémentaires nécessaires a la compréhension du phénomene,
incluant la phénoménologie et I'ensemble des facteurs mis en jeu, sont décrites. Dans une deuxieme
partie, les techniques expérimentales de sollicitation mécanique et par corrosion disponibles et ha-
bituellement utilisées pour étudier la CSC sont exposées et discutées. Une troisieme partie permet
de décrire le cas de la CSC du Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné et de montrer que ce systéme
posséde un grand intérét pour une étude du couplage mécano-électrochimique en pointe de fissure.
Les techniques de corrélation d'images ainsi que leurs grandes potentialités pour I'étude de la CSC
sont présentées dans une quatrieme partie. La conclusion de cette revue bibliographique permet de
préciser et de justifier la démarche d’étude globale retenue dans cette thése.

1.2 Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

1.2.1 Présentation

La fissuration par corrosion sous contrainte (CSC en francestress Corrosion CrackingSCC
en anglais) est un phénomene qui peut conduire a la ruine de structures sous l'action conjointe et
synergique de la corrosion et d’une sollicitation mécanique. Ces deux facteurs ne conduisent généra-
lement pas a la rupture du matériau s'ils sont présents séparément. Ce phénoméne fait partie des pro-
cessus de fissuration assistée par I'environnentamtifonnement Assisted CrackingAC) avec la
fatigue-corrosion ou encore la fragilisation par I’hydrogéne. Il est associé a une réelle problématique
industrielle qui a été mise en évidence a la fin d@M®siécle lorsque des fissures se développérent
sur des cartouches en cuivre de I'armée Britannique présente en Inde durant les périodes de mous-
son [SHI 08], c’est & dire au contact d’un environnement corrosif. Durantd&8@8giécle, la CSC a
été particulierement étudiée a partir des années 40 avec I'apport de la théorie de la mécanique de la
rupture favorisant la compréhension des différents processus d’ordre mécanique mis en jeu.

Malgré de nombreuses tentatives, il reste cependant difficile d’élaborer une théorie universelle
permettant de modéliser ce phénomene [CZI 06] [FOR 90]. Ceci est d’autant plus vrai, que selon les
couples matériau/solution mis en jeu, les mécanismes élémentaires peuvent étre tres différents.

La plupart des travaux relatifs a la CSC utilisent la vitesse de propagation de fi%%Memme
principale grandeur d’intérét. De part la nature synergique de ce phénomene, des dépendances a un
certain nombre de facteurs électrochimiquey et mécaniqueso(’) sont mis en évidence dans les
modeles de propagation de fissure [GAL 96] [LU 06] [HAL 08b] [FOR 90], ce qui peut étre synthétisé
selon :

z—?: f (xx,0%) (1.1)

L'influence relative et mutuelle des facteys et ox peut étre approchée a partir de caractérisa-
tions expérimentales permettant I'estimation de la vitesse de propa@étiba démarche nécessite
I'identification de la dépendance des paramegrest ox pertinents, ce que I'on se propose de faire
dans les sections suivantes.
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

1.2.2 Quelques élements de la mécanique de la rupture appliga a la CSC

La mécanique de la rupture permet de quantifier I'évolution d’une fissure sous I'effet d’une sollici-
tation mécanique. Une approche énergétique permet en premier lieu de définir les principes généraux
de cette théorie. Nous donnerons ensuite quelques détails relatifs a la théorie de la mécanique de la
rupture fragile qui est généralement utilisée pour I'étude de la fissuration en CSC.

1.2.2.1 Approche énergétique

L'approche énergétique de la mécanique de la rupture est globale et a été introduite par Griffith
[GRI 21]. Elle se base sur I'existence d’'une énergie de suffaessaire a produire une nouvelle
surface libreSpar clivage. On considére une évolution infinitésimale. Lorsqu’une fissure se propage,
la variation d’énergiel\W;jss, correspondant a la dissipation induite par la formation de la nouvelle
surfacedS est compensée par la variation de I'énergie totd¥ ) :

dWot + dWkiss = 0. (1.2)
La variation de I'énergie de dissipation induite par la création d’une fissure est proportionnelle a
la surface créédSet est définie par :
deiSS: chs (13)

On appelleG. (Gc = 2y) le taux de restitution d’énergie nécessaire a la création d’'une nouvelle
surfacedS Le taux de restitution d’énergie est défini par :

MWt

oS

Dans le cadre d’'une évolution quasi-statique (effets dynamiques négligés), I'énergie totale com-
prend I'énergie de déformatioiMje) ainsi que les travaux des efforts extérie W) :

G=— (1.4)

dV\lot = dV\eef + dV\éxt- (1-5)

C’est a partir de cette approche que I'on peut définir un critére de propagation de fissure. D’'un
point de vue énergétique, une fissure peut se propager lorsque la quantité d’énergie disponible dans
la structure est au moins égale a I'énergie qui serait libérée lors de la création d’une fissure de surface
dS Il'y a alors trois scénarios possibles :

— G < G¢ : pas de propagation,

— G = G¢ : propagation ditestablede la fissure,

— G > G¢ : propagation diténstablede la fissure,

L'utilisation de ce critére nécessite le calcul du taux de restitution d’éne®jigui peut s’avérer
complexe a mettre en place dans bien des cas [DEL 85]. C’est une approche globale qui peut étre
utilisée en présence de non-linéarités telles que la plasticité. La théorie de la rupture fragile dérive de
cette approche et s’applique a la mécanique linéaire élastique. C’est généralement cette théorie qui
est utilisée dans I'étude de fissuration par CSC.
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1. Synthese bibliographique

1.2.2.2 Rupture fragile et définition des facteurs d’intenge des contraintes

Dans la théorie de la rupture fragile, on définit trois modes de rupture (figure 1.1) : un mode d’ou-
verture (), et deux modes de glissemeht €tl1l1). La répartition des contraintes au voisinage de
la pointe de fissure détermine la stabilité vis a vis de la propagation. En considérant la mécanique li-
néaire élastique et la singularité géométrique en pointe de la fissure, une contrainte singuliére apparait.
On introduit alors les facteurs d’intensité des contraintes (FICs) pour chacun des modes de rupture
(K, K etKj;1) qui permettent de quantifier cette singularité et le comportement mécanique locale
en pointe de fissure. Les composantes du tenseur des contraintes au voisinage de la pointe de fissure
s’écrivent alors sous la forme de I'équation 1.6 [IRW 57] dans le systeme de coordonnées polaires
prenant pour origine la pointe de la fissure (figure 1.2) :

oij = j—ﬁ f(r,6) (L.6)

L'indice n représente le mode de sollicitatidn I oulll), r est la distance a la pointe de fissure
et fij(r,8) sont les solutions analytiques de Westergaard.

/_\
=L
<
I II III

FIGURE 1.1: lllustration des différents modes de rupture [BUI 06]

1.2.2.3 Validité des hypothéses de linéarité pour la rupture fragile

L'utilisation des facteurs d’intensité des contraintes s’effectue dans le cadre de la mécanique de la
rupture fragile. Cependant pour les matériaux métalliques, la singularité des contraintes est tronquée
a cause de la plasticité confinées en pointe de la fissure. En migeet K;;; négligeables devant
K)) et en considérant simplement un comportement plastique parfait, on peut définir une zone autour
de la pointe de fissure qui correspond a un disque de rgyar’intérieur duquel le comportement
du matériau est plastique avec un critére de plasticité de Von Mises (figure 1.3). Son estimation est
donnée par I'équation 1.7 en mode | et en conditions de contraintes planes [IRW 60].

1 /K\?
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

M (r,0)

Fissure /

Pointe de fissure

FIGURE 1.2: Systéme de coordonnées polaires au voisinage d’'une pointe de fissure

La taille du confinement plastique dépend donc du facteur d’intensité des contraintes en mode |
(Ky) ainsi que de la limite d’élasticitéo(). Cette grandeur est un indicateur qui permet de vérifier
s'il est acceptable de prendre en compte les hypothéses de rupture fragile. Les non-linéarités sont
alors supposées comme étant suffisamment concentrées pour avoir peu d’influence par rapport a la
singularité élastique en facteurs d’intensité des contraintes (“K dominance”).

Fissure
Pointe de fissure

FIGURE 1.3: Zone de confinement plastique au voisinage de la pointe de fissure

Les facteurs d’intensité des contraintes peuvent étre donnés pour une fissure débouchante dans
un milieu fini en modd par une formule analytique standard dépendant de la contrainte de traction
appliquée ¢), de la longueur de fissura)(et d'une fonction de correction de taille firfig(a, w) qui
dépend de la géométrie (longueur de fissuet largeur du massif sollicité) :

Ki = Fg(a,w) - o/ (1.8)

Cette formule est valable pour la théorie de la rupture fragile, donc en cas d’absence de plasticité.
Irwin [IRW 60] et Tay [TAY 95] proposent de la modifier en considérant que le facteur d’intensité des
contraintes est corrigé par un incrément de longueur de fissure équivalent a la taille de zone plastique
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rp. Les facteurs d'intensité des contraintes peuvent étre reliés au taux de restitution d’énergie comme
par exemple en déformations planes :

12
E

Les grandeur& et i sont ici respectivement les modules d’élasticité et de cisaillement du maté-
riau. Ainsi les critéres de propagation de fissure présentés dans la partie 1.2.2.1 peuvent étre appliqués
a la théorie de la rupture fragile lorsque la plasticité reste suffisamment confinée en pointe de fissure.
On définit alors une valeur seuil en modée FIC ) au dela de laquelle il y a propagation :

K®=+/G¢-E. (1.10)

C’est grace a ce parametre que les critéres de propagation de fissure sont construits. Cette théorie
peut étre appliquée en dynamique, en fatigue [BUI 06] ou bien dans le cas de la CSC [SHO 10]
[LU 06].

G = = (k)7 (K )?) + 5 ()P (19)

Bilan

Parmi les parametres meécaniques influents),( le facteur d’intensité de
contraintes en mode(K,) est important a prendre en compte car il permet de quiin-
tifier I'intensité des contraintes en pointe de fissure lorsque le mode d’ouvertulge est
pré-dominant et ainsi définir des critéres de propagation. En €S€st habituel-
lement utilisé dans les lois de propagation car les ruptures observées sont nffajori-
tairement fragiles méme s’il faut veiller a ce que les déformations plastiques regtent
suffisamment confinées en pointe de fissure pour utiliser cette approche. Dejplus,
en pointe de fissure de CSC, les réactions chimiques peuvent étre gouvernéges par
des variations d’'ouverture des lévres de la fissure ou par I'’émergence de banges de
glissement. Ainsi, la variation d& (K;) est aussi un paramétre essentiel a prenfire

en compte.

1.2.3 Quelques éléments d’électrochimie appliqués a la carsion

La corrosion résulte d’un processus de réactions électrochimiques entre un métal (électrode) et
une solution aqueuse (électrolyte). Les réactions mettent en jeu un couple oxydant/réducteur impliqué
dans une ou plusieurs réactions de réduction (cathodiques) et d’oxydation (dissolution anodique). Le
premier type de réaction consomme des électrensour produire une espece réduite alors que le
deuxiéme type libére des ions du métal que I'on appelle cations et produit des électrons (équations
1.11):

_ cathodique,
Ox+ze 1009 Red

Red™™ 9" 0x + z&~ (1.11)

10
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

1.2.3.1 Corrosion généralisée

La corrosion généralisée est la forme la plus classique de corrosion. Elle se traduit par un processus
électrochimique élémentaire qui se produit uniformément sur une surface considérée. Les cinétiques
des réactions impliquées peuvent étre exprimées par la relation de Butler Volmer (équation 1.12). La
densité de couranf) est égale a la contribution de la densité de courant anogig(exydation) et
cathodiqugj¢ (réduction),

i = ja— o= zF{ka- 2 exp(Z;FT”) ke [ac]exp(%) } (112)

Les grandeurfa] et [ac] désignent respectivement les activités du réducteur et de I'oxydant; les
coefficientsky etk; respectivement les constantes cinétiques anodiques et cathodiques; le coefficient
z correspond au nombre d’électrons intervenant dans la réadti@st le nombre de FaradaiR;est
la constante des gaz parfaiff jest la température ; enfim est la surtension appliquée a I'électrode
sur laquelle se déroule la réaction. Lorsqu’il y a équilibre cinétique, les couraatg, sont égaux
et le courant globaj est nul.

1.2.3.2 Corrosion localisée par piglre

Le phénomene de piquration est un phénomene de corrosion localisée qui apparait pour les ma-
tériaux passivés. La réaction de dissolution [GAL 05] se concentre alors a I'endroit ou le film passif
protecteur se rompt sous I'action d’'un agent agressif (souvent des ions halogénures) ou d’'une solli-
citation mécanique, alors que la réaction cathodique se produit sur les surfaces métalliques externes.
Les cations métalliques produits localement dans la piqQre par dissolution anodique sont hydrolysés
ce qui s’accompagne d’'une chute du pH et d’'une augmentation de la concentration en anions pouvant
empécher la repassivation [BER 02]. On définit le potentiel de piggi)eedmme le potentiel au dela
duquel la corrosion par pigUre apparait. En dessous de ce potentiel, le métal reste passif.

Pour caractériser la résistance d’une surface vis a vis de la corrosion par pigQre, des études poten-
tiodynamiques sont généralement réalisées [GAR 88] [PAL 78] [GAL 90]. Un potentiel est appliqué
a un échantillon métallique en contact avec la solution. On augmente progressivement ce potentiel et
on suit I'évolution du couranj (courant d’oxydation initial, figure 1.4). L'amorcage de la corrosion
par piqlres se caractérise par une hausse soudaine du courant pour un potentiel qui corfgspond a
Selon Pourbaix [POU 70], une fois qu’une piqlre apparait, méme en faisant décroitre le potentiel de
polarisation, le courant ne décroit pas immédiatement. Il faut passer en dessous d’un potentiel donné
(er, potentiel de repassivation) pour que le courant diminue a nouveau. Ainsi pour identifier le poten-
tiel de repassivation, on diminue le potentiel de polarisation jusqu’a observer une baisse soudaine du
courant de dissolution puis sa stabilisation. La comparaison entre le courant de passivation et d’oxy-
dation donne la nature résistive du film passif reproduit apres repassivation. La figure 1.4 présente
les deux cas possibles. La courbe en pointillé donne le cas ou le courant de repassivation est plus
élevé que le courant d’oxydation initial malgré la reformation du film passif. Par conséquent le film
est moins protecteur qu’initialement. La courbe de repassivation en trait plein donne le cas ou le cou-
rant de repassivation est égal ou inférieur au courant d’oxydation initial. Dans ce cas, le film passif
reformé est au moins aussi protecteur qu’initialement. Cette technique est trés utile pour qualifier la

11
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1. Synthese bibliographique

résistance d’'un métal vis a vis de la piquration et sa stélllins un milieu donné. Lamorcage de la

CSC est bien souvent lié a ce phénomeéne de corrosion par piqQre [TSA 00] [GAL 90] [FAR 03]. Son
caractére local est ainsi également lié a la présence d’un film passif en surface du métal et I'amorcage
du phénomene résulte de la rupture de ce film sous I'action d’un agent agressif.

A

Courant | (A)

Potentiel (V)

FIGURE 1.4: Courbe de polarisation cyclique classique montrant les potentiels de peyliet (e
repassivatione,)

Bilan

Parmi les parameétres électrochimiques influexty,(le courant de dissolution)

est donc essentiel car il permet de quantifier la cinétique de réaction et dofc la
guantité de métal dissous. Dans le cas de la CSC, c’est la densité de courantjocale
gu'’il faudra prendre en compte, puisque la dissolution est localisée et fait sUjte a
la rupture du film passif. Cette localisation de la dissolution étant bien souvengliée
a 'amorcage de piqdres, il conviendra également de bien identifier la valely du
potentiel de piglregp) dans les systemes étudiés.

1.2.4 Phénomeénologie

La CSC est un phénoméne complexe a étudier car beaucoup de facteurs mécaniques et chimiques,
mais également métallurgiques doivent étre pris en compte. Des approches phénoménologiques sont
utiles pour étudier les aspects globaux des phénomenes qui interagissent. Généralement, les fissures
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de CSC se propagent suivant plusieurs régimes en fonctiointenkité des contraintes, pour les-

quels les vitesses de propagation de fisstieédt) peuvent évoluer ([BER 02] [WIN 05] [COX 90]).

La figure 1.5(a) donne une allure classique de I'évolutiod @&t en fonction de&, lors de la propa-

gation d’une fissure de CSC. Généralement, et expérimentalement, ce genre de graphique est obtenu
a partir de la valeur initiale dig; (K?) et de la valeur moyenne dka/dt [IBR 08] [SHI 08].

L'amorcage des fissures est assuré lorsque les conditions électrochimiques (durée d’incubation)
sont réunies pour provoquer la corrosion localisée. De plus, la CSC apparait pour des milieux qui sont
a priori peu ou non agressif pour le matériau en I'absence de contrainte. Ainsi la contrainte appliquée
a un réle important sur I'amorcage, qui peut étre provoqué par I'obtention d’'un niveau d’intensité
des contraintes seuil en CS&,fsc) provoquant la rupture du film passif protecteur. Cette phase
d’amorcage correspond au régimde la figure 1.5(a) et, a ce stade, la vitesse de propagation dépend
beaucoup d&;.

Apres cette phase, on observe généralement un plateau, ou un quasi plateau, pour lequel la dé-
pendance dea/dt a K, est moins marquée. Ce régime existe pour un certain nombre de systémes
sensibles a la CSC, pour lesquels les vitesses de propagation au plateau peuvent avoir des ordres de
grandeur trés différents (1&' & 10°°m-s~1). On peut citer les exemples des aciers & haute résis-
tance en solution aqueuse [PAR 75], des aciers inoxydables en solution aqueuse a haute température
[SAI 01] [SHO 10], des alliages a base nickel en milieu primaire [LAG 09], du Zircaloy-4 en milieux
agueux halogénés [COX 90] [FAR 03].

Enfin un dernier régime est parfois observé. Il correspond a la phase finale de propagation ou la
vitesse de fissuration redevient largement dépendante du facteur d’intensité des contraintes jusqu’a
atteindre la rupture final&(c).

La fissuration est globalement d’aspect fragile méme pour des matériaux ductiles comme les aciers
inoxydables [DES 90] ou les alliages de zirconium [SER 08] [FRA 11]. La fissuration peut étre in-
tergranulaire (propagation le long des joints de grains), transgranulaire (propagation a travers les
grains) ou mixte. La rupture intergranulaire est souvent associée a la dissolution préférentielle au
niveau des joints de grain ; la propagation transgranulaire présente quant a elle un caractere plus fra-
gile [TUR 93]. Dans certains cas (Zircaloy en solution halogénée voir section 1.4), des vitesses de
propagation plus élevées sont mesurées durant la phase de propagation transgranulaire [FAR 04].

La détermination d&csc est généralement délicate. L'expérience montre que le temps a rupture
(t¢) est d’autant plus petit que la contrainte est élevée. Ainsi pour déteriiggs, plusieurs essais
sont nécessaires. Pour chacun d’eux, on applique une valeur initi&e(d’é’). On releve alors le
temps a rupturet{). Ceci permet de tracer I'évolution dqp en fonction ddog(ts) (figure 1.5(b))

[IBR 08]. Avec une extrapolation, on peut ainsi obtenir la valeur seul{,d@;csc) correspondant a
'asymptote horizontale de la courbe. Cette technique peut s’avérer relativement longue a mettre en
place étant donné le nombre conséquent d’essais a réaliser et leurs durées respectives [BAY 96].

La phase d’amorcage est complexe a étudier car il est difficile d’appliquer directement la théorie
de la mécanique de la rupture. Il convient mieux d’étudier cette phase avec des modéles d’endomma-
gement. La derniere phase de propagation ductile est généralement trés peu étudiée de par I'intensité
des déformations plastiques présentes.

Il convient de noter que dans ce genre d’étude, les vitesses de charg&mern §ont générale-
ment pas prise en compte sur I'estimatiorddgdt. De plus, ce type d’approche repose généralement
sur la mesure dK; en début d’essai et peu d’études permettent de quarkjfien cours d’essai pour
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obtenir une évolution en temps réel de ce parameétre duramjegation des fissures de CSC.

da KIOA

KIC

Kicsc

- — }K 0
KIC( \<IC !

(a) Comportement classique de fissuration par CSC (b) identification deK;csc[IBR 08]
[WIN 05]

FIGURE 1.5: Facteurs d’intensité des contraintes et vitesse de propagation en CSC

1.2.5 Modélisation de la CSC

La plupart des auteurs spécialistes admettent qu’il est impossible de proposer un modéle unique
universel permettant de décrire et modéliser le phénomene de CSC. Ceci est d’autant plus vrai que
selon les couples métal-solution mis en jeu, les mécanismes élémentaires mis en jeu peuvent étre
différents. On peut cependant regrouper les modeles proposés par la littérature selon des familles
[COX 90] :

— Dissolution anodique en pointe de fissure et rupture de films passifs.

— Interaction plasticité-corrosion.

— Mobilité des surfaces.

— Fragilisation par adsorption.

Il convient en outre de choisir I'échelle de modélisation la plus adaptée selon les phénomenes
gue I'on souhaite mettre en évidence. L'échelle macroscopique est celle habituellement choisie par
le mécanicien car elle permet d'utiliser la théorie de la mécanique des milieux continus [WIN 05].
L'échelle microscopique est celle préférée par les spécialistes des sciences des matériaux car elle
permet la compréhension des mécanismes mis en jeu a I'échelle de la microstructure.

1.2.5.1 Modeles de dissolution anodique

Les modeéles de dissolution anodique (appelés communé&iigtissolution mode)ont été in-
troduits principalement par Ford [FOR 90]. lls permettent de décrire le phénoméne de fissuration par
CSC comme la compétition entre dissolution et passivation en pointe de fissure. La vitesse de propa-
gation de la fissured@/dt) est gouvernée par la densité de courant de dissolution (ou d’oxydation)
et la loi de faraday qui peut étre donnée par :
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

da M-j
dt  zFp
M est la masse molaire de I'espece dissorte,nombre d’électrons échangés dans la réaction
élémentairef le nombre de Faraday etla masse volumique du métal considéré. La densité de
courantj peut étre exprimée en fonction de la densité de courant du métgl etude la grandeur
d’activationA* qui est égale a 1 lorsque la surface en pointe de fissure est complétement active (pas de

présence de film passif) et est égale a 0 lorsque le film passif est suffisamment isolant pour empécher
tout échange électrique [HAL 08a] :

(1.13)

j=j"A" (1.14)

La grandeuA* est gouvernée par la cinétique de formation et de rupture du film passif reposant

sur un mécanisme en quatre étapes (figure 1.6(a)) :

— La premiere étape correspond a la formation d’un film passif sur les levres de la fissure (a).
Durant cette phase, la croissance du film passif contribue a 'isolement électrique des surfaces
d’échange. Le courant de dissolution diminue car le film passif croit en fonction du temps. Une
loi de diminution exponentielle du courant est généralement proposée :

j = kgt (1.15)

ou ky est le coefficient de décroissance du courant de dissolutiom’ekposant décrivant sa
décroissance exponentielle [LU 06]. La figure 1.6(b) donne I'allure d’une évolution typique du
courant pour le domaine (a). Des modéles d’évolution de I'intensité du courant d’oxydation en
loi puissance durant cette phase ont été proposés par Ford [FOR 90] puis repris pat &hoji
[PEN 04] [LU 06] [SHO 10].

— Le film passif croit jusqu’a rompre pour une déformation de rupture critique atteinphése
(b)). Le temps <) qu'il faut pour rompre le film est déduit simplement de la vitesse de défor-
mation en pointe de fissueg; (relation 1.16) :

T=¢f/€xt (1.16)

— Lorsque le film rompt, la surface est mise a nu et la dissolution est favorisée. Le courant de
dissolution devient alors maximal et égal¢ g phase (c)).
— Dans ce modéele, on considére alors qu’une fois rompu, le film se reforme immédiatement
(phase (d)) et le courant de dissolution redécroit a nouveau.
Ainsi la vitesse de fissuration peut étre estimée par le calcul du courant de dissolution moyen en
pointe de fissure par I'application de la loi de Faraday (équation 1.17) dans laquelle le pakimétre
est dépendant du rappégt et de l'intégrale de(t) sur un cycle de rupture du film passif/passivation.

%= (zMTp Jo i(t)dt) : (i—;) (1.17)
Le taux de déformation en pointe de fissuag)(apparait donc comme étant un paramétre impor-
tant dans ce modele. Sheji al[LU 06] utilisent les champs HRR (Hutchinson, Rice and Rosengren)
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- — = (a)
& Film passif

Métal nu

T:Ff/f;:r

(a) Rupture du film passif (b) Courant de dissolution

FIGURE 1.6: Description du mécanisme dilip dissolution modgFOR 90][SHO 10] [LU 06]

pour exprimer cette quantité (équation 1.18) et montrent qu’elle dépend d’un certain nombre de para-
metres tels que des termes décrivant la plasticite (limite d’eélastigitéoefficient d’écrouissage),

le module d’élasticitéE), le facteur d’intensité des contraintes et sa variatiinet K| ), et aussi la
vitesse de propagation de la fissu%é)(

. da :
Ect = f (a:KhKhO—Y?n: E) (118)
En combinant les équations 1.17 et 1.18 et en négligeant les effiis die obtient une équation
donnant I'expression d% Dans de nombreux cas, on obtient une vitesse de fissuration de la forme :

da— k- gg. (1.19)

ou k est une constante atun coefficient souvent compris entrébGet Q 7. La stabilité mathéma-
tique de cette équation est étudiée par Newman [NEW 07].

Ce modele a cependant parfois été contesté. Gutman [GUT 07] remet ainsi en cause la non prise en
compte de la contrainte dans I'expression du taux de déformation qui est le parametre qui gouverne la
rupture du film passif (équation 1.16). De plus, ce méme auteur conteste le fait que les effets mécano-
chimiques ne sont pas pris en compte sur I'accélération de la dissolution.

MacDonaldet al [MAC 91] [ENG 99] apportent une amélioration au modele en tenant compte
de I'électrochimie en pointe de fissure. Une méthode par éléments finis permet de modéliser les
différentes cinétiques des réactions électrochimiques mises en jeu et permet ainsi de quantifier les
contributions cathodiques et anodiques dans les différents mécanismes. La répartition des densités
de courant au sein de la fissure peut alors étre quantifiee [GAV 03], [GAV 07] [VAN 09]. Ce modéle
s’applique essentiellement a la fissuration intergranulaire car généralement la dissolution se concentre
au niveau des joints de grains [TUR 93].

On a vu que la compétition entre rupture du film passif et repassivation est gouvernée par la
grandeur temporelle, qui traduit une vitesse de chargement en pointe de fissure. Son estimation
expérimentale est bien souvent délicate et nous nous proposerons par la suite d’étudier les cinétiques
de chargement en pointe de fissure par le parani&trpii permettront également de quantifier les
cinétiques de reformation du film passif. En effereprésente directement la variation des contraintes
en pointe de fissure.
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

Ce modele de dissolution anodique s’applique dans le cassairiétiques de repassivation sont
proches de celles de dissolution. En effet, dans un milieu non favorable a la repassivation (ex : pré-
sence d'ion€l17) la dissolution devient prépondérante. Ainsi la propagation de fissure peut étre seule-
ment gouvernée par la loi de Faraday et la phase (c) (figures 1.6(b) et 1.6(a)) devient alors largement
dominante.

1.2.5.2 Le modéle du clivage induit par le film

Le modéle du clivage induit par le filnfilin-induced cleavagea été introduit par Sieradskt al
[SIE 85]. L'environnement forme en fond de fissure un film passif qui sous I'action d’'une contrainte
peut provoquer un microclivage qui traverse l'interface film/métal et peut se propager au sein du métal
sur une distance de quelques micrometres [CAS 90]. Ici, c’est donc le film passif qui fragilise le maté-
riau puisque cette couche peut étre poreuse [BAR 08] a cause de la dissolution sélective. Comme pour
le modeéle de dissolution anodique, un processus cyclique est ici invoqué avec reformation successive
d’'une couche passive jusqu’a une nouvelle rupture.

1.2.5.3 Interaction plasticité-corrosion

D’apres les observations de faciés de rupture de CSC, l'interaction plasticité-corrosion semble
jouer un réle important dans les mécanismes. Bien que les matériaux soient ductiles, les facies de
rupture observés sont fragiles mais peuvent comporter des traces de plasticité. Ce type de modéle
se focalise sur la phase de propagation des fissures. Lamorcage n’est ici pas pris en compte et il
est provoqué par la rupture du film passif qui conduit a la mise a nu du métal. La propagation est
favorisée par la présence de certaines especes empéchant la repassivation (@lg.[MAS 90]).

De nombreuses observations montrent peu de traces de dissolution prononcée sur les faciés de rup-
ture, et conduisent a des estimations de courants de dissolution ne permettant pas d’expliquer a eux
seuls la fissuration. Magnin [MAG 90] différencie trois variantes du modéle d’interaction plasticité-
corrosion : Jones [JON 85], Magnin [MAG 90] et Lynch [LYN 88].

1. Le modele le plus ancien est celui de Jones [JON 85]. En pointe de fissure, la dissolution pro-
voque I'accumulation de lacunes qui se regroupent et induisent une atténuation du durcissement
et une hausse de la mobilité des dislocations. Un regroupement suffisant des lacunes provoque
'amorcage de la fissure par micro-clivage. La dissolution peut étre favorisée par effet de cou-
plage galvanique avec le reste du métal passive.

2. Le modéle de Magnin [MAG 90] se base sur le fait que la dissolution des atomes est préféren-
tielle en pointe de fissure car c’est la que les contraintes sont les plus importantes. Cette disso-
lution favorise I'activité des dislocations d’ou l'interaction plasticité-corrosion. La propagation
résulte d’amorcages de micro-fissures dues a I'empilement de dislocations qui augmentent la
contrainte locale jusqu’a atteindre la valeur critique de clivage.

3. Le modele de Lynch [LYN 88] introduit I'effet fragilisant de I'hnydrogene sur la propagation.
Une adsorption localisée en pointe de fissure affaiblit les liaisons atomiques et contribue a
la génération locale de dislocations. L'utilisation de ce modéle se justifie par le fait que les
réactions de dissolution anodique sont souvent couplées a des réactions de réduction du proton
et donc de formation d’hydrogene (figure 1.7).
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FIGURE 1.7:Réactions chimiques potentielles au voisinage d’une fissure [DEL 01]

Dans ces modeles l'interaction plasticité-corrosion est réciproque. La corrosion modifie I'état de
plasticité par l'intermédiaire d’espéeces adsorbées. La dissolution peut également avoir un réle en ren-
dant plus mobiles les dislocations. Leffet réciproque de la plasticité sur la dissolution s’explique par
I'intermédiaire de la variation de I'enthalpie libre de dissolutidG] en présence de plasticité qui
entraine la diminution de I'énergie d’activation correspondante. La plasticité peut également affecter
les courants de dissolution [GUT 94] [SAH 06] [LAR 07], par modification significative de I'état de
contrainte. En considérant une réaction avec différentes especes chimetjlexs's activités respec-
tivesa;, le potentiely; du métal subissant une contrainte hydrostatigiest donnée par I'équation
1.20:

b = W+ RTIN(@j) + Om- V. (1.20)

Gutman [GUT 94] introduit alors une activité mécano-électrochimique équivak@hi{gguation
1.21):

oV
Ezaa-eXp( ng)‘ (1.21)

ou 'V, est le volume molaire de I'especeonsidérée. D’aprés Feaugedsl [SAH 06] [FEA 07],
seule la contrainte hydrostatiqum,{) a un effet sur la réaction chimique. En effet la contrainte hydro-
statigue conduit a une variation de volume sans changement de forme alors que la contrainte déviato-
rique entraine un changement de forme sans changement de volume. L'énergie de surface n’intervient
pas dans le bilan énergétique liquide/solide et donc seule la contrainte hydrostatique a un effet sur son
equilibre. Il en vient que le rapport des densités de courant de dissolution entre un matériau contraint
(j(o =0p)) et non contraint(o = 0)) est donné par le facteur :
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Ay =

o0 ~=o(’Rr)

Cette approche permet de quantifier la répartition des densités de courant en fonction de la répar-
tition des contrainte et permet de mettre en évidence qu’elles peuvent étre tres concentrées en pointe
de fissure de par I'intensité des contraintes quiy regne.

1.2.5.4 Modeéle de mobilité des surfaces

Le modele de mobilité des surfaces a été proposé par Galvele [GAL 87] [GAL 96]. Cette ap-
proche non-electrochimique explique I'avancée de la fissure par la mobilité de lacunes produites par
la dissolution vers la pointe de la fissure, I'intensité des contraintes en pointe de fissure favorisant leur
diffusion. Dans ce modele, I'environnement agit sur I'auto-diffusion du métal et ainsi sur la mobilité
des lacunes. Ce modele a par exemple été utilisé pour décrire la CSC du Zircaloy-4 en milieu agueux
halogéné [FAR 03] [FAR 04]. Il a néanmoins été critiqué par différents auteurs [SIE 94] [GAL 94]
[GUT 03], en particulier car la distinction entre fissuration intergranulaire et transgranulaire n’est pas
clairement explicitée. On lui reproche également de ne pas tenir compte de I'ensemble du champ de
contrainte sur la modification de 'auto-diffusion et de s’appuyer sur la théorie du fluage en suresti-
mant de plusieurs ordres de grandeurs les vitesses de fissuration généralement observées [SIE 94].

1.2.5.5 Fragilisation par adsorption

En présence d’'un environnement agressif, différentes réactions électrochimiques se produisent.
Certains produits de réaction peuvent alors s’adsorber en surface. Pour les problémes de CSC, ceci
permet souvent d’expliquer le caractere fragilisant de la fissuration [LYN 88]. L'adsorption joue un
réle en modifiant localement I'énergie de surfageet en favorisant les phénomenes de décohésion
(stress-sorptiopn[MCC 10]. Les liaisons atomiques deviennent alors plus fragiles et la rupture par
clivage peut apparaitre pour des niveaux de sollicitations mécaniques plus faibles. L'utilisation de ce
genre de modéele est bien souvent délicate car il est difficile de quantifier la modification de I'énergie
de surfacey) directement liée aux facteurs d’'intensité des contraintes seuils enKi&$e)(
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Bilan de la présentation de la CSC

Cette revue des mécanismes de CSC permet de rendre compte de la difficljté de
compréhension du phénomeéne. Beaucoup de facteurs entrent en jeu dans lajpropa-
gation des fissures. Il convient donc de choisir un systéme d’étude permettght de
mettre en évidence tous ces facteurs influents sur la CSC.

Les études phénoménologiques montrent qu'il existe une phase d’amorcage e CSC
qui est difficilement modélisable et dont les mécanismes mis en jeu sont trés gom-
plexes. D’autre part la phase de propagation mérite encore d’étre étudiée tgt les
facteurs entrant en compte sont nombreux. Ici on se propose d’utiliser la mécagique
des milieux continus et la mécanique de la rupture fragile afin d’étudier la pr@pa-
gation en CSC a I'échelle macroscopique tout en s’autorisant a faire le lien fvec
I'échelle microscopique en s’appuyant sur des études fractographiques.

De plus, les modéles montrent que le régime de fissuration intergranulaire est plutét
associé a un processus de dissolution alors qu’une propagation transgranulairg serait
plutét liée a un processus de fragilisation par adsorption. Il conviendra dong de
choisir un systeme d’étude présentant ces deux modes de fissuration.

Enfin ces modeles montrent clairement la présence d’'un couplage fort entre
trochimie et mécanique. La variation de I'état mécanique en pointe de fis§Orej(
gouverne les cinétiques de rupture de film passif et repassivation. L'apport de @islo-
cations en pointe de fissure a également une influence sur la fissuration par §SC et
dépend lui de I'état des contraintes plastiques en pointe de fissure qui est qu@ntifié
parK;. L'un des objectifs de notre travail sera donc de pouvoir quantifier exgeri-
mentalement ce couplage. Les différentes techniques expérimentales de soficita-
tion (mécanique et électrochimique) permettant de remplir cet objectif sont ginsi
présentées dans la partie suivante.

1.3 Moyens de sollicitations expérimentales

1.3.1 Sollicitations mécaniques

La simulation expérimentale de la CSC nécessite I'application d’une sollicitation mécanique. Ha-
bituellement pour les études déja réalisées sur cette problématique, différents types de sollicitation
sont privilégiés :

1. Déformation totale constante.

2. Charge constante.

3. Traction lente.

4. Sollicitations spécifiques a la mécanique de la rupture.

Le choix du type de sollicitation mécanique est lié aux phénomenes que I'on souhaite mettre en
évidence. Des contraintes techniques peuvent également guider ce choix puisqu’elles peuvent deé-
pendre également du type de milieu agressif, de sollicitation et de conditions électro-chimiques a
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mettre en place. Lutilisation éventuelle d’éprouvettes-fissurées va également orienter le type de
sollicitation mécanique.

1.3.1.1 Essais a déformation imposée

Dans bien des cas pratiques de la CSC, les contraintes mécaniques apparaissent du fait d’'une
déformation imposée a la structure. Des essais a déformation globale constante permettent donc de
simuler I'application d’'une contrainte correspondant aux cas réels. Ce type d’essai a pour avantage
de nécessiter un dispositif simple et par conséquent d’étre faiblement colteux. En général ces essais
sont menés avec des éprouvettes normalisées pré-fissurées CT WOL (Wedge Opening Loading). Il
existe également des anneaux “C-Ring” ou des plaques cintrées “U-bend”. Pour ce type d’éprouvette,
le chargement s’effectue par un systéme de vissage et ne nécessite donc pas obligatoirement I'emploi
d’'une machine de traction. Cependant il est en général délicat d’obtenir une bonne reproductibilité du
fait de la difficulté d’appliquer un niveau de chargement précis. Il faut en général utiliser des formules
analytiques qui permettent de donner une relation entre la déformation appliquée et I'estimation des
facteurs d’intensité des contraintes [HIR 85]. Avec ces conditions de déformation imposée constante,
le travail des efforts extérieurs est nul. Le bilan énergétique défini dans le cadre de la mécanique de la
rupture (partie 1.2.2.1) montre alors que la propagation de fissure consomme I'énergie disponible dans
la structure. Ceci peut contribuer a son arrét lorsque I'énergie disponible ne devient plus suffisante
pour créer une fissure. Ainsi, la fissuration débute généralement par un mode transgranulaire suivi par
une propagation intergranulaire avant un arrét de la propagation. Le comportement a rupture obtenu
est donc parfois différent de ce qui est obtenu en pratique.
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(a) Eprouvette du type “U-bend” (b) Eprouvette du type “CT WOL”

FIGURE 1.8: Exemples d’éprouvettes a déformations imposées [LAG 09] [LEM 90]
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1.3.1.2 Essais a charge imposée

L'application d'un chargement imposé peut s’effectuer simplement en utilisant le champ de gra-
vité et I'application de simple masse [LIU 07]. On préfere généralement appliquer un chargement de
facon progressive a I'aide d’une machine de traction avant de le maintenir. On impose alors une charge
initiale correspondant a une contrainte défini au préalable qui peut évoluer en fonction de 'endomma-
gement subi par I'éprouvette au cours du temps. Pour des éprouvettes pré-fissurées ou pré-entaillées,
le ligament diminue au cours de la propagation et génere donc une augmentation des contraintes
moyennes dans la section mais surtout de l'intensité des contraintes qui favorise la propagation de la
fissure. L'accroissement dg provoque alors 'augmentation de la taille de zone plastique en pointe
de fissure au cours de la propagation qui peut s’avérer compromettante pour l'utilisation de la théorie
de la rupture fragile.

Ainsi cette technique posséde I'avantage de favoriser la propagation d’une fissure a condition
d’appliquer une contrainte initiale suffisante pour provoquer la fissuration. Néanmoins cette technique
peut générer de larges déformations plastiques qui rendent difficile I'utilisation des facteurs d’intensité
des contraintes comme grandeur gouvernant la propagation.

1.3.1.3 Essais de traction lente

La sollicitation en traction lenteS{ow Strain Rate TesSSRT) permet d’effectuer une mise en
charge progressive. On peut imposer une vitesse de déformation précise avec I'utilisation d’'un exten-
sometre qui permet d’asservir la commande de la machine. Dans beaucoup d’études, on utilise ce-
pendant la déformation totale déterminée par le rapport du déplacement de la traverse de la machine
sur la longueur utile de I'éprouvette. Généralement une vitesse de sollicitation faible est adoptée
(< 10-%s71) afin d’éviter que les effets mécaniques deviennent trop prépondérants. Pour conduire
ces essais, il est nécessaire d'utiliser une machine de traction. Les machines électro-mécaniques
conviennent mieux pour imposer une vitesse de déplacement faible. Pour qualifier ces essais, on
compare les grandeurs globales : déformation a rupture, contrainte maximale, perte de ductilité d’es-
sais de CSC avec celles obtenues au cours d’essais conduits en milieu inerte [KUB 85] [FAR 03]. Cet
essai est bien adapté a l'utilisation d’éprouvettes plates présentant une pré-fissure. Ce type de charge-
ment ne permet pas de simuler des conditions de mise en service mais permet d’identifier des niveaux
de chargement critiques conduisant a la fissuration. Il a également pour inconvénient d’accélérer les
cinétigues d’'endommagement.

1.3.1.4 Sollicitations reposant sur la mécanique de la rupture

Les techniques de sollicitation présentées dans les paragraphes précédents peuvent s’appliquer au-
tant a des éprouvettes tant lisses que pré-entaillées ou pré-fissurées. L'intérét d'utiliser des techniques
dédiées a la mécanique de la rupture permet d’étudier 'amorcage ou la propagation d’une fissure
unique. Généralement pour localiser la fissuration on réalise une pré-entaille ou une pré-fissure. No-
tons que :

— l'utilisation d’'une pré-entaille permet de créer une concentration de contrainte favorisant

I'amorcage d’une fissure unique;
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— l'utilisation d’une pré-fissure permet de créer une singtéaui en plus de garantir une fissure
unique permet de s’émanciper des effets de 'amorcage et de focaliser I'étude sur la propagation.

Les facteurs d’intensité des contraintes déterminent I'état de contrainte en pointe de fissure, la
plasticité confinée et les critéres de propagation. On voit donc l'intérét de maitriser cette grandeur
afin de limiter la plasticité et pouvoir utiliser la théorie de la rupture fragile.

Des essais conduisant a imposer une valel{; @®nstante peuvent s’avérer intéressants pour évi-
ter une augmentation trop importante de la plasticité (charge imposée constante) ou éviter de provo-
quer l'arrét de la propagation (déformation imposée constante). Les essais de double torsion [SHY 06]
permettent d’obtenir une évolution 8¢ indépendamment de la longueur de fissure (figure 1.9). Cette
technique repose sur I'application d’'un chargement symétrique sur quatre points et s’adapte bien pour
une étude avec des faibles vitesses de propagation. Mais cette technique nécessite un appareillage bien
spécifique qui peut s’avérer difficile a mettre en place pour la réalisation d’essais in-situ en environ-
nement agressif. D’autres techniques permettent par ailleurs de modifier I'effort appliqué en cours de
propagation pour imposer une valeurkie Elles sont alors envisageables pour permettre une inter-
prétation plus commode des essais. Il s’agit de la techniqluedd-SheddinAST 95] [XU 97], qui
est principalement utilisée pour I'étude de la propagation de fissures en fatigue. Grace a cette tech-
nique, les facteurs d’intensité des contraintes sont imposés soit pour garder des valeurs constantes,
soit pour les diminuer afin d’identifier des valeurs seuils de propagation [RIT 99] [LAW 99]. A notre
connaissance, ce type d’essai n’a cependant jamais été mis en place en présence d’'un milieu agressif
mais est habituellement utilisée pour réaliser des pré-fissures par fatigue sur des éprouvettes destinées
par la suite a I'étude de la CSC.

entaille initiale puis
fissure

P/24p

FIGURE 1.9: Principe de la technique de double torsion [LEP 11]

1.3.2 Sollicitation par corrosion
1.3.2.1 Présentation des différentes méthodes

La corrosion sous contrainte résulte d’un processus de corrosion qu'il faut étre capable d'imposer
et de mesurer. Les cinétigues des réactions peuvent étre quantifiées par I'intermédiaire de mesures
électrigues des courants issues de réactions cathodigues ou anodiques. Ces mesures sont généralement
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effectuées a l'aide d’'un potentiostat et d’'un montage a éigistrodes. L'électrode sur laquelle on fait
I'étude est I'électrode de travail ; son potengadst mesuré par rapport a une électrode de référence;
la différence de potentiél que I'on fait varier est établie entre I'électrode de travail et une électrode
auxiliaire ou contre-électrode (graphite ou platine). Le coutagitcule ainsi entre I'électrode de
travail et I'électrode auxiliaire minimisant ainsi la chute de tension entre I'électrode de travail et
I'électrode de référence par rapport a laquelle on mesure le pote(figlire 1.10).

Les différents montages sont définis suivant les grandeurs électrochimiques qui sont imposées ou
mesurées. La sollicitation électrochimique consiste en premier lieu a mettre en contact une surface
métallique avec un environnement agressif. On peut alors séparer les processus de sollicitation et de
mesures électrochimiques en deux catégories. Le mode de mesure et de sollmitgtadantiel de
corrosion met en jeu des réactions qui apparaissent naturellement lorsque le systeme métal/milieu
favorise la corrosion intrinséquement. Néanmoins, la corrosion est un processus de dégradation géené-
ralement lent et son étude expérimentale devient alors problématique. On appelle cette durée d’activa-
tion du processus, la période d’incubation. Pour diminuer cette durée, on peut utiliser des techniques
permettant d’accélérer les processus de réactions chimiques (polarisation de I'échantillon). On tra-
vaille alors avec un processde mesure et de solliciation sous polarisation anodiqugui accélere
'amorcage de la corrosion.

Potentiostat

Auxiliaire  Travail Ref

? 9 ¢

Electrode standard au
calomel saturé

Contre électrode

\,

EIectronte/

\

Electrode de travail

FIGURE 1.10:Principe de mesure électrochimique a I'aide d’'un potentiostat
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1.3.2.2 Sollicitations et mesures au potentiel de corrosion

La présence de certains agents agressifs comme les ions chlorures ou certains oxydants peut fa-
voriser parfois la déstabilisation des films passifs. La corrosion peut alors se produire naturellement,
avec une cinétique suffisante pour étre mesurée et en permettant des essais de durée raisonnable.
On peut donc caractériser le processus électrochimique a I'aide de mesures réalisées au potentiel de
corrosion :

— La méthode de suivi de potentiel consiste & mesurer le potentiel en circuit ouvert au cours du
temps. L'avantage de cette méthode est qu’elle ne perturbe pas le systeme et ne provoque pas la
fissuration. Cette méthode permet d’étudier I'évolution du potentiel au cours du temps et permet
d’identifier des cycles de passivation/dépassivation dans le cas de baisse brutale (dépassivation)
du potentiel suivi d’'une hausse progressive (passivation) (figure 1.11(a)). La corrosion généra-
lisée est quant a elle associée a une baisse progressive du potentiel au cours du temps. Cette
technique ne permet pas la mesure de courant et ne favorise donc pas une étude de I'influence
des cinétiques de dissolution.

— La méthode du bruit électrochimique permet d’étudier des fluctuations instantanées de courant
entre deux électrodes identiques et de potentiel en circuit ouvert associées a des réactions de
corrosion. Cette méthode est mieux adaptée pour les processus de corrosion localisée [COT 01]
[CZI 06]. Elle est enfin souvent couplée a une analyse fréquentielle afin d’'identifier d’éventuels
couplages entre les différents phénomenes. Elle est souvent utilisée dans les cas d’identifica-
tions de cycles de passivation et de dépassivation comme pour les études de tribocorrosion
[BER 06].

— La méthode de spectroscopie d'impédance est une technique transitoire qui consiste a étudier la
réponse d’un systéme électrochimique suite a une perturbation. Celle-ci correspond bien sou-
vent un signal alternatif de faible amplitude. Cette technique étudie différentes fréquences de
perturbation pour dissocier des phénomenes lents qui peuvent étre associés a de la diffusion ou
a des phénomenes rapides tels que des processus de dépassivation. On mesure ainsi les impé-
dances électrochimiques d’'une éprouvette sollicitée qui comparées a celle d’une éprouvette non
sollicitée peuvent permettre de détecter la fissuration en CSC [BOS 05]. Dans cette méthode les
perturbations peuvent étre appliquées autour du potentiel de corrosion mais également autour
d’un potentiel de polarisation anodique.

On a précédemment vu que la corrosion sous contrainte affecte en général les matériaux passi-
vables. La période d’incubation dépend principalement du temps gu'il faut a la solution agressive pour
dégrader la couche passive protectrice qui provoque par la suite 'augmentation de la vulnérabilité du
matériau vis-a-vis de la CSC. C’est pourguoi il est parfois nécessaire d’avoir recours a des techniques
dites actives pour déclencher et quantifier les processus de corrosion impliqués en CSC.
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Potentiel Potentiel
e A e A

repassivation

Dépassivation

Temps Temps
> ¢ > t

(a) Un cycle de dépassivation/passivation (b) Corrosion généralisée

FIGURE 1.11:Suivi de potentiel pour un cycle de dépassivation/passivation et de corrosion générali-

sée

1.3.2.3 Sollicitations sous polarisation anodique

Ces technigues consistent a imposer un potentiel ou un courant :
— La méthode potentiostatique consiste a imposer un potentiel de polarisation a une électrode de

travail. On mesure alors le courant qui circule entre I'électrode de travail et I'électrode auxi-
liaire. Cette méthode peut provoquer le phénomeéne de CSC lorsque par exemple, le potentiel
de polarisation est supérieur au potentiel de piqlre [BER 02]. L'adsorption cCiiongeut étre
favorisée par une polarisation anodique forte [BER 02]. Dans ces conditions, on peut également
utiliser la méthode de spectroscopie d'impédance. Elle est alors utilisée autour d’'un potentiel
imposé. Ainsi on peut également favoriser un processus de corrosion tout en utilisant les avan-
tages de mesures d'impédance pour quantifier le comportement de la surface de réaction.

La méthode galvanostatique consiste a imposer un courant entre une électrode de travail et
une contre-électrode. On mesure alors le potentiel entre I'électrode de travail et I'électrode de
référence. Cette technique permet d’'imposer la cinétiqgue de dissolution et peut étre utilisée
pour identifier des potentiels de pigire [HOR 88]. En plus de provoquer la CSC en appliquant
un courant de dissolution, cette méthode impose la cinétique de dissolution.
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Bilan : choix d’'un mode de sollicitation

Dans le cadre de la CSC, les études phénoménologiques montrent qu’'une faleur
critiqgue des facteurs d’intensité des contrairgssc (partie 1.2.4) est souvent ob
servée et est un parametre important pour I'’étude de la fissuration. Il convientjlonc
de mettre en place des essais permettant d’identifier cette grandeur ou bien gncore
de la faire évoluer de facon précise et maitrisée.

Les essais de traction lente permettent d’atteindre progressivement ces valeufg dans
un délai raisonnable. Cependant, dans ces conditions, les effets mécaniquegjconti-
nuent de s’accentuer au cours de la propagation et il apparait alors difficig de
pouvoir exploiter précisément ces résultats pour quantifier le couplage mégano-
électrochimique en pointe de fissure lors de la propagation. On remarque égalgment
gue, mis a part les essais a déplacement imposé, une propagation de fissure ghtraine
une augmentation des facteurs d’intensité des contraintes. Or les grandeurs refatives
alamécanique de la rupture fragile restent valables lorsque la plasticité est suffglsam-
ment confinée au voisinage de la pointe de la fissure. La taille de la zone plagique
(rp) comme elle est définie dans la partie 1.2.2.2 étant proportionnelle au car§é du
facteur d’intensité des contraintes, les essais doivent donc étres réalisés en faitri-
sant au mieux cette grandeur. Des essais de traction lente permettront d’augrgenter
progressivement la charge et I'intensité des contraintes. Ceci permettra d’egimer
des niveaux seuils de propagatidfidsc). Des essais a chargements imposés vign-
dront en appui et seront conduits pour des valeurs de charges appliquées avogsinant
les charges seuils de propagation. Ces deux types d’essais sont donc compgmen-
taires pour étudier la fissuration par CSC. Nous explorerons ensuite d’explordr les
possibilités de mise en place d’essaik;2u K; imposé pour une extraction plu
rigoureuse des lois de propagation.

De plus la mise en oeuvre de la sollicitation électrochimique doit étre maitrigée.
Elle doit permettre de provoquer le phénomene de CSC avec des durées d'inguba-
tion raisonnables. On préferera ainsi provoquer la corrosion par lI'application
potentiel de polarisation anodique supérieur au potentiel de piqlre. Lamorcage de
la CSC sera ainsi immédiat et la mesure du courant de dissolution accessible
L'ensemble de ces techniques de sollicitation expérimentales autorisent dorffc les
mesures de grandeurs mécaniqués K; eta) et électrochimiques (courant loc

de dissolution) entrant en compte dans le processus de CSC.

Le systéme matériau/milieu choisi doit donc, quant a lui, permettre la mise en fflace
de ces sollicitations tout en respectant les préconisations concernant les mofles de
propagation des fissures et les paramétres mécaniques et électrochimiques ajtudier
mis en exergue dans les paragraphes précédents.

Nous nous proposons ainsi dans la section suivante de présenter les potentialgés du
systéme d’étude Zircaloy4/milieu halogéné pour répondre a nos obijectifs.
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1.4 La CSC pour les alliages de Zirconium en milieux halogénés

Nous nous proposons dans ce chapitre de montrer que les alliages de zirconium sollicités en milieu
agueux halogéné constituent de bons candidats pour répondre au cahier des charges que la synthese
des travaux de la littérature nous a permis de définir pour notre étude. Aprés quelques généralités
sur le zirconium et ses alliages, nous présenterons la phénomeénologie et les mécanismes de la CSC
de ces alliages, avant d’analyser les facteurs influents. Enfin, afin de bien définir le systéme d’étude
électrochimique, nous exposerons les différentes réactions intervenant en milieu aqueux halogéné,
ainsi que la phénoménologie de I'oxydation du zirconium.

1.4.1 Geénéralités sur le zirconium et ses alliages

Le zirconium pur a I'état solide et a la pression atmosphérique présente deux variétés allotro-
piques :
— PourT < 863C : phasen hexagonale compacte ; cette structure hexagonale conféere au maté-
riau une forte anisotropie de comportement mécanique.
— PourT > 863C : phas€3 cubique centrée.
Les principaux alliages de zirconium sont le Zircaloy-2, le Zircaloy-4 et les alliages Zr-Nb, dont
la composition est donnée dans les tableau 1.1 et 1.2 :

TABLEAU 1.1: Composition des principaux alliages de zirconium : éléments majeurs (% massique)
[AST 96] [TOF 08]

Zircaloy-2 | Zircaloy-4 | Alliages Zr-1%Nb
Zirconium Compléments a 100%
Etain 1,2-1,7 -
Fer 0,07—-0,2 | 0,18—0,24 < 500ppm
Chrome | 0,05—0,15| 0,07—0,13 -
Nickel | 0,03—0,08 -
Oxygene 1000— 1400ppm

Niobium - - 0,8—1,2
Soufre - - 20ppm

TABLEAU 1.2:Composition des principaux alliages de zirconium : éléments mineurs (ppm) [AST 96]

[TOF 08]
Zircaloy-2 | Zircaloy-4
Hafnium < 100
Hydrogéne < 25
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L’'oxygene est un élément d’addition ajouté volontairement@urs de I'élaboration du matériau.
Il permet d’augmenter la limite d’élasticité de l'alliage et sa contrainte a rupture tout en abaissant
la vitesse de fluage [PUJ 94]. D’autre part, le zirconium possede une forte affinité pour I'oxygene a
toute température ; en conséquence, il se forme une couche passive de Zréye(a surface de
l'alliage, de quelques nanométres d’épaisseur. La présence de cette couche revét, nous le verrons, une
importance toute particuliere dans la phase d’amorcage des fissures de CSC.

L'étain est a l'origine de la grande classe d’alliages que sont les Zircaloys. Sa teneur tend a étre
réduite, bien gu’il permette une augmentation de la limite d’élasticité de l'alliage et une diminution
de la vitesse de fluage. Une baisse de la teneur en étain de l'alliage peut étre compensée partiellement
sur le plan mécanique par un ajout d’'oxygene.

Le chrome participe a I'amélioration de la tenue & la corrosion. Avec le fer, il forme des précipités
intermétallique&r(Fe,Cr)». On trouve également quelques précipiég-eriches en silicium, ainsi
que des composés de typey(Fe Ni), particulierement dans le Zircaloy-2 [KUB 85] [ARI 87]. Ces
précipités permettent de limiter la croissance des grains lors de la recristallisation et participent ainsi
a 'amélioration des propriétés mécaniques.

Le nickel, présent dans le Zircaloy-2, a été remplacé dans le Zircaloy-4 par une augmentation de
la teneur en fer et en chrome afin de réduire I'absorption d’hydrogéne et donc la fragilisation par les
hydrures.

Le niobium est I'élément d’alliage de la deuxieme grande classe d’alliages industriels que sont
les alliages zirconium-niobiumz¢ — 1%Nbet Zr — 2,5%NDb. lls constituent une alternative inté-
ressante au Zircaloy-4 dans son utilisation principale comme matériau de gainage du combustible
nucléaire dans les réacteurs a eau sous pression francais, notamment en raison de leur meilleure tenue
a la corrosion. Le niobium est soluble a toute concentration en ghase@ermet une métallurgie
développée autour de la transformatr a. A température ambiante, on le retrouve sous forme de
précipite3Nb. Il peut également former des précipités avec le fer et le zirconium, notamment de type
Zr(Fe,Nb),. L'ajout de soufre dans les alliag@s — Nb permet une amélioration considérable des
propriétés en fluage sous irradiation des alliages de zirconium a I'état recristallisé [MAR 08].

D’autres éléments sont des impuretés dont on cherche a diminuer la teneur : le hafnium, pré-
sent a I'état naturel dans le minerai, augmente la section de capture des neutrons thermiques et par
conséguent diminue la transparence aux neutrons des alliages de zirconium (indispensable pour leur
application dans le secteur du nucléaire). L'hydrogéne est présent en solution solide ou bien préci-
pite sous forme d’hydrures qui fragilisent le métal (solubilité quasiment nulle de I'hydrogéne dans le
métal & température ambiante).

Le traitement thermique final du processus de fabrication détermine la microstructure de la matrice
des alliages de zirconium. Deux états métallurgiques peuvent ainsi étre obtenus :

— Etat recristallisé (recuit de 1h a 73 environ pour le Zircaloy-4 et a 64Q pour le Zircaloy-

2) : la microstructure est équiaxe, la taille des grains dépend de la durée et de la température de
recuit, on trouve des précipités a base de fer et de chrome aux joints et a I'intérieur des grains.

— Etat détendu (recuit de 2h a 47%) : les grains sont tres allongés selon la direction axiale

de laminage. lls présentent une taille moyenne den2€elon la direction de laminagep

selon les deux directions transversales. Le but de ce traitement est de relaxer les contraintes
internes. Cependant le matériau conserve une structure fortement écrouie, avec une forte densité
de dislocations et des caractéristiques mécaniques (limite d’élasticité et charge a la rupture)
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élevées.

Le comportement mécanique des alliages de Zirconium est du type élasto-viscoplastique
[DER 80]. Il est également caractérisé par une anisotropie entre les directions transverses et longi-
tudinales dans le domaine plastique [LIN 06]. La figure 1.12 illustre cette anisotropie plastique en
donnant les surfaces de charges selon un critére isotrope (Von Mises) et anistrope (Hill) suivant les
directions axiale et circonférentielle pour des essais sur tubes de Zircaloy-4 a I'état recristallisé. En
revanche dans le domaine élastique ces alliages, présentent une tres faible anisotropie [NAK 81]. Les
principales caractéristiques mécaniques du zirconium sont référencées dans le tableau 1.3. Les dif-
férences de compositions chimiques selon les types d’alliage ont peu d’'influence sur ces propriétés
mécaniques [NOR 75].

Le comportement du Zircaloy-4 a été étudié en fatigue et montre peu de différence par rapport
au zirconium [LIN 98] en terme de résistance en fonction du nombre de cycle comme le montre
la courbe 1.13. Les modes de déformation sont principalement les glissements entre les grains. Le
Zircaloy-4 peut subir un adoucissement cyclique pour un faible nombre de cycE30(ycles a
température ambiante pour des déformations avoisinant 1% [ARM 04] [BOL 04]. Ceci vient de la
réorientation cristalline pour des petites déformations plastiques qui, dans ce cas, sont prépondérantes
devant I'écrouissage.

400 -

P Y%

o  Zy-4RX
Von Mises

Contrainte axiale : Y, (MPa)

O
hoa

-100 0 100 200 3%,";100 500 600
-100

Contrainte circonférentielle : 299 (MPa)

FIGURE 1.12: Comparaison des surfaces de charge isotrope (critere de Von Misés) et anisotrope
(critere de Hill) pour le zircaloy 4 recristallisé a température ambiante [GEY 99].

| Grandeurs mécaniques || Valeurs |
Masse volumique 6,5g.cm—3
Module d’élasticité 99GPa
Coefficient de Poisson 0,35
Coefficient de dilatation thermiquie 5,89- 10 °/°C a4 104-10 °/°C

TABLEAU 1.3: Principales caractéristiqgues mécaniques du zirconium [YAU 92]
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FIGURE 1.13: Comportement en fatigue du Zircaloy-4 [LIN 98]

1.4.2 Corrosion sous contrainte des alliages de zirconium
1.4.2.1 Phénoménologie et mécanismes

Les alliages de zirconium sont connus pour étre sensibles a la CSC dans divers milieux [COX 90]
atempérature ambiante : solutions alcooliques contenant des halogénes ou des halogénures, hydrocar-
bures halogénés, solutions agueuses halogénées sous polarisation anodique, mais égaleit@ent a 350
vapeurs halogénées. Dans la majorité des cas, les ruptures suivent le méme schéma constitué de 4
phases (Figures 1.16) :

— Incubation ou amorc¢age : il fait suite a la rupture du film passif par endommagement mécanique
ou par attaque chimique (formation de piqQres notamment). La durée de cette phase dépend de
la compétition entre rupture du film et repassivation, elle-méme directement liée a la teneur
en oxygene du milieu [UNE 79], ainsi qu’au niveau de contrainte et de déformation, et de la
valeur du potentiel imposé en milieu aqueux halogéné. Notons que I'application d’un potentiel
supérieur au potentiel de pigQre du métal est méme une condition nécessaire pour observer de
la CSC en solution aqueuse NaCl ou KBr [COX 90] [FAR 03] (Figure 1.14(a)).

— Développement intergranulaire : cette phase est plus ou moins étendue suivant la composition
du milieu agressif et résulte, selon les milieux, de phénomeénes d’adsorption et/ou de dissolu-
tion. En présence d’iode, le mécanisme principal serait 'adsorption de I'iode, qui conduit a
une diminution d’énergie de surface et provoque ainsi des décohésions atomiques. La forma-
tion d’iodures de zirconium solides puis leur rupture fragile conduiraient a I'ouverture du joint
de grain; la dissolution du métal conduirait a la formationZate, (gazeux), ce qui pourrait
favoriser I'ouverture ; ensuite le composé migrerait et se décomposerait vers les lévres de la
fissure. L'iode libre pourrait alors retourner en pointe de fissure par diffusion gazeuse ou surfa-
cique le long du plan de joint. On aurait alors a nouveau adsorption et formatién,da ainsi
de suite [FRE 97]. En solution aqueuse halogénée sous polarisation anodique, la propagation
intergranulaire serait essentiellement gouvernée par la dissolution. Selon Farina [FAR 03], les
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lacunes produites par la dissolution diffusent en pointe stufe (Cf partie 1.2.5.4) avec un
effet favorisé par I'environnement.

— Propagation transgranulaire : son déclenchement est régi par I'obtention d’un facteur d’intensité
des contraintes seuil en pointe de fissd(%;m), nécessaire a la formation de quasi-clivage.
Elle résulte de la compétition entre deux modes de rupture (Figure 1.15) : d’'une part une rup-
ture fragile par quasi-clivage sur les plans basaux, d’autre part une accommodation plastique
par glissement prismatique qui conduit a la formation de bandes de glissement et de fluting
(cupules formées sur les bandes de glissement faisant la liaison entre deux plans de clivage et
ayant la forme de cannelures). L'adsorption d’iode provoquerait une diminution de I'énergie de
surface plus importante pour les plans basaux que pour les plans prismatiques, facilitant ainsi
I'activation du quasi-clivage sur les plans basaux [HWA 89] [LEM 94].

— Rupture finale : elle correspond au déchirement ductile du ligament restant.

La transition entre les étapes de propagation inter et transgranulaire est plus ou moins marquée
selon la direction de sollicitation et la concentration en iode principalement [SER 10], et on peut
observer un mode de propagation mixte inter/transgranulaire. On définit alors des facteurs d’inten-
sité des contraintes critiques pour le passage intergranulaire-mixte et mixte-transgranﬁé?firg)(

[SER 08].

La vitesse de propagation intergranulaire est en général considérée comme étant plus lente que
la vitesse de propagation transgranulaire [COX 90]. Cependant, des travaux récents montrent que
la dépendance de la vitesse de propagatiardt avec le facteur d'intensité des contraintes et la
concentration en espéce agressive (I'iode dans le cas présent) est inchangée que la propagation soit
inter ou transgranulaire [SER 10].

T T T T T T T T T o ](.[ ; : : ; I
5y 7 3__ Zircaloy-4 at 20°C
= — = v 1M NaCl
Q\i . / 4 rupture in 1|r_ 3 v d. Moy e
o - . gw. = . o IMKI 3
= Zircaloy-4 at 20°C >~ o N o omoo
S 15F v IMNaCl . E . . = o
B e IMKBr S 107k 3
g o IMKI %
= 10+ o . &,
S ° = 7]
= . & 10tk 4
go 5 | E, IMNaCl ° EDDDD | i E IMNaCl E IMKBr E IMKI
é %ﬁ‘% EPIM KBr EVIM KI i: NENI .‘"‘ NF NF ‘I‘-"f r\a{ ,D\'li ::‘" ]
0 ) L \ \‘.'| | ) |\1 ) . “ 'y Y.‘\ r. | : ?\ f . R ?‘.‘ |
02 03 04 05 06 07 08 09 10 11 02 03 04 05 06 07 08 09 10 1.1 12
Potential (VSHE) Potential (V)
(a) Déformation a rupture (b) taux de propagation de fissure

FIGURE 1.14:Corrélation entre potentiels de piglres, vitesse de propagation de fissure et déformation
a rupture
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FIGURE 1.15: lllustration des modes de rupture observés par quasi-clivage (a gauche) ou fluting a
droite [SID 98]

FIGURE 1.16: Faciées de rupture typique du Zircaloy 4 en milieu aqueux halogéné sous polarisation
anodique [FAR 03]

1.4.2.2 Facteurs influents

Différents facteurs d’ordre (électro)chimique, mécanique et microstructural sont susceptibles d’in-
fluencer le mode et la vitesse de propagation des fissures de CSC des alliages de zirconium. Lin-
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fluence du potentiel de polarisation sur la vitesse de prdjmagde fissureda/dt) a été étudiée et
montre que la valeur du potentiel appliqué ne modifie pas la vitesse de propagation des fissures, des
lors qu'il est supérieur au potentiel de piqdre du métal dans la solution considérée [FAR 03] (figure
1.14(b)).

L'influence des facteurs d’intensité des contraintes sur la propagation est difficile a étudier tant leur
estimation peut s’avérer délicate. Farina et al [FAR 04] confirment I'existence d’un facteur d’intensité
des contraintes critiquerG/TG) a partir duquel la propagation passe d’un mode intergranulaire a
un mode transgranulaire, en milieu aqueux halogéné sous polarisation anodique. Dans cette étude,
I'estimation deK, est réalisée a I'aide d’'une évaluation de la taille de la fissure correspondant la
transition intergranulaire/transgranulaire. Le facteur d’'intensité des contraintes est alors déduit a I'aide
d’'une formule analytique standard du méme type que la relation 1.8. Pour ekjimlercette facon
il faut également connaitre la contrainte appliquée au moment de la transition. Celle-ci est estimée
assez sommairement comme étant la contrainte maximale de I'essai de traction.

Dans des solutions de méthanol iodé en mode de propagation intergranulaire ou mixte (inter-
granulaire/transgranulaire), il a été montré que la vitesse de propagation de fikstd® ¢épend
linéairement de l'intensité des contraint&s)(pour une concentration en iode donnée [SER 10]. Tou-
tefois la dépendancel§ est plus marquée pour la propagation transgranulaire. De plus lorsqu’on
augmente le teneur en iod#g/dt augmente.

La vitesse de chargement peut également avoir un effet sur la vitesse de propagation des fissures.
Une vitesse de chargement trop élevée empéche les mécanismes d’attaque chimique de se produire et
conduit a la prédominance des effets mécaniques. A I'opposé, une vitesse de chargement trop faible
ne favorise pas la mise a nu du métal et ralentit les effets de la corrosion. Une vitesse de déformation
comprise entre 1P et 10 ’s ! favorise la CSC des alliages de zirconium en présence d’une espéce
halogénée [UNE 84]. Toutefois en milieu aqueux halogéné, FatiaffFAR 03] montrent bien que
la vitesse de propagation est liée au taux de déformation et donc a la vitesse de sollicitation selon une
loi puissance.

Le niveau et la répartition des contraintes résiduelles influence également la phase d’amorcage
[FRA 11]. Ainsi, des contraintes résiduelles de compression pouvant étre issues d’'un processus
de pré-fissuration des éprouvettes par fatigue peuvent protéger le matériau et augmenter le niveau
seuil d’intensité des contraintes a mettre en oeuvre pour provoquer la fissuration [NIK 05][HIR 85].
D’autre part la présence de contraintes résiduelles de traction augmente la sensibilité a la CSC pour
des niveaux de chargement plus faibles. Enfin, des travaux portant sur I'influence de I'écrouissage
montrent que ce dernier contribue a la diminution de la proportion de propagation intergranulaire
[FRE 97].

Cette revue montre l'intérét de I'étude de la CSC sur le systeme Zircaloy-4/solution aqueuse ha-
logénée puisque les phénomeénologies classiques de propagation sont présentes. Toutefois l'influence
des différents facteurs et les détails des mécanismes sont encore peu connus. La fissuration semble
étre gouvernée par la dissolution et/ou un phénomeéne d’adsorption fragilisant. Dans notre étude, il
s’agira d’étre capable de discriminer ces différentes influences en mesurant la dissolution en pointe
de fissure. L'incubation quant a elle est essentiellement liée a la tenue du film passif face aux éle-
ments agressifs contenus dans la solution. Dans la partie suivante, les éléments permettant de décrire
les différentes caractéristiques électrochimiques de ce systeme ainsi que les caractéristiques des films
passifs sont détaillés.
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1.4.3 Electrochimie du zirconium

Selon le diagramme de Pourbaix (figure 1.17), le zirconium se présente comme un métal tres peu
noble, son domaine de stabilité étant situé bien en dessous de celui de I'eau. Sa dissolution dans
I'eau conduit & la formation d’ion&r*t (équation 1.22 (a)) odrO?+ (équation 1.22 (b)) en solution
trés acide et a un dégagement de dihydrogéne consécutif aux phénomenes de réduction du proton
(équation 1.23). En milieu tres alcalin, elle conduit a la formation d'le@sO3 (équation 1.22 (c)).

Zr = Zr* 4 de” (a)
Zr +HyO = ZrO?* +2H* +4e=  (b) (1.22)
Zr+3H,0 = HZrO; +5H" +4e~ (¢

1
H +e — éHz (1.23)

A pH modérément acide ou alcalin et a pH neutre, le zirconium se trouve dans son domaine de
passivité du fait de la formation d’un film passif d’oxydeO,, 2H,0 (équation 1.24). La structure
cristalline de ce film passif de zircone dépend de la température et du milieu dans lequel il se forme.

Zr+2H,0 — ZrOy+-4e +4H™ (1.24)

L'existence de ce film garantit aux alliages de zirconium une excellente résistance a I'action de
nombreux agents agressifs acides ou alcalins. En revanche, en cas de dégradation locale du film,
par action mécanique ou en présence d’agents agressifs tels que les chlorures [CRA 78] [GAL 00],
'endommagement du métal par dissolution locale peut-étre rapide. En milieu chloruré, les alliages de
zirconium sont ainsi moins résistants a la corrosion par piqdres que les alliages de tantale, niobium,
chrome ou titane.

Le potentiel de pigUre du zirconium diminue lorsque la concentration en ions chlorures augmente
[HOR 88] puisqu'’ils peuvent étre reliés a la relation :

ep=ep—A-log([X~]/[X ]y (1.25)

Ici, ep et [X~] sont respectivement les potentiels de piglre et les concentrations en ions halo-
génures|X~] ([ClI—], [Br~] ou [I7]); e% est le potentiel de piglre pour une concentration initiale
X7 = 1mol.L~1; enfin A est une constante du systéme considéré. Les potentiels de piglre du
Zircaloy-4 ont été mesurés dans différents milieux aqueux halogénés a température ambiante par
Farinaet al [FAR 04] avec les caractéristiques données par le tableau 1.4.

On note donc qu’en milieu agueux halogéné, la dissolution est tres liée a I'apparition de piqare
dont les potentiel de piqiresd) dépendent de la solution et de la concentration. Parmi les milieux
considérés ici, le milielNaCl est celui qui semble étre le plus agressif puisqu’il implique une va-
leur deep la plus faible. Ceci s’explique probablement par le r6le joué par les ions halogenures qui
provoquent la rupture du film passif et empéchent sa reformation.
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TABLEAU 1.4:Propriétés de piquration pour le Zircaloy-4 en milieux aqueux halogénés [FAR 03]

Milieu NaCl | KBr | KI
Vitesse de balayage ~ 0,5mV.s!
Concentration 1mol.L~1
ep(V/SHE) 0,32 ‘ 0,5 ‘ 0,92
‘5'2 -1 o 1 Pe-3- b4 56 T B‘ ? 10 11 12 13 14 1‘5 16|,6
E(v’) T T T T T T T T TT T T T T
t.4 @ 114
. T Zry 0,7
i R Y | Zr03? 412
I e 1 Zr,05° 1y
08l | St {os
06lzetr - [ \\‘\\,\\\ - 10,6
04| | zr0** | T~ % {04
o2l | @ | Zr0,.2H,0 6 o2
u@‘fm\ i lo
i S
-02 | i HZr03 0.2
04 | _—— 1-04
-0,6 i I \.\r\’:\\\ : _015
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FIGURE 1.17:Diagramme d’équilibre tension-PH du systéme zirconium-eau@ EBEL 57]

P
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1.4.4 Affinité du zirconium pour I'oxygene
1.4.4.1 Passivation

La grande affinité du zirconium avec I'oxygéne, comme le montre le diagramme de Pourbaix
en milieu aqueux a température ambiante (figure 1.17), favorise la formation d’un film passif. Il se
crée rapidement en surface et peut contribuer a la protection du métal contre la corrosion. Ainsi c’est
sans doute grace a leurs bonnes propriétés de passivation [GAR 88] que les alliages de zirconium sont
connus pour étre résistants vis a vis de la corrosion. Toutefois, une fois la rupture du film passif le rend
trés vulnérables. Le film passif joue également un réle de barriére et peut ainsi affecter les mesures
de courant de dissolution pendant sa formation [GAL 90] [GAR 81]. La réaction électrochimique de
formation du film passif4rO,) est donnée par I'équation 1.24.

L'amorcage de pigQres est tres intimement liée a la résistance du film passif en présence de la
solution agressive [GAL 90]. Ainsi la caractérisation des films passifs peut se révéler étre un trés bon
indicateur de la protection vis-a-vis de I'amorcage de piqQres. En milieu aqueux chloruré, la zircone
est relativement moins résistante que les films passifs des alliages de Ta, Nb, Ti, Cr vis a vis de la
piquration. Ceci est d’autant plus vrai lorsque I'eau, qui est I'un des principal agent de passivation,
n’'est pas présente en quantité suffisante [PAL 78]. Le comportement électrochimique des couches
passives peut étre étudié par I'intermédiaire de la spectroscopie d'impédance électrochimique comme
cela a été realisé sur des alliages de Zircaloy-2 dans des solutibfesZI¢SAT 05]. En situation de
potentiel libre le film passif est trés protecteur électochimiqguement car une impédance de I'ordre de
IMQ a été estimée [SAT 05].

1.4.4.2 Oxydation thermique

A température ambiante, I'épaisseur du film passif reste relativement faible (de I'ordre de quelques
nm). Toutefois on peut accélérer la création d'un film d’oxyde par oxydation thermique. Ainsi la
formation des films de zircone a haute température est souvent étudiée par gain de masse. Donaldson
[DON 90] montre que la formation des couches d’oxyde s’accélere avec la hausse de température.
Des études de cinétiques d’oxydation montrent qu'il existe plusieurs phases d’accroissement du film
passif. Aprés une phase transitoire d’environ 50 heures d’oxydatior&4if@ phase présentant une
accélération plus élevée et constante est mise en évidence [PET 00] [GOS 01]. Il est montré qu'il faut
environ 60 heures pour former enviroprbhde couche d’oxyde. Par ailleurs Sidky [SID 98] montre
gue cette couche d’oxyde devient complétement hermétique a l'iode a partbuia 0
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FIGURE 1.18:Cinétique de la croissance des films d’oxyde (zircone) a@$G0S 01]

Bilan sur la CSC du Zircaloy 4 en milieu aqueux halogéné
Ces études montrent bien la sensibilité du Zircaloy-4 a la CSC en milieu agfeux
halogéné. Les phénoménologies classiques de la CSC sont bien présentes fans ce

K| eta) et ne donnent pas de confrontation avec les mesures électrochimiquegliées
a la dissolution.

La résistance a la corrosion pour ce systeme est liée a la présence d'un film passif
protecteur (la zircone). Ainsi la sensibilité a I'amorcage de la CSC dépend bealdgoup
de la tenue de ce film vis-a-vis d’agents agressifs ou de contraintes mécanigjes et
contribue ainsi a la localisation de la corrosion pouvant étre favorable au dgve-
loppement de fissures de CSC. Le rble nécessaire de la production de piqQrgs sur
I'apparition de la CSC apparait ici clairement.

Il reste cependant a mesurer 'ensemble des grandeurs mécaniques. Nous nojis pro-
posons d’utiliser une méthode d’identification des parameétres de la mécanigfe de

et les mesures électrochimiques : la méthode de corrélation d'images. La defniére
partie de cette synthése bibliographique permet de résumer I'état de I'art autdur de
cette technique et de présenter ses principes de bases.

38

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Méthode de corrélation d'images

1.5 Methode de corrélation d'images

1.5.1 Présentation et principe général de la méthode

La méthode de corrélation d’images permet une détermination compléte des champs de déplace-
ments sur une surface d’'une structure sollicitte. Comme d’autres méthodes de mesures sans contact
comme la photoelasticité [JAM 03] ou la thermoélasticité [DIA 04], cette méthode permet d’effectuer
des mesures sans l'utilisation de capteurs en contact direct avec les éprouvettes. Cette méthode a subi
un fort développement depuis la démocratisation de I'utilisation de I'imagerie numérique et est utili-
sée dans le domaine de la mécanique expérimentale depuis une trentaine d’année [PET 82] [SUT 83].
L'extraction d’'un champ de déplacement par ce type de méthode a pour finalité d’identifier des lois
de comportement [AVR 08] [HIL 06a] ou bien encore de caractériser 'endommagement ou la rupture
d’'un matériau [HIL 06b] [LEP 10]. Ce moyen de mesure sans contact est favorable a une utilisation
pour des essais dans des environnements agressifs tels que des milieux corrosifs [KOV 10]. Cette mé-
thode a aussi pour avantage d’extraire une mesure de champ. La technique se base sur la comparaison
de deux images correspondant a la surface plane d’une éprouvette. La premiere correspond a un état
au repos (sans sollicitation mécanique) alors que la deuxiéme correspond a un état déformé (sous
sollicitation mécanique).

La surface doit comporter un motif présentant une texture aléatoire appeléhetis De part
son caractere aléatoire il est difficile de quantifier la qualité d’'un mouchetis. Lecompte [LEC 06]
montre que la taille moyenne des motifs ne doit pas nécessairement étre petite et dépend de I'ordre de
grandeur des déplacements a mesurer pour assurer une bonne précision. Les mouchetis sont en général
réalisés a l'aide de I'application d’'une couche de peinture qui doit rester suffisamment fine pour
gue son champ de déplacement corresponde au mieux a celui de la surface de I'’éprouvette. Parfois,
I'application d’'une peinture ne peut étre envisageable comme en conditions de haute température
[LYO 96]. Dans ce cas, la texture contrastée est créé par abrasion. La technique du sablage peut aussi
étre utilisée [LI 03].

On considéere les fonctions représentant les niveaux de gris respectifs de I'image de référence
f(x,y) = f (X) et de I'image déformég(x,y) = g(x). On notex = x e +y a, les coordonnées dans
le plan de la surface de I'éprouvette sur laquelle la méthode est appliquée. Le but de la méthode de
corrélation d'images est d’identifier le champ de déplacemepni permet de passer de I'imadéx)
al'image g(x) avec la relation 1.26. Cette relation traduit I'’équation du flot optique [HOR 81] ou de
conservation des niveaux de gris,

f(X)=g(x+u). (1.26)

Pour les différentes variantes de la méthode de corrélation d'images, on cherche a vérifier cette
équation sur un domain@, appelé aussRegion Of Interes{ROI) (figure 1.19). Ce probleme est
mal posé puisque I'on cherche a identifier un champ de déplacement vectpdel dimension 2 a
partir d’'une équation scalaire (équation 1.26). Les trois paragraphes suivants présentent les différentes
meéthodes qui sont alors habituellement utilisées pour résoudre ce probleme.
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FIGURE 1.19: lllustration du probléme de corrélation d’'images : équation du flot optique sur une
région d'intérét

1.5.2 Présentation de la méthode de corrélation d’images standard

Cette méthode est celle proposée originellement par RettalgPET 82] et Suttoret al[SUT 83].
Sur laROI, des motifs sont considérés (figure 1.20). Sur chacun d’entre eux, on détermine alors
le déplacement de corps rigide ainsi que la distorsion mécanique. Cette identification repose sur la
maximisation du coefficient de corrélation croi€e dans I'équation 1.27). On obtient alors pour
chacun des motifs un champ de déplacements. Pour obtenir le champ sur toute la zone d'intérét,
il faut alors ensuite interpoler les solutions obtenues entre chaque motif. Cette méthode peut étre
enrichie avec des champs de déplacement discontinues pour identifier des problemes de fissuration.
Cette technique a été appliquée pour détecter la position d’une fissure en dynamique avec l'utilisation
d’'une base de fonctions discontinues [GRE 08].

Jam F(X) g(X) dxdy
c=i- : 1.27
V/Tana (7 (X))2dxdly [ (9 (X)) 20xdly (.27)
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FIGURE 1.20: lllustration du principe de corrélation d’images standard avec I'utilisation de motifs
[RET 05b]

1.5.3 Présentation de la méthode d’identification “globale”

La méthode globale consiste a régulariser le probleme d’équation du flot optique en utilisant une
formulation faible. On recherche alors la solution approahggui minimise le résidu de I'équation
du flot optique au sens des moindres carrés. Cela revient & minimiser la quéugjtééfinie par la
relation 1.28 :

() = [ 109~ glx+uy)de (1.28)

Q étant la zone d’étude sur laquelle sont définies les fonctigrset g (x) (ROI). On décompose
ainsiu, dans une base donnée de fonctions de forg(e(,@)) de dimension®\s (relation 1.29) :

N f
Uy = _;g(x,y)m. (1.29)

Les coefficientsy sont les degrés de liberté du probléeme. Le probleme 1.28 s’écrit alors avec la
relation 1.30 :

miny { [ [0~ g+ P} (1.30)

La minimisation de la grandelirpar rapport au, est non linéaire, On utilise alors un algorithme
résolution des moindres carrés non linéaire incrémental (Equation 1.31) :
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udtt = ul + du,. (1.31)

Apres avoir effectué un développement de Taylor a I'ordre 1(dg), la solution est obtenue de
maniére itérative par la résolution d’'une séquence de systemes linéaires :

Mij - dwy = F, (1.32)
Avec :
M = [ (Dg(x-+ ) @1 () (Sgx+ ) - @ () (133)
et:
F=— /Q (Og(x+Ug) - ®i (x)) (F () — g(x+Uy)) Q. (1.34)

Afin de réduire les temps de calcllg (x+ u,) est habituellement remplacée gaf (x) dans les
expressions précédentes. Ceci permet de caltbljjegt une partie d&; une fois pour toutes. Comme
Og(x+u,) = Of (x) une fois que la convergence est atteinte, cette modification affecte seulement le
taux de convergence de I'algorithme. On peut trés bien choisir une base de fonctions continues avec
les éléments finis standards [BES 06] ou discontinue avec I'utilisation des éléments finis étendus dans
le cas de la présence d’une fissure [RET 08] [RET 07].

1.5.4 Présentation de la méthode d’identification “intéegree”

La méthode de corrélation dite “intégrée” permet d’identifier un certain nombre de propriétés sur
le champ de déplacements : propriétés élastiques, facteurs d’intensité des contraintes, mouvements
de corps rigide [HIL 06a] [HIL 06b] [LEC 09] avec les avantages d’'une formulation faible qui per-
mettent d’amortir d’éventuels artéfacts de mesures (bruit). L'atout majeur de cette méthode tient de
la pertinence du choix de la base des fonctions pour la décomposition du champ de déplacement qui
dépend des grandeurs a estimer et des cinématiques recherchées.

Le couplage entre corrélation d'images et utilisation d’'intégrales d’interaction permet d’optimiser
la précision sur I'estimation des facteurs d’'intensité des contraintes en fonction de la précision d’ex-
traction des champs de déplacement autour d’'une pointe de fissure [RET 05b]. Les facteurs d'intensi-
tés des contraintes peuvent étre estimés a I'aide de la méthode de la minimisation des moindres carrés
et la base du champ de déplacement asymptotique en pointe de fissure de Weestergard [MCN 87].

L'utilisation d’'une base spécifique de champ de déplacements modélisant la cinématique au voisi-
nage de la fissure telle que les séries de Williams [WIL 57] permet d’extraire directement les facteurs
d’intensité des contrainte&|) et d’estimer la position de la pointe de la fissure donc d’en déduire la
longueur de la fissure] [ROU 06].

1.5.5 Technigue de suivi électrique

Cette technique, aussi appelée mesure par différence de poterid€RID(Direct Current Poten-
tial Drop), consiste a faire traverser une intensité de courant & une éprouvette et a mesurer la différence
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Synthése de I'état de I'art et proposition d’'une démarcheud&

de potentiel entre les deux levres de la fissure (figure 1.Zl)e-Ci varie en fonction de I'avancée de

la fissure qui traduit une variation de résistance électrique de I'ensemble de I'éprouvette lorsqu’elle
commence a s’endommager [LAN 91]. La longueur de la fissure peut étre exprimée en fonction de
cette différence de potentiel par le biais de la formule analytique de Johnson [JOH 65]. Cette formule
est donnée pour une fissure débouchante (équation 1.35),

cosh(zy

cosh(\%cosh—1 <

1 (1.35)

2w
a= —Cos
T

g2

)
cost z)
cos( 7 )

))

I JLJ : d ] !ll.

FIGURE 1.21:lllustration du principe de la méthode du suivi électrique [MAN 07]

Cette méthode a déja été employée pour le suivi de propagation de fissure par fatigue ([HWA 92] et
[MAN 07]). Elle a également été étudiée pour la CSC mais sans mesures électro-chimiques [SER 08].
L'utilisation de cette méthode est préjudiciable dans le cas de I'utilisation des mesures électrochi-
miques car les courants mis en jeu peuvent perturber les mesures. L'estimation des facteurs d'in-
tensité des contraintes repose alors sur les formules analytiques données par la relation 1.8. Dans
notre étude, cette technique pourra étre utilisée en appui de la technique de corrélation d'images pour
valider I'identification de la longueur de fissure et des facteurs d’intensité des contraintes.

1.6 Synthese de I'état de I'art et proposition d’'une démarche
d’étude

Cette synthese de I'état de I'art de la CSC montre la complexité de ce probléme. Un bon nombre de
facteurs environnementaux et mécaniques entrent en ligne de compte autant sur les aspects phénome-
nologiques que sur les modeles. L'objectif de cette thése est d’estimer une relation entre les grandeurs
mécaniques (longueur de fissure, vitesse de propagation, intensité des contraintes) et les grandeurs

43

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



1. Synthese bibliographique

électrochimiques (courant de dissolution, cinétiques deti@ns), pour proposer un modéele de loi de
propagation de fissure en CSC. Nous avons choisi de construire une étude sur un systeme pour lequel
le phénomene a déja été mis en évidence et qui favorise la mise en place des différents moyens de
mesures présentés dans ce chapitre.

Des études présentées dans cette partie montrent que la CSC est critique pour le systéme Zir-
caloy4/milieu aqueux halogén8l&CIl ou KBr) mais nécessite d’étre provoquée par la polarisation
anodique de I'échantillon. La présentation des propriétés physico-chimiques du Zircaloy-4 montre
gue le film passif joue un réle important sur le déclenchement de la corrosion et nécessite donc une
caractérisation approfondie. Les effets de la phase d’amorcage en CSC sont difficiles a quantifier en
milieu agressif a causes trés fortes non-linéarités qui en sont issues. Nous choisissons donc de nous
focaliser sur I'étude de la propagation de fissures de CSC avec I'utilisation d’éprouvettes pré-fissurées
hors environnement agressif. Le principal objectif de cet thése est la possibilité de réaliser des mesures
in-situ (en cours d’essai) des différentes grandeurs mécaniques et électrochimiques. Les courants de
dissolution seront donc mesurés par I'utilisation d’'une technique potentiostatique avec un montage
a trois électrodes. L'utilisation de la méthode de corrélation d'images autorisera une caractérisation
mécanique robuste a I'aide d’'une mesure de champ de déplacements précise. On évitera alors la pré-
sence d’'un capteur en contact direct avec I'éprouvette, qui ne permet généralement pas d’extraire des
mesures meécaniques locales.

Ainsi, le travail de cette thése est divisé en plusieurs volets. La mise en place des moyens expéri-
mentaux pour conduire les essais de CSC est d’abord présentée avec le développement d’'un dispositif
et d'une procédure expérimentale autorisant I'utilisation d’éprouvette pré-fissurée. Lutilisation de la
technique du.oad-Sheddingouplée a la méthode de corrélation d'images permet alors de produire
des fissures avec un confinement plastique limité. Ce travail nécessite en amont, le développement
d’outils de mesures spécifiques de corrélation d’images. C’est I'objet du chapitre 2 de la these.

Le troisieme chapitre détaille les pré-requis nécessaires a la mise en place des essais de CSC. Les
résultats de la pré-fissuration par fatigue sont présentés et montrent comment le confinement plastique
est maitrisé avec cette approche. De plus la recherche des conditions électrochimiques optimales pour
localiser la dissolution électrochimique en pointe de fissure est détaillée. Ce chapitre permet alors de
définir un protocole spécifique d’étude de la propagation de fissure en CSC.

Enfin le quatrieme chapitre présente les résultats des différents essais de CSC. lls montrent a
I'aide de confrontations entre mesures mécaniques et électrochimiques, les influences réciproques
des différents facteurs. Pour finir, 'analyse de ces différents résultats permet de proposer un modele
phénomeénologique capable de quantifier une loi de propagation de fissure par CSC pour le Zircaloy-4
en solution agueuse halogénée.
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Chapitre 2

Développement d’'une simulation

experimentale de la fissuration par la CSC
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

2.1 Introduction : présentation des moyens a mettre en oeuvre

La caractérisation du couplage mécano-électrochimique pour la fissuration par la corrosion sous
contrainte (CSC) nécessite la mise en place de moyens expérimentaux diversifiés et spécifiques. A
lissue du chapitre précédent, nous avons choisi de travailler sur des éprouvettes pré-fissurées de
Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné pour étudier précisément la propagation de fissures de CSC.
Cette démarche nécessite donc :

— De réaliser une pré-fissure en milieu non agressif afin de s’émanciper des effets de I'amorcage
en CSC. Cette phase doit avoir le moins d’effets possible sur la propagation en CSC et doit
donc générer des non-linéarités plastiques limitées en pointe de fissure. On utilisera pour cela
la procédure diLoad-Sheddingjui est explicitée au début de ce chapitre.

— De mettre en place une cellule d’essai permettant de confiner la solution agressive au contact de
I'éprouvette, de réaliser des mesures électrochimiques et également d’appliquer différents types
de sollicitations mécaniques. Ce dispositif expérimental ainsi que la géométrie des éprouvettes
sont également présentés dans ce chapitre.

— La caractérisation précise et non perturbante de la fissuration. Le chapitre précédent montre
les intéréts des techniques de corrélation d'images. Ainsi dans ce chapitre nous reviendrons
sur l'utilisation spécifique de cette technique pour I'étude de la fissuration et nous détaillerons
les différents développements nécessaires a son utilisation pour la pré-fissuration par fatigue et
I'étude de la propagation de fissures en CSC.

2.2 Conception d’'un dispositif expérimental

2.2.1 Dispositif expérimental de pré-fissuration par fatigue

Nous avons choisi d’étudier les couplages mécano-électrochimiques en pointe de fissure de CSC
lors de sa propagation. Il convient donc de réaliser des pré-fissures par fatigue en milieu non-agressif
sur des éprouvettes métalliques en maitrisant la propagation en terme d’intensité des contraintes afin
de limiter un endommagement plastique trop important autour de la pointe de fissure. En général on
applique un profil de chargement sinusoidal en effgt) (Equation 2.1). La figure 2.1 donne I'allure
du profil de chargement utilisé.

F(t)= Fr;ax[u R+ (1—R)sin(2mf)]. (2.1)

Fmax €t Fmin SONt respectivement les efforts maximal et minimal au cours d’un cycle de charge-
ment etf est la fréequence du cycle de chargement. Comme le stipulent les normes de pré-fissuration
appliguées ala CSC [AFN 99], il convient de pré-fissurer les éprouvettes en fatigue avec un rapport de
chargeR égal a 01 (R= Fmin/Fmax)- Différentes procédures expérimentales existent afin de controler
la propagation de fissures par fatigue. La techniqueahd-SheddinAST 95] [BAT 80] consiste a
modifier le chemin de chargement durant la propagation de la fissure pour limiter une augmentation
trop importante des facteurs d’intensité des contraintes.

En effet, la phase de pré-fissuration par fatigue peut clairement influencer la fissuration par corro-
sion sous contrainte [TOR 04]. L'état des contraintes résiduelles créées au confinement de la pointe de
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Conception d'un dispositif expérimental

fissure peut modifier le comportement local et affecter leslitimms de développement de la fissura-

tion en CSC. C’est pourquoi cette procédure doit étre réalisée avec beaucoup de précautions. Afin de
localiser I'amorcage de la pré-fissure et de s’assurer d’'une propagation de fissure unique, une entaille
est en premier lieu réalisée sur des éprouvettes plates a I'aide d’'une scie a fil ou par électro-érosion
(figure 2.2).

Fmax

Force (N)

Fmin

T/4 ) T2 3Tia
time (s)

FIGURE 2.1: Profil de chargement typique utilisé lors d’un cycle de pré-fissuration par fatigue

2.2.1.1 Technique du load shedding

La technique du.oad-sheddingonsiste a modifier le chemin de chargement en cours d’essai
de propagation de fissure par fatigue [AST 95] [XU %K|.est une grandeur qui gouverne l'inten-
sité de la sollicitation mécanique et donc la taille du confinement plastique en pointe de fissure (Cf
partie 1.2.2.2). Sous une sollicitation mécanique uni-axiale ave& /Set pour une longueur de fis-
sure donnéed), K, dépend linéairement de (équation 1.8). Ainsi la valeur maximale 8@ (Kjmax
correspondant B = Fnay) peut étre donnée par la relation 2.2 :

Frmax
s VTa (2.2)

La fonction géometriquéy(a,w) dépend de la longueur de fissaret de la largeur de I'éprou-
vettew (figure 2.2). Cette fonction permet d’'accommoder les effets de taille finie [TAD 00]. Au cours
d’'un cycle de fatigue, I'état pour lequel 'endommagement plastique est le plus conséquent, corres-
pond bien évidemment ld, = Kimax. Dans la suite de notre raisonnement, nous travaillerons donc
uniquement avec les quantit€gax et Kimax. |l faut donc s’assurer qui nax reste constant pour
obtenir une taille de confinement plastiqug) (constante.

On considére un petit incrément de longueur de fissdag. (a variation relative de la gran-
deurﬂs’v")\/ﬁest supposée négligeable devant cellegg et Kimax. Par conséquent une relation
simple est obtenue entre les variations relativeBglg et Kimax & partir de I'équation 2.2 :

dFmax i dKimax

I:max B Klmax.

(2.3)
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

o

Fissure

Entaille y

x! O
FIGURE 2.2: Utilisation d’'une éprouvette de traction pour la pré-fissuration en fatigue

Cette relation reste valable avec I'hypothese d’une petite variatianEie utilisant cette formule, une
procédure de régulation dig,ax “étape par étape” peut étre développée en se basant sur I'estimation
de dKimax et Kimax sans l'utilisation de la formule analytique standard donnée par I'équation 2.2. On

impose alors qu&|max (Klr;;“alX a I'étapen+ 1) prenne la valeur ciblg!, .. A I'étapen, on obtient :

K
Fnil— gD Imax, (2.4)

Par récurrence, a I'étapet 1, le chargement est calculé par la relation :

n+1 __ Imax 0
I:max - ( ) I:max
k<n

Imax

=an-F2. (2.5)

Ainsi I'effort maximal & imposerg 1) est donné en fonction de I'effort maximal initigf,,,, de
la valeur cibleK},., et des valeurs estimées H§, ., pour toutes les étapes précédentes. On utilise
donc un schéma d’asservissement qui consiste & imgsgr pour obtenirKimax = Kz CECi
nécessite a chaque étape, une mesuré g, pour ensuite en déduire le coefficiemi. Au cours
de la propagatiofrn., diminue. La figure 2.3 donne I'exemple de l'allure du profil de chargement
modulé avec I'évolution des différentes valeursHfg, au cours d’'une propagation d’une fissure.

Un profil de chargement initial est appliqué a I'éprouveR&(f) équation (2.1)). On choisit de
réaliser la mesure délmax tous les 100 cycles. Ainsi a chaque étapel, F"1(t) est déduit a partir
dea, qui est calculé a partir de toutes les précédentes mesures et de I'équation (2.1),

F™L(t) = an- FO(1). (2.6)

Dans notre étude, les mesureskigax et a sont réalisées en temps réel a I'aide d’'une méthode
sans contact : la méthode de corrélation d’'images. Cette technique est détaillée dans la section 2.4.
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Conception d'un dispositif expérimental

FO =

max '
F1 1

max ',':' """ ;
F2 : 1 1

max 1~ A"~ ':1 """

1

F3 I'__ B ____,'_I_ _____ [P W

Force (N)

b - T

tp? tp2 tp3max

max max

temps

FIGURE 2.3: lllustration de la modulation du profil de chargement avec la procédureodd-
Sheddingpour la pré-fissuration des éprouvettes par fatigue

©
[}

3

H

Elle permet, apres chaque acquisition d'image, de calculer le coefftgienti est converti en signal
analogique permettant son utilisation comme un parameétre d’asservissement continu de régulation
du profil de chargement. La figure 2.4 illustre I'architecture de I'utilisation de la techniqueahl+
Sheddingssistée par la méthode de corrélation d'images.

Cette méthode permet donc d’effectuer une propagation de fissure par fatigysg, @onstant.
La méthode de corrélation d'images permet également d’extraire la position de la pointe de la fissure
et donc d’en déduire la longueur de fissafea chaque étape. Cette technique est donc trés com-
mode pour générer une pré-fissure avec une longueur donnée. On peut imposer automatiquement un
arrét des cycles de fatigue une fois une longueur prédéfinie de fissure atteinte. L'utilisation de cette
procédure nécessite cependant la mise en place d’un dispositif expérimental spécifique qui est décrit

dans le paragraphe suivant.
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

Fissure de 7
fatigue .

Acquisition
d'image
numérique

Force (N) o

rempe T
Profile de
chargement
initial

Machine de
fatigue

Corrélation
d'image

orrection du
profile de Oé n

chargement

[ ]

Force (N)

Ctemps

FIGURE 2.4: lllustration de la mise en oeuvre de la techniqud_dad-Sheddin@ssisté par la mé-
thode de corrélation d’images pour la pré-fissuration des éprouvettes par fatigue

2.2.1.2 Présentation du matériel

Les essais de pré-fissuration par fatigue sont réalisés a I'aide d’'une machine de traction hydrau-
lique MTS avec une capacité dekKM Ce systeme permet d’atteindre des fréquences de chargement
relativement élevéed (= 20HZ). Un contréleur MTS permet de synchroniser 'ensemble des signaux
d’entrée et de sortie nécessaires aux essais.

L’'acquisition des images est réalisée a I'aide d’une camera Blue Fox avec un capteur CCD d’une
résolution de 120@ 1600 pixels (photo 2.5(a)). L'utilisation d’un objectif télécentrique (photo 2.5(b))
permet de minimiser les effets de perspective lorsque I'objet n’est pas positionné avec précision par
rapport au systéeme optique. En effet cette technologie offre un grossissement constant des objets
indépendamment de leur distance. Ce type d’optique est tres adapté pour des observations lors d’essais
de traction mécanique ou une striction, et donc un mouvement hors plan, peut apparaitre.

L'acquisition des images est réalisée sans arréter la machine d’essai pour éviter des effets tran-
sitoires de redémarrage. On utilise un temps d’exposition trés court pour figer I'image et limiter le
flou (dTe = 50Qu9). La figure 2.6 montre I'intervalle que cette durée représente sur un cycle en ef-
fort de 20Hz. L'acquisition d'images est synchronisée avec le signal en effort a I'aide d’'un boitier
de synchronisation (figure 2.7(b)). Une fois le boitier activé, celui-ci délivre un échelon analogique
(0—10v) qui permet de commander I'acquisition des imagdkgger). L'activation du boitier est
effective une seule fois sur un intervalle de temps donné défini & I'avance. Ce systéme de synchroni-
sation permet de garantir une acquisition d’images pour une valeur d’effort donnée avec une période
d’acquisition bien déterminée. Le temps de réaction de la caméra donné par le constructeur est tres
faible dT; = 1u9. On peut ainsi estimer l'intervalle de temps complet pour déterminer I'incertitude
des mesuregdl =dTe+dT, = 501u9).
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Conception d'un dispositif expérimental

(a) Caméra numérique (b) Objectif télécentrique

FIGURE 2.5: Matériel d’optique

Fmax

Fm

Force (N)

Fmin

tm tm+dT 1/4f

) 12t 3/at
time (s)

FIGURE 2.6: Durée d’exposition reportée sur un cycle de chargement
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

@) (b)

FIGURE 2.7:Photographie du contréleur et du boitier de synchronisation de I'effort avec I'acquisition
d’'images

On définitky, etty, respectivement la valeur de I'effort et I'instant pour lesquels I'acquisition des
images est réalisée. La mesureKjesst réalisée a partir d’'une image acquise pour une valebg,de
correspondante et on la désigne Kak. L'incertitude surK|,, est ainsi directement liée a celle Bg
qui est donnée par la relation, 2.7,

21tf - Frnax
2

On considére le profil initial d’effort (équation 2.1). Dans notre configuration, I'intendliest
fixé et est égal dT. En choisissant de prendre une image sur la phase d’ouvertdrg (& %), dFn

décroit lorsque, et Fy, augmentent. Dans l'idéal, il faudrait donc choigi= % soit Fn = Fnax pour
garantir une erreur minimale sur I'effort d’acquisition. En pratique il est plus difficile de synchroniser
I'effort lorsque les valeurs tendent vefgax. Nous avons choisi de travailler aveg/Fnax= 0,8. On
mesure donc la valelf;,, correspondant a I'effoffy,. Kimax €St ensuite déduit d§, en considérant

gue le comportement du matériau reste linéaire élastique sur un cycle de chargement et ainsi,

dRn = (1—R) - cos(2mtfty) dt. (2.7)

Kimax = Klm'Fl?—aX- (2.8)
m
L'utilisation en cours d’essai de cette techniguedd-Sheddinpest réalisée a I'aide d’'une inter-
faceLabviewdéveloppée au cours de la these. Celle-ci, détaillée en annexe A, permet de synchroniser
'acquisition des images avec les mesureKggx et dea en temps réel par la technique de corré-
lation d’images et le calcul du coefficieat, gouvernant la régulation de I'effort sur la machine de
traction. Cette procédure permet, avec les précautions prises ici, de réaliser une propagation de fissure
en fatigue avemax constant et permet donc la création contrélée de pré-fissures. Cette technique
peut également étre appliquée avec l'utilisation d’autres profils de chargement plus simples (charge
constante) pour assurer une propagation de fissure Hy@ohstant”. Cette technique peut donc étre
aussi utilisée en théorie pour des essais de CSC.
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Conception d'un dispositif expérimental

2.2.2 Dispositif expérimental de CSC

Pour caractériser la CSC, différents types d’essais peuvent étre conduits, en particulier des essais
de traction lente et de charge constante comme le montre le chapitre précédent. Pour les essais de
traction lente on privilégie généralement les machines électromécaniques. La machine Lloyd utilisée
dans notre étude peut supporter une charge kN.3Ces éprouvettes sont fixées a I'aide de mors auto-
serrants. Les mesures d’effort sont données par la cellule de force située entre le systeme d’attache
supérieur et la traverse mobile de la machine (figure 2.8). Les mesures des déformations peuvent,
dans une premiere approche, s’effectuer de fagon globale pour caractériser qualitativement les essais
avec la grandewgy = u/Lo. Elle représente le rapport entre le déplacementé la traverse mobile
supérieure de la machine et la longueur utilg) de I'éprouvette. Pour avoir des informations locales
sur les déformations induites dans ce genre d’essais, on a choisi d’exploiter également les résultats
apportés par les techniques de corrélation d’'images qui permettent d’extraire les champs de déplace-
ments et de déformations locaux. Elles peuvent étre utilisées differemment selon les types d’essais a
réaliser comme le détaille la partie 2.3.

Machine de

o Cellule d'effort
traction

Eprouvette __|

Systeme
d’éclairage)

FIGURE 2.8: Vue d’ensemble du dispositif d’essai et de mesures installé sur la machine de traction
lente

Pour les essais a charge constante on utilise la machine hydrauligue MTS 10kN qui est également
utilisée pour la pré-fissuration par fatigue (Partie 2.2.1.2).

Une cellule permet de mettre en contact I'éprouvette métallique avec I'électrolyte. Un certain
nombre de conditions et de normes sont a respecter pour mettre en place un essai de CSC [ISO 87].
Afin d’éviter les effets de variation du pH, il faut garantir un volume de solution grand devant la sur-
face de I'éprouvette. La cellule qui contient I'éprouvette et I'électrolyte doit étre réalisée en matériau
inerte et ne doit pas réagir électriqguement avec I'éprouvette. Elle doit également permettre la mise en
place des différents moyens de mesure. La mesure optique nous contraint a laisser une paroi plane en
plexiglas. Des précaution ont été prises afin de vérifier que I'erreur induites par I'acquisition d'images
au travers de dioptres, n'a que tres peu d'influence sur les mesures de corrélation d'images (Cf annexe
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

B). Les figures 2.9(a) et 2.9(b) montrent la cellule utiliséardes différents essais de CSC. Cette cel-

lule permet également la mise en place d’'un systeme de désaération par bullage d’azote ou d’argon.
Elle permet surtout la mise en place d’'un montage électrochimique a trois électrodes avec I'électrode
de travail (éprouvette), la contre-électrode en graphite et I'électrode de référence au calomel saturé.
I'étanchéité est de plus réalisée a I'aide de bouchons en caoutchouc et de l'utilisation de pate silicone
(CAF4). Les différents dispositifs expérimentaux permettent donc la mise en place des essais de CSC
sur des éprouvettes pré-fissurées de Zircaloy-4.

Contre
électrode en
graphite

Electrode de
Désaération référence

Machine de
traction

Cellule contenant la
solution

Eprouvette
de humérique
Zircaloy-4

Mors

Eclairage
in-situ

(@) (b)

FIGURE 2.9: Cellule permettant de mettre en contact I'éprouvette métallique et I'électrolyte

2.2.3 Géométrie des éprouvettes

La géométrie des éprouvettes utilisées pour les essais CSC doit permettre la mise en place d’'une
cellule contenant la solution agressive (figure 2.10). Les éprouvettes sont usinées a partir de toles
de Zircaloy-4 a I'état recristallisé avec une épaisseur @2fm Elles sont usinées dans le sens
travers au laminage. La longueur utile des éprouvettes est darilCes éprouvettes sont plates
pour permettre I'utilisation des techniques de corrélation d'images. Une entaill®mepermet de
localiser 'amorcage de la pré-fissure de fatigue. La composition de I'alliage utilisé dans notre étude
et fourni par Areva Cezus, est donné dans le tableau 2.1.
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Conception d'un dispositif expérimental

TABLEAU 2.1: Composition de I'alliage de Zircaloy-4 utilisé dans notre étude

Elément (% massique)
Zirconium | Compléments a 100%
Etain 1,37
Fer 0,22
Chrome 0,11
Oxygene 1095pm
Silicium 102ppm

Lo = 234

rR35 117 I

FIGURE 2.10: Géométrie des éprouvettes utilisées (dimensions en mm)

Conclusions sur la présentation des dispositifs expérimeatix

Le dispositif expérimental permet de prée-fissurer des éprouvettes destinées jh étre
utilisées pour des essais de CSC. La mise en place des moyens de mesures glectro-
chimiques est effectuée. Les mesures mécaniques sont réalisées a partir dgp tech-
nigues de corrélation d'images et la techniqueLdad-Sheddingermettant ainsi

de limiter la plasticité confinée en pointe de pré-fissure.

La mise en oeuvre de ces techniques pour la fissuration, nécessite un dévelopfement

de la fissure pour réaliser des essais de pré-fissuration ou de fissuration afec la
technique du.oad-Shedding
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

2.3 Methode de corrélation d’'images pour le suivi et le contri@
de la fissuration

2.3.1 Introduction

La méthode de corrélation d’'images dite “intégrée” est utilisée pour extraire un champ de dépla-
cements sur une surface plane comme présenté en partie 1.5. Le champ de déplacement est a chaque
fois obtenu par la résolution de I'équation du flot optique. On peut utiliser les différentes propriétés
meécaniques associées a la fissuration pour rendre plus performante cette méthode. On utilise pour cela
des bases de fonctions spécifiques rendant compte de la cinématique de ce type de probleme. Cette
partie montre comment associer la méthode de corrélation d'images avec les concepts mécaniques
pour caractériser des problemes de la mécanique de la rupture. Ici la base de champ de déplacement
recherché doit a la fois donner des résultats précis et robustes et garantir une identification rapide.
Cette méthode s’applique a des éprouvettes plates (décrites en partie 2.2.3) présentant une entaille
permettant de localiser la pré-fissure lors son amorcage. La figure 2.11 illustre la définition de la
région d’intérét (Region Of Interest appdk®l par la suite) sur laquelle la méthode de corrélation
d’'images dite “intégrée” est appliquée.

Dans un premier temps, l'utilisation d’'une base de champ de déplacements continu est discutée.
Ensuite on verra I'intérét de I'utilisation d’une base plus riche (discontinue et singuliére) telle que les
séries de Williams. Enfin une proposition d’'une base de champ de déplacement simple et présentant
une discontinuité est détaillée. Pour ces différentes études on considére une sollicitation uni-axiale
de traction selon la direction Le model prédomine et la propagation d’une fissure de longaeur
s’effectue suivant la directioxau travers d’'une éprouvette de largeuDe plus, on considére d’'une
part I'image d’'une éprouvette non fissurée a I'état non déformé (chargement nul) et 'image d’'une
éprouvette présentant une fissure avec une certaine lon@)eiryn certain chargement défini par
une intensité des contrainte en madg ).
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Méthode de corrélation d'images pour le suivi et le contr@dadfissuration

Mouchetis Region Of Interest
(ROI)

Fissure

©

Entaille y

X 200 400 600 800 1000 1200 Direction de
x(pixels) .
propagation

FIGURE 2.11:Présentation de la zone d'intér&QI) sur la surface plane d’'une éprouvette

2.3.2 Utilisation d’un base continue type éléments finis

L'utilisation d’'une base de champ de déplacements continus quelconque permet dans un premier
temps d’identifier simplement la cinématique du probléme. Comme pour un calcul de mécanique des
milieux continus, une base de type éléments finis est utilisée [SUN 05] [BES 06]. L'avantage de ce
type de formulation est qu’elle permet un dialogue entre calculs mécaniques réalisés a l'aide de la
méthode des éléments finis, et identification, car on peut utiliser les mémes discrétisations [RET 10a].
L'utilisation de fonctions de forme continues garantit la continuité du champ de déplacements. Or le
champ de déplacements d’une structure fissurée présente une discontinuité au niveau des lévres de la
fissure [RET 07]. Avec cette formulation I'erreur de corrélation est plus conséquente a I'endroit ou se
situe la fissure. Cette quantité peut donc s’avérer étre un bon moyen pour en identifier la position.

On consideére alors I'image d’une éprouvette fissurée. Sur la zone d’intérét, un maillage éléments
finis deN; noeuds est défini. Le champ de déplacements peut alors se décomposer avec des fonc-
tions de forme de type éléments finis (Equation 2.9) qui respectent le principe de partition de l'unité
(relation 2.10) [MEL 96].

Nf

Nt
Zl Ni(x,y) =1 (2.10)

La méthode de corrélation d’'images permet d’extraire les coefficigntt de reconstituer le
champ de déplacements. Un maillage constitué d’éléments quadrangles Q4 (4 noeuds) linéaires est
défini au sein de la zone d’intérét avec 31 éléments suivant la dirgcgb@1 suivant la directior
soit des éléments carré de 30 pixels de coté. Chaque élément comporte ainsi 8 degrés destiderté (2
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

déplacements suivartet y) La figure 2.12 (a) donne le maillage utilisé et sa localisation sur I'image

de référence. La figure 2.12 (b) donne le maillage déformé de la surface de I'éprouvette fissurée
obtenu avec la méthode de corrélation d'images. Avec ce type d’éléments, la discontinuité n’apparait
pas explicitement car le déplacement extrait reste continu.

1600

1400

1200 6
1000
T 5.5
i!—;: 800
> 600 N
9
400
200 45
200 40 OO A 800 1000 1200
X (pixel)
(a) ROI et maillage (b) Carte de deplacemedy en pixel et déformee

FIGURE 2.12:Maillage éléments finis utilisé pour la méthode de corrélation d’images (a) Déformée
du maillage obtenue par corrélation d'images (b).

On définit I'erreur de corrélation comme le résidu de I'équation du flot optique normalisé par la

dynamique de I'imagelfyn = max f (x)) —min(f (x)).
£y — L&) D%Hg)] (2.11)

Cette quantité est un trés bon indicateur de la position de la fissure car on estime qu’elle est
maximale la ou la cinématique du champ de déplacements n’est pas respectée. On en déduit que
I'erreur maximale provient de la discontinuité du champ de déplacements de la structure fissurée. La
figure 2.13 (a) donne la carte du résidu permettant d’estimer la position de la fissure. La figure 2.13
(b) montre I'image de I'éprouvette fissurée et déformée. Il est difficile sur celle-ci de distinguer la
fissure.

Cette méthode permet donc dans une premiere approche d’estimer la position de la fissure. Néan-
moins elle est peu convenable pour identifier avec précision la position de la pointe de la fissure. Pour
cela il faut définir un niveau seuil dggrr choisi arbitrairement. Il doit correspondre a I'existence
d’'une vraie discontinuité et il est difficile a expliciter. Il donne donc des faibles précisions sur I'es-
timation de la position de la pointe de la fissure. L'extraction des facteurs d’intensité des contraintes
peut étre effectuée en post-traitement en utilisant la méthode des moindres carrés avec un champ
de déplacements analytigues comme les solutions asymptotiques de Westergaard. Cette technique a
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Méthode de corrélation d'images pour le suivi et le contr@dadfissuration

Résidu de corrélation (%)

10

200 400 600 " 200 400 600

X (pixel) X (pixel)
(a) (b)

FIGURE 2.13:Résidu de corrélatioreferr) obtenu pour la structure fissurée (a) Image de I'éprouvette
fissurée et déformée
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

été proposée par Mc Neit al [MCN 87] ou bien Hamanet al [HAM 07] et repris par Rouxet

al [ROU 06]. L'utilisation des intégrales d’interaction est également une approche utilisée pour I'ex-
traction des facteurs d’intensité des contraintes a condition de connaitre la position de la pointe de la
fissure [RET 05b] [RET 07] [RET 10b].

2.3.3 Utilisation des séries de Williams

Il existe une base de champ de déplacements qui permet de représenter précisément la cinéma-
tique au voisinage d’une pointe de fissure. Le formalisme des séries de Williams [WIL 57] repose sur
I'expression d’'un champ de déplacements analytiques décrivant le comportement autour de la pointe
d’une fissure droite semi-infinie dans un milieu linéaire élastique isotrope infini. L'expression du
champ de déplacements est donnée dans le plan complexe en conditions de contraintes planes comme
la double somme de termes décrivant le mode de rupture (¢héefordre des séries (entigj (équa-
tion 2.12). Dans ce systeme de coordonngest la direction de la fissure (figure 2.14). Les champs
singuliers des séries de Williams se décomposent dans une base composée des thtiy))mes
termes correspondant a des valeurs négatives stint désignées comrsaper-singuliersAlors que
les termes correspondant a des valeurs strictement supérieures a 1 sont définimoarsimguliers
Les expressions des fonctions singuliéres pour les mioded sont données par les relations 2.13.
Suivant I'ordre de singularité, différentes interprétations peuvent étre données. Elles sont décrites
dans les tableaux 2.2 et 2.3.

2  Hoo
uxy) =w(xy) +i-uxy) =5 3y of ®f(xy) (2.12)
S1n=o

o = (n/2 [Keine/z B gei(4—n)e/2_|_ (2+ (_1)n) e_ine/z]
(2.13)
CDInI — irn/2 [Keine/2_|_ gei(4—n)9/2 . (g o (_1)n) e_ine/z]

TABLEAU 2.2:Interprétation des différents ordres des séries de Williams

Valeurs de n >1 2 1
Interprétations| non-singuliers rotation, T-stress termes asymptotiques

Le formalisme des séries de Williams est alors utilisé comase e fonctions pour la méthode
de corrélation d’images en prenant la décomposition donnée par la formule 2.12. Lorsque l'origine
du repére du systéeme de coordonnées polaires coincide avec la pointe de la fissure, le champ de
déplacements peut s’exprimer comme la relation 2.12.

Rouxet al [ROU 06] [ROU 09] montrent qu’une formule de récurrence donne une relation entre
les dérivées spatiales suivant la directxqdirection de la propagation de la fissure) de ces fonctions :
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Méthode de corrélation d'images pour le suivi et le contr@dadfissuration

TABLEAU 2.3:Interprétation des différents ordres des séries de Williams

Value of n 0 -1 -3
Interprétations| translation| Distance de la PFEE| Or,"

a. Position du front de fissure équivalent élastique
b. Fracture Process Zone

ooph n
J n—2
— = ——_Pie, 2.14
0X 2! ( )
On considére que l'origine du repere est décalée de la quahtiséir I'axe x par rapport a la
position de la pointe de fissure (figure 2.14). On obtient alors une nouvelle décomposition du champ
de déplacements. Les coefficieﬁfj%sont alors les nouvelles amplitudes des fonct'@ﬁﬁ&+ dxy) :

[oe]

u=5 3 W) O (x+dxy). (2.15)

]:11’]:—00

X

Origine du repére de /T

la base de fonctions I

L tip
FIGURE 2.14: Systeme de coordonnées et décalage de la base des fonctions

En effectuant un développement de Taylor a I'ordre 1 de I'équation 2.15, on obtient :
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

]:1 N=—o aX
2 < N n iy ~na¢?<x7y)
:Z z w?qji()(vy)‘f' Z wJTdX . (2.16)
J=1 \nN=—0 n=—oo
Avec I'équation 2.14, il vient :
: < n < N n—2
u=> | 2 @fPixy)— 3 @iSeiixy)dx]). (2.17)
J=1 \n=- n=—oo

En effectuant le changement de variahle= n— 2 pour la deuxiéme somme soy on obtient
alors:

u= (¥ Nl (x,y) — S wr-‘7+2n/—+2¢r-‘/(x )dx (2.18)
=2 | 2 WPixy)— 3 T (xy)dx ). :

N=-—o0 n=—o

On peut alors regrouper les deux sommes :

2 Ho
U:.Z Z ¢?(X7y) (I)?—

]:1 N=—oo

2.
%wﬁ”zdx} . (2.19)

Les amplitudeso? et(S’j‘ peuvent étre reliées en combinant les équations 2.12 et 2.19 :

n__~\n n + 2
Wj =0~ ——
Cette quantité permet d’estimer la position de la pointe de la fissure. En effet, le terme correspon-

dant an = —1 est nul lorsque 'origine des reperes coincide avec la position de la pointe de la fissure
(ooj‘l). En appliquant la relation 2.20 pone= —1, on obtient la relation suivante :

@ 2dx. (2.20)

@t
(I)jl .
On applique également la relation 2.20 pout 1. On obtient une relation enthl, ot (I)f’ etdx:

dx=2

(2.21)

(2.22)

Cette quantité nous permet d’estinkgravec la relation,
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Méthode de corrélation d'images pour le suivi et le contr@dadfissuration

K = 2/ 2wy (2.23)

Une décomposition finie de I'expansion des séries de Williams est implémentée dans la méthode
de corrélation d'images. Le nombre de termes a prendre en compte dans cette décomposition est
discuté dans la partie 2.4.4. La position de la pointe de la fissure est estimée avec une procédure
itérative (organigramme en figure 2.15). On commence par définir une position initiale de la pointe
dela fissure>€ip). On peut alors construire les fonctiomTE.. Les matrices et vecteurs de composantes
M;jj etF; definis dans la partie 1.5.4 peuvent alors étres geneérés. Ensuite une sequence de résolutions
de systémes linéaires permet d’extraire les amplitudes assagiéesquation de linéarisation (2.21)
permet alors d’estimer la distand& a la pointe de la fissure équivalente élastique. On définit ensuite
une nouvelle position de la pointe de la fissquﬁ)(: Xtoip -+ dx) qui permet de générer une nouvelle
fois les fonctions de bas@{') et recommencer le processus d’identification. Le processus est exécuté
jusqu’a convergence avec une précision définie sur la déterminatidr (@eg.dx < dx). A chaque
pas d'itération, les fonction@? et les matricesNj;; etF;) doivent étre construites. Cette procedure
apparait trés robuste mais peut s’avérer couteuse d’'un point de vue temps de calcul.

La premiere idée pour utiliser un algorithme plus rapide est de proposer une base de champ de
déplacements simplifiée avec un nombre de degrés de liberté limité. La paragraphe suivant montre
comment a partir de I'utilisation du saut de déplacement, une extraction rapkieed@ peut étre
réalisée.

1 11
| [ ~n
1 .Z'O- Générationde| ! ! Mij Fj wj
I 1P | e base de 1 : —>  Résolution »| Linéarisation
) |
: fonctions 0l (I)j
| (I
1 11
| [ Actualisation de la position
I T T i1 & de la pointe de fissure
1 [ 'rf7p xt’ip + dx
| 1 .
Calcul sur I'image de Calcul sur l'image
référence déformée

FIGURE 2.15:Procedure itérative d’utilisation de la méthode de corrélation d'images avec les séries
de Williams

2.3.4 Extraction du saut de déplacement

Pour identifier au mieux le comportement cinématique autour d’une fissure, il convient de s’ins-
pirer du champ de déplacements mécanique pour construire une base de fonctions pertinente. Au
voisinage de la pointe de la fissure, le champ de déplacements élastique isotrope est donné par les
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

relations de Westergaard qui sont exprimées en coordonmdésses ¢ et ) avec pour origine la
pointe de la fissure (Equation 2.24) :

= 5/ Fr008(9) [+ 12008 ()] + 54 /Frsin (§) 2+ K-+ 1+-cos(8)]
(2.24)

Uy = 5h\/778N (3) [K+1—2c0g (§)] + Gt /7 cos(5) [2—k + 1—cos(6)].

Les parameétreg etk sont respectivement, le module de cisaillement et la constante de Kolosov.
Dans notre probleme de traction uni-axiale, le mode d’ouvert)res¢ prédominant devant le mode
de glissementl(). On peut donc considérer qu& >> K. Ainsi la discontinuité du champ de
déplacements est uniquement normale (suivant la diregjicd@dn donne alors I'unique composante
qui induit un saut de déplacement non nul :

Uy = ZK—L %Tsin (g) [K+1—200§ (g)} . (2.25)

Le saut de deplacement est la différenceigentre les deux levres de la fissube< rtet0 = —m).
Il dépend de la racine carrée de la distance a la pointe de fig8ute,/X et est proportionnel &;. ||
dépend également des paramétres matériaarndp) (équation 2.26) :

[[uy]] = uy(r,8 =T0) —uy(r,6 = —10) = %\/;[K +1]. (2.26)

Cette grandeur apparait comme étant pertinente pour I'extraction des facteurs d’intensité des
contraintes et pour la localisation de la pointe de fissure. On décide d’utiliser une base de fonctions
pour la méthode de corrélation d’images permettant d’extraire efficacement le saut de déplacement.
Des fonctions discontinues sont alors choisies. La méthode des éléments finis étendus a déja été pro-
posée dans la méthode de corrélation d’'images et a montré son efficacité pour extraire un champ de
déplacement discontinu [RET 07]. Une base de champ de déplacements différente est proposée ici.
Elle s’'inspire de cette derniere mais est simplifiée pour ideniffieat a rapidement. Le déplacement
est décomposé en une partie contioplet une partie discontinugy (Equation 2.27) :

U=Uc+Uy. (2.27)
Une fonction deHeavysidgH (x, y) est utilisée pour faire apparaitre la discontinuité du champ de
déplacements. Cette fonction prend les valetitsde part et d’autre de la direction de propagation
de la fissure (figure 2.16 (a)). Pour extraire le saut de déplacement, on discrétise le segment donnant
la direction de propagation avé¢ points (figure 2.16 (a)). Ces fonctions de forme éléments finis
linéairesN'(x) sont alors utilisées pour construire le champ de déplacements (figure 2.16 (b)). Le
champ discontinu s’écrit alors :

N
Ug (X7 y) = Zl("‘)ld ’ q)ld (X7 y)

:;i@erwN%q (2.28)
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Méthode de corrélation d'images pour le suivi et le contr@dadfissuration

Les coef‘ficientsm';]I sont les degrés de liberté associés a la partie discontinue du champ de dépla-
cements. lIs représentent la valeur du saut de déplacement en chacun des noeuds du segment.

1.0
Points de
discrétisation ~~
N +1 <
.—~—0.5
zZ
-1
Direction de 01 . . n : a
propagation \Limite de X X X3 X X X
12 RO X (pixels)
(@) (b)

FIGURE 2.16: Définition de la fonction deHeavyside(H (x_,y)) (a) Allure des fonctions de forme
éléments finis linéaires 1ON{(x)) (b)

Le déplacementl, représente la cinématique de la partie continue du champ de déplacements.
Il est choisi comme représentant la cinématique d’une sollicitation de traction uni-axiale suivant la
directiony. Les mouvements de corps rigide sont décomposés a l'aide des degres dexhlng,
qui représentent respectivement les translations uniformes suivant les directibnd.e degré de
libertéy, correspond a la rotation suivant la directibet se traduit par deux déplacements suivant
les directions< (urx = —YY) ety (ury = Xyz). Une composante d’élongation suivant la directyoest
donnée patey = yeyy et est proportionnelle a la coordonnée spatjalDe méme une composante
d’élongation suivant la directior est donnée patlex = Xexx €t est proportionnelle a la coordonnée
spatialex. On écrit ce champ de déplacements sous la forme matricielle :

Utx
Uty
- Ucx - 1 0 -y O x
U = |:UC:| - |:01 X yo ' Yz . (229)
Y Eyy
Exx

Cette base de fonctions est donc implémentée dans la méthode de corrélation d’images. La fi-
gure 2.17 (a) donne la carte du champ de déplacements suivant la dinedti@mliscontinuité est
clairement mise en évidence grace a I'utilisation de la fonction discontintiedeysidgH (x,y)).

Les différentes composantes du champ de déplacements sont extraites directement. Le saut de dépla-
cement approximég[(y]],) est identifie a partir dey al'aide des fonctions d’interpolation linéaires
(équation 2.28) et des coefficient§ obtenus aprés résolution de séquences de systémes linéaires. La
figure 2.17 (b) donne le carré du saut de déplacement le long de la droite de propagation de la fissure.
La présence d’une fissure est clairement mise en évidence par le gradient spatial suivant la direction
X obtenu sur le saut de déplacement. A 'aide de la méthode des moindres carrés, on construit une
interpolation linéaire du saut des déplacements normaux au carré. Celle-ci est réalisée sur une zone
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

délimitée par les abscissgset xo. Le coefficient directeuP de cette droite permet I'estimation du
facteur d’'intensité des contraintes en modk; ). Il peut s’exprimer en fonction de, du coefficient

de cisaillement|f), de la constante de Kolosok)(et également de la résolution spatiale des pixels
(Ipx enm.pixel1). A partir de I'équation 2.26, on obtient

/2 PTt- [ px

Ky =
! K+1

(2.30)

Uy (pixel)

| = (Saut de déplacement)? ||
y = [nterpolation linéaire

100y
351
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FIGURE 2.17: Carte des déplacements discontinus suivant la diregtiolotenue avec la base dis-
continue (a) Détection de la pointe de la fissure eKda I'aide du saut de déplacement au carré

(b).

Cette méthode permet de donner une premiere estimation des facteurs d’intensité des contraintes.
La base des fonctions est relativement simple et ne dépend pas de la position de la pointe de la fissure.
Les grandeurs nécessaires aux calculs de corrélation d'images (nMajriee vecteur explicités
en partie 1.5) peuvent étre construites directement a partir de I'image de référence sans connaitre la
position de la pointe de la fissure sur I'image déformée.

Ainsi on se propose de développer un algorithme utilisable en temps réel. La figure 2.18 détaille
celui-ci. Sur 'image de reférence les bases de fonctions permettant de cordijletaine partie de
F sont construites. On initialise alors la zone d’interpolatk?re(txg). A partir de I'image déformée,
le second membrd~) est completement calculé et la résolution de la séquence de systéemes linéaires
permet d’extraire le saut de déplacemgug||,. Une interpolation est alors réalisée (sur le domaine
defini parx; etxp) permettant d’estimef; etx;p. Cette derniére grandeur autorise ensuite d'initialiser
la zone d’interpolationx; etx2) pour I'identification sur 'image déformée suivante.

Au cours d’'une propagation de fissure, les deux coordonxéesx, peuvent étre déterminées
itérativement en fonction des coordonnées successives de la pointe de fissure. Cependant les résultats
de I'extraction peuvent étre sensibles au choix de la zone sur laquelle I'interpolation linéaire est
réalisée. Grégoire [GRE 08] propose une méthode du méme type permettant d’extraire les facteurs
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Méthode de corrélation d'images pour le suivi et le contr@dadfissuration

d’intensité des contraintes a I'aide d’'une identificatioraétip du saut de déplacement. Ici la position
de la pointe de la fissure est estimée par un seuillage.

La figure 2.19 montre au cours de la propagation d’une fissure (augmentatgw)jé&évolution
du saut de déplacement. L'amorcage de la fissure est clairement mise en évidence avec 'augmentation
de saut de déplacement au niveau de I'entaille (faibles valeurs de pixels le long de la direction de
propagation sur la figure 2.19).

Fe e e e e e e e e e e e e e — == o e o
1 1 I
1 [ |
1 |Génération des Initialisation de| 0, 1 1 Calculdu | 1 ([uy]], I
1 bases de VAR la zone — 7y > second ~»| Résolution > Interpolation ——!
'l fonctions i d'interpolation| M 1 1 membre K| Peip 1
} (| |
1 1 e I
| | X Initialisation de Tosy |
la zone <
1 (I Xo | g . I
1 1 2 |d'interpolation |
e e e e e - = e e e e e e e = = = = - J e oo om e e e mm e o o em e e o Em e e Em Em e e Em Em e e Em Em e e e e ]
Calcul sur I'image de Calcul sur limage
référence

déformée

FIGURE 2.18:Procedure itérative d'utilisation de la méthode de corrélation d’'images utilisant le saut
de déplacement
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC
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FIGURE 2.19:Evolution des sauts des déplacements normaux au cours d’une propagation de fissure
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Développement d’'un algorithme d’'identification en temps rée

Bilan des méthodes de corrélation d’'images appliquées a l'éde de la fissura-

tion

Les technigues de corrélation d’'images globales présentées dans cette partie

montrent la flexibilité du choix des bases de fonctions. La précision de I'idergifi-

cation d’'un probléme de fissuration dépend de ce choix, en particulier pour fes-
timation deK, et de la position de la pointe de la fissure. Nous avons ainsi tgsté
différentes méthodes basées sur des travaux déja réalisés :

— Une méthode de corrélation d'images standard utilisant une base continfe de
type éléments finis permet I'identification de la position de la fissure. Cette gler-
niere rend cependant difficile I'identification précise de la position de la pojte
de la fissure et I'extraction d€§ doit étre réalisée en post-traitement ce qui vight
ajouter une erreur dans l'identification.

— On peut utiliser une méthode utilisant des bases de fonctions représentgnt les
cinématiques du probléme de fissuration (séries de Williams) pour obtenifgune
estimation plus déterministe de la position de la pointe de la fissuregt Gette
méthode a cependant pour inconvénient de générer des temps de calcuf trop
importants pour l'identification en temps réelldeeta nécessaire a la techniqu
duload-sheddingPartie 2.2.1.1).

Nous nous sommes alors proposés d’utiliser une méthode reposant sur une ase de

fonctions simplifiée mais décrivant tout de méme la cinématique du probleme] Un

algorithme performant a été proposé pour une estimation en temps r§edtidea.

Néanmoins cette méthode ne garantit pas une précision optimale puisqu’elle rgpose

sur une identification trés sensible du domaine d’interpolation. L'objet de la pgrtie

suivante est d’adapter et d’optimiser I'algorithme de corrélation d’'images utiligant
les séries de Williams pour garantir une extractionkgleet dea satisfaisante en

temps réel.

2.4 Deéveloppement d'un algorithme d’identification en temps
réel

2.4.1 Description de la méthode

On souhaite développer un algorithme d’utilisation rapide et en temps réel des séries de Williams
pour I'identification de la position de la pointe de la fissure et des facteurs d’intensité des contraintes.
La décomposition du champ de déplacements a l'aide des séries de Williams est une somme infinie.
Cependant plus les ordreson-singuliersou super-singulierssont élevés, moins ils ont d’influence
sur la cinématique du probleme. On utilise alors une expansion finie des séries de Williams (équation
2.31) avec respectivementnn termes super-singuliers Btax termes d’ordres positifs,
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

La partie précédente montre que pour utiliser cette méthode, il faut connaitre I'orientation de la
fissure et la position de sa pointe. Avec une sollicitation uni axiale en roltErientation de la
fissure est relativement simple a obtenir avec une faible incertitude. Ici la fissure se propage suivant
la directionx et on définit un masque autour de la pointe et des lévres de la fissure a I'intérieur duquel
la ROI est tronquée, ceci pour éviter les problemes numériques liés a de fortes singularités pour les
termessuper-singulierglés lors que devient petit (figure 2.20). On définit I'erreur relatigg qui
correspond a la variation sur I'estimation ideen fonction de la taille du masque :

_ K= K (Whn)|

< (2.32)

€m
K| est la moyenne dek; pour des valeurs déf, comprises entre 5 et 50 pixelsk§t(\Wy,) est la
valeur deK; estimée avec un masque de largély. La figure 2.21 montre ainsi que la quanttg
reste inférieure a,8% et donc que la largeur du masque n’a que trés peu d’influence sur la précision
des résultats. Pour notre étude nous avons choisi un masque d’'une \argeeid Qoixels

M (r,0)

Fissure Pointe de fissure

FIGURE 2.20: Définition du masque de corrélation

Pour déterminer la position axiale (suivant la directipdle la pointe de la fissure() etK;, on
utilise les propriétés démontrées au paragraphe précédent (équations 2.21 et 2.22).

Dans cette partie, une nouvelle approche est proposée avec un algorithme spécialement développé
pour identifierk| etx;jp sur une série d'images prises au cours de la propagation d’une fissure (figure
2.22). On fait I'hypothése qu’entre deux images, I'accroissement de la fissure reste limitée. Sur un
segment définissant la direction de propagation, on génére un ensemble de bases de td}jt)l‘ions
pour différentes positions potentielles de la pointe de la fiss@g&) (figure 2.23). Cette phase est
réalisée directement a partir de I'image de référence. Elle peut donc étre effectuée avant le début de
la propagation. Les matriceMi"j peuvent alors étre calculées a priori directement a partir de I'image
de référence.
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Développement d’'un algorithme d’'identification en temps rée

FIGURE 2.21:Estimation deey, en fonction de la largeur du masqdik,

Au cours de la propagation, on commence par initialiser la position de la pointe de la fissure
(><8p). Avec I'image déformée, on peut calculer le second merRbiees coefficientsb? sont extraits
a l'aide de I'algorithme de résolution. On effectue alors une linéarisation en utilisant les équations
2.21 et 2.22 pour obtenir les coefficiemtﬁ. La position de la pointe de la fissure obtenwg,)

permet de définir la position de la fissure potentieth%x la plus adéquate pour I'image suivante.
Cet algorithme a pour avantage de concentrer les calculs les plus couteux (généradr.?t)lkde

et Mi"j) sur 'image de référence et donc avant le début de la propagation. Néanmoins contrairement
a l'algorithme présenté précédemment (partie 2.3.3), on ne réalise pas de boucle d'itération jusqu’a
convergence suxjp. On utilise des formules de linéarisation dont il faut verifier la validite. C'est
I'objet du paragraphe suivant.
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC
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FIGURE 2.22: Procédure itérative pour l'utilisation en temps réel de la méthode de corrélation
d'images
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FIGURE 2.23: Génération des positions potentielles de la pointe de la fissure le long de la direction
de propagation
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Développement d’'un algorithme d’'identification en temps rée

2.4.2 Validation de la linéarisation

La technique présentée au paragraphe précédent permet d'utiliser un algorithme rapide pour
l'identification des facteurs d’intensité des contraintes et de la position de la pointe de la fissure.
La génération des bases de fonctions est réalisée a priori. Néanmoins I'utilisation des propriétés de
linéarisation des fonctions singuliér@#(x, y) induit des erreurs qui dépendent de la distance entre

chaque position potentielle de la pointe de la fissuhg)( Pour déterminer le nombre optimal de

bases de fonction$<{>§‘)") a générer a priori, on effectue une étude de précision sur la détermination
deK;, et de la distance a la pointe de la fissud®) (

On utilise une image d’une éprouvette fissurée deforméexgyest K| connus. Des calculs avec
différentes bases de fonctior(sb(’j‘)") sont effectués. Pour chacune d’elles, les origines des repéres
sont décalées de la quantitg (jusqu'a+40 pixels) par rapport a la position connue de la pointe de la
fissure. A l'aide de la méthode proposée ci-dessus, les coeffioh?nstmt déduits des coefficierﬂﬁ
(Cf partie 2.3.3 équation 2.14). L'évolution du décalage de la pointe de la fissure estimé, normé par
la largeur de la zone d'intérédx/w; défini sur la figure 2.11) est donnée pour différentes valeurs de
dx/w; (figure 2.24). Une trés bonne adéquation est obtenue entre le décalage imposé et celui obtenu
par corrélation d'images. La qualité de I'estimatiorkjest également étudiée. On défeit comme
étant I'erreur relative sur I'estimation dé par cette méthode. Cette grandeur compare HoracK|
qui est la valeur du facteur d’intensité des contraintes obtenu lorsque l'origine des bases de fonction
coincide avec la position de la pointe de fissure équivalente élastique,

_ K=K
K
Pourdx/w, = 4-0.06, cette erreur relative reste inférieure & 3%. Le mikiw, = +-0.03 donne une

erreur relative inférieure & 1%. Par conséquent au mgligs- 30 bases de fonctions sont nécessaires
pour assurer une erreur sur I'extractionKja@nférieure a 1%.

€k, (2.33)
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC
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FIGURE 2.24:Estimation de la distance a la pointe de fissure équivalente élastique (a) et de I'erreur
relative sur la détermination dg (b) en fonction du décalagex/w,

2.4.3 Influence de la taille du domaine sur I'estimation dé

L'influence de la taille de la zone d'intéré&RQI) est aussi étudiée pour obtenir un optimum entre
précision et rapidité des calculs. Dans cette étude, le nombre de termes pris dans la décomposition des
séries de Williams est fixé a 7 et 3 pour respectivement les termes positifs et négatifaigmsition
horizontale ainsi que la largeur deR®I (w;) sont fixées et déterminées par la largeur de I'éprouvette
(650 pixels dans notre cas). La position verticale dB@ est choisie pour que celle-ci soit centrée
sur I'entaille (figure 2.11). Plusieurs calculs sont effectués avec différentes valeurs de hauteur de la
ROI (hy). Cette étude est réalisée pour différentes images avec différentes longueurs de fgaires (
et niveaux d'intensité des contraintd§ ) connus. La quantitéy, = K;(hy)/miny, (K|) est définie
comme le ratio entr&; pour une valeur donnée dhe (K, (hy)) et la valeur minimale d&; obtenue
sur un intervalle dé, (min|, (K;)). Pour différentes images avec différentes valeura/de la figure
2.25 montre qud; décroit puis augmente lorsque la taille deR@l augmente. Il apparait que le
nombre de pixels nécessaires pour obtenir une valeur stabilisspe @@gmente avec la longueur de
la fissure. En partant d’'une faible taille deR®|, €, décroit jusqu’a une valeur stabilisée. Ceci vient
du fait que de plus en plus d’informations sont disponibles pour contraindre la solution. Aprés une
taille de ROl critique, €y dévie sensiblement de sa valeur stabilisée. Pour des longueurs de fissure
relativement courtesa{w = 0, 36), la stabilité dey,, est obtenue pour environ 40°pixels Pour des
valeurs plus élevées(w > 0.5), la stabilité est obtenue a partir del®Ppixels Lorsque la taille du
domaine devient trop grande, la stabilité de la solution dévie sensiblement. Il faut vraisemblablement
plus de termes dans la décomposition des séries de Williams pour obtenir une solution précise afin de
mieux capturer les effets lointains qui deviennent plus prédominants. Pour allier précision et rapidité,
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Développement d’'un algorithme d’'identification en temps rée

nous choisissons d’'imposgy < 1.02 qui assure une erreur inférieure a 2%. Dans cette configuration
avecw; = 650, h, doit étre supérieur a 600 pixels. Cette étude montre que le nombre de termes dans
la décomposition en séries de Williams joue un rdle sur la précision des résultats. C’est I'objet du
paragraphe suivant.

1.04

=o-2a/w=0.66
=-©-a/w=0.56
=== a/w=0.50||
“¥-a/w=0.36

1.03F

5 6 78
Nombre de pixels x 10°

FIGURE 2.25:Influence de la taille de la zone d’intérét sur I'estimatiorkgle

2.4.4 Influence du nombre de termes sur I'estimation d&

Il est nécessaire de prendre en compte les tesmgsr-singuliergn < 0) etnon-singuliergn > 1)
pour identifier correctement les FICs. Le but ici est de trouver la décomposition optimale assurant une
bonne précision avec un nombre minimal de termes a prendre en compte dans la décomposition des
séries de Williams. Pour une image déformée avec une longueur de fissure dafmée @, 5),
I'extraction deK, est effectuée avec différentes décompositions avgg, termes d’indices négatifs,
et nmax termes d’indices positifs. L'étude est effectuée ave< npmin < —1 et 1< npax < 12. La
figure 2.26(a) montre que,quel que soit le nombre de tesupsr-singulier{ —nmin), au moins 7
termes d’ordres positifs sont nécessaires pour obtenir une valeur stakle@e montre également
gu’au moins 3 termesuper-singuliergnmin = —3) sont nécessaires pour obtenir une évolution stable
dekK;. Les non-linéarités (plasticité confinée) présentes en pointe de fissure sont décrites par les termes
super-singulierecomme cela a été démontré par Henniregged [HEN 10]. Par conséquent, ils doivent
étre pris en compte dans la décomposition en séries de Williams pour donner une description précise
du champ de déplacement autour de la pointe de la fissure.

La méme étude est réalisée pour différentes longueurs de fissures avec sensiblement les mémes
niveaux d’intensité des contraintes/@l< a/w < 2/3). La grandeugk, définit I'erreur relative sur
la détermination d&" considérantimax termes d’ordres positifs comparé avec le calcul réalisé avec

Nmax= 12 (K|12),
| Klnmax o K|12|
K|12 ’

La figure 2.26(b) montre I'évolution d&, en fonction denmax €t met en évidence I'importance
de prendre en compte les ordres éleves lorsque la fissure est plus longue. Effectarerdenient

£k, = (2.34)
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fidgur par la CSC

presque négligeable lorsqagw ~ 1/3 pournmax > 5. Cependant cette erreur devient plus significa-
tive lorsque la fissure est plus longue 10%) avemmax = 5. Par conséquent, nous avons également
vérifié qu’au moins 7 termes d’ordres positifs doivent étre considérés pour assurer une indépendance
de la solution vis a vis du nombre de termes a considérer et de la longueur dedissure

Les termes d’ordre élevé permettent de corriger les effets de taille finie. Ces effets deviennent plus
importants lorsqua augmente méme avec des intensités des contraintes sensiblement constantes. En
effet la distance qui sépare la pointe de la fissure des surfaces libres en aval de |laSigsdimifue.
D’autre part la distance qui sépare la pointe de la fissure de la surface libre en amont de leSjg$ure (
augmente, mais le niveau des déplacements au niveau de cette surface augmente aussi (figure 2.27).
Par conséquent pour les fissures longues, le champ de déplacements est plus sensible aux effets de
bords. Ainsi plus de termes d’ordre élevé doivent étre ajoutés dans la décomposition du champ de
déplacements.

13
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o 12 1 : == a/w=0.56
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(a) Termes positifs et négatifs sur une image (b) Termes positifs et négatifs sur plusieurs images

FIGURE 2.26: Influence de nombre de termes dans la décomposition en séries de Williams sur la
précision de I'estimation di

Ceci peut étre illustré par les cartes des champs de déplacements suivant la dyrgétiénées
pour différentes fonction®' comme le montrent les figures 2.28. Les terrseger-singuliersont
plus sensibles aux effets localisés en pointe de fissure. La figure 2.28 (a) montre le champ généré par
CD|‘3. Les termes d’ordres élevésn-singulierggouvernent les effets lointains et de taille finie (prés
des bords). La figure 2.28 (b) montre le champ de déplacementdpfou_ra figure 2.28 (c) donne
la carte du déplacement générée p@@xrqui permet I'estimation d&,. Finalement le déplacement
résultant pour tous les ordres compris entfet 12 est donné par la figure 2.28 (d).

Cette étude montre donc comment on peut optimiser une méthode de corrélation d'images méme
en utilisant une base de champs de déplacement riche représentant finement le comportement en
pointe de fissure. La durée de calcul de I'algorithme présenté dans cette partie est d’eswnoined
environ 6@G pour celui présenté en partie 2.3.3 pour estiieet a. Les vitesses de fissuration pour
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FIGURE 2.27:lllustration des effets de tailles finis lors de la propagation

le Zircaloy-4 avoisinent les I®m.s 1 en CSC et 10°m.cycle ! en fatigue soit 10m.s™1 avec
f = 20Hz, ainsi cette méthode peut maintenant étre largement utilisée en temps réel dans le cadre de
la technique dlLoad-Sheddingn fatigue ou CSC.

2.5 Conclusions

Les moyens expérimentaux présentés dans ce chapitre permettent une étude locale du couplage
mécano-électrochimique en pointe de fissure pour I'étude de la CSC. Les dispositifs expérimentaux
présentés assurent la mise en place des essais de CSC. La cellule électrochimique concue ici, auto-
rise les mesures électrochimiques avec un montage a trois électrodes et I'acquisition d’images de la
surface de I'éprouvette en cours d’essais. Ainsi les techniques de corrélation d’images peuvent étre
utilisées pour extraire les champs de déplacement sur la surface de I'éprouvette sollicitée mécanique-
ment.

Les éprouvettes destinées aux essais de CSC sont au préalable pré-fissurées pour s’affranchir des
effets de 'amorcage des fissures pendant I'étude de la CSC. Lendommagement plastique est limité
en pointe de fissure grace a la techniquédodud sheddingjui consiste a garantir une propagation de
fissure &, donc a taille de zone plastique constante.

Toutefois cette méthode nécessite I'utilisation de mesures rapides et prédige©des’est ainsi
proposé ici de développer une méthode efficace utilisant les techniques de corrélation d’images déja
existantes mais en les adaptant pour mesurer les grandeurs relatives a la mécanique de la etipture (
K). Un algorithme spécifique de corrélation d'images a été développé pour une estimation en cours
d’essai des facteurs d’intensité des contrainite} €t de la longueur de fissura)( Cet algorithme a
été optimisé pour une utilisation robuste en cours d’essai de fatigue ou méme de CSC a la suite d’'une
étude de précision et de sensibilité.

Grace au développement de ces différentes techniques expérimentales, on peut concentrer notre
étude sur la propagation de fissures en CSC. Il reste cependant a vérifier la qualité de la procédure
de pré-fissuration par fatigue et a déterminer les conditions chimiques a mettre en place pour étu-
dier la CSC en pointe de fissure. Le chapitre suivant détaille ainsi I'application de ces techniques
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expérimentales de pré-fissuration par fatigue avec la métdadload-Sheddingouplée aux tech-
niques de corrélation d'images rapides. Il présente également les caractérisations électrochimiques du
Zircaloy-4 permettant d’identifier les conditions a mettre en oeuvre pendant les essais de CSC.
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Chapitre 3

Pré-requis pour la maitrise de la fissuration
par CSC
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

3.1 Introduction

L'objet de ce chapitre est la présentation des pré-requis permettant de maitriser I'étude expéri-
mentale mécano-électrochimique de la pointe d’une fissure de Corrosion Sous Contrainte (CSC). Ce
chapitre permet de déterminer un protocole d’étude propre ala CSC. La revue bibliographique présen-
tée dans le premier chapitre a permis d’établir nos objectifs expérimentaux et de justifier notre choix
de nous focaliser sur la phase de propagation des fissures en utilisant des éprouvettes pré-fissurées.
Dans le deuxieme chapitre, les techniques expérimentales permettant de maitriser la réalisation des
pré-fissures par fatigue en vue de la mise en place des essais de CSC ont été présentées en détails
(Load-SheddingtDIC). La mise en place de ces essais requiert encore cependant un certain nombre
de caractérisations et d’essais préalables.

Dans ce troisieme chapitre, nous nous proposons donc de caractériser en premier lieu le comporte-
ment mécanique du matériau afin de relier les grandeurs cinématiques (champ de déplacements) aux
données statiques (facteurs d’'intensité des contraintes) et de pouvoir utiliser les techniques de corréla-
tion d’images. On caractérisera le matériau en milieu inerte, ce qui permettra également d’établir son
comportement en situation de fissuration. Dans un deuxiéme temps, les résultats de la pré-fissuration
par fatigue seront présentés et permettront de valider la technique de contrdle de propagation déve-
loppée dans le chapitre précédent.

3.2 Comportement mécanique du Zircaloy-4 en milieu inerte

3.2.1 Identification des propriétés mécaniques

Le comportement du matériau utilisé durant les essais de CSC, est étudié sur une téle de Zircaloy-4
d’épaisseue = 2,92mm(Cf paragraphe 2.2.3). La courbe de traction contraintes-déformations (figure
3.1) est donnée par des mesures de la contrainte axiale de traction estimée par la cellule d'effort
(0 =F /%, F valeur de I'effort ety la section utile de I'éprouvette) et de I'allongement global donné
par la mesure du déplacement de la traverse maljileg la machine de tractiog &€ u/Lo). Lo est la
longueur utile de I'éprouvette.

Ce matériau est élasto-viscoplastique [DER 80], ce qui le rend, dans le domaine plastique, sen-
sible a la vitesse de déformation. Nous avons choisi de travailler avec des vitesses de déformation
proches des vitesses de deformation utilisées habituellement dans la littérature pour traiter des essais
de CSC (10%s 1 > &, > 10 %s1). Les principales grandeurs définissant les propriétés mécaniques
du matériau utilisé sont référencées dans le tableau 3.1. La contrainte maxaga)eainsi que
I'allongement a ruptureXy,) sont estimés a partir de la courbe de traction.

Les autres grandeurs, comme la limite conventionnelle d’élasticit@% (ogo.2), le coefficient
de Poisson\) et le module d’élasticité) sont estimées a partir des mesures des déformations locales
réalisées ici par les techniques de corrélation d’images (tableau 3.1). Le détail de la méthode est donné
dans I'annexe C. Les grandeurs sont relativement proches de celles données giaal YaaU 92]
pour le zirconium E = 99GPaetv = 0, 35).
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FIGURE 3.1: Courbe contrainte/déformation pour la téle de Zircaloy-4 sollicité dans la direction
transverse au laminage

TABLEAU 3.1: Propriétés mécaniques de la téle de Zircaloy-4 sollicitée dans la direction transverse

au sens laminagesfg» : limite conventionnelle d’élasticité a B%, omax : COntrainte maximale et

AR : allongement a rupture, obtenus par mesures glob&lesnodule d’élasticité et : coefficient de
Poisson, obtenus par les techniques de corrélation d'images)

| Grandeurs || ogo.2 (£10MPa) | Opax (£10MPa) | Ag (£1%) | E (GPa) (1GPa) | v (£0.1) |
| Valeurs estimée§ 360 | 411 | 23% | 93 | 0,37 |

3.2.2 Description des propriétés du matériau lors de la fissation en milieu
inerte

L'étude du comportement a rupture du Zircaloy-4 en milieu inerte est nécessaire pour pouvoir
le comparer par la suite au comportement en situation de CSC. Des essais de traction lente a I'air
libre sont réalisés en imposant une vitesse de déformation initiafig geu/L = 1,42- 10 6571,
La grandeuru ‘est la vitesse de déplacement de la traverse de la machine de traction. Les éprou-
vettes sont préalablement pré-fissurées par fatigue avec la technifgoadh$heddinglécrite dans
la partie 2.2.1. La courbe de traction est donnée par la figure 3.2. Aprés une premiére phase linéaire
correspondant au domaine linéaire élastique (pas de propagation de fissure), on observe ensuite un
comportement a rupture ductile avec écrouissage. La rupture finale est observée pour un allongement
a rupture Ay = 3,3%.

La figure 3.3(a) montre I'évolution de la longueur de fissure en fonction de la déformation glo-
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

bale€ = u/Lo. La figure 3.3(b) donne I'évolution d; en fonction de la longueur de la fissure et
montre que la taille de la fissure augmente tres peu malgré de fortes valeurs du facteur d’intensité des
contraintes. L'estimation di§; est donnée par la méthode de corrélation d'imafa€) utilisant les

séries de Williams (le détail de cette méthode est décrit dans le chapitre 2 au paragraphe 2.3.3). Le
formalisme des séries de Williams permet de tenir compte des non-linéarités, notamment grace aux
termessuper-singulier§HEN 10] lorsqu’elle reste toutefois confinée en pointe de fissure. Cette ap-
proche repose sur une estimation cinématique des facteurs d’intensité des contraintes. On peut aussi
considérer une approche statique permettant d’estimer les facteurs d’intensité des contraintes a partir
de I'estimation de la contrainte de tractias) et des formules analytiques du type de I'équation 3.1 :

Ki = Fg(a,w) - oy (3.1)

La longueur de fissure est estimée par la méthode de corrélation d'images. Sur la figure 3.3(b),
cette estimation est représentée par la courbe verte. On note que pour des niveaux d’intensité des
contraintes relativement faiblek;(< 20MPam*/2), les deux approches donnent des résultats trés si-
milaires. En revanche pour des niveaux assez éléyés 2OMPam!/2), les deux estimations donnent
des résultats de plus en plus éloignés ce qui peut donc se révéler étre un bon indicateur pour esti-
mer si les non-linéarités sont confinées ou non. Les figures 3.4(a) et 3.4(b) donnent respectivement
image numérique d’acquisition et le champ de déformation de Green-Lagrange obtenu par corréla-
tion d'images poue = 0,031. On note que les déformations observées sont tres grandes (plus de 50%
au voisinage des levres de la fissure) et donc que les déformations plastiques sont trés importantes ici.

Ainsi, les non-linéarités provoquées par la fissuration ductile de ce matériau rendent difficile dans
ce cas (traction lente en milieu inerte) I'utilisation des facteurs d’intensité des contraintes pour carac-
tériser la rupture. Ces résultats nous montrent que la rupture en milieu inerte du Zircaloy-4 est tres
ductile et nous donnent une base intéressante pour une comparaison avec des résultats d’essais de
fissuration en CSC. Ce mode de rupture ductile est confirmé par I'observation des facies de rupture
gui montrent la présence de cupules, méme juste apres la pré-fissure de fatigue (figure 3.5).
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FIGURE 3.2: Courbes contrainte/déformation pour un essai de traction lente conduit en milieu inerte
sur une éprouvette pré-fissurée de Zircaloy-4
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éprouvette pré-fissurée de Zircaloy-4

85

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

Eyy
0.5000

0.3750

0.2500

0.1250

0.0000

(a) Image numérique (b) Champ de déplacement obtenu par corrélation
dimages

FIGURE 3.4: Traction lente en milieu inerte : Images numérique et déformée obtenue par corrélation
d’'images

pré-fissure de

fatigue Cupules

) >
L §
K 4 ‘ F g
WAy b — e 4
i )
’r. ﬂl L

- i L
g AccV SpotMagn  Det WD |—— 50 um
P00V 60 325«  SE 118 eprd
o’ i 1"
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Pré-fissuration par fatigue

Bilan du comportement mécanique du Zircaloy-4 en milieu inete

Le comportement élastique du Zircaloy-4 a été identifié a I'aide de la méthode §'es-
timation locale des déformations par la technique de corrélation d'images. Les para-
metres d’élasticité linéaire obtenus sont proches de ceux données dans la littéfature.
Ces grandeurs sont nécessaires a l'utilisation de la théorie de la mécaniquejde la
rupture fragile dans la méthode de corrélation d'images afin d’estimer les facfeurs
d’intensités de contraintes.

Le Zircaloy-4 a I'air libre et a température ambiante posseéde un comportemgnt a

inappropriée l'utilisation des facteurs d’intensité des contraintes pour caractdyiser
ce type de rupture.

3.3 Pré-fissuration par fatigue

3.3.1 Motivations

L'objectif de cette partie est la réalisation des pré-fissures par fatigue sur les éprouvettes desti-
nées a étre testées en CSC. Dans le chapitre précédent, la partie 2.2.1 montre que l'utilisation de
la technique dl.oad-Sheddingpermet en théorie de réaliser une propagation de fissure par fatigue
contrblée, en imposant une valeur des facteurs d’intensité des contraintes makimadeconstante.

Cette méthode peut étre mise en oeuvre grace a l'utilisation de la technique de corrélation d'images
pour mesureK;max eta en temps réel (partie 2.4).

Dans ce type d’essai, la phase d’amorcage peut cependant générer un fort endommagement plas-
tique difficilement mesurable. Dans un premier temps, I'étude de la propagation de fissure sans la
phase d’amorcage, est présentée. Elle permet de valider la méthbdadt$heddingssistée par les
techniques de corrélation d'images. Dans un deuxieme temps, nous verrons comment appliquer cette
meéthode au contrdle de 'amorcage d’'une fissure en fatigue.

3.3.2 Essais de propagation en fatigue &j constant”

La méthode est donc en premier lieu appliquée a des éprouvettes de Zircaloy-4, avec une pré-
fissure existante correspondard/av = 0,35. On utilise la méthode duwad-Sheddingour imposer
une valeur cible d&{ ., correspondant & MPa.,/m. A chaque incrément de régulatidfimax est
estimé par la méthode de corrélation d'images utilisant les séries de Williams. La procédure de régu-
lation, présentée dans le paragraphe 2.2.1, permet de moduler le profil de chargement afin d’obtenir
une propagation de fissure contrblée juscayw = 3/4. La figure 3.7(a) montre comment I'estima-
tion deK, évolue en fonction du nombre de cycles et comment la valeur cible est maintenue avec une
bonne précisionK},,,,)- Ici, on obtient un écart type de 8 Pa../m sur I'estimation deK; en cours

d’essai de propagation.
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

La méthode de corrélation d'images peut donner une estimdé®; basée sur les champs ciné-
matiques. La plasticité confinée peut entrainer des différences entre les estimat@imdés sur la
cinématique (corrélation d’images) et statique (formules analytiques standards). Il est alors intéressant
de confronter ces deux types de mesures.

3.3.2.1 Evolution de la longueur de fissure

L'évolution de la longueur de fissure au cours de I'essai a été déterminée par mesures de suivi
électrigue DCPD) et par la méthode de corrélation d'images. La figure 3.6 montre I'instrumentation
de I'éprouvette pour l'utilisation des deux techniques. On distingue les fils trés fins soudés par point
de part et d’autre de I'entaille pour les mesuresp@pPD. Cette photographie montre également le
mouchetis utilisé sur la face visible nécessaire a la méthode de corrélation d’images. Trois sources
lumineuses permettent d’obtenir un éclairage puissant et concentré. La figure 3.7(b) donne la compa-
raison entre la longueur de la fissure estimée par la méthode de corrélation d'images et celle obtenue
par la technique du suivi électriqgue. Une trés bonne adéquation est obtenue, ce qui permet de valider
la technique de corrélation d’images pour estimer la longueur de la fissure.

Eprouvette
Entaille

, Fils
électriques

Mouchetis

Sources
lumineuses

FIGURE 3.6: Instrumentation de la technique du suivi électrique

3.3.2.2 Contrble du facteur d’'intensité des contraintes

L'utilisation de I'algorithme de corrélation d'images en temps réel (Cf partie 2.4) nécessite de
postuler a priori la direction de propagation de la fissure. Celle-ci est déterminée par rapport a la po-
sition de I'entaille. On fait I'hypothése que la fissure se propage suivant une direction perpendiculaire
a la direction de chargement car le maddsst pré-dominant. On peut vérifier a posteriori cette hypo-
these en estimant la position de la fissure a partir de la carte d’erreur de corrélation (définie en partie
2.3.2) issue d'un calcul de corrélation d'images réalisé sur une image déformée avec une fissure de
longueura/w = 0,64. La figure 3.8(a) donne la carte des résidus des déplacements permettant d’es-
timer la position de la fissure. Sur cette méme figure, on fait apparaitre la direction de la propagation
de la fissure estimée a priori. On remarque que la direction de propagation définie a I'avance est tres
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FIGURE 3.7: Estimation de la longueur de fissure etijedurant un essai de propagation par fatigue

proche de celle estimée a posteriori a I'aide de la carte des résidus (figure 3.8(a)). Ainsi les conditions
expérimentales semblent étre bien respectées pour produire une propagation émpurode

Néanmoins la direction de la fissure peut osciller Iégérement par rapport a cette direction globale
au cours de la propagation comme lillustre la figure 3.8(b). La position de la pointe de la fissure
peut étre décalée legerement verticalement par rapport a cette dir@gstigrs(r la figure 3.8(b)). La
sensibilité de cette imprécision est vérifiée en post-traitement. Une identification des facteurs d’in-
tensité des contraintes est réalisée avec I'algorithme de corrélation d'images utilisant les séries de
Williams (présenté en partie 2.3.3). La position de I'origine des bases de fonctions est déterminée par
I'estimation dex;i, et dey;ip a I'aide de la carte des residus de corrélation (figure 3.8(a)). Différents

calculs d’extraction dé&; sont alors réalisés en faisant varier la positigp La grandews%lip deéfi-
nit 'erreur relative sur I'estimation di; (dyip) par rapport a I'extraction correspondant i, = 0

(Ki (dttip = 0)),

vtip _ [Ki(d¥tip) — Ki (dytip = 0)]
T K (dyip = 0) 5.2

La figure 3.9 donne I'évolution de I’errea}ﬁ‘l'ID en fonction du décalagiyp. La robustesse de la
meéthode est ainsi prouvée puisgyereste inférieur a M1 méme avec une erreur de positionnement
de la direction de la fissure del2pixelsavec différentes longueurs de fissure3@< a/w < 0, 66).
On note ici I'effet du masque qui donne une variation trés faibIK|o(e3,’<tl'p) pourdyiip compris entre
—10 et 10 pixels puisqu’ici la largeur du masqié est égale a 10 pixels. Cette méthode est alors
facilement applicable en temps réel avec I'algorithme développé en partie 2.4.

Habituellement, I'estimation d€, est obtenue par I'utilisation de formules analytiques standards
gui sont dérivées de la théorie de la rupture fragile en introduisant une fonction de correction géomé-
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(a) Estimation de la position de la fissure par la (b) lllustration du décalage suivaytie la position de
méthode de corrélation d’'images la pointe de la fissure

FIGURE 3.8: Analyse de la direction de propagation de fissure
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FIGURE 3.9: Influence d’'un mauvais positionnement vertical de la direction de propagation sur la
précision de I'estimation di
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Pré-fissuration par fatigue

trique tenant compte des effets de tailles finies (Equatid) 3.

F
Kimax = Fg(a,w) - em\j‘vxﬁ. (3.3)

Pour une fissure débouchante, la fonction geométrify(@, w) est donnée par la relation 3.4
[TAD 00],

Folaw) =1122-0231(2) + 1011(\%)2
~21.71(2) 303822

- é)w (\%)' (3.4)

Cette formule est donnée pour une contrainte appliquée et dans notre procédure expérimentale,
un systéeme de fixation spécifique est utilisé pour éviter tout glissement des éprouvettes au cours des
essais de fatigue. Par conséquent suivant la diregtione condition de déplacement nul est imposée
sur les bords de I'éprouvette. Afin d’étudier les effets de ce type de conditions limites sur I'évaluation
des facteurs d’intensité des contraintes, des calculs par éléments finis sont réalisés pour extraire les
FICs pour différentes longueurs de fissure [RET 10b]. On estime ensuite les coefficients adaptés a ce
type de conditionsyf) avec une fonction de correction géométriqﬁ@(a,W)),

-, 4 ay i
Folaw) =3 v ()
1=

Les coefficients y* sont identifiées et leur valeurs correspondent respectivement a
(1,1200;18602;—7,4746;255692;,—14,7912).

De plus, le comportement mécanique du matériau joue un réle trés important ici pour comparer ces
deux types d’évaluation des FICs. La plasticité concentrée en pointe de fissure peut en effet avoir une
influence sur I'estimation des facteurs d’intensité des contraintes. &wah([IRW 60] et [TAY 95])
proposent une methode permettant de prendre en compte ces considérations. Li§§,ElGent
corrigés en considérant que la longueur de la fissure est augmentée par le rayon de confinement

2
plastique donne pag, = %1 <§—'y> (Cf partie 1.2.2). Icoy est estimée a partir de la limite d’élasticité
conventionnelle a 2% (Ogo.2). Le FIC corrige K.« €St par conséquent donne par,

Kimax=Fg (@ W) -0y /Ti(a+rp). (3.5)

La figure 3.10 donne la comparaison entre I'extractionKgepar la méthode de corrélation
d’'images utilisant les séries de Williams et I'identification avec les formules analytiques standards
(Kimay)- La longueur de la fissure est estimée par la méthode du suivi électrique. Des résultats tres si-
milaires sont obtenus. Cette procédure permet d’obtenir une taille du confinement plastique constante
durant la propagation (igi, = 0,13mm). Les performances de la méthode proposée ici tout comme
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

son potentiel pour étre utilisée en direct au cours d’'un egsgiropagation pour controler les fac-

teurs d’intensité des contraintes sont ainsi confirmés. Cette méthode est donc validée pour I'étude de
la propagation d’'une fissure. Le paragraphe suivant montre les précautions spécifiques a prendre en
compte pour considérer une pré-fissuration par fatigue controlée par la techniqoadiGhedding

lors de 'amorgage.

13
12}
QA
—_ 11}
=
&
10}
2
X
©
E 9 *
X
g |BDIC |
-©-Expression analytique standard
=-==valeur cible

035 04 045 05 055 06 0.65

a/w

FIGURE 3.10: Estimation de&K; en fonction dea/w

3.3.3 Etude de 'amorcage en fatigue

Le paragraphe précédent montre que la techniqukeocdul-Sheddingissociée a la méthode de
corrélation d'images permet d’assurer une propagation de fissure avec une valeur condfgpie de
et donc avec une taille du confinement plastique constante au cours de la propagation. La phase
d’amorcage des fissures est plus délicate & mettre en oeuvre avec ce protocole expérimental. Durant
cette phase, 'endommagement plastique est en effet trés présent pour amorcer la fissure. La tech-
nique de corrélation d'images en direct utilise une image de référence correspondant a un chargement
meécanique nul pour une éprouvette encore saine ne présentant pas de fissure. Cependant, I'état de
contrainte résiduel peut étre différent pour une image de I'éprouvette possédant déja une fissure et qui
a donc subi une histoire de chargement induisant de la plasticité.

Pour étudier ce probléme, on réalise un essai de propagation de fissure contrélée avec la méthode
décrite préecédemment. La figure 3.11(a) montre dans un premier temps que la mesure de la longueur
de fissure estimée par la corrélation d'images est trés similaire a celle donnée par la méthode du suivi
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Pré-fissuration par fatigue

électrique. La figure 3.11(b) donne I'évolution Kghax mesuré par corrélation d’images, en fonction

de a sur la phase d’amorcage (courbe rouge). La procédure de régulation fonctionne bien car une
valeur constante de facteur d’intensité des contraintes est maintenue. On compare ces résultats avec
ceux donnés par la formule standard analytique résultant de I'équation 3.5. Les valKyyga®nt
également constantes mais inférieures a la valeur estimée par la méthode de corrélation d’'images.
L’hypothése qui permet de relier les deux estimations, est la théorie de I'élasticité. Nous avons vu
dans le paragraphe précédent que I'expressidf) g@uvait étre corrigée par la taille du confinement
plastique. Cependant au cours de la phase d’amorcage, les phénomeénes d’endommagement plastique
deviennent trop complexes pour utiliser ce genre de formule. On considere alors une deuxiéme image
de référence correspondant a un chargement nul mais qui a subi toute I'histoire du chargement jusqu’a
la création d’'une pré-fissura & 2,5mmn).

On réalise alors un deuxiéme calcul de corrélation d'images en post-traitement avec cette image
de référence. Ce deuxiéme calcul donne alors des résultats similaires a ceux obtenus par la formule
analytique standard (courbe verte en figure 3.11(b)).

Il semble donc que lI'image de référence présentant une fissure comporte des déformation plas-
tiques résiduelles par rapport a 'image de référence sans fissure. Pour quantifier cette déformation
résiduelle, on réalise un cycle de charge/décharge (figure 3.12(a)). Pour différentes valeurs d’effort
(étapes de chargement), on appligue la méthode de corrélation d'images pour &xtr@ineréalise
deux estimations différentes #g avec deux images de référence différentes. La premiere correspond
a une sollicitation nulle en effort en début d’essai (images de référence initiale). La seconde corres-
pond a une sollicitation nulle avec la présence d’une fissure de longue@, 5mm La deuxiéme
estimation correspond bien au calcul donné par les formules standards analytiques (figure 3.12(b)). La
confrontation des mesures KHeissues de I'extraction des champs de déplacements avec celles issues
des mesures d’effort (formules standards analytiques), permet d’estimer 'endommagement plastique.
La courbe de traction (donnée en partie 3.2.1) montre que dans le domaine de plasticité, le matériau
subit peu d’écrouissage et que de larges déformations plastiques peuvent apparaitre. Il apparait alors
important et nécessaire de maitriser l'intensité des contraintes lors de la propagation de fissure par
fatigue pour ce type de matériau.

Ici, on a donc montré que la pré-fissuration par fatigue permet d’assurer une valeur stqhigde
durant la propagation. Néanmoins en prenant une image de référence correspondant a un effort nul
en début d’'essai, la plasticité provoque une sur-estimatiolgg. Ainsi nous choisissons ici de
prendre en considérationkg résiduel de fin de propagation qui est obtenu en considérant I'image de
reférence a charge nulle en fin d’essai de fissuration. Ori«tpfotee facteur d’intensité des contraintes
résiduel de fin de pré-fissuration par fatigue. Cette valeur sera alors prise en considération par la suite.

3.3.4 Caractérisation du comportement en fatigue du Zircaloy-4

Différents essais d’amorcage de fissures par fatigue sont mis en place. Un essai de référence
est réalisé en maintenant tout au long de I'essai le méme profil de chargemefgyveonstant.
Avec ces conditions, lorsque la fissure se propage, les facteurs d’intensité des contraintes augmentent
considérablement. La figure 3.13(a) compare I'évolution des facteurs d’intensité des contraintes en
fonction de la longueur de la fissure entre un essai contkd|g,( = 1IMPa.m!/?) et un essai de
référence. Lintérét de la méthode est clairement mis en évidence. Sans réglatigrgugmente
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FIGURE 3.12:Estimations des facteurs d’intensité des contraintes sur un cycle de charge/décharge
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Pré-fissuration par fatigue

tres rapidement lorsqueaugmente. Par exemple poaie= 2, 5mm(longueur des pré-fissures) et sans
régulation Kimax atteint une valeur trés élevée MBam'/2) alors qu'avec la technique dead—
SheddingKmax est limitée a 1M Pam/2, Ainsi la taille du confinement plastique estimée a l'aide
de la méthode d’lrwin est de BQnmpour la propagation non contrélée. Alors qu’elle est seulement de
0,12mmpour un essai réalisé aveg, .. = 10MPamY2, Cette technique permet donc de largement
réduire la plasticité en pointe de fissure pendant la propagation.

La figure 3.13(b) donne différentes évolutions des longueurs de fissures pour différentes consignes
de chargement. Pour le chargement non contrélé, on observe une augmentation rapide de la longueur
de fissure jusqu’a rupture. En revanche pour les essaiskaygg imposé, des évolutions des lon-
gueurs de fissure linéaires en fonction du temps sont observées. De plus les vitesses de propagation
augmentent avec les valeurs Kghax. La loi de Paris permet de donner une loi de propagation de
fissure par fatigue. Elle relie la vitesse de propagation de fissure par rapport au nombre d%ﬁycles (
en fonction de 'amplitude d&, appliqguée £K),

da
dN
La figure 3.14 donne ainsi la courbe permettant I'identification de cette loi. Pour plusieurs essais
conduit aK;max constant, on trace I'évolution de la vitesse de fissuration en fati%)ee(n fonction
de AK. En faisant 'hypothése que le régime de propagation de fissure est celui pour lequel la loi de
Paris est vérifiée, on peut identifier les paraméfresn.

C(AK)". (3.6)

{ C = 10"1085m (MPa,/m) " (3.7)

n= 3,57

Bilan de la pré-fissuration par fatigue

Cette partie montre I'intérét de I'application de la techniqué.dad-Sheddingvec

la corrélation d'images pour réaliser des pré-fissures par fatigue. Cette méthpde a
été validée pour I'étude de la propagation de fissure par fatigue. Elle perm§t de
produire des pré-fissures avec des longueurs données. La phase d’amorcagejest ce-
pendant plus difficile a maitriser par cette méthode car beaucoup de déformdtions
plastiques sont présentes, ce qui rend difficile I'estimation des facteurs d’'intefsité

deK, qui en découle a été quantifiée et sera systématiquement prise en compifte par
la suite d’'un point de vue mécanique. L'étude de la propagation de fissure enfCSC
est maintenant envisageable car les éprouvettes sont pré-fissurées avec un gndom-
magement maitrisé en pointe de fissure. Il reste maintenant a mettre en oeuye les
conditions électrochimiques adéquates pour provoquer la dissolution et la CHC en
pointe de fissure.
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise arvaedes essais de CSC

3.4 Definition des conditions électrochimiques pour la misere
oeuvre des essais de CSC

3.4.1 Introduction

La fissuration par la corrosion sous contrainte (CSC) du Zircaloy-4 apparait pour des conditions
électrochimiques spécifiques en milieux agueux halogénés. Ces conditions sont liées a la formation
de pigUres (Cf partie 1.4, figures 1.14(a) et 1.14(b)). Faeinal [FAR 03] montrent en effet que la
CSC du Zircaloy 4 en milieux aqueux halogéné apparait pour un potentiel de polarisation anodique
supérieur au potentiel de pigare.

Les piqdres peuvent se former a tous les endroits ou le film passif est le plus susceptible de rompre,
en particulier en dehors de la pointe de fissure (figure 3.15(a) et 3.16). Ceci est problématique lorsque
I'on veut mesurer localement les courants de dissolution anodique en pointe de fissure uniqguement.

Un protocole spécifique est alors développé avec l'utilisation d’'une oxydation thermique des
éprouvettes pré-fissurées avant essais de CSC. L'objectif est de protéger toutes les surfaces externes
a la fissure de CSC (entaille et pré-fissure comprise) lors d’'une polarisation au potentiel de piqdre du
métal passif. Dans ce cas, le film d’'oxyde pourra étre fragilisé uniquement en pointe de fissure sous
I'action de la sollicitation mécanique induisant 'émergence de bandes de glissement. La dissolution
anodique sera ainsi localisée en pointe de fissure (figure 3.15(b)).

La mise en place de cette procédure nécessite la détermination des potentiels de piqdre du mé-
tal passif et du métal oxydé dans les différents milieux d’étude. Limpédance électrochimique de
la couche d’oxyde formée par oxydation thermique vis a vis de la solution corrosive est également
guantifiée a I'aide de mesures par spectroscopie d'impédance électrochimique.

% *

Métal passif

o 0]

Métal oxydé

0]

entaille—y

~ pré-fissure ~ pré-fissure
de fatigue de fatigue
piquares piglre —
Bandes de Bandes de
glissement glissement
(a) Sans oxydatione > e (b) Avec oxydation E* < e < €

FIGURE 3.15: lllustration de la localisation de la dissolution possible des piqlres sous polarisation
anodique supérieure au potentiel de pigqure du métal passidtentiel appliquée'g,oX potentiel de
piqdre du métal passié)* potentiel de piqQre du métal oxydeé).
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Rupture finale

Fissure de Rupture par ductile

Entaille  fatigue SC

FIGURE 3.16:Facies de rupture obtenu apres un essai de traction lente réalisé enNwaiiéQ, 5M
désaéreé sur une éprouvette pré-fissurée non pré-oxydeée : présence de pigdres sur le facies

3.4.2 Mise en oeuvre des mesures eélectrochimiques

Les essais de caractérisation électrochimique sont réalisés sur des échantillons carrés de Zircaloy-
4 de dimension 5 x 2,5cn? (surface active délimité par un joint 59en?). L'état de surface des
échantillons est laissé tel quel car le but de cette caractérisation est de comparer quantitativement les
propriétés électrochimiques du métal oxydé ou non-oxydé sur tous les types de surface de I'éprou-
vette : surface, tranche, entaille, pré-fissure. Les échantillons sont placés dans une cellule électrochi-
migue permettant de mettre en contact la surface d’étude avec le milieu aqueux halogéné désaéré. Un
potentiostat permet, avec un montage a trois électrodes d’effectuer des mesures potentiodynamiques
pour la détermination des potentiels de piglres. Des mesures de spectroscopie d'impédance électro-
chimique sont également réalisées pour la caractérisation du film d’oxyde dans une solution aqueuse
halogénée (figure 3.17).
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Désaération Electrode standard au
calomel saturé

Contre électrode
cylindrique en platine
Potentiostat

T [22f

Electrode de travail Solution aqueuse de

halogénée
Echantillon pré-oxydé
ou non de Zircaloy-4

FIGURE 3.17:Dispositif de mesures électrochimiques

3.4.3 Détermination des potentiels de pigdre
3.4.3.1 Conditions d’essais

Les potentiels de piqlres sont mesurés par polarisation potentiodynamique cyclique (Cf cha-
pitre 1 paragraphe 1.3.2) conduite du potentiel de corrosion jusqu’au potentiel de pigdre a la vitesse
de balayage de,6mV/s, en milieuNaCl et KBr désaérés a I'azote ou I'argon, de concentration
0,5mol.L~1.

Certains échantillons sont pré-oxydés thermiqguement a l'air &Glpeéndant 40 heures. Cette
température est tres inférieure a la température de recristallisation du matériau (Cf paragraphe 1.4.1)
et nous faisons ainsi I’hypothese que les propriétés mécaniques n’en sont pas altérées. Avec ces condi-
tions, I'épaisseur du film d’oxyde serait de I'ordre de quelques dizaines de microns [GOS 01]. Dans
la littérature, aucune étude ne fait état de I'évolution des propriétés électrochimiques de l'interface
métal/solution en fonction de I'épaisseur du film d’oxyde pour le Zircaloy-4 en solutions aqueuses de
KBr ou deNaCl. Cependant, Sidky [SID 98] montre que pour une épaisseaupérieure a Bum
une isolation électrique est observée vis-a-vis de I'iode, ce qui peut servir de base pour notre étude.

3.4.3.2 Influence de I'oxydation thermique sur les potentiels de piglres

La figure 3.18(a) présente les courbes de polarisation cyclique pour deux échantillons non-oxydés
de Zircaloy-4 en milieu aqueux désadt@Cl. Bien que les potentiels de corrosion soient sensible-
ment différents pour ces deux échantillons (ce qui peut provenir du fait que les surfaces ne sont pas
préalablement polies), les densités de courant de dissolylisoiit relativement proches, de méme
gue les potentiels de piglre obtene%‘”(: 200—220mV/ECS,. Lors de la diminution du potentiel
appligué (courbe retour), on observe une baisse brutale du coyyguur un potentiel de repassi-
vation reproductible correspondanga= 80mV/ECS Aprés repassivation les valeurs des densités
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

de courant obtenues sont du méme ordre de grandeur que daiéesies lors de la phase initiale
d’augmentation du potentiel. Ainsi le film passif recréé apres repassivation posséde une résistance
électrochimique sensiblement similaire au film passif initial.

La courbe 3.18(b) donne les courbes de polarisation cyclique pour deux échantillons pré-oxydés.
Le début de la courbe de polarisation permet de donner une estimation des potentiels de corrosion
qui sont relativement différents pour chacun des échantillons. En revanche les valeurs des courants
de dissolution sont tres proches dans les deux cas et, dans cette premiere phase d’augmentation du
potentiel, leurs valeurs sont de deux ordres de grandeur plus faibles que celles obtenues pour les
échantillons non-oxydés. L'aspect protecteur du film d’oxyde vis-a-vis de la dissolution est ainsi mis
en évidence. La surface est alors plus résistive d’'un point de vue électrochimique. Les potentiels de
piqlre obtenugl* sont ici, comme attendu, supérieurs a ceux obtenus pour des échantillons non-
oxydés €;) et on obtientAe, = €)X — € = 100mV. Le potentiel de repassivation obtenu pour les
échantillons oxydés est similaire a celui obtenu pour les échantillons non-oxydés. Néanmoins pour ce
type d’échantillon, le courant obtenu sur la phase de repassivation est environ 100 fois supérieur au
courant initial (figure 3.18(b)). Dans ce cas, le film passif recréé est moins protecteur vis-a-vis de la
corrosion que la surface initiale. Ainsi I'apparition de pigdres sur un métal pré-oxydé rend vulnérable
vis-a-vis de la corrosion la zone déja dissoute au préalable malgré une repassivation et contribue a
localiser la dissolution sur des zones ayant déja subi de la corrosion par pigdres. Ainsi 'apparition
des pigdres est fortement liée a la présence ou non d’un film d’oxyde. D’autre part les potentiels de
repassivation obtenus sont les méme pour les surfaces pré-oxydées ou non.
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FIGURE 3.18:Courbes de polarisation cyclique en milidaCl 0.5Mdésaéré

400

px ~

400mV/ECS L'ensemble des valeurs de potentiels de piqlres sont répertoriées dans le tableau 3.2.
On trouve donc un potentiel de piqdre plus élevé dex@@qu’en solutiorNaCl ce qui est du méme
ordre de grandeur que les résultats obtenus par Fatiad[FAR 03] (tableau3.2). La figure 3.19
montrent les différentes courbes de polarisation focalisées sur le domaine d’apparition des piqdres
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise arvaedes essais de CSC

dans les deux milieux pour les échantillons non-oxydés owl@syOn note quée, est bien plus
important en milielKBr qu’en milieuNacCl, ainsi en milielK Br, I'oxydation thermique joue un réle
beaucoup plus protecteur vis-a-vis de I'apparition des piglres, et on doit s’attendre a mesurer des
courants de dissolution plus faibles dans ce cas.

TABLEAU 3.2: Identification des potentiels de piqlres du Zircaloy-4 oxydé ou non en solution
agueuse désaéréeldBr etNaCl

Concentration M Concentration (bM
Milieux || €[FAR O3] | eX(£10mV) [ eX(:10mV) | Aep(£20mV)
KBr 229mV /ECS 410mV /ECS | 1200V /ECS 790mv
NaCl 49mv /ECS 210mV/ECS | 310mV/ECS 100mv

=== pnon-oxydé (NacCl)
== =oxydé (NaCl)

=== non-oxydé (KBr)
= = =oxydé (KBr)
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FIGURE 3.19:Comparaison des courbes de polarisation autour du potentiel de piqdre, pour les échan-
tillons pré-oxydés ou non en milieikaCl et KBr

3.4.4 Caractérisation électrochimique du film d’oxyde
3.4.4.1 Introduction

Les films d’oxyde jouent un rdéle important vis-a-vis de I'apparition de piqlres (Cf partie 1.4).
Leur résistance électrochimique est donc un parametre important a quantifier. Leur caractérisation
pour les alliages de Zirconium a déja été étudiée en milieu aghNe® [SAT 05] par spectrosco-
pie d'impédance électrochimiqu&IE). Ici, nous nous proposons de comparer les caractéristiques
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

des films passifs naturellement présents pour le Zry-4 aesages films d’oxydes produits par
oxydation thermique. Nous utilisons pour cela des mesures de suivi de potentiel et des mesures par
SIE

3.4.4.2 Mesure du potentiel libre

Les mesures de suivi de potentiel (Open Circuit Potential - OCP) permettent d’observer la sta-
bilité électrochimique au cours du temps des échantillons plongés dans une solution électrolytique.
La figure 3.20 donne I'évolution des potentiels libres au cours du temps et compare I'évolution entre
un échantillon non-oxydé, présentant un film passif naturel et des échantillons pré-oxydés thermi-
guement. Les différentes valeurs des potentiels d’abandon sont peu similaires suivant les échantillons
étudiés car cette grandeur peut étre tres sensible a I'état de la surface initiale [KNI 82]. Néanmoins,
globalement, les potentiels libres stabilisés des échantillons oxydés sont supérieurs a ceux des échan-
tillons non-oxydés, ce qui montre également le caractere plus isolant de la surface oxydée. On note que
les potentiels libres des échantillons pré-oxydés se stabilisent plus rapidement que celui de I'échan-
tillon non-oxydé. La variation du potentiel, pour ce dernier, est plus importante et augmente avant de
se stabiliser ce qui montre que la surface tend a se passiver. Pour les échantillons pré-oxydeés, les varia-
tions du potentiel avant stabilisation sont beaucoup plus faibles et on assiste a une Iégére diminution
des potentiels d’abandon.
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-0.3f 1
) ]
> 3
é—o_4—‘-- ----- L LLE mrmemEmem -
O
-0.5¢ 1
LL
~~
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-0.71, = gechantillon oxydé (a) ||
= = =echantillon oxydé (b)
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FIGURE 3.20: Evolution des potentiels libres au cours du temps pour les échantillons non-oxydés et
oxydeés
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise arvaedes essais de CSC

3.4.4.3 Mesures d'impédance électrochimique

La méthode de Spectroscopie d’'Impédance Electrochimigli® permet de caractériser les in-
terfaces métal/électrolyte a I'aide de I'estimation d’une fonction de transfert traduisant leur compor-
tement électrochimique. Elle peut étre utilisée pour caractériser des revétements sur des surfaces mé-
talliques [JOR 07] [LAV 09] ou bien qualifier la tenue des films passifs face a la corrosion [SAT 05].
Comme pour I'étude de systéemes mécaniques ou électriques linéaires, cette méthode repose sur la
mesure de I'évolution d’un signal de sorgi¢) (ici intensitél (t)) en fonction d’un signal d’entrée
X(t) perturbé (ici potentied(t)) d'un systeme (interface métal-électrolyte) (figure 3.21(a)). Le régime
d’évolution du systeme doit étre stationnaire et linéaire pour pouvoir appliquer cette méthode. En
général, cette méthode est donc appliquée une fois que le potentiel libre est stabilisé.

La perturbation appliquée au signal d’entrée est du type fréquentielle de puleatiazrtf et
d’amplitudeAp. Ainsi on impose un signal harmonique avec pour valeur moyegerrespondant
a une valeur stable ou fixe de potentiel :

e(t) = ep+ Ao - cog 2rft). (3.8)

La réponse en intensitét) est mesurée et dépend également de la fréquénte signal de
sortie est analysé dans le domaine fréquentiel. Cette étude s’appuie donc sur des outils habituelle-
ment utilisés pour I'analyse de signaux fréquentiels (diagrammes de Bode, Nyquist). Limpédance
électrochimique dans le domaine fréquentiel est définie par la relation 3.9 :

Z(f)z?é—;;. (3.9)
Rp
— Re Cyc I
ﬂ»- Systeme _y(tl I(?

(a) Définition de I'impédance (b) Schéma d’'équivalence électrique

FIGURE 3.21:Schémas de principe de la méthode de Spectroscopie d'Impédance Electrochimique

Les études paBlIE sont ici réalisées aveyy = 10mV et ey correspondant au potentiel d’abandon.
On teste plusieurs réponses pour une gamme des fréquences d’étude comprise &dretlDPH z.
L'étude deSIEest ici réalisée en milieu aquetaCl 0,5M désaéré car c’est le milieu le plus agressif
pour le Zircaloy-4 comparé au milieu aquelkiBr (Cf paragraphe 3.4.3).

Dans un premier temps, pour s’assurer de la stabilité du comportement obtenu, plusieurs mesures
de SIE consécutives sont réalisées. Les figures 3.22(a) et 3.22(b) donnent les diagrammes de Bode
et de Nyquist pour 6BIEs consécutives. On observe qu’apres 4 étapes, les mesures d'impédances
convergent ce qui montre la stabilité électrochimique du film d’oxyde.

Avec ce type de méthode, on utilise habituellement des analogies électriques pour modéliser le
comportement électrochimique de I'interface. Lorsqu’une réaction faradique est présente, on introduit
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FIGURE 3.22:Vérification de la stabilité de la méthode SIE sur un échantillon oxydé

habituellement un modéle “type” [JOR 07] comportant une résistance de I'électRalgtesérie avec
une résistance de polarisatiBg et une capacité de double coudhg associés en paralléles (figure
3.21(b)). L'expression de I'impédance de ce modele est donné par :

1+ i21fRyCac 1+ (2nfRyCqo)?

Z(f) = Re+ (3.10)

Son diagramme de Nyquist est représenté par un demi-disque dont le diameétre correspond direc-
tement éRp. La résistance de I'électrolyt®§) est donné par la distance séparant I'axe des ordonnees
du diagramme et I'extrémité gauche du demi-cercle obtenu pour des hautes fréqu@resesontinu
bleu sur la figure 3.23). En pratique il est difficile d’obtenir un demi-cercle complet car son extrémité
(grandes valeurs de partie réelle de I'impédaRegZ)) est obtenue avec des basses valeurs de fré-
quences {). Ainsi pour avoir une estimation qualitative de la résistance de polaris@j)nil faut
estimer le diametre du demi-disque qu’on obtiendrait en prolongeant le début du demi-cercle formeé
par les points de mesures issus des hautes valeurs de fréquences (figure 3.23).

Les figures 3.24(b) et 3.24(a) donnent les diagrammes de Nyquist pour les échantillons non-
oxydeés et pré-oxydés. Qualitativement on observe que pour I'échantillon non-é¥yelst, de I'ordre
de 1¢Q.cm2 ce qui correspond aux ordres de grandeur donnés par Set@a{iISAT 05] pour le
Zircaloy-2 en solution aqueuse d&aCl On mesure que pour I'échantillon pré-oxyd&, est de
I'ordre de 18Q.cm 2 soit une résistivité 100 fois plus élevée. Ainsi 'oxydation thermique, dans ces
conditions, augmente considérablement la résistivité électrochimique de la surface de I'échantillon
et permet de garantir une isolation électrochimique accrue. Ici, on note pour les deux types d’échan-
tillon, que la résistance de I'électrolyted) est tres petite comparedrg (Re ~ de I'ordre de quelques
dizaines d&.cm2) car le pseudo demi-disque formé par le diagramme de Nyquist est trés peu décalé
par rapport a I'axe des ordonnées. Ainsi, comme attendu le milieu est bon conducteur.
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FIGURE 3.23:Diagramme de Nyquist pour un circuit RC
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FIGURE 3.24:Comparaison de I'impédance électrochimique entre les échantillons pré-oxydeés et non
oxydés
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

La capacité de double couchgyf) peut étre estimée en considérant un comportement asympto-
tique pour des hautes fréquences (fréquefiaggandes). La partie imaginaire de I'impédanice(¢))
peut alors étre approchée par :

1
Cac2rtt”

Ainsi Cy¢ est estimée en considérdni(Z) pour des grandes valeurs fleLa figure 3.25 permet
de vérifier que pouf > 10°Hz, la quantitdm(Z) - 2rtf tend a se stabiliser. Ainsi, on estifig: selon :

(3.11)

Im(Z(f > 1)) =

1

dc = — ~ 0. .cm .
C 0.19uF.cm? (3.12)

Im(Z(f > 1)) - 2nf

Im(Z).w (Q.s_l.cm_z)

FIGURE 3.25:Partie imaginaire de 'impédan&een fonction de la pulsatioh pour un échantillon
oxydé

L'épaisseur d’'un film d’oxyde est inversement proportionnellggaet dépend de la constante
diélectrique du film passitf, = 23 pour la zircone [THO 92]), de la permittivité du vide & 8,85 x
10~1%F .cm 1) et de la surface effective de I'échantilloA,(surface en contact avec I'électrolyte).
Elle est donnée par la relation 3.13 [SAT 05] qui permet de donner une estimaign de

€€0AY
e =—=
Cdc
Cette épaisseur estimée est léegerement inférieure a celle qu’on devrait obtenir d’apres la littérature
[GOS 01] mais reste dans l'ordre de grandeur du dixieme de micron, ce qui compte tenu de cette
technique d’identification asymptotique reste tout a fait correct. L'identification précise du parametre
Cyc est bien souvent délicate et nécessite une trés bonne homogénéité de la surface.

~0,11um (3.13)
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Conclusions

Bilan de la caractérisation des conditions électrochimique

Cette partie montre que la pré-oxydation thermique permet d’augmenter la prptec-
tion des surfaces vis a vis de la corrosion. La présence d’un film d’oxyde contrilue a
augmenter le potentiel de pigUre. La résistivité a également été estimée commd étant
100 fois plus importante avec la présence d'un film d’oxyde. Ainsi les écharflges
de courant sont de deux ordres de grandeurs plus faibles pour ce type de s{rface.
Le film d’oxyde est la derniére barriére protectrice entre le métal nu et la solion
agressive. Ainsi la corrosion se concentre a I'endroit ou il va rompre en priorit
Lorsque I'on réalise un essai de CSC avec une éprouvette pré-fissurée nof§ pré-
oxydée et que I'on applique un potentiel supérieur au potentiel de piqdre du rgétal
passif (e'g,ox), on observe I'apparition de piqdres sur le facies de rupture le longjdes
surfaces crées en pré-fissuration par fatigue. Ainsi les mesures de courant dejisso-
lution en pointe de fissure sont perturbées si on n'effectue pas une pré-oxydatn au
préalable des essais. Nous nous proposons donc de localiser la corrosion enfpointe
de fissure en appliquant un potentiel de polarisation supérieur au potentiel pi-
glre du métal non-oxydé mais inférieur au potentiel de piqQre du métal oxydd sur
des échantillons pré-fissurés et pré-oxydés. Ainsi on espére localiser la corrosppn en
pointe de fissure la ou le film d’oxyde va rompre, en priorité étant donnée la fprte
concentration de contraintes.

3.5 Conclusions

Le travail présenté dans ce chapitre a en premier lieu permis d’identifier les paraméetres mé-
canigues du matériau testé a l'aide de mesures locales des déformations réalisées par corrélation
d’'images. Les valeurs obtenues peuvent alors étre utilisées pour l'identification des facteurs d’inten-
sité des contraintes. Dans cette phase de travail, nous avons également testé le comportement en fissu-
ration du Zircaloy-4 en milieu inerte. Il apparait alors que la rupture ductile est dominante puisque de
larges déformations plastiques apparaissent. L'observation des facies de rupture permet de confirmer
ces mesures mecaniques.

D’autre part, les résultats présentés dans ce chapitre permettent de définir un protocole d'étude
expérimentale de la CSC, avec la mise en oeuvre au préalable de la préfissuration par fatigue des
éprouvettes. Pour cela, la techniqueldiad-sheddingssociée a la corrélation d'images en temps
réel est validée. Les pré-fissures produites garantissent ainsi une taille du confinement plastique en
pointe de fissure limité, I'histoire de chargement est connu et maitrisé avant d’étudier la fissuration
par CSC.

Les conditions électrochimiques a mettre en oeuvre pendant les essais de CSC ont également été
déterminées avec l'identification des potentiels de piglre. La présence d’une couche de film d’oxyde
contribue a la protection de I'ensemble des surfaces, puisque nos résultats démontrent qu’elle en-
gendre des potentiels de piqQres plus élevés par rapport a une surface non-oxydée. La résistance
électrochimique a également été caractérisée et montre que la résistivité d'une surface oxydée est 100
fois plus importante que celle d’une surface passive.
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

A la suite de ces résultats, un protocole d’essai de CSC a puétini. Il s’agit d’'imposer sur
une éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée thermiquement un potentiel de polarisation correspondant
au potentiel de piqire du métal passif. Ainsi la dissolution ne peut apparaitre qu’aux endroits ou le
film d’oxyde rompt mécaniquement. Du fait de la présence des fortes intensités des contraintes, il est
alors attendu que la dissolution se produise en pointe de fissure.

L'objet du chapitre suivant est la présentation des résultats d’essais de corrosion sous contrainte.
Ces essais sont réalisés sur des éprouvettes de Zircaloy-4 pré-fissurées par fatigue comme décrit
précédemment. Une pré-oxydation thermique est effectuée pour protéger toutes les surfaces contre la
corrosion. Un potentiel de polarisation compris entre le potentiel de pigire du métal passif et celui du
métal oxydé est appliqué pour concentrer la dissolution en pointe de fissure. Les mesures in-situ de
corrélation d’imagesK;, K;, a etda/dt) et électrochimiques (courant de dissolutigrpermettront
alors d’'une part de mesurer l'influence réciproque de la mécanique et de la chimie mais aussi de
construire et de valider un modéle phénoménologique de propagation de fissure en CSC.
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Caracterisation expérimentale de la CSC
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.1 Introduction

Ce chapitre a pour but de proposer et d’'identifier une loi phénoménologique de propagation de
fissure en CSC, a partir de la méthodologie établie et de I'ensemble des essais réalisés durant cette
these. Le protocole défini dans le chapitre précédent est utilisé et les éprouvettes sont pré-fissurées
par fatigue a K;” constant puis pré-oxydées, ce qui garantit la mise en oeuvre d’'une étude précise et
guantitative de la propagation d’une fissure par CSC. Sur cette base, nous proposons donc maintenant
d’identifier les synergies entre les aspects mécaniques et électrochimiques en pointe de fissure, sous
sollicitations mécaniques diverses permettant de discriminer les différentes contributions.

Les mesures électrochimiques permettront d’évaluer la contribution de la dissolution électrochi-
miques sur la propagation de la fissure par CSC, moyennant les précautions nécessaires pour veérifier
gue la dissolution se produit bien en pointe de fissure.

Les effets mécaniqueky etK;) sur les cinétiques de propagatiata(dt) seront également quan-
tifiés, par les techniques de corrélation d'images, présentées dans les chapitres précédents, ce qui
permettra alors de mettre en relation I'ensemble de ces parametres pour différents types de sollicita-
tion mécanique.

L'utilisation de deux milieux aqueux halogéné$aCl et KBr) permettra en outre de mettre en
évidence l'influence de I'agressivité du milieu sur les synergies mécaniques et électrochimiques res-
ponsables de la propagation d’'une fissure par CSC et de consolider ainsi la pertinence de notre ap-
proche.

Dans un premier temps, nous nous appuierons sur I'étude en I&i€lLpour poser les tendances
sur les interactions entre les différents paraméetres mécaniques, en conditions de sollicitations électro-
chimiques fortes. Nous proposerons ensuite d’étendre la démarche enKidliequi au regard des
résultats du chapitre précédent, présente une agressivité moindre. Nous confirmerons ainsi dans ce
cas, les effets mécaniques sur les cinétiques de propagation ainsi que la localisation de la dissolution
électrochimique en pointe de fissure, que nous quantifierons.

Enfin un modéle de propagation de fissure phénoménologique faisant intervenir I'histoire de char-
gement, au travers des valeursKjeet K;, sera proposé. Différents essais complémentaires de CSC
seront alors mis en oeuvre pour vérifier la pertinence du modéle sur un plus large domaine de validité.
L'ensemble des différents essais réalisés dans cette étude sont référencés dans le tableau 4.1.
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Courant de dissolution et propagation de fissure de CSC

TABLEAU 4.1: Nomenclature des différents essais de CSC réalisés.

n° Milieu Conditionsy sollicitation mécanique Klf

(A) | NaCl0,5M désaérd e=150mV/ECS | Traction lente = 1,42-10 551 | 10MPa./m
(B) | NaCl0,5M désaéré e= 150mV = 0/ECS| Traction lente = 1,42-10 55! | 10MPa./m

(C) | NaCl0,5M désaér§ e=150mV/ECS Charge constant&200N) 10MPa./m
(D) | NaCl0,5M désaérd e=150mV/ECS K, = 30MPa.,/m constant 10MPa.,/m
(E) | NaCl0,5M désaéré de/dt =0,5mV/s Charge constante (3080 10MPa.,/m

(F) | KBr0,5M désaéré| e=250mV/ECS | Traction lente =1,42-10 51 | 10MPa./m
(G) | KBr0,5M désaéré| e=250mV/ECS | Traction lente =1,42-10%s! | 15MPa./m
(H) | KBr0,5M désaéré| e=250mV/ECS | Traction lente =1,42-10%s1 | 25MPa./m

() | KBr0O,5M désaérée| e=250mV/ECS Charge constante200N) 10MPa.,/m
(J) | KBr0,5M désaéré| e=250mV/ECS K| constant par palier 10MPa.,/m
(K) | KBr0,5M désaére| e=250mV/ECS K| constant par palier 20MPa.,/m

4.2 Courant de dissolution et propagation de fissure de CSC

Au cours des essais de CSC, un montage a trois électrodes nous donne accés a la mesure du
courant de dissolution globéJ qui traduit les échanges d’électrons donnant lieu aux réactions élec-
trochimiques. La grandeur permettant de quantifier les effets de la dissolution anodique sur la propa-
gation de la fissure de CSC est la densité de courant de dissojwgiopointe de fissure. Pour relier
ces deux grandeurs, il faut alors estimer la surface électrochimiquement$otioesidérée comme
étant concentrée et constante en pointe de fissure dans les modéles de dissolution anodique [FOR 90]
(figure 4.1) :

=5 (4.1)

La dissolution anodique agit sur le métal en libérant des électrons et en transformant les atomes du
métal en ions. Comme écrit précédemment, pour le Zircaloy-4, la réaction de dissolution du zirconium
(Zr) produit des cationsZ*") et des électronse() :

Zr — Zr+ +de”. (4.2)

Le nombre de moles de métal dissownig, peut ainsi étre directement lié a la quantité d’électrons
produits (.-) dans la réaction qui dépend de la chayge de la constante de Faraday
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

e _ 9
4  4F°
Lors d’une corrosion généralisée, la dissolution crée des lacunes qui générent un volume électro-
chimiqguement dissou¥) qui peut étre estimé a partir ae; ainsi que de la masse molaire et de la
masse volumique du zirconium (respectivenidrat p) :

Nzr = Nyar = (4.3)

Nzr-M
_ Mer Nz W (4.4)
P P
Ainsi, on peut exprimer le volume élémentaire créé par dissolutidndirectement a partir de la

charge élémentairqen combinant les équations 4.3 et 4.4 :

Wy

Dans les différents modeles de dissolution anodique (Cf partie 1.2.5.1), la propagation de la fissure
est vue comme le résultat de la création d’'un volume dissous (figure 4.1), donc d’une corrosion
généralisée mais localisée sur une surface active en pointe de fissure. Ainsi I'incrément de longueur
de fissure due a la dissolution électrochimigde,j est simplement estimé comme le rapport entre
d\4 et la surface active en fond de fissure donnéeSpar B - hy, ouB est I'épaisseur de I'éprouvette
ethy la hauteur de la surface active. On obtient alors :

d\y =day - S, =day-B-hy. (4.6)
B
Lévres de
la fissures ¢hx
v / dax
Sy

FIGURE 4.1: Estimation du volume dissous électrochimiquement lors de la propagation d’une fissure
de CSC

En combinant les équations 4.5 et 4.6 et en intégrant ertr@ ett, on obtient alors :

t t dg-M
da,-B-h :/ aa- M 4.7
t=0 & X7 Ji—o 4pF (4.7)

En faisant I'nypothese que la propagation de la fissure est gouvernée par la dissdauticohe),
nous allons chercher a vérifier que les activités électrochimiques restent concentrées sur une zone
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Etude de la CSC en milieu aqueux halog&aC| désaéré

faiblement étendue et constante en pointe de fissure. Ainsipauvons calculer la hauteur de surface
activehy :

X7 4pF B [l ,da 4pF-B-Aa’

(4.8)

On peut ainsi vérifier que la zone électrochimiquement active reste constante grace a I'estimation
de la charge totale\q) estimée par intégration temporelle du courardalisée numériqguement par
la méthode des trapezes :

t t t
qu/ dq= zﬁdt:/ Idt. (4.9)
t=0 t=0 dt t=0

L'estimation deAa, qui correspond a I'incrément de longueur de fissure, sera mesureé ici par cor-
rélation d'images. Le tableau 4.2 donne les différentes valeurs numériques utilisées ici. Dans les
paragraphes suivants, nous nous proposons ainsi d’étudier, pour les deux milieux aqueux halogénés
NaCl et KBr, l'influence des facteurs mécaniques sur la propagation de la fissure de CSC tout en
estimant la contribution électrochimique a l'aidetge

TABLEAU 4.2: Données numériques des constantes utilisées dans la loi de propagation électrochi-
mique gouvernée par la loi de faraday pour le cas du Zircaloy-4.

F(C.mol~Y) | M(g.mol~Y) | p(g.cm™3)

9,65-104 91,41 6,52

4.3 Etude de la CSC en milieu aqueux halogéndaCl désaéré

4.3.1 Analyse du comportement mécanique global

Les essais de traction lente permettent de favoriser I'apparition de fissure de CSC avec une durée
raisonnable et sont ainsi utilisés pour étudier le comportement mécanique global a rupture. lls sont
réalisés avec une vitesse de déformation globgte 1,4210 8s~1 sur des éprouvettes qui ont été,
au préalable, pré-fissurées par fatigue jus@u2, 5SmmavecK;max constant et égal a MPa,/m, et
pré-oxydées.

On compare alors un essai de référence qui a été réalisé a I'air (essais présentés en partie 3.2.2)
avec un essai réalisé en mili&laCl de concentration ®M, désaéré, sous polarisation anodique
(e=150mV/ECS essai (A)). La figure 4.2(a) confronte les courbes de traction donnant la contrainte
axiale 0 = F/S) avecF effort, S surface du ligament initial tenant compte de la pré-fissure de
fatigue) en fonction de I'allongemerdy). On note clairement I'aspect fragilisant de I'environnement,
puisque l'allongement a rupture reste inférieur a 1% en solution halogénée alors qu'il est autour de
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

3,5% a l'air libre. De plus la courbe de traction présente une chute brutale pour I'essai (A) ce qui
laisse supposer que dans ces conditions la rupture est de type fragile.

La figure 4.2(b) compare deux essais A et B, réalisés en mil@&Ql dont un (essai (B)) pour
lequel la polarisation anodique est volontairement coupée une fois que la chute de la contrainte est
amorcée (début de rupture fragile). On observe aussitdét une ré-augmentation de la contrainte qui
montre que la rupture redevient ductile. Ainsi la polarisation anodique apparait étre une condition
nécessaire pour provoquer la rupture fragile par CSC.

500 250
i (A)
4007 1 200}
© ©
o [a¥
S 3007 S 150/
vo ~ Arrét de la
o . .
polarisation
%) ] %)
% 200 o 100;
[l
© Rupture O
1007 ¢ fragile 501 1
“-essai (A)
h H-essai (B)
0 0.01 0.02 0.03 0.04 0O 0.005 0.01 0.015
e=u/L e=u/L
0 / 0
(a) Milieu NaCl désaéré (A) et air (b) Milieu NaCl désaéré (essais (A) et essai(B))

FIGURE 4.2: Comparaison des courbes de traction obtenues sur des éprouvettes pré-fissurées et pré-
oxydées sollicitées sous traction lente dans différentes conditions environnementales

4.3.2 Identification du comportement a rupture
4.3.2.1 A partir des essais de traction lente

Nous utilisons ici les mesures de champs et les techniques de corrélation d'images, avec une
décomposition de type éléments finis discontinus, pour estimer les déformations en cours d’essais.
Les images numériques obtenues lors d’essais de traction lente respectivement a I'air et en milieu
NaCl, pour une taille de fissure équivalengg\{ = 0,5) sont comparées (figure 4.3(a)) et montrent
gue les déformations plastiques semblent beaucoup plus présentes pour le premier essai de par la
présence d’une striction trés prononceée.

On peut ainsi évaluer au cours de la propagation de la fisayve=€ 0,3, a/w = 0,5 eta/w =
0,6), les déformations de Green-Lagran@gy) mises en jeu. Pour I'essai réalisé a I'air libre des
déformations supérieures a 50% sont rapidement observées sur une zone tres étendue autour de la
fissure (figure 4.3(a)), alors que pour I'essai de CSC (A), les déformations restent tres localisées en
pointe de la fissure (figure 4.3(b)). Ainsi I'utilisation He pour caractériser la fissuration est adaptée
pour le cas de la CSC mais devient problématique en milieu inerte car la fissuration est ductile.
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Etude de la CSC en milieu aqueux halog&aC| désaéré

Pointe de
fissure

»

(a) Air (b) Milieu NaCl

FIGURE 4.3:Vues de la surface de 2 éprouvettes pré-fissurées et pré-oxydées sollicitées dans I'air (a)
et en milieuNaCl désaéré (b) powa/w = 0,5

Les techniques de corrélation d’'images avec les séries de Williams (Cf paragraphe 2.3.3) sont
maintenant utilisées pour extraikg et la position de la pointe de fissure permettant d’en déduire
a. La figure 4.6(a) donne I'évolution de la taille de la fissarau cours du temps pour I'essai (A).
Deux régimes de propagation distincts sont observés. Au début de la propagation, la fissure se pro-
page lentement avec une vitesag) (orécédant une accélération conduisant a un deuxieme régime
de propagation avec une vitesse sensiblement constahte 4 figure 4.6(b) permet de comparer les
vitesses de propagation de fissure pour les essais (A) et (B) en fonctkn @es valeurs qui sont
obtenues par dérivation numérique, amplifient le bruit de mesure notamment pour des valeurs faibles
de da/dt. Toutefois, on observe une bonne reproductibilité entre ces deux essais car deux régimes
de propagation avec pour vitesses moyennes respectivémB0! et 10°m.s~1, sont observés. Le
passage d'un régime a l'autre se produit pour une valeur reproductitide giee I'on appelle seuil
de propagation de fissure en C3G, et qui correspond ici & environ R8a.,/m. Lors du deuxiéme
régime de propagation de fissure, la vitesse semble se stabiliser vérs 4.
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

_ﬂ

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
a/w=0,35 a/w=0,5 a/w=0,6

FIGURE 4.4: Déformations de Green-Lagrands,§) pour un essai de traction lente réalise a I'air sur
une éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée.
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0 0.005 0.01 0.015 0.02
a/w=0,35 a/w=0,5 a/w=0,6

FIGURE 4.5: Deformations de Green-Lagrandg,() pour un essai de traction lente réalisé en milieu
NaCl et sous polarisation anodique sur une éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée.
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FIGURE 4.6: Evolution dea en fonction du temps et diba/dt en fonction deK; pour deux essais de
traction lente réalisés en milidiaCl sur éprouvettes pré-fissurées et pré-oxydées
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.3.2.2 A partir d’essais sous sollicitations constantes

Le paragraphe précédent montre que la vitesse de propagation de la fissure augmente fortement a
partir d'un facteur d’'intensité des contraintes de I'ordre d&IR&.,/m. Toutefois pour ces essais, la
sollicitation mécanique augmente, ce qui induit une variatiolyden négligeable pouvant avoir des
effets sur les cinétiques de propagation de la fissure. Des essais a charge constipteoestant
ont donc été mis en oeuvre dans I'optique de quantifier les vitesses de fissuration en fonkgipn de
tout en conservant des effets limités de sa variatioh (

Une consigne en effoR ouK, (respectivement 3200pour I'essai (C) et 30Pa,/m pour I'essai
(D)) est ainsi appliquée apres une montée en charge quasi-statique progressive. Les deux chemins de
chargement considérés sont présentés sur la figure 4.7(a). On note qu’a charge céhstagteente
du fait de I'accroissement de la taille de la fissure. La consigfec@nstant est quant a elle obtenue
a l'aide de la technique du Load-Shedding permettant de contréler I'effort appliqué sur I'éprouvette
en fonction de la mesure instantanée<gextraite par corrélation d’images. La figure 4.7(b) permet
de comparer les évolutions é@ au cours du temps pour ces deux essais. Les vitesses de propagation
sont alors globalement constantes avec des valeuta/tt respectives de,05-10-8m.s~t et 5 35-
10°ms L.

Ici les vitesses de fissuration sont donc jusqu’a 100 fois inférieures a celles mesurées en traction
lente (Cf paragraphe précédent) mémigsiiépasse les valeurs minimales obtenues pour atteindre le
régime rapide de propagation de fissufg £ 25MPa.,/m obtenu au paragraphe précédent). Ainsi, la
vitesse de sollicitatiok; semble donc un paramétre fortement influant sur la vitesse de propagation
d’une fissure de CSC.

80 ‘ ‘ ‘ 0.8 i —
-8 Charge constante (essai (C)) -B-Charge constante (essai (C))

0|4 K, constant (essai (D)) | K constant (essai (D))

4 6
Temps (s) % 10 Temps (S) % 10*
(@) a (b) Ki

FIGURE 4.7: Essais a charge constanté&kgiconstant : évolution di; etAa en fonction du temps
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Etude de la CSC en milieu aqueux halog&aC| désaéré

4.3.3 Estimation de la contribution électrochimique sur la GC

Nous nous proposons ici d'utiliser les mesures du courant de dissolution afin d’estimer la loca-
lisation de la dissolution en pointe de fissure. Nous caractériserons tout d’abord, les conditions de
piquration sous sollicitation mécanique, puis nous analyserons les mesures des courants électrochi-
miques sous chargement, avant de vérifier la localisation de la dissolution électrochimique en pointe
de fissure avec I'estimation dhg.

4.3.3.1 Potentiel de piqre sous chargement mécanique

Dans le chapitre précédent, nous avons présenté l'identification des potentiels de piqQre des échan-
tillons de Zircaloy-4 sans chargement. Ici, nous nous proposons de les identifier sous condition de
chargement mécanique en milibkaCl. On réalise alors un essai potentiodynamique (vitesse de ba-
layage égale a,8mV/s) sous charge constante aee= 300N (essai E).

La figure 4.8 compare les différentes courbes de polarisation obtenues dans ces comditions,
sous sollicitation mécanique, avec celles obtenues sur des échantillons non sollicités mécaniquement.
On remarque que le potentiel de piqQre obtenu sous sollicitation mécanique est Iégéerement inférieur
a celui mesuré sur le metal non-oxydé et non charge (Cf partie 3e4.3-:170mV/ECS< e'E,OX:
200—220mV/ECS. Le film passif est donc fragilisé par le chargement mécanique puisque les pigldres
apparaissent pour un potentiel de polarisation plus faible. Ainsi la sollicitation mécanique favorise
I'apparition de piqdre et donc la dissolution électrochimique. Notons que les densités de courant ne
peuvent ici pas étre comparées du fait de la difficulté a estimer la surface active en pointe de fissure.
Par défaut, la surface pour I'essai (E) a été prise égaberd. 1

AAAAAAAA

A =B non-oxydé
10 ¢ -©-oxydé

oxydé sous chargement (E)

0 100 200 300 400
Potentiel e (MV/ECS)

Densité de courant | (A/cmz)

FIGURE 4.8: Comparaison des potentiels de piqlre en miNaCl 0,5M sous sollicitation méca-
nique et sur des échantillons non-sollicités mécaniquement (surface “actieef=pbur I'essai (E))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.3.3.2 Mise en charge aprés polarisation

On applique maintenant un potentiel de polarisation correspondant a celui obtenu dans le para-
graphe précédent & 150mV/ECS avant la mise sous charge de I'éprouvette. La figure 4.9(a) donne
I’évolution simultanée au cours du tempsldet du chargemerK, (essai (F)). On note que le courant
| reste bien nul (de I'ordre du 18A) sans sollicitation mécanique. La variationkieors de I'appli-
cation de la charge provoque immédiatement une hausse du coufansi I'ouverture mécanique
de la fissure semble gouverner directement la dissolution électrochimique provoquée par la rupture du
film passif en pointe de fissure. Leffort est alors maintenu conduisant a I'applicatiorkg'unitial
de 168VIPa../m, inférieur a la valeur seuil d’accélération de la propagation de la fissure établie précé-
demment (2MPa.,/m). Dans ce cas, on observe que le courant reste sensiblement constant, égal a
70uA

En abaissant soudainement le potentiel de polarisat®a 420mV/ECS on note une décrois-
sance immédiate du courant de dissolution (figure 4.9(a)) due a la repassivationl Eafgtabilise
jusqu’a tendre vers une valeur de courant résiduelle avoisingit Pans ce milieu, la repassivation
apparait avec une cinétique lente, ce qui montre qu’il est trés agressif.

L'évolution dea au cours du temps est donnée par la figure 4.9(b) et montre que la baisse de
I'activité électrochimique n’a pas d’effet sur la propagation de la fissure pus@oatinue d’aug-
menter. Ainsi la partie hachurée sur cette figure peut étre attribuée a la part minimale de dissolution
parasite, au sens gqu’elle n’a pas d’effet sur la propagation de la fissure mais provient des activités de
dissolution électrochimique en amont de la pointe de la fissure, non négligeable dans ce milieu.

. L e=120 ! 1 €=120
: e=150mV/ECS 'mV/ECS ! : e=150mV/ECS imV/ECS |
« > € > >
18§ : : 297 : ; ‘ — '30
=3 H
164 285} -A-I
14¢ 28f
—
o 12+ 2.75
E’ E 2.7
10¢ r
& £
\E/_ 8t © 2.65
X
6+ 26}
al 255+ Dissolution 110
& parasite
0 2 0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14080
Temps (s) Temps (s)
(a) K et en fonction du temps (b) aetl en fonction du temps

FIGURE 4.9: Corrélation entre mesures de courant de dissolution et mesures mécaniques : variation
du potentiel appliqués)
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4.3.3.3 Estimation de la surface active

Nous proposons ici d’exploiter les mesures de courant de dissolution avec la relation donnant la
hauteur de la surface activiaj en fonction de la charge consommeée (équation 4.8) pour un essai a
charge constante (essai (C)). La figure 4.10 montrehgueoit au cours du temps jusqu’a atteindre
0,1Immet illustre ainsi que la surface acti®& ne reste pas concentrée en pointe de fissure mais
s’étend sur les surfaces libres créées durant la propagation de la fissure. Cette observation renforce
I'idée que dans ce milieu, la repassivation est trés ralentie certainement avec la présence des espéces
CI~. Ainsi les mesures électrochimiques permettent difficilement d’estimer localement la dissolution
en pointe de fissure.

0.12

o
o
s3]

dh_ (mm)

o
o
=

4 6
Temps (S) x 10*

FIGURE 4.10: Estimation dehy, en milieuNaCl pour un essai a charge constante (essai (C))

4.3.4 Analyse fractographique

En milieu chloruréNacCl, les faciés de rupture par CSC présentent beaucoup de traces de corro-
sion, notamment pour les essais réalisés a chard§ constant, car les durées de mise en contact
avec la solution sont relativement longues (de I'ordre de 24 heures). Toutefois, aucune piglre n’est
présente sur les faces des pré-fissures ni sur le reste des éprouvettes, ce qui confirme que les précau-
tions prises avec la pré-oxydation thermique des éprouvettes pré-fissurées par fatigue est bien efficace.
La figure 4.11(a) présente une vue d’ensemble d’'une invéigB du facies de rupture de I'essai (B)
réalisé sous traction lente (Cf paragraphe 4.3.1). Ony distingue trois zones : la pré-fissure de couleur
plus sombre a cause de la pré-oxydation, la rupture par CSC (propagation de fissure de type fragile),
et la rupture ductile correspondant a I'arrét de la polarisation anodique (Cf courbe de traction de la
figure 4.2(b)).

Bien qu’avec ce genre de sollicitation mécanique, les éprouvettes restent moins longtemps en
contact avec la solution agressive (environ une heure), on observe des traces de dissolution trés pro-
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

noncées au niveau du début de la propagation par CSC juste lapiié@ de la pré-fissuration par
fatigue (figure 4.11(b)). D’autre part les facies de rupture révélent des signes de rupture transgranu-
laires détériorés par la corrosion (figure 4.11(c)).

La figure 4.11(d) présente la transition entre la rupture fragile par CSC et la rupture ductile, qui
correspond ici a I'arrét de la polarisation anodigue. On note une limite assez marquée entre les grains
corrodés et non-corrodés. Au début de la rupture ductile, quelques rangées de grains laissent encore
des traces de rupture de type fragile mais des cupules, signes que la rupture devient ductile, sont
rapidement observées (figure 4.11(e)).

Ainsi les faciés de rupture confirment les observations faites a partir des courbes de traction glo-
bales et des mesures électrochimiques. Les traces de fissuration fragile (transgranulaire) sont large-
ment présentes mais disparaissent des lors que la polarisation anodique est coupée et laissent place
a la fissuration ductile. De plus, dans ce milieu, la contribution électrochimique est importante et re-
tarde la repassivation en amont de la pointe de la fissure, empéchant toute quantification précise de la
dissolution locale en pointe de la fissure.
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FIGURE 4.11:Observation d'un faciés de rupture de CSC obtenu sous traction lente en Nal@&u
désaéré (bM (essai (B))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

Bilan :

Ces premiers essais de CSC instrumentés par DIC montrent que la fissurati@gn par

CSC est observée pour le Zircaloy-4 en milldaCl désaéré car le mode de fiss§-

ration passe clairement de ductile a fragile dés lors que le potentiel de polarigation

appligué est supérieur au potentiel de pigQre du métal non-oxydé sous sollicigation
mécanique.

Les différents types de sollicitations mécaniques testés ont permis d’obtenir fes 2

résultats suivants :

— Sous traction lente, il existe un niveau seuil de facteur d’intensité des contrglntes
(K7, reproductible ici autour de R8Pa./m) au dela duquel la vitesse de propg-
gation augmente en passant d’une vitesse de propagation de I'ordre‘te 40
a une vitesse de l'ordre de 1@m.s 1.

— Pour des sollicitations limitant la variation d§ (charge constante oK
constant), les vitesses de fissuration mesurées sont beaucoup plus faibles.

Les mesures du courant de dissolution, associées a I'observation des facies @e rup-

ture, permettent de conclure que la propagation de la fissure est principalemerg gou-

vernée par la dissolution électrochimiques pour des faibles vitesses de sollicit§tion.

Nous observons que la dissolution n’est pas uniguement concentrée en poiffte de

fissure mais s’étend sur les surfaces créées en amont de la pointe de la fissurg car la

repassivation est limitée par la présence des esfdces

Afin de s’affranchir des effets électrochimiques trop prédominants, nous propdsons

pour la suite une étude du méme type mais réalisée dans le diBeul’ étude

électrochimique préliminaire, conduite dans le chapitre précédent, a montré ¢n ef-
fet que les conditions électrochimiques sont moins extrémes dans ce milieu favec
un potentiel de piqdre plus élevé et 'absence des espigceautorisant ainsi la
repassivation.

4.4 Etude de la CSC en milieu aqueux halogénéBr désaéré

4.4.1 Analyse comparative du comportement a rupture

Un essai de traction lente est en premier lieu conduit sur une éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée
en milieuKBr désaéré (M) sous polarisation anodique £ 250mV/ECS essai (F)). Le compor-
tement a rupture sous condition de polarisation anodique est similaire a celui obtenu dans la partie
précédente en milieNaCl. La figure 4.12 donne les déformations de Green-Lagrange obtenues par
corrélation d'images. On vérifie bien que les déformations obtenues sont également plus faibles que
celles obtenues en milieu inerte et concentrées en pointe de fissure. Ainsi la rupture ici est bien de
type fragile.

La figure 4.13(a) compare les vitesses de propagatiafdt) en fonction deK; pour les deux
milieux NaCl etKBr désaérés (essais (A) et (F)). On observe également une accélération de la vitesse
de fissuration au cours de I'essai, permettant de passer d’'un régime a faible vitesse de propagation a
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FIGURE 4.12:Déformations de Green-Lagrandg,{) pour un essai de traction lente realisé sur une
éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée en mikdur (0,5M) désaéré et sous polarisation anodique
(e=250mV/ECS

un régime plus rapide. La transition permettant de passer d’'un régime a I'autre est obtenue pour des
valeurs de&X| plus faibles que précédemmeKi’ (= 10MPa /m). Le tableau 4.3 permet de comparer

les différentes grandeurs (vitesse de propagation, facteurs d’intensité des contraintes seuil) obtenues
lors d’essais de traction lente réalisés dans les deux milieux. On observe donc qu’avec des facteurs
d’intensité des contraintes de fin de propagation par fatigue ég&;{uac (LOMPa,/m), on obtient des
vitesses de propagation en régimeai) (€quivalentes. Néanmoins pour le miligBr, des vitesses

de fissuration 5 fois plus élevées sont obtenues pour la seconde phase de fissurationKfesojue

plus plus faible.

Plusieurs essais de traction lente, avec différentes valeurs de facteurs d’'intensité de fin de propaga-
tion par fatigue Klf), ont pu étre menés dans ce milieu (essais (F), (G) et (H)). Pour chacun d’eux, on
observe deux régimes de propagation avec des valeurs de vitesses de propagation respectives repro-
ductibles a3 ~ 10 'm.s L eta, ~5-10 %m.s~1 (figure 4.13(b)). En revanche la transition permettant
de passer du régime 1 au régimekZ)(apparait comme étant sensibIKlé En effet pour ces trois

essaisK? semble correspondre}@pf ce qui met en évidence les effets de I'histoire de chargement sur
le déclenchement d’une fissuration rapide par CSC.
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

TABLEAU 4.3: Estimation des vitesses de propagation de fissure pour des essais de traction lente
réalisés en milieiNaCl ouKBr désaéré

Milieu NaCl (essai (A))| KBr (essai (F))
a(ms™) 1,18.10°7 1,38.10°/
a(ms™1) 1,9.10°6 4,9.10°6

K, (MPa,/m) 10 10
KS(MPay/m) ~ 25 ~ 10
107

10

- @
| ~ -6
" £10°
Eqo° 5
= <
E S
m U
© f 12
B-(F)K |—1OMPa.m

Ar (G) K =15MPam |

=-NaCl (B) -©-(H) K f=25MPam 2
T I s

A-KB( (F)

1 e _'_'; . | R 11y Iy
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K (MPa.m 2 K (MPa.m '/2)
(a) Influence du milieu (b) Influence deK,f

FIGURE 4.13:Vitesse de propagation en fonction idepour différents essais de CSC sous traction
lente réalisé avel&lf variable
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4.4.2 Considérations électrochimiques

Les courants de dissolution électrochimique sont comparés en fonction du milieu considéré. La
figure 4.14 donne I'évolution du couranén fonction de la taille de la fissure propagée par G4, (
pour deux essais réalisés sous traction lente en miNagl (essai (A)) elKBr (essai (F)) désaérés
(respectivemene = 150mV/ECSet e = 250mV/ECS. Cette courbe met clairement en évidence
gue le milieuNaCl favorise davantage les réactions électrochimiques car les courants mesurés sont
beaucoup plus élevés qu’en mili&Br, malgré un potentiel imposé plus élevé en milikeBir.

Un essai sous charge constante est alors mis oeuvre en Kiedans le but de vérifier la loca-
lisation électrochimique en pointe de fissure (essai (I)). La figure 4.15(a) donne le chemin de charge-
ment en fonction d&; ainsi que I'évolution de la taille de la fissug). Apres une montée en charge
lente, I'effort est maintenu a 3200 ce qui induit ici une évolution d&; constante (2&1Pa.,/m) car
la longueur de fissure n'augmente que trés peu au cours du temps (essai (1)). On obsAa/egde
vers une valeur constante, ce qui induit une diminution au cours du temps de la vitesse de propagation
de la fissure. Les mesures de courant de dissolution semblent en accord avec I'évoldifocade
le courant diminue au cours du temps et induit une estimatiom, a@nstante (figure 4.15(b)). En
estimanth, avec I'équation donnée par 4.8, on obtient une valeur constante au cours du temps et tres
faible de I'ordre dehy = 0,06um qui correspond, pour notre matériau, a I'ordre de grandeur de la
taille d’'un joint de grain. En milielKBr désaéré, sous polarisation anodigee-(250mV/ECS et
sous charge constante, le courant anodique mesuré traduit donc bien la dissolution localisée en pointe
de fissure.

1000
800"
~ 600/
<
=
— 400
200t ]
K~ |-=NaCl (B)
A-KBr (F)

FIGURE 4.14: Comparaisons des courants de dissolution en fonction de la taille de la fissure entre
les milieuxNaCl et KBr sous sollicitation de traction lente et sous polarisation anodique.
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FIGURE 4.15: Résultats mécaniques et électrochimiques d’'un essai réalisé a charge constante en
milieu KBr désaéré sous polarisation anodique (essai (1))

4.4.3 Analyse fractographique

L'observation des facies de rupture BIEB révéle le caractere fragile de la fissuration en CSC
en milieuKBr désaéré (essai (F)). Sur la figure 4.16(a), on distingue clairement I'entaille et la pré-
fissure ou aucune piqdre n’est observée. Les figures 4.16(b), 4.16(c), 4.16(d) et 4.16(e) donnent les
imagesMEB sur les zones respectivement définies (b), (c), (d) et (e). Une fleche indique le sens
de la propagation de la fissure. Sur la premiere image, on note la présence presque exclusive de
rupture intergranulaire. La transition intergranulaire/transgranulaire n’est pas explicite. En revanche,
on remarque qu’a mesure que la fissure se propage, le facies de rupture présente de plus en plus de
traces de rupture transgranulaire fragile avec la présence de “fluting”, correspondant a la déchirure
ductile le long des plans prismatiques (figures 4.16(c) et 4.16(d)). L'image 4.16(e) correspond a la
toute fin de propagation de la fissure et révéle la présence de cupules signes de la rupture du type
ductile. Cette zone est toutefois tres peu étendue sur le faciés.

Nous confirmons, par ces observations, la repassivation des levres de la fissure au fur et a mesure
de son avancée (facies non corrodé) avec une localisation de la dissolution en pointe de fissure.
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FIGURE 4.16: Observation d’'un facies de rupture de CSC obtenu sous traction lente en iKflieu
désaéré ®M (essai (F))
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Bilan

Les résultats obtenus montrent que la fissuration par CSC du Zircaloy-4 se}pro-
duit selon deux régimes de propagation en traction lente et ce quelque soit I mi-
lieu considéré KBr ou NaCl désaéré). L'accélération de la fissuration se prodit
apres passage d'un seuil en intensité des contrai§fgplus faible en milielK Br.

Les ruptures observées sont de type fragile intergranulaire et mixte integranuflaire-
transgranulaire en milieKBr et transgranulaire en milieNaCl. La polarisation
anodique est nécessaire pour garantir ces modes de fissuration fragile car dgs que
celle-ci est absente, la fissuration redevient ductile.

En revanche, lors d’essais réalisés a charge constante, les vitesses de fissuratgpn sont
beaucoup moins élevées, malgré des niveaux d’intensité des contraintes simflaires
a ceux obtenus sous traction lente. Dans ce cas, I'avancée de la fissure est princi-
palement gouvernée par la dissolution anodique. Dans le cas ou la repassivatppn est
plus lente que la propagation de la fissure (milaCl désaére), la fissure croit

vitesse constante. Dans le cas ou le repassivation est plus rapide que la propdggation
de la fissure (milielK Br désaére), la fissure ralentit jusqu’a s'arréter.

Les résultats montrent également que les effets mécaniques restent cependgnt né-
cessaires pour provoquer la fissuration par CSC, puisqu’il faut franchir un se§l en
intensité des contraintes pour provoquer l'accélération de la fissur&nlies
différences de vitesse de fissuration obtenues entre les essais ré#lisgmnatant

chimique sur la fissuration, puisque les cinétiques de repassivation sont plus ifhpor-
tantes et permettent de mieux localiser la dissolution en pointe de fissure. Defplus,
on mesure des cinétiques de propagation de fissures plus importantes, avec Uhe fra-
gilité plus marquée malgré des activités électrochimiques plus faibles. Il seghble
donc que les synergies soient beaucoup plus marquées dans ce cas.

Sur la base des résultats expérimentaux obtenus en rKiBewlésaéré, nous pro
posons dans la section suivante un modele phénoménologique de propagaton de
fissure par CSC pour notre cas d’étude.

4.5 Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en
CSC

4.5.1 Proposition d’'un modéele phénomeénologique

Les essais présentés dans les parties précédentes mettent clairement en évidence I'existence de
plusieurs régimes de propagation. D'une part, un réegime avec une vitesse de propagation de fissure
élevée est observé lorsqle est relativement grand (traction lente) et lors¢fyelépasse un facteur
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d'intensité des contraintes seui{{) qui semble dépendre de I'histoire de chargement. D'autre part,
un régime avec une faible vitesse de propagation est obtenu loksoest faible (essai a charge
constante ou & constant) ou lorsqui; est inférieur &® pour des valeurs de; élevées (traction

lente).

Pour tous ces essais de CSC, on peut tracer I'évolution des vitesses mayafute=n fonction
des vitesses moyennes de sollicitatigrpour chaque régime de propagation. Ainsi la figure 4.17 met
en évidence, pour les deux milieux aqueux halogénés étudiés et toutes les sollicitations mécaniques
testées, une dépendance netteldadt a K;. Nous avons d’abord référencé les 5 essais en traction
lente réalisés en milieNaCl etKBr (A,B et F,G,H) et nous y avons distingué les régimes 1 et 2. Puis
nous avons considéré les 2 essais a charge constante : (C) enN@duet (1) en milieukBr.

el T B

0

-5 P
10 : : : =
Traction lente (o)
o NaCl | a8 Fa,H) ®
| © KBr
— 10 ]
I Régime 2
%) Régime 1 )
€ 107 g
: Charge constante ‘bo R
O (Cetl) )]
S~
©
© 107} O
o
-9
10 ‘ ‘
10°° 107" 10~ 10

dKI/dt(MPa.m 172 _1)

FIGURE 4.17:Evolution deda/dt en fonction dedK; /dt pour différents essais de CSC

Les figures 4.18(a) et 4.18(b) montrent la définition des trois régimes de propagation pour les
essais de traction lente réalisés en milkBr 0,5M désaéré. Pour affiner cette étude, il convient
d’estimer les vitesses de propagation instantanées. Pour des faibles variatigreudgea (régime
1 en traction lente ou essais a charge constante), il est difficile d’obtenir des valeurs précises puisque
les bruits de mesures sont ici beaucoup amplifiés. En revanche pour le deuxieme régime (régime de
propagation rapide sous traction lente), il est possible de les évaluer avec une meilleure précision.
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FIGURE 4.18: Mise en évidence des régimes de propagation sur les évoluticagléonction du
temps etdla/dt en fonction de&K; pour des essais en traction lente en mikeégr désaéré.

On réalise alors cette analyse dans le mikér 0,5M désaéré. Pour le régime 1, on garde les
estimations moyennes alors que pour les régimes 3 et 2, on utilise dorénavant les valeurs instantanées
deda/dt etdK; /dt. La figure 4.19 donne I'évolution d#a/dt en fonction dedK; /dt en distinguant
les différents régimes.
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O Régime 1 :valeurs moyennes (C,F,G,H)
A Régime 2 : valeurs instantanées (F,G,H)
K Régimes 3 :valeurs instantanées (F)
B Régimes 3 valeurs instantanées (G)
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FIGURE 4.19: Evolution deda/dt en fonction dedK, /dt pour différents essais de CSC réalisés en
milieu KBr désaéré

Sur chaque régime, une dépendance linéaire en échelle logarithmique semble se dessiner ce qui
permet de justifier I'utilisation d’'un modele avec une loi puissance donnant I'évolutien(ditesse
instantanée au sein du réginjeen fonction deK;. On propose alors une loi de propagation avec
I'introduction de 6 parameétresi{, a,, a3, Ny, Ny etng). On introduit également respectivement les
variations seuils ek pour passer du régime 1 au reglmeKﬁlo et du régime 3 au régime Kﬁz)

dg=az- (%) d dii/dt> K et K> K (4.10)

do=ctp (4)" s dKi/dt> K2

133

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



4. Caractérisation expérimentale de la CSC

En échelle logarithmique, chacun de ces régimes est alorglimégar une droite ayant pour
coefficient directeun; et pour ordonnée a l'origine;. Les données des régimes 3 et 2 sont obtenues
pour les trois essais de traction lente (dénommeés (F), (G) et (H) sur la figure 4.13(b)). La figure 4.19
montre que, contrairement au régime 2, l'initiation du régime 3 ne se produit pas pour une valeur fixe
deKgp. On fait ici 'hypothése que ce seul{fl) dépend de la vitesse de sollicitation atteinte une fois
quekK; dépassé&p. On obtient alors la relation suivante :

KS =K (K| > KP) (4.11)
Il en découle une relation entoes, a1, ng, N3 et KSl en considérant que la droite décrivant le
régime 1 coupe la droite décrivant le régime 3 Iorsm(e) KSl
n n
az=az- (K™ (4.12)

Les droites de chacun des régimes 3 sont, quant a elles, limitées par la droite décrivant le régime
2. On obtient alors une estimation Kéz en fonction dexs, o, np, N3 :

1
K2 — (%) e (4.13)
a2z
En combinant les équation 4.12 et 4.13, on obtient :
e 3
. o1 —n3 . 1N
K2 = K 4.14
2 (52)" 7 ke @.19)

Finalement, en combinant les équations 4.10, 4.11 et 4.14, on obtient la loi de propagation sui-
vante :

(

3120(1'<dd—|§'>nl
ag=107- (KI )nl N (%)ns S dK./dtZKfl et K >Kp? (4.15)
| d=ay (‘““) S dK./dt>< ) s (KSl)nz =3

L'identification des parameétres de cette loi de propagation est obtenue par une régression linéaire
sur chacun des régimes sur les évolutiondaglt en fonction delK; /dt. Le tableau 4.4 donne alors
les différentes valeurs obtenues.

L'expression de la vitesse de propagation dans le régime 3 montre que, laisgle reste
proche deKFl, as reste sensiblement égale@a Pour franchir ce seuil de transition, il faut ainsi que
I'accélération de la propagation de la fissure soit suffisante. Ce modéle montre donc que la propaga-
tion de fissure est principalement gouvernée par la vitesse de sollicitation locale en pointe de fissure
évaluée par la variation d§. Ce paramétre cinétique englobe les facteurs I'électrochimiques puis-
gu'’il gouverne la compétition entre dissolution et repassivation des surfaces libres créées en pointe
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Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en CSC

TABLEAU 4.4:Valeurs numériques issues de l'identification du modéle phénoménologique

Régime 1| régime 2 Régime 3

n; 0.51 0.40 1.35

a; (pm.s—l(MPam)‘”i) 107 | 1078 |az=og- (K™ ™

de fissure. L'existence d'un facteur d’intensité des conteai seuil K{) permettant de passer d’'un
régime lent a un régime rapide et dépendant de I'histoire de chargement, confirme que la plasticité
joue également un réle puisque il est nécessaire d’apporter des nouvelles dislocations pour provoquer
une fissuration rapide en CSC.

4.5.2 Validation du modéle de propagation
4.5.2.1 Définition du chemin de chargement visé

Les essais de validation sont mis en oeuvre dans le but de vérifier que le modele proposé préce-
demment est valide dans un domaine d’application plus étendu. On s’attachera ainsi a vérifier que
le passage d'un régime lent (régime 1) a un régime rapide (régime 3 puis 2) de propagation s’ef-
fectue avec les conditions énoncées par I'équation 4.15. Ces essais sont réalisés sur des éprouvettes
pré-oxydées et pré-fissurées de Zircaloy-4 avec le facteur d’intensité des contraintes résiduel de fin
de pré-fissurationl(]f) et la longueur de pré-fissure connus (Cf essais (J) et (K) dans le tableau 4.1).
L'idée est ici d'imposer un profil de chargement spécifique permettant de dépasaesc une vi-
tesse de sollicitationK() suffisante pour que la fissure se propage selon les régimes rapides 3 ou 2.
En imposant une valeur constantekigK}), on espére également vérifier qu'avgmul, la propaga-
tion est inexistante. La figure 4.20 illustre ainsi le profil de chargement visé pour ce type d’essai. La
commande s’effectue avec le paraméreui est imposé en utilisant la techniquelchad-Shedding
décrit dans la partie 2.2.1.1 associé a la mesure en temps réel par corrélation d'imidges de
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

Kr A

Profil visé

7

FIGURE 4.20: Définition du profil de chargement visé et obtenukgrpour des essais de validation
du modele.

4.5.2.2 Chemin de chargement réel

Les figures 4.21(a) et 4.21(b) illustrent les allurekgau cours du temps appliqués a deux essais
de validation (J) et (K). On réalise successivement différentes montées en charge pour différentes
valeurs cibles d&; (K{) matérialisées ici par les traits pointillés horizontaux. On note que le maintien
d’'une valeur de&K; constante est obtenu avec plus ou moins de réussite et qu’il est difficile d’obtenir
la valeur cible tant I'inertie de la propagation de fissure est élevée dés lors que I'on passe du régime 1
au régime 3, comme lillustre également la figure 4.20.

Les figures 4.22(a) et 4.22(b) donnent les évolutiona eiedu courant de dissolutioh)(en fonc-
tion du temps. Ainsi, différentes corrélations apparaissent entre les grandeurs mécaniques et électro-
chimiques. La longueur de fissura) @volue uniquement lors des montées en chafgenén nul).

La fissure est en revanche stoppée lors des phases de maintigradies valeurs constantes. On
obtient ainsi une évolution par paliers deOn vérifie bien ici que lorsqui§; est faible voire nula’

est également nul. La propagation de la fissure est provoquée par le franchissement d’un niveau seuil
d’intensité des contraintefgSi de I'étapei qui évolue au cours de I'histoire de chargement puisqu’il

faut a nouveau franchir la valeur maximale précédemment atteiri{e peur que la propagation de
fissure se produise a nouveau sinon la longueur de fiageste constante (figures 4.23(a) et 4.23(b)).

La validation quantitative de la loi de propagation phénoménologique, proposée dans la partie
précédente, est effectuée en utilisant comme donnée d’entrée, le chemin de chargement défini par
K (t) etK (t) (figures 4.21(a) et 4.21(b)). La vitesse de propagation de la fissardt] est obtenue
directement a partir de I'équation 4.15. Par intégration temporelle, on en déduit I'évolution de la
longueur de la fissure donnée par le modele. On peut ainsi comparer la taille de la fissure estimée par
ce modele avec celle mesurée pendant les essais par corrélation d'images (figures 4.24(a) et 4.24(b)).

On constate que le modele phénoménologique permet de prévoir avec une bonne précision I'évo-
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Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en CSC

lution de la taille de la fissure en fonction du chemin de charyd. Ce modele démontre que les
régimes de propagation rapide de fissure de CSC (régimes (2) et (3)) sont régis par la vitesse de sol-
licitation et par I'apport de nouvelles dislocations, puisguaugmente uniquement lorsqig est
suffisant et qué; dépassé&p représentant I'état de plasticité en pointe de fissure.
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FIGURE 4.21: Chemins de chargement réels et évolution conjointe du courant pour les essais de
validation réalisés (essais J et K) en milileBr désaéré sous polarisation anodigeie 50mV/EC9
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FIGURE 4.22:Confrontation des valeurs @deet| au cours du temps pour les essais de validation (J)
et (K).
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FIGURE 4.23: Evolution de la longueur de fissure en fonction de I'intensité des contraintes pour les
essais de validation (J) et (K).

138

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en CSC

15 N 15 ‘
-=Modéle - Modele
-6-Mesures par DIC -e-Mesures par DIC
. 1 1t
£ €
E £
© T
< <
0.5 0.5
% Tos 1 15 2 0 15 2
Temps () % 10* Temps (S) % 10*
(a) Essai (J) (b) Essai (K)

FIGURE 4.24:Vérification de la prédiction da au cours du temps avec le modéle de propagation de
fissure proposé pour les essais (J) et (K).

4.5.2.3 Mesure du courant anodique local : considérations électrochimiques et fractogra-
phiques

Sur les figures 4.21(a), 4.21(b), 4.22(a) et 4.22(b), nous avons observé des pics d’intensité de
courant anodiqud ) pour chaque franchissement de palier. Ainsi I'activité électrochimique joue vrai-
semblablement un réle ici. La croissance d’une fissure d’un point de vue électrochimique est donnée
par la grandeuf\ay qui peut étre estimé en considérant que la hauteur de surface active reste constante
au cours de la propagation a l'aide des équations 4.8 et 4.9 :

M [Lgl-dt

Nay =
X7 4pF-B- hy

(4.16)
L'intégration du courant est obtenu par intégration numérique avec la méthode des trapezes.
Ici, Aay est comparé Aa (incrément de la longueur de fissure mesurélpid). Les figures 4.25(a)
et 4.25(b) montrent qu'avec respectivembypt= 0, lumet hy, = 0,08umpour les essais (J) et (K),
I'estimation deAay est en bonne adéquation avec les mesures effectuées par corrélation d’images.
On confirme donc que la dissolution reste ici localisée en pointe de fissure comme c’était le cas
précédemment en charge constante en mki@&u. Les valeurs ddw, obtenues ici sont d’ailleurs
du méme ordre de grandeur que celle obtenue lors d’'un essai a charge constante (Cf paragraphe
4.4.2, essai (I) aveby = 0,06um). Cette analyse montre egalement, que les mesures des courants
de dissolution sont dans les bons ordres de grandeur pour estimer que la propagation de fissure est
gouvernée par la dissolution électrochimique et gu’elle contribue a la fragilisation en pointe de fissure.
Les analyses fractographiques (figure 4.26) permettent de confirmer I'absence de piglres para-
sites et de corrosion prononcée sur le facies de rupture (pré-entaille, pré-fissure et fissure de CSC).
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FIGURE 4.25: Quantification électrochimique de la propagation de fissure

Ceci confirme que la repassivation est tres présente dans ce milieu. D’autre part, la rupture par CSC
est de type fragile (figure 4.26(a)). Les facies de rupture, comme pour les essais de traction lente,
présentent des zones de rupture intergranulaire (en début de propagation) puis mixte transgranulaire-
intergranulaire. Ceci est d’autant plus remarquable que pour ces essais, les échantillons sont restés
beaucoup plus longtemps en contact avec la solution agressive (environ 7h ici contre 2h30 en trac-
tion lente et milieu NaCl sur la figure 4.11(a)). Les figures 4.26(b) et 4.26(c) donnent, avec un fort
grossissement, des images de la rupture par CSC au niveau de 'amorcage. La rupture est d’abord du
type intergranulaire. Des traces de rupture transgranulaire sont déja présentes ici mais elles sont de
plus en plus accentuées lorsque la fissure croit (figures 4.26(d) et 4.26(e)). Comme pour les travaux
présentés dans la littérature [FAR 03] [FAR 04], la propagation transgranulaire apparait donc comme
le mode de fissuration principal de CSC surtout lorsque l'intensité des contraintes devient élevée. La
dissolution vient ici fragiliser les liaisons atomiques et provoquer la rupture par clivage des grains.
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FIGURE 4.26:0bservation d’'un faciés de rupture de CSC pour un essai de validation réalisé en milieu
KBr désaéré ®M (essai (J))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.6 Discussion des résultats expérimentaux obtenus

La plupart des études relatives a la fissuration par CSC présentées dans la littérature (Cf cha-
pitre 1), proposent d’évaluer la vitesse de propagation de fisdayelt) en fonction deK; avec un
ensemble de sollicitations mécaniques conventionnelles (déformation imposée, charge constante ou
traction lente) [COX 73] [WIN 05] [COX 90] [IBR 08] [SHI 08]. En revanche I'histoire de charge-
ment liee a la pre-fissuration par fatigue n’est que tres peu étudiée [HIR 85], tout comme des charge-
ments directement liésk ou a sa variationK;). La démarche expérimentale proposée ici, se veut
originale puisque nous avons été capables de maitriser avec une bonne précision la commande en
facteur d’intensité des contraintes en mode |. Nous avons ainsi pu étudier I'évolutibey dieen
fonction deK; et montrer que la variation de I'état de contrainte local en pointe de fissure, estimée par
Ky, gouverne les vitesses de fissuration par CSC. Il reste, toutefois, quelques améliorations possibles
a apporter a cette démarche expérimentale du point de vue des sollicitations mécaniques, car I'inertie
de la propagation de la fissure est encore difficilement maitrisable surtout pour les régimes 2 ou 3 de
propagation (essais de validation (J) et (K)). Pour obtenir un chemin de chargement égal au chemin
visé, il faudrait améliorer les parameétres d’asservissement des essais de CSC en tenant compte de
I'inertie des cinétiques de propagation des fissure.

Face a I'ensemble des données bibliographiques énoncées dans le premier chapitre, cette étude
expérimentale de la fissuration par CSC du Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné, a permis de re-
pondre a un certain nombre de questions. Une estimatisitu des grandeurs mécaniques au cours
du temps, permet déja de s’assurer que nous assistons bien a la propagation d’'une fissure unique
de CSC en mode I. De plus, cette caractérisation permet de renforcer les observations globales qui
avaient pu étre réalisées pour ce systeme [FAR 03] [FAR 04] sur le caractere fragile de la fissura-
tion mais aussi en termes de mesures précises et instantanées des vitesses de propagation. L'avantage
de notre approche est gu’elle permet de s’affranchir des mesures globales des vitesses de sollicita-
tion, telles qu’elles ont pu étre présentées par Fatrad [FAR 03] avec le taux de déformation)(

Nous utilisons alorslK, /dt qui quantifie directement les variations locales de I'état de contrainte en
pointe de fissure selon lesquelles différents régimes de propagation sont obtenus. Nos résultats sont
difficilement comparables d’'un point de vue quantitatif avec ceux donnés par Eara@uisque

ces derniers donnent I'évolution moyenned® dt en fonction du taux de déformation globa).(

Il faudrait alors évaluer une relation enfréssu du dispositif expérimental utilisé dans la littérature

[FAR 03] (Hounsfield tensometer) et la variation locale de I'état de contrainte en pointe de fissure
(Ki).

La plupart des résultats de propagation de fissure par CSC présentés dans la littérature (Cf chapitre
1) font intervenir une dépendance da/dt en fonction deK;. On obtient alors plusieurs régimes de
propagation avec plusieurs vitesses de propagation. L'évolutidiaté en fonction deK; montre la
présence d’'un plateau (Cf chapitre 1 paragraphe 1.2.4) que I'on peut expliquer a travers nos essais par
la dépendance directe d@/dt en fonction delK; /dt. Ce plateau est donc présent lorsque la varia-
tion de l'intensité des contraintdK /dt) reste sensiblement constante. L'avantage de cette approche
est qu’elle permet d’inclure directement les cinétiques de sollicitation (charge constante, déformation
constante, traction lente) par I'intermédiaire du paramékg/dt. Nous avons ainsi montré que la
variation de I'état de contrainte en pointe de fissure est le paramétre gouvernant la vitesse de pro-
pagation de fissure méme s'il faut atteindre un niveau d'intensité des contraintes suff$aaur
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créer des dislocations au voisinage de la pointe de fissures Datre modele la dépendancekgn
intervient alors uniquement sous la forme d’un seuil. Les vitesses de propagation obtenues dans les ré-
gimes de propagation rapides sont similaires a celles obtenues en méthandjatté(10-'m.s1)

[SER 08]. En revanche, les seuils de facteur d'intensité des contraintes otKgnugN| Pa../m) sont
supérieurs dans notre étude. Il est a noter que dans notre cas, I'effet de I'histoire de chargement issu de
la pré-fissuration par fatigue a une influence directekguifoutefois, on peut estimer en milié&laCl

queKP = 25MPa./m aors qu’en milieuKBr, K7 reste inférieur & MPa/m. Ce dernier milieu

semble donc présenter une susceptibilité équivalente au méthanol iodé pour le Zircaloy-4 puisqu’il
favorise une propagation de fissure en CSC avec des valedey' deet KP équivalentes.

La confrontation aux mesures des courants de dissolution permet de corréler les effets mécaniques
et électrochimiques. Ainsi cette étude confirme que plasticité et dissolution sont tres liées lors de la
fissuration par CSC puisque la dissolution gouverne la fissuration une fois qu’il y a émergence de
nouvelles dislocations. Nous rejoignons ici les modeles d’interaction plasticité-corrosion de Magnin
et al [MAG 96] qui montrent que la mobilité des dislocations peut étre favorisée par les activités de
dissolution en pointe de fissure, elle-méme favorisées par les dislocations.

Enfin, nous interprétons l'influence de la variation de I'état de contrainte en pointe de flgure (
sur les cinétiques de propagation, par la compétition entre dépassivation et repassivation qui gouverne
le maintien d’une activité de dissolution permanente en pointe de fissure. Nous nous appuyons ici sur
les modéles de dissolution anodique qui montrent que les cycles de rupture du film passif sont liés
a la variation de I'état mecanique en pointe fissure défini dans la littérature par la variation de la
déformation en pointe de fissure [FOR 90] [HAL 08a] [SHO 10] [LU 06] et que nous relidas a
dans notre cas. Les courants de dissolution relevés dans les essais coincident avec les variations de
longueur de fissure mesurés. C’est donc la dissolution électrochimique qui tend a fragiliser le matériau
soit directement par la quantité de métal dissous soit par des espéeces issues des réactions chimiques
venant fragiliser le matériau par adsorption en pointe de fissure.

4.7 Conclusions

Dans ce chapitre, nous avons étudié la fissuration par corrosion sous contrainte d’'un point de vue
expérimental dans le but d'identifier les synergies entre les aspects mécaniques et électrochimiques
et d’en déduire une loi de propagation de fissure. Le dispositif expérimental ainsi que les pré-requis
nécessaires aux essais de CSC ont permis de realiser des essais sur des éprouvettes pré-fissurées et
pré-oxydées autorisant donc la localisation de la dissolution en pointe d’'une fissure unique de CSC.
L'étude de ces différents facteurs a été réalisée a I'aide de I'estimation des courants de dissolution
électrochimique et des champs de déplacement pour en extraire les facteurs d’intensité des contraintes
et la taille de la fissure de CSC.

Dans un premier temps, I'étude effectuée dans le mMaCl, a permis de mettre en évidence la
fragilisation de la propagation d’'une fissure dés lors qu’on applique une polarisation a un potentiel
supérieur au potentiel de piglre. En I'absence de polarisation anodique, le mode de rupture redevient
ductile comme en milieu inerte. On observe deux régimes de propagation décrits par deux vitesses
de fissurationd; et ap). Le régime de fissuration rapidey] est obtenu pour des valeurs élevées
deK; (K; > 25MPa./m) et dekK; (sollicitation en traction lente). Le régime de fissuration len) (°
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

est, quant a lui, observé pour des valeurs faibleKdet lorsque la vitesse de sollicitation reste

faible (sollicitation a charge constante Ky constant). Les courants de dissolution mesurés ici sont
tres éleveés et les analyses fractographiques viennent confirmer que la repassivation est limitée par la
présence d’ion€l~ contribuant ainsi a la dissolution prononcée des surfaces libres créées en amont
de la pointe de la fissure.

L'étude réalisée dans le miliglBr permet de confirmer ce comportement a rupture de type fra-
gile gouverné par deux régimes de fissuration. Toutefois le régime 2 est atteint pour des valeurs plus
faibles deK; (10— 25MPa.,/m) et conduit & des vitesses de propagata) plus élevées. Les faibles
déformations mesurées par corrélation d'images confirment ici que la fissuration par CSC est encore
plus fragile. Ce milieu a également pour avantage de fournir des mesures de courants de dissolution
plus locales. On vérifie ici, avec une approche électrochimique, que les surfaces actives en pointe de
fissure sont trés localisées et donc que la repassivation des surfaces libres créées par la propagation de
la fissure, est quasiment immédiate. Pour ces deux milieux, les analyses fractographiques confirment
d’'une part, que la rupture est de type fragile transgranulaire et mixte intergranulaire-transgranulaire
respectivement pour les milied¥aCl et KBr. D’autre part les facieés de rupture confirment que la
repassivation est beaucoup plus présente en nkl@ ce qui contribue a la localisation de la disso-
lution en pointe de fissure.

L'analyse, sur 'ensemble des essais, de la dépendance de la vitesse de propdgatiref
fonction de la variation de I'état de contrainte en pointe de fissfenet clairement en évidence
I'existence de trois régimes de propagation gouvernés par des lois puissances. On introduit alors un
régime 3 qui correspond a la transition entre les régimes 1 et 2, qui apparait |Ejstéeasse une
valeur seuil K7) dépendant de I'histoire de chargement et donc de I'état de contrainte plastique en
pointe de fissure. La propagation de fissure se produit donc avec la création de nouvelles dislocations
en pointe de fissure favorisant alors les activités de dissolution électrochimiques.

Sur la base de ces observations, nous avons alors proposé un modele phénomenologique de pro-
pagation de fissure définissant ces trois régimes de propagation par des lois puissgndeoemn
vérifier sa pertinence sur un domaine d'application plus étendue, des essais spécifiques ont été réa-
lisés en utilisant une commande Knissue des mesures en temps réel par corrélation d'images. On
montre ainsi que la propagation rapide (régime 3 ou 2) en CSC est obtenue une fgisi§gpass’,
correspondant a la valeur maximaleKigorécédemment atteinte, et lorsque la vitesse de sollicitation
en pointe de fissure est suffisarie & Kp).

La dissolution électrochimique se produit lors des phases de propagation de fissure rapide en CSC
(régime 2 et 3). La propagation de fissure de type fragile s’explique certainement par la dissolution
électrochimique puisqu’on est capable de quantifier a I'aide d’une approche électrochimique, tradui-
sant le calcul du volume dissous, I'accroissement de la taille de la fissure.

Il apparait donc que la fissuration par CSC du Zircaloy-4 en milieux agueux halogéné est de type
fragile dés lors que le potentiel de polarisation appliqué est supérieur au potentiel de piglre et que
I'état de contrainte est suffisant en pointe de fissure pour générer I'apport de dislocations favorisant
une dissolution sélective. De plus la variation de I'état de contrainte en pointe de fissure doit étre
suffisamment élevée pour empécher la repassivation de stopper la propagation de la fissure.
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La corrosion sous contrainte est un phénomene de rupture fragile qui, bien qu'ayant été étudié
depuis de nombreuses années, est encore mal connu puisque de nombreux facteurs mécaniques, chi-
miques et métallurgiques rentrent en ligne de compte. De plus, la nature synergique des interactions
entre les différents paramétres rend difficile I'élaboration de modeles et d’expérimentations permet-
tant une meilleure compréhension du phénomeéne. D’autre part, la complexité de la CSC repose sur
sa forte sensibilité au systéme d’étude (métal + milieu). Nous avons choisi d’étudier la propagation
de fissures de CSC sur un systéme donné : le Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné d&Baéré (
ou NaCl). La synthése bibliographique présentée dans le premier chapitre a montré que ce systeme
posséde une forte susceptibilité a la CSC deés lors que le potentiel de polarisation appliqué est supé-
rieur au potentiel de pigQdre. Plusieurs modes de fissuration fragile (transgranulaire et intergranulaire)
sont observés. La propagation d’une fissure de CSC, définie par sa vitesse de propdgadin (
dépend a priori des activités électrochimiques de dissolution en pointe de fissure, comme le montrent
les modéles de dissolution anodique, mais également de I'état de contrainte local en pointe de fissure
(plasticité) comme le montrent les modéles d’interaction plasticité-corrosion. Nous avons alors choisi
dans cette étude de nous focaliser sur I'étude de la propagation d’une fissure en nous affranchissant
des effets d’amorcage en réalisant une pré-fissure de fatigue en milieu inerte. Le mode de fissuration
fragile observé généralement en CSC, nous montre que I'échelle macroscopique de la mécanique de
la rupture avec l'utilisation des facteurs d’intensité des contraim€gs €st représentative pour dé-
crire la propagation d’'une fissure. De plus, la variation de I'état de contrainte en pointe de fissure
(K)) est également un facteur & prendre en compte puisqu'il gouverne les cinétiques de dépassiva-
tion/repassivation et donc la vulnérabilité des surfaces vis-a-vis de la dissolution électrochimique.

Nous avons alors proposé une méthodologie d’étude reposant sur le développement d’un proto-
cole expérimental specifique pour étudier le couplage mécano-électrochimique en pointe d’une fissure
de CSC. Les mesures mécaniquasd@/dt, K, etK;) s’appuient sur I'utilisation des techniques de
corrélation d'images qui présentent comme intérét de ne pas nécessiter la mise en place d’'un appa-
reillage en contact direct avec I'échantillon a étudier. Ainsi, nous pouvons effectuer des mesures sans
perturber le systeme d’étude. Cette outil donne un ensemble d’informations extrémement riches car il
s’appuie sur I'extraction d’'une mesure de champ de déplacements. Nous avons alors utilisé les fortes
potentialités de cette méthode en I'adaptant a un probleme de mécanique de la rupture. Une base de
fonction de déplacements reposant sur le formalisme des séries de Williams permet d’Extedire
la position de la pointe de fissure avec une bonne précision. Un algorithme optimisé a alors été de-
veloppé autorisant ainsi une utilisation en temps réel pour commander des essais de propagation de
fissure en fatigue ou en CSC. Dans un premier temps, nous avons utilisé cette technique pour pro-
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duire des pré-fissures par fatigue en maitrisgntCeci nous a donc permis d’obtenir une pré-fissure
amorceée en milieu inerte avec un état de contrainte plastique en pointe de fissure maitrisé. D’un point
de vue électrochimique, il a été montré dans la littérature que, pour ce systeme d’étude, la CSC est
observée a condition que le potentiel de polarisation soit supérieur au potentiel de piglre. Nous avons
alors identifié les potentiels de piqQre pour un état de surface oxydé thermiquement ou brut. Nous
avons observé que I'oxydation protege électrochimiquement les surfaces en augmentant le potentiel
de piqdre, la résistance électrochimique et donc le pouvoir isolant de I'interface métal/milieu. En uti-
lisant une éprouvette pré-fissurée puis pré-oxydée, on contribue a protéger ses surfaces, a concentrer
I'apparition de piglres et donc 'activité électrochimique exclusivement en pointe de fissure.

L'étude expérimentale de la propagation d’'une fissure par CSC a ainsi pu étre menée pour deux
milieux aqueux halogénés désaéxCl et KBr et révele I'importance de choisir un systéeme favori-
sant les synergies entre la mécanique de la rupture et I'électrochimie. C’est ainsi que l&iBilis
révele étre le plus propice a I'étude des couplages mécano-électrochimiques puisqu’on y observe des
vitesses de propagation plus élevées avec des activités de dissolution électrochimiques plus faibles.
Une analyse fractographique associée a des mesures de champ de déformations, confirment ici que la
rupture par CSC est du type fragile intergranulaire et transgranulaire alors qu’'a I'air libre le matériau
rompt de facon totalement ductile. Nous avons pu analyser le comportement a rupture du matériau
avec I'extraction par corrélation d'images da/dt en fonction deK; et K;. Nous montrons ainsi
I'existence de plusieurs régimes de propagation principalement gouvernés par la variation de I'état de
contrainte local en pointe de fissut§ ). Les régimes de propagation de fissure rapide se produisent
une fois qu’un seuil en facteur d’intensité des contraintes est atkgintGelui-ci évolue en fonction
des contraintes maximales atteintes au cours de I'histoire de chargement et agit donc comme une
variable de mémoire de I'état de contrainte en pointe de fissure. Les courants de dissolution mesurés
associés a une modeélisation de la propagation de fissure par dissolution électrochimique, montrent que
la dissolution gouverne cette propagation. Nous avons ainsi mis en évidence l'interaction entre I'état
de contrainte en pointe de fissure et la dissolution électrochimique. L'influence de la variation de I'état
de contrainte en pointe de fissure sur les vitesses de propagation montrent que I'apport de nouvelles
dislocations doit étre plus rapide que les cinétiques de repassivation et permettre a la dissolution en
pointe de fissure, qui est I'élément moteur de la fissuration fragile par CSC, de se produire. Les syner-
gies mécano-électrochimiques de la fissuration par CSC du Zircaloy-4 en milieu agueux halogéné ont
éte identifiées comme la définition d’un état de mécanique suffisamment intense en pointe de fissure
pour que la dissolution électrochimique se produise et entraine une rupture fragile du matériau.

Perspectives de travail

Sur la base de ces résultats, nous pouvons proposer plusieurs perspectives a ces travaux de thése :
— Tout d’abord, le dispositif expérimental développé peut encore étre amélioré. Nous avons
prouvé qu’il était possible d'imposer une commande directement liée au facteur d’'intensité
des contraintes estimé par les techniques de corrélation d'images en temps réel. L'algorithme
de corrélation d'images présenté dans cette thése est déja trés performant mais on pourrait en-
core améliorer sa rapidité en utilisant un langage de programmation plus optemiahgage
C++), bien que I'utilisation conjointe de Labview et de Matlab nous a séduit par sa convivialité
lors des développements successifs que nous avons du effectuer.
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— Cette technique nous a permis d’asservir la propagatiarediasure en fonction d§ . Pour les

essais de fatigue, nous avons ainsi réussi a bien maitriser cet asservissement. En revanche, lors
des essais de CSC, les profils de chargemekt gis€s ont été moins bien respectés car I'inertie

de la propagation des fissures est plus élevée. Il faudrait donc tenir compte des régimes de
propagation identifiés en CSC pour les réglages de I'asservissement en fonction de I'ensemble
des parametres de toute la chaine d’acquisition et d’action du dispositif expérimental.

L'étude de 'amorcage d’une fissure en CSC est un challenge qui intéresse fortement le milieu
industriel puisque sa maitrise permet de garantir I'intégrité d’'une structure métallique. Ce type
d’étude mérite encore de nombreux de développements car elle est tres complexe de par les
nombreux phénomenes mécaniques mis en jeu. Elle nécessite de faire le pont entre la modé-
lisation d’'un matériau sain et continu a un matériau endommageé et discontinu présentant une
ou plusieurs fissures. Il faut donc ici utiliser une approche permettant de décrire la fissuration a
partir de la théorie de 'endommagement.

La fissuration par CSC génere bien souvent un réseau de plusieurs fissures. L'étude de la mul-
tifissuration appliquée a la CSC permettrait alors de comprendre comment les fissures peuvent
interagir entre elles et donc quantifier leur propagation respective. Il faudrait ici adapter la
technique de mesure de champ que nous avons développée pour prendre en compte plusieurs
discontinuités au sein du matériau.

Une étude a I'échelle de la microstructure a I'aide d’observations au Microscope Electronique a
Transmission est également envisageable pour mieux comprendre I'effet des dislocations dans
la propagation des fissures en CSC. Les interactions mutuelles entre mobilité des dislocations,
dissolution et adsorption d’'une espece réactionnelle intermédiaire, sont encore peu étudiées et
permettraient sans doute de comprendre de facon plus approfondie les mécanismes mis en jeu
a I'échelle micro-mécanique.

La mise en place d’un systeme permettant de découpler la sollicitation et la mesure électrochi-
mique serait une perspective intéressante a I'étude de la CSC. Il faudrait pour cela faire I'étude
dans un systéme pour lequel la CSC se produit d’elle méme. On pourrait alors utiliser la tech-
nique du bruit électrochimique qui améliorerait les possibilités d’étude électrochimique car on
pourrait faire corréler les mesures de potentiels et de courants électrochimiques.

— Une quantification plus fine des effets électrochimiques permettrait enfin de mieux comprendre

I'importance des différentes réactions qui se produisent en pointe de fissure. On pourrait alors
guantifier le role éventuel de la dissolution ou de I'adsorption sur la fragilisation du matériau.
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Annexe A

Détail de lI'interface Labview utilisée durant
la technique duLoad-Shedding

A.1 Introduction

Cette partie présente les outils développés dans le logiciel Labview qui ont permis de mettre en
place la technique expérimentalelchad-Shedding_a programme Labview a pour intérét de faciliter
la création d’'une interface qui peut étre facilement utilisable. Ici nous avons développé un environne-
ment permettant a la fois de contréler I'acquisition d'images numériques, d’utiliser les techniques de
corrélation d'images développées dans le paragraphe 2.4 et enfin de communiquer avec le contrdleur
de la machine d’essai.

A.2 Présentation de la structure du programme.

La structure d’'un programme Labview est tres visuelle car elle se présente sous la forme de dia-
grammes. On introduit alors des blocs qui correspondent a des sous-fonctions. Dans notre cas, on peut
distinguer trois principaux blocs :

— Acquisition d'images

— Corrélation d'images

— Communication des données.

La figure A.1 donne ainsi I'architecture de la programmation sous forme de diagramme dans
Labview. Chacun des blocs évolue de maniere séquentielle, c’est a dire que les fonctions successives
sont exécutées uniquement lorsque la fonction précédente est complétement réalisée. Chaque bloc
peut étre décomposé en sous-blocs :

1. Le bloc d’acquisition d'image comporte 'ensemble des fonctions permettant de commander
la caméra numérique. C’est ici que le temps d’exposition, le mode d’enclenchement (trigger,
périodique) et le gain sont réglés.

2. Le bloc de corrélation d'images comporte I'algorithme permettant 'utilisation des techniques
de corrélation d’'images dédiées a I'extractionkgeet dea en temps réel (Cf paragraphe 2.4).
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A. Détail de l'interface_abviewutilisée durant la technique dwad-Shedding

Celui-ci a été développé dans le langage de programmatiolaiddddans Labview un com-
pilateur Matlab est intégré, ce qui permet d’'inclure directement le programme dans une sous-
fonction interprétant ce langage de programmation.

3. Le bloc de communication permet de transmettre les informations issues des calculs de corré-
lation d’images vers un contrdleur. C’est grace a ce bloc que la technigueadiiShedding
va pouvoir étre utilisée pour réguler I'effort de commande de la machine de traction et imposer
une sollicitation erK. Ici en fonction des grandeuk§ et a, ce bloc calcule le parametre de
modulation de I'effort €,). Cette valeur numérique est ensuite convertie en un signal analo-
gique de type tension (810V) a l'aide d’un boitier de conversioNational— Instrumentet
peut ainsi étre traiter par le contréleur MTS commandant la machine de traction hydraulique
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FIGURE A.l: Présentation des diagrammes dans Labview

A.3 Présentation de I'interface Labview

Linterface Labview est également appelée face-avant du programme. Cette interface est facile-
ment utilisable puisqu’elle est générée dans un auto-exécutable. Elle permet de donner les valeurs
aux parametres d’entrée (figure A.2). Une partie de l'interface inclut 'ensemble des réglages relatifs
a l'acquisition d'images (temps d’exposition, mode d’enclenchement, etc...). Une autre partie inclut
'ensemble des réglages relatifs a la techniqud.dad-SheddingAinsi, le facteur d’intensité des
contraintes ciblé{, la longueur de la pré-fissure souhaitée et les propriétés élastiques du m&ériau (
etv) y sont réglables.
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FIGURE A.2: Présentation de l'interface Labview
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Annexe B

Estimation des erreurs de mesures a travers
un dioptre

B.1 Estimations des dilatations artificielles dues a la présence
d’'un dioptre

B.1.1 Présentation du probleme

Les mesures par corrélation d’'images in-situ en CSC nécessitent de réaliser une acquisition
d’'images a travers un électrolyte et une fenétre, puis d’en extraire des mesures des déplacements.
La présence d’une succession de milieux présentant des indices de réfraction différents induit la pré-
sence d’'un ou plusieurs dioptres. A chaque dioptre est associée une réfraction qui correspond a la
déviation des rayons optiques. Dans notre cas, les différents milieux sont respectivement la solution
électrolytique (solution aqueuse), la paroi vitrée et I'air pour lesquels on associe respectivement un
indice de réfractiomy, n, etns.

Lorsqu’au moins un de ces dioptres n’est pas parfaitement perpendiculaire a I'axe optique, une
déviation des rayons optiques est observée (figure B.1). Sutton [SUT 00] propose une méthode pour
estimer les déformations provoquées par la présence d'un dioptre eau/air. L'utilisation d’'une vitre
présentant des faces parfaitement paralléles n’entraine pas de déviation et seul le dioptre eau/air in-
tervient. On note, I'inclinaison de la vitre, donc du dioptre, par rapport a I'axe vertical.

On considére un obje&B de longueul;. Dans un premier temps en ne tenant pas compte des
dioptres, on détermine les rayons (fictifs) permettant de construire I'idl¥&jele AB. Ici les rayons
ne sont pas déviés mais subissent tout de méme le grandissement optique associé a I'objectif optique
représenté ici par une lentille convergente de grandissement gomautaille de I'imageA’'B’ est
alors égale @l ;.

On considére a présent 'imad@€B” de AB lorsque les rayons sont déviés par les dioptres. La
figure B.1 permet d’illustrer la construction @éB” de longueurylL,. La dilatation artificielle due a
la présence des dioptres peut s’écrire de la fagon suivante :

Y-yl Lol
Fopt = ylio L

(B.1)
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B. Estimation des erreurs de mesures a travers un dioptre

La figure B.1 montre que :

Lo =L +ASs —ASy (B.2)
Solution
électrolytique
‘Ra.yons A"
n / i i A —— Ak
A
v / /
N\
12
—ct-—7— - —-—- —>
F T
7 N "
— — _\_ — 4— —
Rayons

/ | déviés '
B 4
Paroi |

transparente

FIGURE B.1: lllustration d’'un mauvais positionnement axial du dioptre air-eau [SUT 00]

B.1.2 Introduction d’'une une vitre non parfaite

Suttonet al [SUT 00] étudient les déformation induites par la présence de dioptres dds a un li-
qguide (eau) et une vitre parfaite (paroi paralléle). Ici on se propose d’étudier le cas d’une vitre avec
un léger défaut de parallélisme. Une déviation optique supplémentaire intervient alors. On désigne
respectivement; etay, les angles d’inclinaison des faces d’entrée et de sortie de la vitre et on pose
Ao = 02 —as. La figure B.2 permet de donner les différentes notations du probleme avec les angles
de déviation successifs.

On écrit alors les lois de Snell-Descartes sur chacun des dioptres :

n1sin(81) = nzsin(6,)
{ n;sin(e:) = nzsin(uzz) (B.3)

On peut trouver une relation géométrique entre les ar@e®3; et Aa en se placant dans le
trianglel11,0 :

03— 02 =Aa (B.4)

Ainsi en combinant les équations B.3 et B.4, on obtient :

8, =sin ! {% sin (sin‘1 (E sin (A +0(1)) —Au)} (B.5)

ny n2
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FIGURE B.2: lllustration d’un défaut de planéité de la vitre séparant I'eau de l'air

Avec les notations de la figure B.2, la relation B.2 devient alors,

Lo =L1+ASig — ASiA+ASE — ASA (B.6)

Sutton et al [SUT 00] détaillent la méthode permettant d’exprifi8zg — AS;a. Avec les notations
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retenues ici, on obtient,

—tan(ay)coga1)sin(ay —01)
cog8s)
On a introduit ici la grandeuf (a1, 01). Lorsque la vitre ne posséede pas de défaut de parallélisme,

ASE — AS;a est nulle et on obtient alors I'expression de la déformation optique avec les équations
B.7etB.6:

AS]_B —AS]_A = L]_ = L]_ . f(CX]_, 91) (B.?)

QO _ —tan(a1) -coqaq)sin(ag —061)
opt cos(61)

= f(a1,01) (B.8)
Avec une vitre présentant un défaut de parallélisme, la différASge— ASa est non nulle.

ASZA = hASin(Gl — 92)
{ ASy;p = hgsin(ay —6,) (B.9)

On peut exprimer le théoréme de Thales dans le triangle formé en prolongeant les arétes de la
vitre.

hg Ls hg
D’ou H
he —ha = (Le —La) (B.11)
A
et
coga)
De plus, dang 1215 :
’ 005(93)
AT AcogAa) (B.13)
etdans 0l :
ha
-2 =tan(Aa). (B.14)
La
En combinant B.11, B.12, B.13 et B.14, on en déduit :
Ly sin(Aa) :
ASE — ASp = 1+f — . B.1
S —ASA 50583) cos(011) [14 f(ag,01)]sin(ag —62) (B.15)
Avec les equations B.8 et B.6, on obtient I'expression de la déformation opigue
sin(Aa) : 0
= 1+ f — . B.1
sopt COieS) COS((Xl) [ + (01,91)] Sln(al 92) +80pt ( 6)

156

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Estimations des dilatations artificielles dues a la présdhaedioptre

Finalementgqp est obtenue en tenant compte du défaut de parallélisme de laAdtyede I'in-
clinaison de la vitre par rapport a I'objeat{) et de I'angle d’incidencefg) qui est connu a l'aide de
'expression B.5 :

sin(Aa)
cos(sin‘1 <% sin(el)) — AG) coga)

Eopt = [1+ f(ag,81)]sin (0(1 —sin™? (2—2 sin(el)) ) +EQ -
(B.17)

L'indice de I'air n3 est pris égal a 1 et I'indice de I'eay est pris égal a, B4 qui est une valeur
relativement stable mesurée pour I'eau méme pour différents niveaux de salinité [COP 02]. Les figures
B.3(a) et B.3(a) donnent I'évolution dg: en fonction de I'angle d’inclinaison du dioptre (face
d’entrée de la vitrelr;. Différents cas de défauts de parallélishe) sont considérés. On note que
les déformations optiquesdpt) sont accentuées avec le défaut de parallélisme (augmentatiar) de
et 'augmentation dex;. La premiére figure donne le cas ou il n'y a pas de présence de liquide
(n1 = ng) alors que la deuxieme figure donne le cas de la présence du liquide.

-3

12x 10 ‘
-6-Aa =0°
10f = Ao =1°|
——Aa =2°
st —— Ao =3°|]
--Aa =4°
6,
o
o
O 4t
w
2F B
—#—Modeéle de Sutton
0 )
-2f 1
3
-4 . . . . . T . . .
-6 -4 -2 0 2 4 6 -6 -4 -2 0 2 4 6
a, (° a, (°
L) L)
(a) Non présence d’'un liquide (b) Présence d'un liquide

FIGURE B.3: Estimation des dilatations optiques,: en fonction de I'angle d'incidence,

Cette étude montre que la mesure de déformation au travers de dioptres génere des déformations
optiques artificielles. Celles-ci peuvent principalement étre dues a un défaut de parallélisme entre
la paroi séparant le milieu liquide et I'ain{) ou bien un défaut propre a la pardic). Tout le
raisonnement précédent a été réalisé en considérant une inclinaison de la vitre suivant une seule
direction @1). Lorsqu’une inclinaison quelconque existe (inclinaison de la paroi vitrée autour de
'axe x ouy en figure B.4), des déformations anisotropes optiques peuvent apparaitre.

Nous basons toute notre approche expérimentale relative a I'utilisation de la technique de corréla-
tion d’'images sur I'utilisation de deux images (non déformée et déformée) en présence d’un liquide.
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B. Estimation des erreurs de mesures a travers un dioptre

Il nous faut donc vérifier que les déplacements mesurés negerites peu perturbés pas la présence
de dioptres. Nous nous proposons ainsi dans la section suivante de mesurer les déformations optiques
dues a la présence d’un liquide.

Mouchetis

Dioptre :paroi
vitrée

Eprouvette

Objectif
<. télécentrique

FIGURE B.4: lllustration d’'un mauvais positionnement axial du dioptre air-eau

B.2 Estimation des déplacements induits par corrélation
d’'images

Afin d’estimer les différentes déformations induites par la présence de dioptres, on utilise la mé-
thode de corrélation d'images avec une base de champ de déplacements de type éléments finis (Cf
partie 2.3.2). L'image de référence correspond a la non-présence d’un liquide entre I'objet et le sys-
teme optique alors que l'image “déformée” est obtenue aprés avoir mis en place un liquide entre
I'objet et la paroi vitrée (figure B.4).

Les figures B.5(a) et B.5(b) donnent les cartes des déplacements obtenues respectivement suivant
les directionx ety et montrent que des déformations non négligeables sont présentes avec la mise en
place d’un liquide. A l'aide des figures B.6(a) et B.6(b) qui donnent respectivement les déplacements
moyens sur la directior pour le déplacemendy et moyens sur la directioppour le déplacement
Uy, on note que ces déplacements obtenus sont bien linéaires. Ainsi on obtient des déformations
homogenes suivant les directioxgty qui semblent montrer que celles-ci sont principalement dues
a la dilatation optique.

On choisit alors d’utiliser une base de champ de déplacements simplifiées permettant d’obtenir
directement les mouvements de corps rigides et les déformations homogenes :
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Estimation des déplacements induits par corrélation d'esag
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B. Estimation des erreurs de mesures a travers un dioptre

— translationsiy et Uy.

— rotationys.
— deformationgyy eteyy.
Ugx
Uty
- Ug | 10 -y 0 x|
Eyy
Exx

Les valeurs des différents degrés de liberté obtenus sont listées dans le tableau B.1.

TABLEAU B.1:Identification des degrés de liberté pour I'estimation des déformations induites par un
dioptre

Dégrés de libertg uix (pixel) | wy (pixel) Yz &x (%) | gy (%)
Valeurs estiméegy —0.62 -0.07 | -0.003| 0.13 | —057

On note que les déformations suivant les axesy (g« et €y) sont différentes et de I'ordre de
guelque %. Ainsi cette configuration expérimentale produit des déformations artificielles optiques
(€opt) @nisotropes. Il reste maintenant a vérifier que I'erreur sur I'estimation des déplacements lorsque
'acquisition de I'image de référence (éprouvette non sollicitée) et de I'image de I'éprouvette défor-
meée sont réalisées en présence d’un liquide, reste négligeable.

B.3 Estimation des mouvements de corps rigides

La premiere approche pour cette étude est d’estimer les mouvements de corps rigides en présence
ou non d’un liquide. Pour réaliser ces mesures, on utilise une éprouvette de traction dont la géométrie
a été décrite dans la partie 2.2.3. On applique alors des déplacements de corps rigides relatifs entre
I'éprouvette et le systeme optique dans le plan orthogonal a I'axe optique ¢plam@igure B.4) :

— Translation suivant I'axg (Uy)

— Translation suivant I'axg (Uy)

La méthode de mesure de champs par corrélation d’'images est utilisée pour identifier les mouve-
ments de corps rigidasy et uy (Cf partie precédente). On applique donc des déplacements de corps
rigides relatifs entre le systeme optique et I'éprouvette. Les figures B.7(a) et B.7(b) comparent les
déplacements mesurés lorsque la paire d'images nécessaires a l'identification est prise en présence
ou non de liguide. On observe trés peu de différences entre les deux estimations ce qui semble mon-
trer que pour l'identification des mouvements de corps rigides, les déformations artificielles optiques
(eopt) ONt tres peu d'influence. Il reste maintenant a verifier que les mesures des facteurs d’intensite
des contraintes lors des essais de CSC ne sont pas perturbées

160

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Influence sur la mesure des facteurs d’intensité des cotasain
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FIGURE B.7: Estimation des mouvements de corps rigides

contraintes

la mesure des facteurs d’intensité des

Nous nous proposons dans cette partie de mesurer I'erreur induite par la présence de déformations
optiques dues a la présence d’un liquide sur I'estimation des facteurs d’intensité des contraintes.
Durant les essais de CSK, est estimé par la technique de corrélation d'images réalisée sur une

paire d’images prises en présence de la solution agressive. Nous avons vu précédemment que la
mise en place d'un liquide génére une déformation anisotrope que nous avons pu quantifier. Ici nous
considérons un essai de propagation de fissure qui a été réalisé sans présence de dioptre entre I'objet
(éprouvette) et I'image (capteur CCD). Les résultats de cet essai de propagation sont présentés dans
la partie 3.3.2. La sensibilité aux déformations optiques artificielles est étudiée en venant polluer les
images (référence et déformée) a partir des champs de déplacements mesurés entre présence ou non

d’'un liquide (figures B.5(a) et B.5(a)). Les figures B.8(a) et B.8(b) montrent I'image de référence
prise dans l'air et I'image déformée artificiellement a I'aide d’'un champ de déplacement type extrait
de I'étude effectuée en partie B.2. La figure B.9(a) donne la comparaison sur I'estimat@rede
considérant d’une part des paires d’'images brutes et des paires d'images déformées artificiellement.
On ne note que peu d’écart entre les deux estimations. La figure B.9(b) montre que I'on produit une
erreur relative maximale sur I'estimation He de I'ordre de 2%. Ainsi le fait de prendre 'ensemble

des images en présence du liquide limite I'erreur d’estimatioi§, de
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B. Estimation des erreurs de mesures a travers un dioptre

(a) Image de référence prise sans (b) Image de référence déformée
dioptre artificiellement

FIGURE B.8: Image de référence initiale et déformée artificiellement pour simuler la présence d’un

dioptre
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FIGURE B.9: Estimation de I'erreur induite par la présence d’un dioptre
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Annexe C

| dentification des propriétes mecaniques

Les propriétés d’élasticité linéaire doivent étre identifiées pour utiliser les formalismes de la méca-
nique de la rupture fragile. Des essais de traction lente sont réalisés avec une vitesse conventionnelle
de déformation dé€y = up/L = 2.85-10%s71. La géométrie des éprouvette a été présentée dans
le paragraphe 2.2.3. Elles sont plates et ne présentent ici pas d’entaille. La figure C.1(a) montre la
courbe de traction donnant la contrainte estimée par la cellule d'effeftR /Sy, F valeur de I'effort
etSy section utile de I'éprouvette) en fonction de I'allongement donné par la machine(Lo). La
direction des sollicitations correspond a la direction transverse de laminage.

Pour identifier précisément les propriétés élastiques, il convient d’utiliser des mesures locales des
déformations. La méthode de corrélation d'images (présentée en partie 1.5) est utilisée pour réali-
ser ces mesures. La figure C.1(b) définit la zone d’intérét permettant d’appliquer la méthode. Les
directionsx et y sont également définies. Une base simple de champ de déplacements est utilisée
pour extraire facilement les déformations suivant les directiaty. Le champ de déplacements est
alors décomposé en utilisant les cinématiques représentatives d’'un chargement uni-axial suivant la
directiony. Ainsi cette décomposition permet d’identifier les mouvements de corps rigides comme
les translations suivant les directionsty (Uix etUyy), et la rotation autour de la directian(y). La
cinématique des déformations pour le cas d’'un chargement uni-axial suivant la digeictitit une
élongation suivant les axesty respectivement proportionnelle aux coordonneéeisy (Xexx etyeyy).
L'équation C.1 donne I'expression de la décomposition du champ de déplacements choisie :

Utx

Uty
|| |10 -y O0Xx

Eyy

Exx

Cette base de champs de déplacements est implémentée dans la méthode de corrélation d'images
ce qui permet d’extraire directement les différents degres de likdigd Ly, V-, £xx €t€yy). On désigne
cette méthode de corrélation d’images utilisant une base simple de champ de déplacg+Deg)s (
Au cours de I'essai de traction, on réalise plusieurs acquisitions d’images successives correspondant
chacune a une contrainte donnée.

La figure C.2(a) donne la courbe de traction dans le domaine élastique déterminée a partir des
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C. Identification des propriétés mécaniques
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FIGURE C.1: Mise en place des mesures de corrélation d'image pour un essai de traction lente

mesures locales des déformations. La contrainteF /S est déduite de la valeur d’effort délivrée

par la cellule de force. On note que les déformations sont bien moins importantes que celles données
par une approche globale. Lintérét de cette méthode est de s’affranchir des mesures de la rigidité
de la machine de traction et des effets néfastes des glissements des éprouvettes dans les mors. On
note une dépendance linéaire entret ey, pour des valeurs des déformations inférieureSazn 3.

Pour des déformations plus élevés les non-linéarités plastigues commencent a apparaitre. Le module
d’élasticité est estimé en effectuant une régression linéaire de cette courbe pour des déformations
comprises entre :.0- 103 > §; > 2.5-103,

Pour chaque image, on détermiyg en fonction deeyy. La figure C.2(b) donne I'évolution de la
deformatioreyy en fonction deyy permettant I'identification du coefficient de Poisson. Le coefficient
de poissony) est identifié en effectuant une régression linéaire de cette courbe pour des déformations
comprise entre : 0-103>¢e=u/Lp>2,5-10"3.

Toutefois cette méthode peut étre sensible au bruit notamment pour des niveaux de déformations
assez faibles. Une méthode mixte entre calcul mécanique et calcul de corrélation d'images peut étre
utilisée pour réduire cette sensibilité [LEC 09] [RET 10a]. Cette méthode, apj@é®é&viechanical
Image Correlation), se base sur la minimisation d’'une fonction colt permettant d’extraire directement
les parametres de la loi de comportement mécanique a identifier reposant sur différents pafametres
L'équation C.2 définit le probleme de minimisation avec cette méthode,

A= Argmin [ [f (x) g (x+u(xp))d2 (€2)

Dans cette formulation, le déplacemergst celui estimé par un calcul mécanique utilisant une loi
de comportement paramétrée par les coeffici@r(isi élasticité linéaire isotrope). Un calcul éléments
finis en contraintes planes est mis en place sur un maillage de quadrangles 2@ di2ments (figure
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FIGURE C.2: Identification de la loi de comportement linéaire élastique a partir des mesures locales
de déformation sur un essai de traction lente

C.3).

Les grandeurs estimées a l'aide de ces deux méth8des{etMIC) sont données dans le tableau
C.1 avec les écarts types correspondant a chague méthode. On que les valeurs obtenues sont assez
proches selon la méthode utilisée et la méthode régulakié€epermet de limiter les incertitudes
d’identification.

TABLEAU C.1: Identification des parametres matériaux €élastiques linéaires du Zircaloy-4 dans la
direction transverse

| Méthode | E(GPa)| v |
S-DIC (+0,69GP3) || 93,36 | 0,35
MIC (+0,01) 9255 | 0,37
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C. Identification des propriétés mécaniques
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FIGURE C.3: Définition du maillage et de la zone d’intérét pour I'identification utilisant la méthode
MIC
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RESUME : La corrosion sous contrainte (CSC) est un phénomeéne synergique d’endommagement qui résulte d’un proces-

sus de corrosion (dissolution, adsorption) et d’'une rupture mécanique (fissuration). Les mécanismes de couplage
électrochimique en pointe de fissure nécessaires a la compréhension du phénomene sont encore mal connus puisqu’ils
du systeme d’étude (métal/milieu agressif) et font intervenir de nombreux facteurs mécaniques et électrochimiques. D

mécano
dépend
ANs cette

thése, nous nous proposons d’étudier les interactions réciproques entre la dissolution et I'état de contrainte mécanique|en point
de fissure (facteurs d’intensité des contraintes) pour le cas du Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné. Un protocole expgrimenta

spécifique est mis en place afin d’étudier précisément la propagation de fissures par CSC en maitrisant I'histoire de ch
et la vitesse de sollicitation mécanique. Des techniques de corrélations d’'images sont développées dans le but d’identifi

argemer
or les fac

teurs d'intensité des contraintes et d’estimer la longueur de fissure en temps réel. Ainsi des essais originaux de CSC, permettar
d’'imposer les facteurs d’intensité en pointe de fissure, sont conduits et les résultats montrent alors clairement les effets syner

giques entre I'évolution des mesures mécaniques et des courants de dissolution. D’autre part, I'existence d’un facteur d

intensité

des contraintes seuil de propagation en CSC, présentant une forte dépendance a I'histoire de chargement et a la variation de I'ét
de contrainte locale en pointe de fissure (variation des facteurs d’intensité des contraintes), est mise en évidence. Enfin sur ;

base des résultats expérimentaux, un modeéle de loi de propagation de fissure en CSC est proposé.
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