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_Caractérisation du couplage mécano-€électrochimique lorde la
Fissuration assistée par Corrosion Sous Contrainte - cas dircaloy-
4 en milieu aqueux halogéné

La corrosion sous contrainte (CSC) est un phénomene syuergiendommagement qui résulte
d’'un processus de corrosion (dissolution, adsorption)jwetedrupture mécanique (fissuration). Les
mécanismes de couplage mécano-électrochimique en parfissdire nécessaires a la compréhen-
sion du phénomene sont encore mal connus puisqu’ils dépeddesysteme d’étude (métal/milieu
agressif) et font intervenir de nombreux facteurs mécast électrochimiques. Dans cette thése,
nous nous proposons d’étudier les interactions récipmguee la dissolution et I'état de contrainte
meécanique en pointe de fissure (facteurs d’intensité desaiotes) pour le cas du Zircaloy-4 en
milieu aqueux halogéné. Un protocole expérimental spéfigst mis en place afin d’étudier pré-
cisément la propagation de fissures par CSC en maitrisastdife de chargement et la vitesse de
sollicitation mécanique. Des techniques de corrélatidinsadjes sont développées dans le but d’iden-
tifier les facteurs d’intensité des contraintes et d’estilmdongueur de fissure en temps réel. Ainsi
des essais originaux de CSC, permettant d'imposer lesui@ctéintensité en pointe de fissure, sont
conduits et les résultats montrent alors clairement lestefynergiques entre I'évolution des me-
sures mécaniques et des courants de dissolution. D’autrd’@&istence d’'un facteur d’intensité des
contraintes seuil de propagation en CSC, présentant uteedépendance a I'histoire de chargement
et a la variation de I'état de contrainte locale en pointe si&ufie (variation des facteurs d’intensité
des contraintes), est mise en évidence. Enfin sur la basesi@sats experimentaux, un modele de
loi de propagation de fissure en CSC est propose.

M OTS CLES: Corrosion Sous Contrainte, Zircaloy-4, Corrélation d’gaa, Séries de Williams,
Mesure de courants de dissolution, loi de propagationfipsération par fatigue, Load-Shedding.
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Introduction Générale

Cette thése a été réalisée au sein de deux laboratoiresMi8A tle 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 laboesdatériaux : Ingénierie et Science
(MATEIS). Le principal objectif de cette thése est I'étude @buplage mécano-électrochimique en
pointe de fissure de corrosion sous contrainte (CSC) au deusa propagation.

Corrosion sous contrainte

La corrosion sous contrainte (CSC) résulte d’'un procesgusrgique entre la corrosion et une
sollicitation mécanique qui conduit a la formation (amg&gad’'une ou plusieurs fissures de type
fragile et a leur propagation. Bien que I'on cherche sougetmprendre et a maitriser 'amorcage
des fissures de CSC pour garantir I'intégrité d’'une strigctlétude de leur propagation est égale-
ment essentielle pour comprendre les mécanismes mis eh $guder des accidents potentiels. La
cinétique de développement de ce mode de dégradation cargeend du matériau, de I'environ-
nement agressif et des sollicitations mécaniques misesteLq diversité des différents parametres
rend difficile I'étude d’un point de vue “universel”. Il corant alors de choisir un systeme d’étude
(matériau et milieu donné) en fonction d’'une problématigpécifique qui peut étre définie a partir
d’'un contexte industriel et/ou scientifique. La détermimatde lois de propagation de fissure doit
permettre d’estimer l'influence mutuelle de la mécaniquaeda chimie pour un systéme donné.

Contexte industriel

La corrosion sous contrainte est un probléme critique pmdustrie car elle peut conduire a la
rupture rapide de structures métalliques. Ce phénomeéaetafpar exemple les structures naturel-
lement en contact avec des milieux agressifs tels que lesuximarins. Il peut également affecter
des structures sollicitées en présence de solutions chésiagressives (industrie pétrochimique, pé-
troliere, gaziére, nucléaire,...). Généralement la CSMleservée pour les matériaux passivables.
L'agressivité peut provenir du milieu lui-méme ou bien dats polluants introduits accidentelle-
ment. La sollicitation mécanique peut étre due a la présda@®ntraintes résiduelles dans les struc-
tures (processus de fabrication et d’assemblage) ou toyieiment a des contraintes de service qui
peuvent apparaitre en phase de fonctionnement (effortrdgote dilatation thermiques, efforts de
contacts, etc...).

Des ruptures brutales par CSC peuvent avoir de lourdes goesées humaines, environnemen-
tales et financieres. Le contrble des fissures de CSC petectigdr par des méthodes non destruc-
tives (contréle par ultrasons) directement sur des iratals industrielles. Bien que ce genre de
meéthode soit trés performant, les modes de défaillancadbgmsouvent imprévisibles ou localisés
sur des zones difficilement accessibles. Ainsi la comprEibarde la CSC nécessite le développe-
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ment d’études scientifiques permettant des caractémsatrpérimentales et le développement de
modeles. Tout ceci dans le but de prévoir 'amorcage et |lpgation de fissures de CSC.

Contexte scientifique

La CSC a déja été largement étudiée par la communauté $igeatiCe phénomene étant tres
complexe, les diverses recherches s’accordent a dire egt'illifficile de donner une théorie uni-
verselle pour modéliser ce probleme. Ainsi généralemestétudes sont menées pour un matériau
spécifique et un milieu donnés. Bien souvent des modelepsmmbsés pour quantifier la propagation
des fissures en fonction de grandeurs mécaniques globatgsgiote et déformation globales).

Ce sujet de thése s’appuie sur les compétences de deuxttalesd aMCoSet MATEIS pour
développer une étude permettant de mieux comprendre l@pteére de fissuration par CSC.

L'équipe “intégrité des structures sous sollicitations@xes” du laboratoireAMCOSest spécia-
lisée dans I'étude de la rupture des structures. Génératdamdifférents sujets de recherche traités
portent sur des études expérimentales et numériques ntegoilrés souvent les études expérimen-
tales permettent d’alimenter en données les modeles nguesrdéveloppés au sein du laboratoire.
Parmi ces différents modeles numériques, on peut retexigleloppement de la méthode des élé-
ments finis étendus<¢FEM) qui a fait I'objet de nombreuses theses ces derniéres amodamment
sur des problémes de propagation de fissure en dynamique(QB&T[MEN 07] et [GRE 08]. Dans
ces études la méthode de corrélation d’images a égalenéautil&tée d’'un point de vue expérimental
pour étudier la propagation des fissures.

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

L'équipe “Corrosion et Ingénierie des Surfaces” du labmiratMATEIS développe des recherches
axées sur I'approche globale de la lutte et la préventiotreda corrosion. Les travaux mis en ceuvre
interviennent sur les différentes étapes de conceptiompa®hiits, du choix des matériaux jusqu’'a
la mise en ceuvre des dispositifs. Compte tenu de I'approkehi@isciplinaire qu’impose cette thé-
matique, I'équipe CorrlS articule ses actions autour dais #léments fondamentaux qui président
aux meécanismes de corrosion : le matériau, la surface etlieunia démarche généralement sui-
vie dans les travaux de recherche s’articule sur une étuélegohénologique destinée a identifier et
comprendre les mécanismes mis en jeu pendant la dissol@ms ces conditions, les études portent
surtout sur I'analyse du comportement électrochimiquesystsemes étudiés. Au-dela des travaux
concernant I'étude des mécanismes, I'équipe dévelopse @es outils susceptibles d’assurer le mo-
nitoring de la corrosion, principalement le suivi des itlateons par Emission Acoustique. Parmi les
différents mécanismes et modes de corrosion étudiés, laston assistée mécaniquement, en parti-
culier la Corrosion Sous Contrainte, fait I'objet de nomlxé&avaux, notamment en ce qui concerne
la CSC des alliages de zirconium en milieu halogéné [FRESHY 10][FRA 11][FRA 12]. Les mé-
canismes liés aux différentes phases de fissuration (digswoladsorption, glissements, déformation
plastique...), ainsi que les parametres discriminantsdgssant (distribution des contraintes rési-
duelles, irradiation, incompatibilités de déformatiomigra grain...) sont ainsi étudiés d’'un point de
vue chimique et métallurgique, en vue de proposer des loé&igues de propagation des fissures. Les
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moyens de caractérisation disponibles au laboratoire MB®6nNt ainsi largement mis [Juvre pour
répondre a ces objectifs (méthodes électrochimiquescisations mécaniques, émission acoustique,
MEB, MET, DRX, EDS...).

Objectifs
Le principal objectif de cette thése est de développer wmegbermettant de mieux comprendre
les mécanismes de la corrosion sous contrainte. Cette &pdee sur I'estimation de l'interaction
réciprogue de I'électrochimie et de la mécanique de la negdtus de la propagation de fissures par
CSC. Pour remplir cet objectif difféerentes étapes sontsegiees. Elles consistent a :
— définir un systeme d’étude
— développer un dispositif et une procédure expérimenpaieiique de CSC,
— concentrer I'étude sur la phase de propagation en CSC,
— identifier les conditions électrochimiques a mettre enrespaur 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 irgeir des paramétres mécaniques et
électrochimiques.

Plan

Dans un premier temps, une revue bibliographique permetétiridun systeme d’étude pour
I'étude de la CSC. Le systeme défini doit entrainer des phénofagies représentatives de la propa-
gation de fissure par CSC mais doit également permettre ude ébmmode du couplage mécano-
électrochimique en pointe de fissure. Le deuxiéme chapétailte les développements des tech-
nigues expérimentales permettant I'étude de la CSC. Leslalgyements des techniques de corréla-
tion d’images permettant une application aux problemessderation y sont explicités. Le troisieme
chapitre permet de mettre en place les pré-requis nécessda définition d’un protocole expérimen-
tal spécifique a I'étude de la CSC. La phase d’amorcage desdsssen milieu inerte est présentée tout
comme la mise en place des conditions électrochimiquessaéites aux essais de CSC. Enfin une
derniére partie présente les principaux résultats dessedsaCSC qui permet I'établissement d’'un
modeéle phénoménologique de loi de propagation de fissurdg@eystéme d’'étude choisi. De |a, une
discussion sur les différents parametres influencant la €&$@roposée.
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1. Synthese bibliographique

1.1 Introduction

Ce chapitre présente une synthése de I'état de I'art susslarfiSon par corrosion sous contrainte
(CSC). Dans un premier temps, les bases élémentaires agesssla compréhension du phénoméne,
incluant la phénoménologie et I'ensemble des facteurs mjsig sont décrites. Dans une deuxieme
partie, les techniques expérimentales de sollicitationanigue et par corrosion disponibles et ha-
bituellement utilisées pour étudier la CSC sont exposééssetitées. Une troisieme partie permet
de décrire le cas de la CSC du Zircaloy-4 en milieu aqueuxgéalé et de montrer que ce systeme
posséde un grand intérét pour une étude du couplage mékatmeéhimique en pointe de fissure.
Les techniques de corrélation d’'images ainsi que leursdgpotentialités pour I'étude de la CSC
sont présentées dans une quatrieme partie. La conclusioetigerevue bibliographique permet de
préciser et de justifier la démarche d’étude globale retelans cette these.

1.2 Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

1.2.1 Présentation

La fissuration par corrosion sous contrainte (CSC en frama#tress Corrosion CrackingSCC
en anglais) est un phénomene qui peut conduire a la ruinergigses sous l'action conjointe et
synergique de la corrosion et d’une sollicitation mécaeidLles deux facteurs ne conduisent généra-
lement pas a la rupture du matériau s'ils sont présentsédaat. Ce phénomene fait partie des pro-
cessus de fissuration assistée par I'environnentamtifonnement Assisted CrackingAC) avec la
fatigue-corrosion ou encore la fragilisation par I’hydeog. 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 présantnde durant les périodes de mous-
son [SHI 08], c’est & dire au contact d’'un environnementasifr Durant le 26Me siécle, la CSC a
été particulierement étudiée a partir des années 40 aygmorade la théorie de la mécanique de la
rupture favorisant la compréhension des différents psased’ordre mécanique mis en jeu.

Malgré de nombreuses tentatives, il reste cependant Gfficélaborer une théorie universelle
permettant de modéliser ce phénomene [CZI 06] [FOR 90]. €«ail’autant plus vrai, que selon les
couples matériau/solution mis en jeu, les mécanismes ék&mes peuvent étre tres différents.

La plupart des travaux relatifs a la CSC utilisent la vitedsg@ropagation de fissur%fo comme
principale grandeur d’intérét. De part la nature synergide ce phénomene, des dépendances a un
certain nombre de facteurs électrochimiquey €t mécaniqueso(’) sont mis en évidence dans les
modeles de propagation de fissure [GAL 96] [LU 06] [HAL 08b{JR 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 vdets propagatio%% La 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'évolutianelfissure sous I'effet d’une sollici-
tation mécanique. Une approche énergétique permet engrbeni de définir les principes généraux
de cette théorie. Nous donnerons ensuite quelques dékitfs a la théorie de la mécanique de la
rupture fragile qui est généralement utilisée pour I'étddéa fissuration en CSC.

1.2.2.1 Approche énergétique

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

dWot + dWeiss = 0. (1.2)
La variation de I'énergie de dissipation induite par la tis¥ad’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 créationednouvelle
surfacedS Le taux de restitution d’énergie est défini par :

MWt

oS

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

G=— (1.4)

dV\lot = dV\eef + d\Next- (1-5)

C’est a partir de cette approche que I'on peut définir un reritke propagation de fissure. D’un
point de vue énergétique, une fissure peut se propager etaquantité d’énergie disponible dans
la structure est au moins égale a I'énergie qui serait liokmes 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 daitation d’énergie G) qui peut s’avérer
complexe a mettre en place dans bien des cas [DEL 85]. C’'&stpproche globale qui peut étre
utilisée en présence de non-linéarités telles que la piastLa théorie de la rupture fragile dérive de
cette approche et s’applique a la mécanique linéaire @lastiC’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’intengé des contraintes

Dans la théorie de la rupture fragile, on définit trois modesugture (figure 1.1) : un mode d’ou-
verture (), et deux modes de glissemeht €t1l1). La répartition des contraintes au voisinage de
la pointe de fissure détermine la stabilité vis a vis de la @gation. En considérant la mécanique li-
néaire élastique et la singularité géométrique en poink filssure, une contrainte singuliére apparait.
On introduit alors les facteurs d’intensité des contrar{fe Cs) pour chacun des modes de rupture
(K, Ky etKy;) qui permettent de quantifier cette singularité et le corgment mécanique locale
en pointe de fissure. Les composantes du tenseur des cteggrainvoisinage de la pointe de fissure
s’écrivent alors sous la forme de I'équation 1.6 [IRW 57] sléa systéeme de coordonnées polaires
prenant pour origine la pointe de la fissure (figure 1.2) :

oij = j—ﬁ £ (r,6) (L.6)

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

/_\
=
<
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 ruptwe fragile

L'utilisation des facteurs d’intensité des contraintesffg’ctue dans le cadre de la mécanique de la
rupture fragile. Cependant pour les matériaux métalligiaesingularité des contraintes est tronquée
a cause de la plasticité confinées en pointe de la fissure. Be K etK;; négligeables devant
K)) et en considérant simplement un comportement plastiqdaipp@n 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 critere de plasticité aeMises (figure 1.3). Son estimation est
donnée par I'équation 1.7 en mode | et en conditions de dotggaplanes [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 paritesdire

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

Fissure
Pointe de fissure

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

Les facteurs d’intensité des contraintes peuvent étre @opour une fissure débouchante dans
un milieu fini en modd par une formule analytique standard dépendant de la coterde 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) - oy (1.8)

Cette formule est valable pour la théorie de la rupture feagionc en cas d’absence de plasticité.
Irwin [IRW 60] et Tay [TAY 95] proposent de la modifier en codérant que le facteur d’intensité des
contraintes est corrigé par un incrément de longueur daégsuivalent a la taille de zone plastique
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1. Synthese bibliographique

rp. Les facteurs d'intensité des contraintes peuvent étiesrali taux de restitution d’eénergie comme
par exemple en déformations planes :

1—v?
E
Les grandeur& et i sont ici respectivement les modules d’élasticité et dal@saent du mate-
riau. Ainsi les critéres de propagation de fissure préselatés la partie 1.2.2.1 peuvent étre appliqués
a la théorie de la rupture fragile lorsque la plasticitégesifisamment 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 propagatimsdee sont construits. Cette théorie
peut étre appliquée en dynamique, en fatigue [BUI 06] ou ki@ns le cas de la CSC [SHO 10]
[LU 06].

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

Bilan

Parmi les parameéetres mécaniques influerss),(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 loesig mode d’ouverture es
pré-dominant et ainsi définir des critéres de propagatiorCE&C,K; est habituel-
lement utilisé dans les lois de propagation car les ruptobsgrvées sont majori
tairement fragiles méme s’il faut veiller a ce que les défations plastiques reste
suffisamment confinées en pointe de fissure pour utilisee egipproche. De plus

en pointe de fissure de CSC, les réactions chimiques peutrerg@uvernées pa
des variations d'ouverture des lévres de la fissure ou paefgence de bandes d
glissement. Ainsi, la variation d§ (K;) est aussi un parameétre essentiel a prenfire
en compte.

1.2.3 Quelques éléments d’électrochimie appliqués a la carsion

La corrosion résulte d’un processus de réactions éledtrighes entre un métal (électrode) et
une solution aqueuse (électrolyte). Les réactions medtejgu un couple oxydant/réducteur impliqué
dans une ou plusieurs réactions de réduction (cathodigte&xydation (dissolution anodique). Le
premier type de réaction consomme des électrensour produire une espece réduite alors que le
deuxieéme type libére des ions du métal que I'on appelle raté produit des électrons (équations
1.11)

_ cathodique,
Ox+ze 1009 Red

Red®™ 9" 0x + z&~ (1.11)

10

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



Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

1.2.3.1 Corrosion généralisée

La corrosion généralisée est la forme la plus classiquemesion. Elle se traduit par un processus
électrochimique élémentaire qui se produit uniformémantuse surface considérée. Les cinétiques
des réactions impliquées peuvent étre exprimées par koretde Butler Volmer (équation 1.12). La
densité de couranf) est égale a la contribution de la densité de courant anegig(oxydation) et
cathodiqugj¢ (réduction),

j=lJa—jc=2zF {ka' [ag)] exp(zol(;n) —ke - [ag] exp(%) } : (1.12)

Les grandeur$a] et [ac] désignent respectivement les activités du réducteur éoxgdant ; les
coefficientsky etk; respectivement les constantes cinétiques anodiqueshediaities ; le coefficient
z correspond au nombre d’électrons intervenant dans laioéadt est 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 équilibiétique, les courantg et j; sont égaux
et le courant globaj est nul.

1.2.3.2 Corrosion localisée par pigQre

Le phénomene de piquration est un phénomene de corrosialiske qui apparait pour les ma-
tériaux passivés. La réaction de dissolution [GAL 05] secenitre alors a I'endroit ou le film passif
protecteur se rompt sous lI'action d’'un agent agressif (sougtes ions halogénures) ou d’une solli-
citation mécanique, alors que la réaction cathodique sgugreur les surfaces métalliques externes.
Les cations métalliques produits localement dans la pigéaralissolution anodique sont hydrolysés
ce qui s’accompagne d’une chute du pH et d’'une augmenta¢idencbncentration en anions pouvant
empécher la repassivation [BER 02]. On définit le potentgbidiire €,) comme le potentiel au dela
duquel la corrosion par pigUre apparait. En dessous de eatmlf le métal reste passif.

Pour caractériser la résistance d’une surface vis a visdaritasion par piqQre, des études poten-
tiodynamiques sont généralement réalisées [GAR 88] [PALGAL 90]. Un potentiel est appliqué
a un échantillon métallique en contact avec la solution. @yneente progressivement ce potentiel et
on suit I'évolution du couranj (courant d’oxydation initial, figure 1.4). Lamorcage declarrosion
par piqlres se caractéerise par une hausse soudaine dutqoowanin potentiel qui correspond=,.
Selon Pourbaix [POU 70], une fois qu’une piglre apparaitmmén faisant décroitre le potentiel de
polarisation, le courant ne décroit pas immédiatemeraull passer en dessous d’'un potentiel donné
(er, potentiel de repassivation) pour que le courant diminueu/@au. Ainsi pour identifier le poten-
tiel de repassivation, on diminue le potentiel de polaidsgjusqu’a observer une baisse soudaine du
courant de dissolution puis sa stabilisation. La compareéntre le courant de passivation et d’oxy-
dation donne la nature résistive du film passif reproduieapepassivation. La figure 1.4 présente
les deux cas possibles. La courbe en pointillé donne le cds oourant de repassivation est plus
élevé que le courant d’oxydation initial malgré la reforimoatdu film passif. Par conséquent le film
est moins protecteur qu’initialement. La courbe de repatish en trait plein donne le cas ou le cou-
rant de repassivation est égal ou inférieur au courant diatign initial. Dans ce cas, le film passif
reformé est au moins aussi protecteur qu’initialementteethnique est trés utile pour qualifier la
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1. Synthese bibliographique

résistance d’'un métal vis a vis de la piquration et sa stéallins un milieu donné. Lamorcage de la
CSC est bien souvent lié a ce phénomeéne de corrosion paediBA 00] [GAL 90] [FAR 03]. Son
caractéere local est ainsi également lié a la présence dinmpéksif en surface du métal et 'amorcage
du phénomene résulte de la rupture de ce film sous I'actiomajent agressif.

A

Courant | (A)

Potentiel (V)

FIGURE 1.4: Courbe de polarisation cyclique classique montrant lesrg@lis de piglregy) et de
repassivatione,)

Bilan

Parmi les parameétres électrochimiques influegt$, (e courant de dissolution)
est donc essentiel car il permet de quantifier la cinétiqueédetion et donc la
guantité de métal dissous. Dans le cas de la CSC, c’est la@elescourant locale
gu'’il faudra prendre en compte, puisque la dissolution esalisée et fait suite &
la rupture du film passif. Cette localisation de la dissoluttant bien souvent lié
a 'amorcage de piqdres, il conviendra également de bientifter la valeur du
potentiel de piglregp) dans les systemes étudiés.

1.2.4 Phénoménologie

La CSC est un phénomene complexe a étudier car beaucoupelerfamécaniques et chimiques,
mais également métallurgiques doivent étre pris en cory@e.approches phénoménologiques sont
utiles pour étudier les aspects globaux des phénomeéenestgragissent. Généralement, les fissures

12
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

de CSC se propagent suivant plusieurs régimes en fonctidimtensité des contraintes, pour les-
quels les vitesses de propagation de fisstiegdt) 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 expérimemale 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 conditieasadhimiques (durée d’incubation)
sont réunies pour provoquer la corrosion localisée. De [AUGSC apparait pour des milieux qui sont
a priori peu ou non agressif pour le matériau en 'absencedgainte. Ainsi la contrainte appliquée
a un réle important sur I'amorcage, qui peut étre provoqué’phtention d’'un niveau d’intensité
des contraintes seuil en CS&fsc) provoquant la rupture du film passif protecteur. Cette phas
d’amorcage correspond au régimde la figure 1.5(a) et, a ce stade, la vitesse de propagatpmmdé
beaucoup d&;.

Apres cette phase, on observe généralement un plateau, quasnplateau, pour lequel la dé-
pendance dea/dt a K, est moins marquée. Ce régime existe pour un certain nombsgstémes
sensibles a la CSC, pour lesquels les vitesses de propagatiplateau peuvent avoir des ordres de
grandeur trés différents (I8' & 10°°m-s~1). On peut citer les exemples des aciers & haute résis-
tance en solution aqueuse [PAR 75], des aciers inoxydahleslation aqueuse a haute température
[SAI 01] [SHO 10], des alliages a base nickel en milieu prim@LAG 09], du Zircaloy-4 en milieux
agueux halogénés [COX 90] [FAR 03].

Enfin un dernier régime est parfois observé. Il corresporalghbse finale de propagation ou la
vitesse de fissuration redevient largement dépendantectiufad’intensité des contraintes jusqu’a
atteindre la rupture final&(c).

La fissuration est globalement d’aspect fragile méme paaingdériaux ductiles comme les aciers
inoxydables [DES 90] ou les alliages de zirconium [SER O&RAFL1]. La fissuration peut étre in-
tergranulaire (propagation le long des joints de graimapndgranulaire (propagation a travers les
grains) ou mixte. La rupture intergranulaire est souvesbeige a la dissolution préférentielle au
niveau des joints de grain; la propagation transgranufaigeente quant a elle un caractére plus fra-
gile [TUR 93]. Dans certains cas (Zircaloy en solution haloge voir section 1.4), des vitesses de
propagation plus élevées sont mesurées durant la phasepmbgption transgranulaire [FAR 04].

La détermination d&csc est généralement délicate. L'expérience montre que lesemppture
(t¢) est d’autant plus petit que la contrainte est élevée. Ainsr détermineKcsc, plusieurs essais
sont nécessaires. Pour chacun d’eux, on applique une \valgale deK, (Klo). 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 l#eua seuil deK; (Kicsc) correspondant a
'asymptote horizontale de la courbe. Cette technique pewerer relativement longue a mettre en
place étant donné le nombre conséquent d’essais a rédlisaredurées respectives [BAY 96].

La phase d’amorcage est complexe a étudier car il est difiicdppliquer directement la théorie
de la mécanique de la rupture. Il convient mieux d’'étudi¢tiegghase avec des modeles d’endomma-
gement. La derniere phase de propagation ductile est dénénat trés peu étudiée de par l'intensité
des déformations plastiques présentes.

Il convient de noter que dans ce genre d'étude, les vitessebatgement) ne sont générale-
ment pas prise en compte sur I'estimatiorddedt. 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 paramétre durgnbjegation des fissures de CSC.

K 0
d a I A
7. A
dt K
a IC
| Kicsc
KICSC \<IC I
(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 prtipagan CSC

1.2.5 Modélisation de la CSC

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

— Dissolution anodique en pointe de fissure et rupture de filssifs.

— Interaction plasticité-corrosion.

— Mobilité des surfaces.

— Fragilisation par adsorption.

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

1.2.5.1 Modeles de dissolution anodique

Les modeéles de dissolution anodique (appelés communé&igtissolution mode)ont été in-
troduits principalement par Ford [FOR 90]. lls permettemtécrire le phénomeéne de fissuration par
CSC comme la compétition entre dissolution et passivatiopaente de fissure. La vitesse de propa-
gation de la fissured@/dt) est gouvernée par la densité de courant de dissolution'¢aydhtion) j
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 (1.13)

M est la masse molaire de I'espece dissomte,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 dalmeétj* et de la grandeur
d’activationA* qui est égale a 1 lorsque la surface en pointe de fissure ept&mment active (pas de
présence de film passif) et est égale a 0 lorsque le film pagstifisamment isolant pour empécher
tout échange électrique [HAL 08a] :

j=j"A" (1.14)

La grandeuA* est gouvernée par la cinétique de formation et de rupturdrdypfissif reposant

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

— La premiere étape correspond a la formation d’un film pamsifles levres de la fissure (a).
Durant cette phase, la croissance du film passif contribliscdement électrique des surfaces
d’échange. Le courant de dissolution diminue car le film jpassit en fonction du temps. Une
loi de diminution exponentielle du courant est généraldrperposée :

j = kgt (1.15)

ou ky est le coefficient de décroissance du courant de dissolatiom’exposant décrivant sa
décroissance exponentielle [LU 06]. La figure 1.6(b) doralkute d’'une évolution typique du
courant pour le domaine (a). Des modéles d’évolution dedfisité du courant d’oxydation en
loi puissance durant cette phase ont été proposés par FORI 9B] puis repris par Shogt al
[PEN 04] [LU 06] [SHO 10].

— Le film passif croit jusqu’a rompre pour une déformationwgture critique atteintee¢ phase
(b)). Le temps <) qu'il faut pour rompre le film est déduit simplement de leesie de défor-
mation en pointe de fissueg; (relation 1.16) :

T=¢f/€x (1.16)

— Lorsque le film rompt, la surface est mise a nu et la dissiutist favorisée. Le courant de
dissolution devient alors maximal et égal¢ g phase (c)).
— Dans ce modéele, on considére alors qu’une fois rompu, le dé@nmeforme immédiatement
(phase (d)) et le courant de dissolution redécroit a nouveau
Ainsi la vitesse de fissuration peut étre estimée par le tdlcaourant de dissolution moyen en
pointe de fissure par I'application de la loi de Faraday (&godl.17) dans laquelle le paramefe
est dépendant du rappégt et de I'intégrale dg(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 parameétre impor-
tant dans ce modele. Shefi al[LU 06] utilisent les champs HRR (Hutchinson, Rice and Rgsen)
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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 dlip dissolution modgFOR 90][SHO 10] [LU 06]

pour exprimer cette quantité (équation 1.18) et montreiigudépend d’un certain nombre de para-
metres tels que des termes décrivant la plasticite (liméksticiteoy, coefficient 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 négligeantféts dekK;, on obtient une équation

donnant I'expression d% Dans de nombreux cas, on obtient une vitesse de fissuratilanfdrme :

da— k- gg. (1.19)

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

Ce modele a cependant parfois été contesté. Gutman [GUEMEtrinsi en cause la non prise en
compte de la contrainte dans I'expression du taux de détoymaqui est le parameétre qui gouverne la
rupture du film passif (équation 1.16). De plus, ce méme actmteste le fait que les effets mécano-
chimiques ne sont pas pris en compte sur I'accélération dis$alution.

MacDonaldet al [MAC 91] [ENG 99] apportent une amélioration au modele eratércompte
de I'électrochimie en pointe de fissure. Une méthode par éisnfinis permet de modéliser les
différentes cinétiques des réactions électrochimiquegsnén jeu et permet ainsi de quantifier les
contributions cathodiques et anodiques dans les diffénerdtcanismes. La répartition des densités
de courant au sein de la fissure peut alors étre quantifiee [@ANGAV 07] [VAN 09]. Ce modele
s’applique essentiellement a la fissuration intergraneilzar 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 rgpason est gouvernée par la
grandeur temporelleg qui traduit une vitesse de chargement en pointe de fissureeSomation
expérimentale est bien souvent délicate et nous nous pFopTspar la suite d’étudier les cinétiques
de chargement en pointe de fissure par le parani&tpii 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 cassotinétiques de repassivation sont
proches de celles de dissolution. En effet, dans un milieufagorable a la repassivation (ex : preé-
sence d'ion€l17) la dissolution devient prépondérante. Ainsi la propagatie fissure peut étre seule-
ment gouvernée par la loi de Faraday et la phase (c) (figus€is) ket 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 |jfagsi sous I'action d’une contrainte
peut provoquer un microclivage qui traverse l'interfacefihétal et peut se propager au sein du métal
sur une distance de quelques micrometres [CAS 90]. Icit d@sc le film passif qui fragilise le maté-
riau puisque cette couche peut étre poreuse [BAR 08] a causedissolution sélective. Comme pour
le modeéle de dissolution anodique, un processus cycliduei@svoqué 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, réiatien plasticité-corrosion semble

jouer un réle important dans les mécanismes. Bien que leérimax soient ductiles, les faciés de
rupture observés sont fragiles mais peuvent comporterreess de plasticité. Ce type de modele
se focalise sur la phase de propagation des fissures. Lag®ngest ici pas pris en compte et il
est provoqué par la rupture du film passif qui conduit a la misel du métal. La propagation est
favorisée par la présence de certaines especes empéchgpdadaivation (e.g. iorGl~ [MAG 90]).
De nombreuses observations montrent peu de traces deutisagrononcée sur les facies de rup-
ture, et conduisent a des estimations de courants de dissohe permettant pas d’expliquer a eux
seuls la fissuration. Magnin [MAG 90] différencie trois \artes du modele 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]. Eneodmfissure, la dissolution pro-
voque I'accumulation de lacunes qui se regroupent et ieditiisne atténuation du durcissement
et une hausse de la mobilité des dislocations. Un regrouptesuéfisant des lacunes provoque
'amorcage de la fissure par micro-clivage. La dissolutient@tre 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 diggmt des atomes est préféren-
tielle en pointe de fissure car c’est la que les contraintesles plus importantes. Cette disso-
lution favorise I'activité des dislocations d’ou l'intexi@on plasticité-corrosion. La propagation
résulte d’amorcages de micro-fissures dues a I'empilemetislocations qui augmentent la
contrainte locale jusqu’a atteindre la valeur critique liage.

3. Le modele de Lynch [LYN 88] introduit I'effet fragilisarte I'hydrogéne sur la propagation.
Une adsorption localisée en pointe de fissure affaiblit i@sdns atomiques et contribue a
la génération locale de dislocations. L'utilisation de ced&le se justifie par le fait que les
réactions de dissolution anodique sont souvent couplées eédctions de réduction du proton
et donc de formation d’hydrogeéne (figure 1.7).
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FIGURE 1.7:Réactions chimiques potentielles au voisinage d’'une fsgEL 01]

Dans ces modeles linteraction plasticité-corrosion ésiproque. La corrosion modifie I'état de
plasticité par l'intermédiaire d’especes adsorbées. &satlition peut également avoir un réle en ren-
dant plus mobiles les dislocations. Leffet réciproquealplbsticité sur la dissolution s’explique par
I'intermédiaire de la variation de I'enthalpie libre de stitution AG) en présence de plasticité qui
entraine la diminution de I'énergie d’activation corresgante. La plasticité peut également affecter
les courants de dissolution [GUT 94] [SAH 06] [LAR 07], par dification significative de I'état de
contrainte. En considérant une réaction avec différergpsas chimiqueset leurs activités respec-
tivesa;, le potentiely; du métal subissant une contrainte hydrostatigiest donnée par I'équation
1.20:

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

Gutman [GUT 94] introduit alors une activité mécano-électimique équivalent&y) (équation
1.21):

omV,
T =a .exp( ng) . (1.21)

ouVp, est le volume molaire de I'especeonsidérée. D’aprés Feaugedsl [SAH 06] [FEA 07],
seule la contrainte hydrostatiqus,{) a un effet sur la réaction chimique. En effet la contrairyerb-
statigue conduit a une variation de volume sans changeradotmie alors que la contrainte déviato-
rique entraine un changement de forme sans changementudee/dl'énergie de surface n’intervient
pas dans le bilan énergétique liquide/solide et donc saweritrainte hydrostatique a un effet sur son
equilibre. 1l en vient que le rapport des densités de cowtamtissolution entre un matériau contraint
(j(o =0p)) et non contraint(o = 0)) est donné par le facteur :
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

Cette approche permet de quantifier la répartition des tsndé courant en fonction de la répar-
tition des contrainte et permet de mettre en évidence @s'@éuvent 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 Gal@dle 87] [GAL 96]. Cette ap-
proche non-electrochimique explique I'avancée de la fespar la mobilité de lacunes produites par
la dissolution vers la pointe de la fissure, I'intensité dastaintes en pointe de fissure favorisant leur
diffusion. Dans ce modele, I'environnement agit sur I'adiffusion du métal et ainsi sur la mobilité
des lacunes. Ce modele a par exemple été utilisé pour dec@®C du Zircaloy-4 en milieu aqueux
halogéné [FAR 03] [FAR 04]. Il a néanmoins été critiqué pdfédénts auteurs [SIE 94] [GAL 94]
[GUT 03], en particulier car la distinction entre fissuratiatergranulaire et transgranulaire n’est pas
clairement explicitée. On lui reproche également de negras tompte de I'ensemble du champ de
contrainte sur la modification de I'auto-diffusion et depgayer sur la théorie du fluage en suresti-
mant de plusieurs ordres de grandeurs les vitesses de fisalgénéralement observées [SIE 94].

1.2.5.5 Fragilisation par adsorption

En présence d’'un environnement agressif, différentegiogascélectrochimiques se produisent.
Certains produits de réaction peuvent alors s’adsorbeudace. Pour les problémes de CSC, ceci
permet souvent d’expliquer le caractere fragilisant dessufiation [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 plugifes et la rupture par
clivage peut apparaitre pour des niveaux de sollicitatimésaniques plus faibles. L'utilisation de ce
genre de modele est bien souvent délicate car il est diffiglquantifier la modification de I'énergie
de surfacey) directement liée aux facteurs d’'intensité des contraisgiils en CSQKcso).
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Bilan de la présentation de la CSC

Cette revue des mécanismes de CSC permet de rendre comptaliffectilté de
compréhension du phénomeéne. Beaucoup de facteurs entrgnt dans la propa-|
gation des fissures. Il convient donc de choisir un systéréaidé permettant d
mettre en évidence tous ces facteurs influents sur la CSC.

Les études phénoménologiques montrent qu'il existe ungegpiiiamorcage en CS
qui est difficilement modélisable et dont les mécanismesamigu sont tres com
plexes. D’autre part la phase de propagation mérite encéteecétudiée tant les
facteurs entrant en compte sont nombreux. Ici on se propgoskser la mécanique
des milieux continus et la mécanique de la rupture fragile dftudier la propa-
gation en CSC a I'échelle macroscopique tout en s’autdrigdaire le lien avec
I'échelle microscopique en s’appuyant sur des étudesoigaaphiques.

De plus, les modéles montrent que le régime de fissuratiergirgnulaire est plutd
associé a un processus de dissolution alors qu’une prapagi@nsgranulaire serai
plutét liée a un processus de fragilisation par adsorptiooonviendra donc de
choisir un systeme d’étude présentant ces deux modes defissu

Enfin ces modeles montrent clairement la présence d'un agagdbrt entre élec-
trochimie et mécanique. La variation de I'état mécaniqueante de fissurek)
gouverne les cinétiques de rupture de film passif et repatssiv L'apport de dislo-
cations en pointe de fissure a également une influence susuladison par CSC e
dépend lui de I'état des contraintes plastiques en poinfessiere qui est quantifi
parK;. L'un des objectifs de notre travail sera donc de pouvoimdgjtiar expéri-
mentalement ce couplage. Les différentes techniques iexgrdtiales de sollicita-
tion (mécanique et électrochimique) permettant de rengglirobjectif sont ainsi
présentées dans la partie suivante.

s

1.3 Moyens de sollicitations expérimentales

1.3.1 Sollicitations mécaniques

La simulation expérimentale de la CSC nécessite I'apptinat’une sollicitation mécanique. Ha-
bituellement pour les études déja réalisées sur cettegmatique, 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 pimédoes que I'on souhaite mettre en

évidence. Des contraintes techniques peuvent égalemeatdrgre choix puisqu’elles peuvent dé-
pendre également du type de milieu agressif, de sollioitagit 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 méearapparaissent du fait d’'une
déformation imposée a la structure. Des essais a défonmngliddale constante permettent donc de
simuler I'application d’'une contrainte correspondant aaxz réels. Ce type d’essai a pour avantage
de nécessiter un dispositif simple et par conséquent dé@tseement colteux. En général ces essais
sont menés avec des éprouvettes normalisées pré-fissurédsOC (Wedge Opening Loading). Il
existe également des anneaux “C-Ring” ou des plaques esttébend”. Pour ce type d’éprouvette,
le chargement s’effectue par un systéme de vissage et ngsitéagonc pas obligatoirement I'emploi
d’'une machine de traction. Cependant il est en généraladéliobtenir une bonne reproductibilité du
fait de la difficulté d’appliquer un niveau de chargementjwdl faut en général utiliser des formules
analytiques qui permettent de donner une relation entréflarighation appliquée et I'estimation des
facteurs d’intensité des contraintes [HIR 85]. Avec cedditions de déformation imposée constante,
le travail des efforts extérieurs est nul. Le bilan énepétidéfini dans le cadre de la mécanique de la
rupture (partie 1.2.2.1) montre alors que la propagatidisdare consomme |'énergie disponible dans
la structure. Ceci peut contribuer a son arrét lorsque tgaalisponible ne devient plus suffisante
pour créer une fissure. Ainsi, la fissuration débute gén@ié par un mode transgranulaire suivi par
une propagation intergranulaire avant un arrét de la patp@ay Le comportement a rupture obtenu
est donc parfois différent de ce qui est obtenu en pratique.

72\

1,27 mm —
GL&L
@&‘ “‘=5E\
\
Tige et écrous en

| scier inoxydable | [
Rondelle de 18 Cr - 10 Ni
zircaloy oxydé L L] l I

(a) Eprouvette du type “U-bend” (b) Eprouvette du type “CT WOL”

FIGURE 1.8: Exemples d’éprouvettes a déformations imposées [LAG 0EMLO0]
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1.3.1.2 Essais a charge imposée

L'application d’'un chargement imposé peut s’effectuergament en utilisant le champ de gra-
vité et I'application de simple masse [LIU 07]. On préferea@@lement appliquer un chargement de
facon progressive a I'aide d’une machine de traction avat chaintenir. On impose alors une charge
initiale correspondant a une contrainte défini au préalgibileeut évoluer en fonction de I'endomma-
gement subi par I'éprouvette au cours du temps. Pour deségites pré-fissurées ou pré-entaillées,
le ligament diminue au cours de la propagation et génere dopcaugmentation des contraintes
moyennes dans la section mais surtout de l'intensité detsatotes qui favorise la propagation de la
fissure. L'accroissement dg provoque alors 'augmentation de la taille de zone plastigp pointe
de fissure au cours de la propagation qui peut s’avérer cangitante pour l'utilisation de la théorie
de la rupture fragile.

Ainsi cette technique posséde I'avantage de favoriser d@amation d’'une fissure a condition
d’appliquer une contrainte initiale suffisante pour praveiga fissuration. Néanmoins cette technique
peut générer de larges déformations plastiques qui redd&aite 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 défomma&cise avec I'utilisation d’'un exten-
sometre qui permet d’asservir la commande de la machines Beaucoup d’études, on utilise ce-
pendant la déformation totale déterminée par le rapportgladement de la traverse de la machine
sur la longueur utile de I'éprouvette. Généralement unessi2 de sollicitation faible est adoptée
(< 10-%s71) afin d’éviter que les effets mécaniques deviennent tropgréérants. Pour conduire
ces essais, il est nécessaire d'utiliser une machine dgotrad.es machines électro-mécaniques
conviennent mieux pour imposer une vitesse de déplaceradie f Pour qualifier ces essais, on
compare les grandeurs globales : déformation a rupturéraiote maximale, perte de ductilité d’es-
sais de CSC avec celles obtenues au cours d’essais conumitbe inerte [KUB 85] [FAR 03]. Cet
essai est bien adapté a l'utilisation d’éprouvettes platésentant une pré-fissure. Ce type de charge-
ment ne permet pas de simuler des conditions de mise ensenais permet d’identifier des niveaux
de chargement critiques conduisant a la fissuration. Il &éugnt pour inconvénient d’accélérer les
cinétigues d’'endommagement.

1.3.1.4 Sollicitations reposant sur la mécanique de la rupte

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

— l'utilisation d’'une pré-entaille permet de créer une a@ntcation de contrainte favorisant

I'amorcage d’une fissure unique;
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Moyens de sollicitations expérimentales

— l'utilisation d’une pré-fissure permet de créer une siagté qui en plus de garantir une fissure

unique permet de s’émanciper des effets de I'amorcage etdéder I'étude sur la propagation.

Les facteurs d’intensité des contraintes déterminerati’dé contrainte en pointe de fissure, la
plasticité confinée et les critéres de propagation. On \ariicd’intérét de maitriser cette grandeur
afin de limiter la plasticité et pouvoir utiliser la théorie  rupture fragile.

Des essais conduisant a imposer une valelf; @®nstante peuvent s’avérer intéressants pour évi-
ter une augmentation trop importante de la plasticité fEhanposée constante) ou éviter de provo-
guer l'arrét de la propagation (déformation imposée cansjales 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 syimérsur quatre points et s’adapte bien pour
une étude avec des faibles vitesses de propagation. Magseghnique nécessite un appareillage bien
spécifique qui peut s’avérer difficile a mettre en place paughlisation d’essais in-situ en environ-
nement agressif. D’autres techniques permettent pauesitte 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 techrdglead-SheddinAST 95] [XU 97], qui
est principalement utilisée pour I'étude de la propagatierfissures en fatigue. Grace a cette tech-
nique, les facteurs d’intensité des contraintes sont iggp@gsit pour garder des valeurs constantes,
soit pour les diminuer afin d’identifier des valeurs seuilpdgagation [RIT 99] [LAW 99]. A notre
connaissance, ce type d’essai n’a cependant jamais étérplaae en présence d’'un milieu agressif
mais est habituellement utilisée pour réaliser des préréspar fatigue sur des éprouvettes destinées
par la suite a I'étude de la CSC.

entaille initiale puis
fissure

[ 4

P/2 P2 °Z
/24 S L Pl
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 desiorr qu’il faut étre capable d’imposer
et de mesurer. Les cinétiques des réactions peuvent étreifgees par I'intermédiaire de mesures
électrigues des courants issues de réactions cathodigae®diques. Ces mesures sont généralement
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effectuées a l'aide d’'un potentiostat et d’'un montage & &tactrodes. 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 traeaune électrode
auxiliaire ou contre-électrode (graphite ou platine). loairantl circule ainsi entre I'électrode de
travail et I'électrode auxiliaire minimisant ainsi la cbudle tension entre I'électrode de travail et
I'électrode de référence par rapport a laquelle on mesyetkntiele (figure 1.10).

Les différents montages sont définis suivant les granddect@chimiques qui sont imposées ou
mesurées. La sollicitation électrochimique consiste emjer lieu a mettre en contact une surface
métallique avec un environnement agressif. On peut algpareéles processus de sollicitation et de
mesures électrochimiques en deux catégories. Le mode deeretsde sollicitatiomu potentiel de
corrosion met en jeu des réactions qui apparaissent naturellemestgfuerle systeme métal/milieu
favorise la corrosion intrinséquement. Néanmoins, laosion est un processus de dégradation géné-
ralement lent et son étude expérimentale devient alordémaiique. On appelle cette durée d’activa-
tion du processus, la période d’incubation. Pour dimine¢teadurée, on peut utiliser des techniques
permettant d’accélérer les processus de réactions chesigpolarisation 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 ¢

e

Electrode standard au
calomel saturé

Contre électrode

\,

EIectronte/

'\\

Electrode de travail

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

La présence de certains agents agressifs comme les iomarelslou certains oxydants peut fa-
voriser parfois la déstabilisation des films passifs. Laasion peut alors se produire naturellement,
avec une cinétique suffisante pour étre mesurée et en pannhdts essais de durée raisonnable.
On peut donc caractériser le processus électrochimiquedieltle mesures réalisées au potentiel de
corrosion :

— La méthode de suivi de potentiel consiste a mesurer le peten circuit ouvert au cours du
temps. L'avantage de cette méthode est qu’elle ne pert@bkesystéme et ne provoque pas la
fissuration. Cette méthode permet d’étudier I'évolutiopdtentiel au cours du temps et permet
d’identifier des cycles de passivation/dépassivation tkaoas de baisse brutale (dépassivation)
du potentiel suivi d’'une hausse progressive (passivaff@yre 1.11(a)). La corrosion généra-
lisée est quant a elle associée a une baisse progressivaahtigloau cours du temps. Cette
technique ne permet pas la mesure de courant et ne favorisgpds une étude de I'influence
des cinétiques de dissolution.

— La méthode du bruit électrochimique permet d’étudier degudhtions instantanées de courant
entre deux électrodes identiques et de potentiel en ciocwiert associées a des réactions de
corrosion. Cette méthode est mieux adaptée pour les puacdesorrosion localisée [COT 01]
[CZI 06]. Elle est enfin souvent couplée a une analyse fréiglenafin d’identifier d’éventuels
couplages entre les différents phénomenes. Elle est sbutibsée dans les cas d’identifica-
tions de cycles de passivation et de dépassivation commelg®®@tudes de tribocorrosion
[BER 06].

— La méthode de spectroscopie d'impédance est une techmégnsitoire qui consiste a étudier la
réponse d’un systéme électrochimique suite a une pertanbaelle-ci correspond bien sou-
vent un signal alternatif de faible amplitude. Cette teghgiétudie différentes fréquences de
perturbation pour dissocier des phénomenes lents qui peétre associés a de la diffusion ou
a des phénomenes rapides tels que des processus de déjpassiamesure ainsi les impé-
dances électrochimiques d’'une éprouvette sollicitée omigarées a celle d’'une éprouvette non
sollicitée peuvent permettre de détecter la fissuration®@ [BOS 05]. Dans cette méthode les
perturbations peuvent étre appliquées autour du potatgiebrrosion mais également autour
d’un potentiel de polarisation anodique.

On a précédemment vu que la corrosion sous contrainte effgcgénéral les matériaux passi-
vables. La période d'incubation dépend principalemenedpis qu’il faut a la solution agressive pour
dégrader la couche passive protectrice qui provoque paitaliaugmentation de la vulnérabilité du
matériau vis-a-vis de la CSC. C’est pourquoi il est parféisassaire d’avoir recours a des techniques
dites actives pour déclencher et quantifier les processasrdasion 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/passivat de corrosion générali-

sée

1.3.2.3 Sollicitations sous polarisation anodique

Ces technigues consistent a imposer un potentiel ou unmoura
— La méthode potentiostatique consiste a imposer un petelgipolarisation a une électrode de

travail. On mesure alors le courant qui circule entre I'me de travail et I'électrode auxi-
liaire. Cette méthode peut provoquer le phénomeéne de CSGuerpar exemple, le potentiel
de polarisation est supérieur au potentiel de piqlre [BERLO®&sorption d’ionCI~ peut étre
favorisée par une polarisation anodique forte [BER 02].3@as conditions, on peut également
utiliser la méthode de spectroscopie d'impédance. Ellaless utilisée autour d’un potentiel
imposé. Ainsi on peut également favoriser un processusmesion tout en utilisant les avan-
tages de mesures d'impédance pour quantifier le comportatada surface de réaction.

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

Dans le cadre de la CSC, les études phénoménologiques miogirene valeur
critiqgue des facteurs d’intensité des contraigssc (partie 1.2.4) est souvent ob
servée et est un parametre important pour I'étude de ladigsar Il convient donc
de mettre en place des essais permettant d’identifier cettelgur ou bien encor
de la faire évoluer de facon précise et maitrisée.

Les essais de traction lente permettent d’atteindre pssg@ment ces valeurs da
un délai raisonnable. Cependant, dans ces conditionsfféts mécaniques conti
nuent de s’accentuer au cours de la propagation et il appelcas difficile de
pouvoir exploiter précisément ces résultats pour quanidiecouplage mécano
électrochimique en pointe de fissure lors de la propagaflonmemarque égaleme
que, mis a part les essais a déplacement imposé, une prigpedgfissure entrain
une augmentation des facteurs d’intensité des contraidtdes grandeurs relative
alameécanique de larupture fragile restent valables lerkgplasticité est suffisam
ment confinée au voisinage de la pointe de la fissure. La tlla zone plastiqu
(rp) comme elle est définie dans la partie 1.2.2.2 étant praporélle au carré du
facteur d’intensité des contraintes, les essais doivemt étres réalisés en maitri
sant au mieux cette grandeur. Des essais de traction lemtefieont d’augmenter
progressivement la charge et I'intensité des contrairf@esi permettra d’estime
des niveaux seuils de propagatidfidsc). Des essais a chargements imposés vign-
dront en appui et seront conduits pour des valeurs de chappdisjuées avoisinan
les charges seuils de propagation. Ces deux types d’essdid@c complémen-
taires pour étudier la fissuration par CSC. Nous exploreemssiite d’explorer 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 électrochireigloit étre maitrisée.
Elle doit permettre de provoquer le phénomene de CSC avedutéss d’incuba-
tion raisonnables. On préferera ainsi provoquer la casropar I'application d’'un
potentiel de polarisation anodique supérieur au potedéediqire. Lamorcage d
la CSC sera ainsi immeédiat et la mesure du courant de digsoktcessible.
L'ensemble de ces techniques de sollicitation expérinemtautorisent donc le
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 luintre la mise en plac
de ces sollicitations tout en respectant les préconisationcernant les modes d
propagation des fissures et les paramétres mécaniquesteb@éémiques a étudie
mis en exergue dans les paragraphes précédents.

Nous nous proposons ainsi dans la section suivante de peésspotentialités du
systeme d’étude Zircaloy4/milieu halogéné pour répondrescobjectifs.
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1.4 La CSC pour les alliages de Zirconium en milieux halogérsé

Nous nous proposons dans ce chapitre de montrer que legeaslti@ zirconium sollicités en milieu
agueux halogéné constituent de bons candidats pour répandrahier des charges que la synthése
des travaux de la littérature nous a permis de définir powergttude. Apres quelques généralités
sur le zirconium et ses alliages, nous présenterons la piEmaogie et les mécanismes de la CSC
de ces alliages, avant d’analyser les facteurs influentn,Efin de bien définir le systéme d’étude
électrochimique, nous exposerons les différentes réaciimervenant 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 atmosphérigrésente deux variétés allotro-
piques :
— PourT < 863C : phasen hexagonale compacte ; cette structure hexagonale conferags-
riau une forte anisotropie de comportement mécanique.
— PourT > 863C : phas€3 cubique centrée.
Les principaux alliages de zirconium sont le Zircaloy-2Ziecaloy-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 : élémemjeurs (% 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 : élémamheurs (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 volontairensntours de I'élaboration du matériau.
Il permet d’augmenter la limite d’élasticité de l'alliagé sa contrainte a rupture tout en abaissant
la vitesse de fluage [PUJ 94]. D’autre part, le zirconium pdssune forte affinité pour 'oxygene a
toute température ; en conséquence, il se forme une cousbw@ale zircone4rO»,) a la surface de
l'alliage, de quelques nanométres d’épaisseur. La présgmcette couche revét, nous le verrons, une
importance toute particuliére dans la phase d’amorcagésseses de CSC.

L'étain est a 'origine de la grande classe d’alliages qu# $&s Zircaloys. Sa teneur tend a étre
réduite, bien gu’il permette une augmentation de la limiéadgticité de I'alliage et une diminution
de la vitesse de fluage. Une baisse de la teneur en étainldsgkgbeut étre compensée partiellement
sur le plan mécanique par un ajout d’'oxygene.

Le chrome participe a I'amélioration de la tenue a la comosAvec 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 graissde la recristallisation et participent ainsi
a 'amélioration des propriétés mécaniques.

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

Le niobium est I'élément d’alliage de la deuxieme grandesgad’alliages industriels que sont
les alliages zirconium-niobiumz¢ — 1%Nb et Zr — 2,5%Nb). lls constituent une alternative inté-
ressante au Zircaloy-4 dans son utilisation principale menmatériau de gainage du combustible
nucléaire dans les réacteurs a eau sous pression framg@isyment en raison de leur meilleure tenue
a la corrosion. Le niobium est soluble a toute concentratiomphased et permet une métallurgie
développée autour de la transformatfpr a. A température ambiante, on le retrouve sous forme de
précipite3Nb. Il peut également former des précipités avec le fer et twrium, 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 Zirooa I'état recristallisé [MAR 08].

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

Le traitement thermique final du processus de fabricatiterd@ne la microstructure de la matrice
des alliages de zirconium. Deux états métallurgiques peiarasi 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 dépuke la durée et de la température de
recuit, on trouve des précipités a base de fer et de chrompiix 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 certraiieest de relaxer les contraintes
internes. Cependant le matériau conserve une structieefent écrouie, avec une forte densité
de dislocations et des caractéristiques mécaniques €lidé@asticité et charge a la rupture)
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élevées.

Le comportement mécanique des alliages de Zirconium estype €lasto-viscoplastique
[DER 80]. Il est également caractérisé par une anisotrapties des directions transverses et longi-
tudinales dans le domaine plastique [LIN 06]. La figure 1lliiisire cette anisotropie plastique en
donnant les surfaces de charges selon un critére isotrapeNNses) et anistrope (Hill) suivant les
directions axiale et circonférentielle pour des essaidishes de Zircaloy-4 a I'état recristallisé. En
revanche dans le domaine élastique ces alliages, présantetres faible anisotropie [NAK 81]. Les
principales caractéristiques mécaniques du zirconiunh red@rencées dans le tableau 1.3. Les dif-
férences de compositions chimiques selon les types djallant peu d’'influence sur ces propriétés
mécaniques [NOR 75].

Le comportement du Zircaloy-4 a été étudié en fatigue et raguedu de différence par rapport
au zirconium [LIN 98] en terme de résistance en fonction dmin@ de cycle comme le montre
la courbe 1.13. Les modes de déformation sont principaletasrglissements entre les grains. Le
Zircaloy-4 peut subir un adoucissement cyclique pour ubldanombre de cycles{100Qycles a
température ambiante pour des déformations avoisinantAIRM[04] [BOL 04]. Ceci vient de la
réorientation cristalline pour des petites déformatidastigues qui, dans ce cas, sont prépondérantes
devant I'écrouissage.
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FIGURE 1.12: Comparaison des surfaces de charge isotrope (critere déVi&as) et anisotrope
(critere de Hill) pour le zircaloy 4 recristallisé a tempéra ambiante [GEY 99].

| Grandeurs mécaniques || Valeurs |
Masse volumique 6,5g.cn 3
Module d’élasticité 99GPa
Coefficient de Poisson 0,35
Coefficient de dilatation thermiquie 5,89- 10 °/°Ca104-10 °/°C

TABLEAU 1.3:Principales caractéristiques mécaniques du zirconiunu[%2]
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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 sensibee€&C dans divers milieux [COX 90]
atempérature ambiante : solutions alcooliques conterarti@ogenes ou des halogénures, hydrocar-
bures halogénés, solutions agueuses halogénées solusgimaanodique, mais également a 350
vapeurs halogénées. Dans la majorité des cas, les ruptuvesitsle méme schéma constitué de 4
phases (Figures 1.16) :

— Incubation ou amorc¢age : il fait suite a la rupture du filmgifgsar endommagement mécanique
ou par attaque chimique (formation de piq(res notammeatjiurée de cette phase dépend de
la compétition entre rupture du film et repassivation, el@me directement liée a la teneur
en oxygene du milieu [UNE 79], ainsi qu’au niveau de contaigt de déformation, et de la
valeur du potentiel imposé en milieu aqueux halogéné. Nodore I'application d’un potentiel
supérieur au potentiel de pigQre du métal est méme une comdiécessaire 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 dmsnétendue suivant la composition
du milieu agressif et résulte, selon les milieux, de phémmaéal’adsorption et/ou de dissolu-
tion. En présence d’iode, le mécanisme principal seraitsbaption de I'iode, qui conduit a
une diminution d’énergie de surface et provoque ainsi desl#sions atomiques. La forma-
tion d’iodures de zirconium solides puis leur rupture flagionduiraient a I'ouverture du joint
de grain; la dissolution du métal conduirait a la formati@nzal, (gazeux), ce qui pourrait
favoriser I'ouverture ; ensuite le composé migrerait et éeothposerait vers les levres de la
fissure. Liode libre pourrait alors retourner en pointe dsure par diffusion gazeuse ou surfa-
cique le long du plan de joint. On aurait alors a nouveau gudior et formation d&rl, et ainsi
de suite [FRE 97]. En solution aqueuse halogénée sous satian anodique, la propagation
intergranulaire serait essentiellement gouvernée pas$ollition. Selon Farina [FAR 03], les
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lacunes produites par la dissolution diffusent en pointéisseire (Cf partie 1.2.5.4) avec un
effet favorisé par I'environnement.

— Propagation transgranulaire : son déclenchement egiaétipbtention 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 ruptugei(€ 1.15) : d’'une part une rup-
ture fragile par quasi-clivage sur les plans basaux, dgapért une accommodation plastique
par glissement prismatique qui conduit a la formation dedkarde glissement et de fluting
(cupules formées sur les bandes de glissement faisantdariantre deux plans de clivage et
ayant la forme de cannelures). L'adsorption d'iode prowsqit une diminution de I'énergie de
surface plus importante pour les plans basaux que pourades pirismatiques, facilitant ainsi
I'activation du quasi-clivage sur les plans basaux [HWA REM 94].

— Rupture finale : elle correspond au déchirement ductilégdurient restant.

La transition entre les étapes de propagation inter etdranslaire est plus ou moins marquée
selon la direction de sollicitation et la concentration ede principalement [SER 10], et on peut
observer un mode de propagation mixte inter/transgramul@n définit alors des facteurs d’inten-
sité des contraintes critiques pour le passage intergaaahixte et mixte-transgranulairk /TG)
[SER 08].

La vitesse de propagation intergranulaire est en généralidérée comme étant plus lente que
la vitesse de propagation transgranulaire [COX 90]. Cependles 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 casnpy@st inchangée que la propagation soit
inter ou transgranulaire [SER 10].

T T T T T T T X T = ](. ; : : ; ;
25? Z 7 fy__ Zircaloy-4 at 20°C
<) Z ture in ai = r v 1M NaCl ]
Q\i o / / L/ rupture in 1|r_ = ; v d. e IMKBr
o - 4 ] — g w: ¥ o o IMKI
3 Zircaloy-4 at 20°C &~ i o - oome ]
S 15t v IMNaClI - g ’ . ;
= e IMKBr = 107 3
g o IMKI %
= 10k o - =,
= ° 2 <)
IS . & 10't 4
go 5_Ele NaCl ° EDDDD | i EIMNaCl E IMKBr E IMKI
ﬁ %}ﬁ% EPIM KBr Ele KI i: NENF ."; NF NF ;"‘ %l ,D\'F ::‘" ]
0 ) L \ \‘.'| | ) |\1 ) , “ o R Y.‘\ r. | : ?\ f - R ?‘.‘ i
02 03 04 05 06 07 08 09 10 11 02 03 04 05 06 07 08 09 10 11 12
Potential (VSHE) Potential (Vg,.)
(a) Déformation a rupture (b) taux de propagation de fissure

FIGURE 1.14:Corrélation entre potentiels de pigdres, vitesse de patpaygde fissure et déformation
a rupture
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La CSC pour les alliages de Zirconium en milieux halogénés

FIGURE 1.15: lllustration des modes de rupture observés par quasigdiya gauche) ou fluting a
droite [SID 98]

FIGURE 1.16:Facies de rupture typique du Zircaloy 4 en milieu aqueuxdeé sous polarisation
anodique [FAR 03]

1.4.2.2 Facteurs influents

Différents facteurs d’ordre (électro)chimique, mécarigumicrostructural sont susceptibles d’in-
fluencer le mode et la vitesse de propagation des fissures @Ged€Salliages de zirconium. L'in-

33

Cette these 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

fluence du potentiel de polarisation sur la vitesse de pratpayde fissureda/dt) a été étudiée et
montre que la valeur du potentiel appliqué ne modifie pastésse de propagation des fissures, des
lors qu'il est supérieur au potentiel de piqdre du métal dars®lution considérée [FAR 03] (figure
1.14(b)).

L'influence des facteurs d’intensité des contraintes sprdgagation est difficile a étudier tant leur
estimation peut s’avérer délicate. Farina et al [FAR 04ficorent I'existence d’un facteur d’intensité
des contraintes critiquerG/TG) a partir duquel la propagation passe d’un mode intergereub
un mode transgranulaire, en milieu aqueux halogéné soasigation anodique. Dans cette étude,
I'estimation deK, est réalisée a I'aide d’'une évaluation de la taille de la fessorrespondant la
transition intergranulaire/transgranulaire. Le facturtensité des contraintes est alors déduit a I'aide
d’'une formule analytique standard du méme type que la ogldti8. Pour estimeK, de cette facon
il faut également connaitre la contrainte appliquée au nmrde la transition. Celle-ci est estimée
assez sommairement comme étant la contrainte maximalesiml’de traction.

Dans des solutions de méthanol iodé en mode de propagatengranulaire ou mixte (inter-
granulaire/transgranulaire), il a été montré que la véets propagation de fissureég/dt) dépend
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. @& lptsqu’on
augmente le teneur en iod#g/dt augmente.

La vitesse de chargement peut également avoir un effet sitelese de propagation des fissures.
Une vitesse de chargement trop élevée empéche les mécam&@atiaque chimique de se produire et
conduit a la prédominance des effets mécaniques. A I'opposgvitesse de chargement trop faible
ne favorise pas la mise a nu du métal et ralentit les effeta derfosion. Une vitesse de déformation
comprise entre 1P et 10 ‘s favorise la CSC des alliages de zirconium en présence d'spéce
halogénée [UNE 84]. Toutefois en milieu aqueux halogénén&at al [FAR 03] montrent bien que
la vitesse de propagation est liée au taux de déformatiooret @ la vitesse de sollicitation selon une
loi puissance.

Le niveau et la répartition des contraintes résiduellesi@nite également la phase d’amorcage
[FRA 11]. Ainsi, des contraintes résiduelles de compresgiouvant étre issues d’'un processus
de pré-fissuration des éprouvettes par fatigue peuvenégepie matériau et augmenter le niveau
seuil d’intensité des contraintes a mettre en oeuvre pawoguer la fissuration [NIK 05][HIR 85].
D’autre part la présence de contraintes résiduelles dedraaugmente la sensibilité a la CSC pour
des niveaux de chargement plus faibles. Enfin, des travadamicur I'influence de I'écrouissage
montrent que ce dernier contribue a la diminution de la priigo de propagation intergranulaire
[FRE 97].

Cette revue montre l'intérét de I'étude de la CSC sur le systgircaloy-4/solution aqueuse ha-
logénée puisque les phénomeénologies classiques de ptmpegant présentes. Toutefois I'influence
des différents facteurs et les détails des mécanismes sooteepeu connus. La fissuration semble
étre gouvernée par la dissolution et/ou un phénomeéne diatitso fragilisant. Dans notre étude, il
s’agira d’étre capable de discriminer ces différentes amftes en mesurant la dissolution en pointe
de fissure. L'incubation quant a elle est essentielleméntai la tenue du film passif face aux élé-
ments agressifs contenus dans la solution. Dans la paiti@nse, les éléments permettant de décrire
les différentes caractéristiques électrochimiques dgstee ainsi que les caractéristiques des films
passifs sont détaillés.
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La CSC pour les alliages de Zirconium en milieux halogénés

1.4.3 Electrochimie du zirconium

Selon le diagramme de Pourbaix (figure 1.17), le zirconiuprésente comme un métal tres peu
noble, son domaine de stabilité étant situé bien en dessusldi 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 consécutifr@amomenes de réduction du proton
(équation 1.23). En milieu tres alcalin, elle conduit a lanfation d’ionsHZrOj3 (équation 1.22 (c)).

Zr = Zr* 1 4e” (a)
Zr +HoO = 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 zirconiartr@uve 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 températ 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 exeellente résistance a 'action de
nombreux agents agressifs acides ou alcalins. En revaroheas de dégradation locale du film,
par action mécanique ou en présence d’agents agressifsuteles chlorures [CRA 78] [GAL 00],
'endommagement du métal par dissolution locale peutrépple. En milieu chloruré, les alliages de
zirconium sont ainsi moins résistants a la corrosion paiineis|que les alliages de tantale, niobium,
chrome ou titane.

Le potentiel de piglre du zirconium diminue lorsque la comicion 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 piqlre et les coratimts en ions halo-
génures|X~] ([CI—], [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 potentielsyfies plu
Zircaloy-4 ont été mesurés dans différents milieux aqueairdénés a température ambiante par
Farinaet al [FAR 04] avec les caractéristiques données par le tableau 1.

On note donc qu’en milieu agueux halogéné, la dissolutiores liée a I'apparition de piqQre
dont les potentiel de piqlresd) dépendent de la solution et de la concentration. Parmi [ksux
considérés ici, le milielNaCl est celui qui semble étre le plus agressif puisqu’il impdéiqune va-
leur deep la plus faible. Ceci s’explique probablement par le rolegj@ar les ions halogénures qui
provoquent la rupture du film passif et empéchent sa refoomat
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TABLEAU 1.4:Propriétés de piquration pour le Zircaloy-4 en milieux agqukalogénés [FAR 03]

Milieu NaCl | KBr | KI
Vitesse de balayage ~ 0,5mV.s!
Concentration 1mol.L~1
e,(V/SHE) 0,32 ] 050,92
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FIGURE 1.17:Diagramme d’équilibre tension-PH du systéme zirconium-&a5C [DEL 57]
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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 moitg diagramme de Pourbaix
en milieu aqueux a température ambiante (figure 1.17), fsda formation d’un film passif. Il se
crée rapidement en surface et peut contribuer a la protedtionétal contre la corrosion. Ainsi c’est
sans doute grace a leurs bonnes propriétés de passivatdhd8] que les alliages de zirconium sont
connus pour étre résistants vis a vis de la corrosion. Toigtafne fois la rupture du film passif le rend
trés vulnérables. Le film passif joue également un role dedraret peut ainsi affecter les mesures
de courant de dissolution pendant sa formation [GAL 90] [G3R 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 résistdn film passif en présence de la
solution agressive [GAL 90]. Ainsi la caractérisation désdi passifs peut se révéler étre un tres bon
indicateur de la protection vis-a-vis de 'amorcage de mgqOEN milieu aqueux chloruré, la zircone
est relativement moins résistante que les films passifsltiages de Ta, Nb, Ti, Cr vis a vis de la
piquration. Ceci est d’autant plus vrai lorsque I'eau, agtilein des principal agent de passivation,
n'est pas présente en quantité suffisante [PAL 78]. Le cotapmnt électrochimique des couches
passives peut étre étudié par I'intermédiaire de la speubfme d’'impédance électrochimique comme
cela a été realisé sur des alliages de Zircaloy-2 dans detsosi deNaCl [SAT 05]. En situation de
potentiel libre le film passif est trés protecteur électothuement 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 resttivelment faible (de I'ordre de quelques
nm). Toutefois on peut accélérer la création d'un film d’oxyde pxydation thermique. Ainsi la
formation des films de zircone a haute température est sbatiatiée par gain de masse. Donaldson
[DON 90] montre que la formation des couches d’oxyde s’areehvec la hausse de température.
Des études de cinétiques d’oxydation montrent qu'il exitisieurs phases d’accroissement du film
passif. Aprés une phase transitoire d’environ 50 heuresydation a 470C une phase présentant une
accélération plus élevée et constante est mise en évidekdeq0] [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 hermétidjicela a partir de Q5um

37

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

1.4

c o © =
D o ©® Pk N

oxide thickness (um)

©
N

0 50 100 150 200
oxidation time (hours)

FIGURE 1.18:Cinétique de la croissance des films d’oxyde (zircone) a@$G0S 01]

Bilan sur la CSC du Zircaloy 4 en milieu agqueux halogéné

Ces études montrent bien la sensibilité du Zircaloy-4 a |I& @8 milieu aqueux
halogéné. Les phénoménologies classiques de la CSC sonpidéigentes dans ¢
milieu : modes de fissuration transgranulaire et intergearau Ainsi I'étude de ce
systeme semble tout a fait pertinente pour identifier dessdeipropagation en CS
Néanmoins, les différentes études existantes ne permptemrencore d’estimer d
facon précise et locale les grandeurs caractérisant Uéool de la fissurationk,
K, eta) et ne donnent pas de confrontation avec les mesures élkictigues liées
a la dissolution.

La résistance a la corrosion pour ce systéme est liée a larmés’'un film passif
protecteur (la zircone). Ainsi la sensibilité a 'amorcalgda CSC dépend beauco
de la tenue de ce film vis-a-vis d’agents agressifs ou de @iobds mécaniques e
contribue ainsi a la localisation de la corrosion pouvand &vorable au déve
loppement de fissures de CSC. Le rble nécessaire de la piadet pigires sur
I'apparition de la CSC apparait ici clairement.

Il reste cependant & mesurer 'ensemble des grandeurs ima@eanNous nous pro
posons d’utiliser une méthode d’identification des paragsete la mécanique d
la rupture en CSQOK, K; eta) qui ne vient pas perturber les processus de corrogon
et les mesures électrochimiques : la méthode de corréldlioages. La derniere
partie de cette synthése bibliographique permet de réskétetrde 'art autour de
cette technique et de présenter ses principes de bases.
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1.5 Methode de corrélation d'images

1.5.1 Preésentation et principe général de la méthode

La méthode de corrélation d’images permet une détermmatmplete des champs de déplace-
ments sur une surface d’une structure sollicitée. Commatidia méthodes de mesures sans contact
comme la photoelasticité [JAM 03] ou la thermoélasticité§D4], cette méthode permet d’effectuer
des mesures sans l'utilisation de capteurs en contact divec les éprouvettes. Cette méthode a subi
un fort développement depuis la démocratisation de Ia#ilon de I'imagerie numérique et est utili-
sée dans le domaine de la mécanique expérimentale depurentene d’année [PET 82] [SUT 83].
L'extraction d’'un champ de déplacement par ce type de méthgabur finalité d’identifier des lois
de comportement [AVR 08] [HIL 06a] ou bien encore de carastéi’endommagement ou la rupture
d’'un matériau [HIL 06b] [LEP 10]. Ce moyen de mesure sansauirdgst favorable a une utilisation
pour des essais dans des environnements agressifs telegjoli@ux corrosifs [KOV 10]. Cette mé-
thode a aussi pour avantage d’extraire une mesure de changchnique se base sur la comparaison
de deux images correspondant a la surface plane d’'une @iteulva premiére correspond a un état
au repos (sans sollicitation mécanique) alors que la dmei€orrespond a un état déformé (sous
sollicitation mécanique).

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

On considére les fonctions représentant les niveaux deregictifs 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 métlesti@ppliquée. Le but de la méthode de
corrélation d'images est d’identifier le champ de déplacgmeui permet de passer de I'imadéx)

a l'imageg(x) avec la relation 1.26. Cette relation traduit I'équatiorfldtioptique [HOR 81] ou de
conservation des niveaux de gris,

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

Pour les différentes variantes de la méthode de corréldtiorages, on cherche a vérifier cette
éguation 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 dépkacevectoriel (Wde dimension 2 a
partir d’'une équation scalaire (équation 1.26). Les traimgraphes suivants présentent les différentes
meéthodes qui sont alors habituellement utilisées poumdsoce probleme.
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FIGURE 1.19: lllustration du probleme de corrélation d'images : équatii flot optique sur une
région d'intérét

1.5.2 Présentation de la méthode de corrélation d'images stdard

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 @esix, on détermine alors
le déplacement de corps rigide ainsi que la distorsion méaanCette 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 obtenratep sur toute la zone d'intérét,
il faut alors ensuite interpoler les solutions obtenueseeohaque motif. Cette méthode peut étre
enrichie avec des champs de déplacement discontinuesdqemntifier des problemes de fissuration.
Cette technique a été appliquée pour détecter la positioredissure en dynamique avec I'utilisation
d’'une base de fonctions discontinues [GRE 08].

Jam F(X) g (X)dxdy (1.27)

C=1- ,
V Jam (T (X))2dxdyfpy (9(X))2dxdy
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FIGURE 1.20: lllustration du principe de corrélation d’'images standavec I'utilisation de motifs
[RET 05b]
1.5.3 Presentation de la méthode d’identification “globale”

La méthode globale consiste a régulariser le probleme diémudu flot optique en utilisant une
formulation faible. On recherche alors la solution appgmaly, qui minimise le résidu de I'équation
du flot optique au sens des moindres carrés. Cela revientiénisér la quantité (u,) définie par la
relation 1.28 :

() = [ 109~ glx+uy)de (1.28)
Q étant la zone d’étude sur laquelle sont définies les fongtigr) etg(x) (ROI). On décompose
ainsiu, dans une base donnée de fonctions de fog(a,(y)) de dimension®\s (relation 1.29) :
Nf
Ua= 3 QY. (1.29)

Les coefficientsy sont les degrés de liberté du probleme. Le probleme 1.28tsiéars 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 incréementpigfon 1.31) :
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urtt = ul+ du,. (1.31)

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

Mij - dey = Fe (1.32)
Avec :
Mij = /Q (Og(X+ Ua) - ®i (x)) (@(Hga) -g(x)) dQ, (1.33)
et:
= [ (Dot ®(0) (f(9 ~g(x+1)d0 (1.3

Afin de réduire les temps de calcilg (x+ u,) est habituellement remplacée [af (x) dans les
expressions précédentes. Ceci permet de caltbijjegt une partie d&; une fois pour toutes. Comme
Og(x+u,) = Of (x) une fois que la convergence est atteinte, cette modificaffente seulement le
taux de convergence de I'algorithme. On peut trés bien ohai® base de fonctions continues avec
les éléments finis standards [BES 06] ou discontinue avétidation 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 “integréé

La méthode de corrélation dite “intégrée” permet d’ideetifin certain nombre de propriétés sur
le champ de déplacements : propriétés élastiques, faaléatsnsité des contraintes, mouvements
de corps rigide [HIL 06a] [HIL 06b] [LEC 09] avec les avantag#une formulation faible qui per-
mettent d’amortir d’éventuels artéfacts de mesures (bildtout majeur de cette méthode tient de
la pertinence du choix de la base des fonctions pour la déasitqn du champ de déplacement qui
dépend des grandeurs a estimer et des cinématiques redggrch

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

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

1.5.5 Technique de suivi électrique

Cette technique, aussi appelée mesure par différence elet@bbuDCPD (Direct Current Poten-
tial Drop), consiste a faire traverser une intensité deaaii une éprouvette et a mesurer la différence
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Synthése de I'état de I'art et proposition d’'une démarclétudie

de potentiel entre les deux levres de la fissure (figure 1CHl)e-ci varie en fonction de I'avancée de
la fissure qui traduit une variation de résistance éleatridgl I'ensemble de I'éprouvette lorsqu’elle
commence a s’endommager [LAN 91]. La longueur de la fissuut @iee exprimée en fonction de
cette différence de potentiel par le biais de la formulewitple de Johnson [JOH 65]. Cette formule
est donnée pour une fissure débouchante (équation 1.35),

2w 1 cosh(zy

a= ?cos‘ (1.35)
cosh(%coshl (

g2

)
cost( z)
cos( 7 )

))

¥ ¥
probe i ""l probe
r S L = r |
:' JL I d II
72 8 i
.-"I P [ @

FIGURE 1.21:lllustration du principe de la méthode du suivi électrighN 07]

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

1.6 Synthése de I'état de l'art et proposition d’'une déemarch
d’étude

Cette synthese de I'état de I'art de la CSC montre la comiglebei ce probléme. Un bon nombre de
facteurs environnementaux et mécaniques entrent en lgoerdpte autant sur les aspects phénomé-
nologiques que sur les modeles. L'objectif de cette thés#estimer une relation entre les grandeurs
mécaniques (longueur de fissure, vitesse de propagati@msité 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, cinétiquestdetions), pour proposer un modele de loi de
propagation de fissure en CSC. Nous avons choisi de comstnugr étude sur un systeme pour lequel
le phénomene a déja été mis en évidence et qui favorise laaniptace des différents moyens de
mesures présentés dans ce chapitre.

Des études présentées dans cette partie montrent que lasE86tique pour le systeme Zir-
caloy4/milieu aqueux halogén8l&Cl ou KBr) mais nécessite d’étre provoquée par la polarisation
anodique de I'échantillon. La présentation des propriptéssico-chimiques du Zircaloy-4 montre
gue le film passif joue un réle important sur le déclencherderia corrosion et nécessite donc une
caractérisation approfondie. Les effets de la phase d'eageren CSC sont difficiles a quantifier en
milieu agressif a causes trés fortes non-linéarités qubahissues. Nous choisissons donc de nous
focaliser sur I'étude de la propagation de fissures de CS€Clan#isation d’éprouvettes pré-fissurées
hors environnement agressif. Le principal objectif deloesé est la possibilité de réaliser des mesures
in-situ (en cours d’essai) des différentes grandeurs nigges et €lectrochimiques. Les courants de
dissolution seront donc mesurés par I'utilisation d’'unghteéque potentiostatique avec un montage
a trois électrodes. L'utilisation de la méthode de corréfat'images autorisera une caractérisation
mécanique robuste a I'aide d’'une mesure de champ de dépateprécise. On évitera alors la pré-
sence d’'un capteur en contact direct avec I'éprouvettengpermet généralement pas d’extraire des
mesures meécaniques locales.

Ainsi, le travail de cette thése est divisé en plusieurstgolea mise en place des moyens expéri-
mentaux pour conduire les essais de CSC est d’abord présamé le développement d’un dispositif
et d’'une procédure expérimentale autorisant I'utilisatiéprouvette pré-fissurée. L'utilisation de la
technique dlLoad-Sheddingouplée a la méthode de corrélation d'images permet alopsathiire
des fissures avec un confinement plastique limité. Ce tragaissite en amont, le développement
d’outils de mesures spécifiques de corrélation d'imagesst@’objet du chapitre 2 de la thése.

Le troisieme chapitre détaille les pré-requis nécessaitasnise en place des essais de CSC. Les
résultats de la pré-fissuration par fatigue sont présehtéemtrent comment le confinement plastique
est maitrisé avec cette approche. De plus la recherche ddgioos électrochimiques optimales pour
localiser la dissolution électrochimique en pointe de fisgst détaillée. Ce chapitre permet alors de
définir un protocole spécifique d’étude de la propagationsieife en CSC.

Enfin le quatrieme chapitre présente les résultats desdtiffe essais de CSC. Ills montrent a
I'aide de confrontations entre mesures mécaniques etr@bhimiques, les influences réciproques
des différents facteurs. Pour finir, 'analyse de ces i€ résultats permet de proposer un modele
phénomeénologique capable de quantifier une loi de propmaydé 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 laridgn par la CSC

2.1 Introduction : présentation des moyens a mettre en oeuer

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

— De réaliser une pré-fissure en milieu non agressif afin deai€éiper des effets de 'amorcage
en CSC. Cette phase doit avoir le moins d’effets possibldaspropagation en CSC et doit
donc générer des non-linéarités plastiques limitées antgde 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 comdiselution agressive au contact de
I'éprouvette, de réaliser des mesures électrochimiquagad¢ment d’appliquer différents types
de sollicitations mécaniques. Ce dispositif expérimeaitadi que la géométrie des éprouvettes
sont également présentés dans ce chapitre.

— La caractérisation précise et non perturbante de la fissard.e chapitre précédent montre
les intéréts des techniques de corrélation d'images. Alass ce chapitre nous reviendrons
sur l'utilisation spécifique de cette technique pour I'é&ulk la fissuration et nous détaillerons
les différents développements nécessaires a son ublispdiur 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 fatigie

Nous avons choisi d’'étudier les couplages mécano-éldgtrogues en pointe de fissure de CSC
lors de sa propagation. Il convient donc de réaliser dedigséres par fatigue en milieu non-agressif
sur des éprouvettes métalliques en maitrisant la propayati terme d’intensité des contraintes afin
de limiter un endommagement plastique trop important audeua 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 SoONnt respectivement les efforts maximal et minimal au cdius cycle de charge-
ment etf est la fréquence du cycle de chargement. Comme le stip@emidrmes de pré-fissuration
appliguées ala CSC [AFN 99], il convient de pré-fissurer fgsg@vettes en fatigue avec un rapport de
chargeR égal a 01 (R= Fmin/Fmax- Différentes procédures expérimentales existent afirode@ler
la propagation de fissures par fatigue. La techniqueahd-SheddinAST 95] [BAT 80] consiste a
modifier le chemin de chargement durant la propagation degsarg pour limiter une augmentation
trop importante des facteurs d’intensité des contraintes.

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

fissure peut modifier le comportement local et affecter lesltmns de développement de la fissura-
tion en CSC. C’est pourquoi cette procédure doit étre Ealévec beaucoup de précautions. Afin de
localiser I'amorcage de la pré-fissure et de s’assurer gogagation de fissure unique, une entaille
est en premier lieu réalisée sur des éprouvettes plategla Baune 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 psétfration 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 cafient plastique en pointe de fissure (Cf
partie 1.2.2.2). Sous une sollicitation mécanique unéladvea = F /Set pour une longueur de fis-
sure donnéed), K, dépend linéairement de (équation 1.8). Ainsi la valeur maximale 8@ (Kjmax
correspondant B = Finay) 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 effettaille finie [TAD 00]. Au cours
d’un cycle de fatigue, I'état pour lequel 'endommagemdasfique est le plus conséquent, corres-
pond bien évidemment ld, = Kimax. Dans la suite de notre raisonnement, nous travaillerons do
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 celleBglg et Kimax. Par conséquent une relation
simple est obtenue entre les variations relativeBglg et Kimax & partir de I'équation 2.2 :

dFmax B dKimax

I:max KI max

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

o

Fissure

Entaille y

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

Cette relation reste valable avec I'hypothese d’une peditiation dea. En utilisant cette formule, une
procédure de régulation dig,ax “étape par étape” peut étre développée en se basant simbésin
de dKimax et Kimax sans l'utilisation de la formule analytique standard denpa@r 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
FFP];-):(L_ En 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 & imposergn+l) 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 & imgisgr pour obtenirKimax = Kz CECi
nécessite a chaque étape, une mesuré g, pour ensuite en déduire le coefficiemi. Au cours
de la propagatioffr ., diminue. La figure 2.3 donne I'exemple de l'allure du profil clergement
modulé avec I'évolution des différentes valeursHg, 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
deay qui est calculé a partir de toutes les précédentes mesuted’'étjuation (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. Cethmitgae est détaillée dans la section 2.4.
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Conception d'un dispositif expérimental

FO =

max '
F1 1

max ',':' """ ;

2 'y 1
F max ':'I' """ ':J """

1

F3 I'__ B ____,' _______ [P W

Force (N)

b - - o - -

tp' tp2 . o3

max

temps

FIGURE 2.3: lllustration de la modulation du profil de chargement avepracédure du.oad-
Sheddingpour la pré-fissuration des éprouvettes par fatigue

e
[}
3
H

Elle permet, apres chaque acquisition d'image, de caltelevefficienta,, qui est converti en signal
analogique permettant son utilisation comme un parameéasservissement continu de régulation
du profil de chargement. La figure 2.4 illustre I'architeetde I'utilisation de la technique dioad-
Sheddingssistée par la méthode de corrélation d'images.

Cette méthode permet donc d’effectuer une propagation sieréigar fatigue &;max constant.
La méthode de corrélation d'images permet également diegtla 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 donngeu®@imposer automatiquement un
arrét des cycles de fatigue une fois une longueur prédéfenfessure atteinte. L'utilisation de cette
procédure nécessite cependant la mise en place d’'un dispgpierimental spécifique qui est décrit

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

Fissure de 7
fatigue .

Acquisition
d'image
numérique

Force (N) o

Machine de
fatigue

e
Corrélation

Profile de
chargement
initial
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 desuettes par fatigue

2.2.1.2 Présentation du matériel

Les essais de pré-fissuration par fatigue sont réalisésd@ kkBune machine de traction hydrau-
lique MTS avec une capacité dekM Ce systeme permet d’atteindre des fréquences de chargemen
relativement élevéed (= 20H2). Un contr6leur MTS permet de synchroniser I'ensemble dgsasix
d’entrée et de sortie nécessaires aux essais.

L’'acquisition des images est réalisée a I'aide d’une carBlra Fox avec un capteur CCD d’'une
résolution de 1208 1600 pixels (photo 2.5(a)). L'utilisation d’un objectiiéeentrique (photo 2.5(b))
permet de minimiser les effets de perspective lorsquedtatipst pas positionné avec précision par
rapport au systéeme optique. En effet cette technologie affr grossissement constant des objets
indépendamment de leur distance. Ce type d’optique esidigsté pour des observations lors d’essais
de traction mécanique ou une striction, et donc un mouvehwstplan, peut apparaitre.

L'acquisition des images est réalisée sans arréter la maahessai pour éviter des effets tran-
sitoires de redémarrage. On utilise un temps d’exposities ¢ourt pour figer I'image et limiter le
flou (dTe = 50Qu9). La figure 2.6 montre I'intervalle que cette durée représenr un cycle en ef-
fort de 20Hz. L'acquisition d'images est synchronisée deesignal en effort a I'aide d’un boitier
de synchronisation (figure 2.7(b)). Une fois le boitieragticelui-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@idgfiavance. Ce systeme de synchroni-
sation permet de garantir une acquisition d'images pounateur d’effort donnée avec une période
d’acquisition bien déterminée. Le temps de réaction de haéca donné par le constructeur est tres
faible dT; = 1p9. On peut ainsi estimer l'intervalle de temps complet paétedniner l'incertitude
des mesuredl =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 laridgn par la CSC

@) (b)

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

On définitky, etty,, respectivement la valeur de I'effort et I'instant pourgesls 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,

211f - Frnax
2

On considere le profil initial d’effort (équation 2.1). Danegtre configuration, I'intervallet est
fixé et est égal dT. En choisissant de prendre une image sur la phase d’ouedétdrt, < %), dFn

décroit lorsque, et Fy, augmentent. Dans l'idéal, il faudrait donc choigi= % soit Fyn = Fnaxpour
garantir une erreur minimale sur I'effort d’acquisitiom gratique 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 valeuf;,, correspondant a I'effoffy,. Kimax €St ensuite déduit d§, en considérant
gue le comportement du matériau reste linéaire élastiquerscycle 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 erxamngermet 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 précautiosssici, de réaliser une propagation de fissure
en fatigue avemax constant et permet donc la création contrélée de pré-fissQette technique
peut également étre appliquée avec l'utilisation d’aupresils de chargement plus simples (charge
constante) pour assurer une propagation de fissure Ky@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 pe@menconduits, en particulier des essais
de traction lente et de charge constante comme le montrealgitoh précédent. Pour les essais de
traction lente on privilégie généralement les machinest@mécaniques. 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 celtuferde située entre le systéme d’attache
supérieur et la traverse mobile de la machine (figure 2.8.rhesures des déformations peuvent,
dans une premiere approche, s’effectuer de fagcon globalegamactériser 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, onisi chexploiter également les résultats
apportés par les techniques de corrélation d’'images qmetéent d’extraire les champs de déplace-
ments et de déformations locaux. Elles peuvent étre wagisiféremment selon les types d’essais a
réaliser comme le détaille la partie 2.3.

Machine de

Fii. Cellule d'effort
traction

Eprouvette __|

Systeme |
d’éclairage

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

Pour les essais a charge constante on utilise la machinauiigire MTS 10kN qui est également
utilisée pour la pré-fissuration par fatigue (Partie 22).1.

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

B). Les figures 2.9(a) et 2.9(b) montrent la cellule utilipéer les différents essais de CSC. Cette cel-
lule permet également la mise en place d’'un systeme de ddisadpar bullage d’azote ou d’argon.
Elle permet surtout la mise en place d’'un montage électnoicjuie a trois €lectrodes avec I'électrode
de travail (éprouvette), la contre-électrode en graphit&lectrode de référence au calomel saturé.
I'étanchéité est de plus réalisée a I'aide de bouchons antdamuc et de 'utilisation de pate silicone
(CAF4). Les différents dispositifs expérimentaux pereettionc 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

Camera
numérique

Eprouvette
de
Zircaloy-4

Mors

= i
(@) (b)

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

2.2.3 Géométrie des éprouvettes

La géométrie des éprouvettes utilisées pour les essais Gifadmettre la mise en place d’'une
cellule contenant la solution agressive (figure 2.10). Lle®@vettes sont usinées a partir de tbles
de Zircaloy-4 a I'état recristallisé avec une épaisseur @2fm Elles sont usinées dans le sens
travers au laminage. La longueur utile des éprouvetteseedtldnm Ces éprouvettes sont plates
pour permettre I'utilisation des techniques de corréfatitbmages. Une entaille de Bnmpermet de
localiser 'amorcage de la pré-fissure de fatigue. La comtipode l'alliage utilisé dans notre étude
et fourni par Areva Cezus, est donné dans le tableau 2.1.

54

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



Conception d'un dispositif expérimental

TABLEAU 2.1:Composition de I'alliage de Zircaloy-4 utilisé dans notred®

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

Lo = 234

rR3,5 117 I

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

Conclusions sur la présentation des dispositifs expérimeatix

Le dispositif expérimental permet de pré-fissurer des &mtbess destinées a étr
utilisées pour des essais de CSC. La mise en place des mayemssdires électro
chimiques est effectuée. Les mesures mécaniques sorséesakh partir des tech
nigues de corrélation d'images et la techniqueLdad-Sheddingpermettant ainsi
de limiter la plasticité confinée en pointe de pré-fissure.

La mise en oeuvre de ces techniques pour la fissuration,sitces développemen
spécifique de la méthode de corrélation d'images qui egeltale la partie suivante
Le principal objectif est de développer un mesure précisamtle permettant un

identification en temps réel des facteurs d’intensité dagramtes et de la longueu
de la fissure pour réaliser des essais de pré-fissuration digsdeation avec la
technique du.oad-Shedding
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2. Développement d’une simulation expérimentale de laridgn par la CSC

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

2.3.1 Introduction

La méthode de corrélation d’'images dite “intégrée” estaftéd pour extraire un champ de dépla-
cements sur une surface plane comme présenté en partieelcbamp de déplacement est a chaque
fois obtenu par la résolution de I'’équation du flot optique. g2ut utiliser les différentes propriétés
meécaniques associées a la fissuration pour rendre plusmerite cette méthode. On utilise pour cela
des bases de fonctions spécifiques rendant compte de laatigémde ce type de probléme. Cette
partie montre comment associer la méthode de corrélatiomades avec les concepts mécaniques
pour caractériser des problemes de la mécanique de la euptuta base de champ de déplacement
recherché doit a la fois donner des résultats précis et rebes garantir une identification rapide.
Cette méthode s’applique a des éprouvettes plates (deert@artie 2.2.3) présentant une entaille
permettant de localiser la pré-fissure lors son amorcagdiguee 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 champépdadements continu est discutée.
Ensuite on verra I'intérét de I'utilisation d’une base ptiche (discontinue et singuliére) telle que les
séries de Williams. Enfin une proposition d’une base de chdengéplacement simple et présentant
une discontinuité est détaillée. Pour ces différentesestwh considére une sollicitation uni-axiale
de traction selon la directiop 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 aéo(chargement nul) et 'image d’une
éprouvette présentant une fissure avec une certaine lon@)eat un certain chargement défini par
une intensité des contrainte en madg ).
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Méthode de corrélation d'images pour le suivi et le contdidda fissuration

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 continetconque permet dans un premier
temps d’identifier simplement la cinématique du problén@m@e pour un calcul de mécanique des
milieux continus, une base de type éléments finis est wWil[S&/N 05] [BES 06]. L'avantage de ce
type de formulation est qu’elle permet un dialogue entrewdalmécaniques réalisés a 'aide de la
méthode des éléments finis, et identification, car on peligarties mémes discrétisations [RET 10a].
L'utilisation de fonctions de forme continues garantit tmtinuité du champ de déplacements. Or le
champ de déplacements d’une structure fissurée présentkseoeatinuité au niveau des levres de la
fissure [RET 07]. Avec cette formulation I'erreur de corti@a est plus conséquente a I'endroit ou se
situe la fissure. Cette quantité peut donc s’avérer étre nnrimyen pour en identifier la position.

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

N f

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

La méthode de corrélation d’'images permet d’extraire lesffimientswy et de reconstituer le
champ de déplacements. Un maillage constitué d’élémermrigrgngles Q4 (4 noeuds) linéaires est
défini au sein de la zone d’intérét avec 31 éléments suivatitéationy et 21 suivant la directior
soit des éléments carré de 30 pixels de coté. Chaque élénmapbcete ainsi 8 degrés de libertéx2
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2. Développement d’une simulation expérimentale de laridgn par la CSC

déplacements suivartety) La figure 2.12 (a) donne le maillage utilisé et sa localsasur I'image
de référence. La figure 2.12 (b) donne le maillage déforméadmuiface de I'éprouvette fissurée
obtenu avec la méthode de corrélation d'images. Avec cediggdéments, la discontinuité n’apparait
pas explicitement car le déplacement extrait reste continu

1600

1400

1200 6
1000
E] 5.5
i!—;: 800
> 600 "
9
400
200 45
200 OO 800 1000 1200
X (pixel)
(a) ROI et maillage (b) Carte de deplacemekyten pixel et déformee

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

On définit I'erreur de corrélation comme le résidu de I'éguratiu flot optigue normalisé par la
dynamique de I'imagefyn = max f (x)) — min(f (x)).

Ecorr = T D?/S_(w)] (2.11)

Cette gquantité est un trés bon indicateur de la position desdare car on estime qu’elle est
maximale la ou la cinématique du champ de déplacements péastespectée. On en déduit que
I'erreur maximale provient de la discontinuité du champ épldcements de la structure fissurée. La
figure 2.13 (a) donne la carte du résidu permettant d’estianposition de la fissure. La figure 2.13
(b) montre I'image de I'éprouvette fissurée et déforméestidifficile sur celle-ci de distinguer la
fissure.

Cette méthode permet donc dans une premiere approchenkesi position de la fissure. Néan-
moins elle est peu convenable pour identifier avec préclaipnsition de la pointe de la fissure. Pour
cela il faut définir un niveau seuil dgor choisi arbitrairement. Il doit correspondre a I'existence
d’'une vraie discontinuité et il est difficile a expliciter.donne donc des faibles précisions sur I'es-
timation de la position de la pointe de la fissure. L'extractiles facteurs d’intensité des contraintes
peut étre effectuée en post-traitement en utilisant la ot&thdes moindres carrés avec un champ
de déplacements analytigues comme les solutions asyuupestde Westergaard. Cette technique a

58

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 pour le suivi et le contdidda fissuration

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 laridgn par la CSC

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

al [ROU 06]. L'utilisation des intégrales d’interaction egfadement une approche utilisée pour I'ex-
traction des facteurs d’intensité des contraintes a cimmdite 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 deseeper précisément la cinéma-
tique au voisinage d’une pointe de fissure. Le formalismesédss de Williams [WIL 57] repose sur
I'expression d’'un champ de déplacements analytiquesw@gttrie comportement autour de la pointe
d’une fissure droite semi-infinie dans un milieu linéairesBtpue isotrope infini. L'expression du
champ de déplacements est donnée dans le plan complexeditiacmde contraintes planes comme
la double somme de termes décrivant le mode de rupture(ghétel’ordre des séries (entig) (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 seebmposée des fonctio@$(x, y). Les
termes correspondant a des valeurs négativesstint désignées comrsaper-singuliersAlors que
les termes correspondant a des valeurs strictement supEsi 1 sont définis commen-singuliers
Les expressions des fonctions singuliéres pour les mioded sont données par les relations 2.13.
Suivant I'ordre de singularité, différentes interpréias peuvent étre données. Elles sont décrites
dans les tableaux 2.2 et 2.3.

2  Hoo
uxy) =uw(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 Wiliam

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

Le formalisme des séries de Williams est alors utilisé corbase de fonctions pour la méthode
de corrélation d’images en prenant la décomposition dopaéda formule 2.12. Lorsque l'origine
du repére du systéeme de coordonnées polaires coincide aasnte 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 doane 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 contdidda fissuration

TABLEAU 2.3:Interprétation des différents ordres des séries de Wiliam

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

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 dqéahtisur I'axe x par rapport a la
position de la pointe de fissure (figure 2.14). On obtientsalmre 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 béign 2.15, on obtient :
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2. Développement d’une simulation expérimentale de laridgn par la CSC

]:1 N=—o aX
2 < N n iy "nan?(X?y)
:Z z w?qji()(vy)‘f' Z ijdX . (2.16)
J=1 \nN=—00 n=—oo
Avec I'équation 2.14, il vient :
: < n < N n—2
u=> | 2 OfPixy)— 3 @i5eiixy)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 Weixy)— } @ TT =@ (xy)dx). :

N=-—o0 n=—o

On peut alors regrouper les deux sommes :

2 Ho
U:.Z Z CDT(Xay) (I)T—

]:1 N=—o0

2.
%wﬁ”zdx} . (2.19)

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

n_ ~n N+2
Wj =)~ ——
Cette quantité permet d’estimer la position de la pointeadessure. En effet, le terme correspon-

dant an = —1 est nul lorsque 'origine des reperes coincide avec laipagie 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 contdidda fissuration

K = 2pv/2may. (2.23)

Une décomposition finie de I'expansion des séries de Williast implémentée dans la méthode
de corrélation d'images. Le nombre de termes a prendre empteodans cette décomposition est
discuté dans la partie 2.4.4. La position de la pointe de faifisest estimée avec une procédure
itérative (organigramme en figure 2.15). On commence panidéine position initiale de la pointe
dela fissure>€ip). On peut alors construire les fonctiomTE.. Les matrices et vecteurs de composantes
M;; etF; définis dans la partie 1.5.4 peuvent alors étres generesitEnse séquence de résolutions
de systémes linéaires permet d’extraire les amplitudexsssi]. L'équation de linéarisation (2.21)
permet alors d’estimer la distand& a la pointe de la fissure équivalente élastique. On définitiens
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 processtiexécuté
jusqu’a convergence avec une précision définie sur la détation dedx (e.g.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’'um g@ivue temps de calcul.

La premiere idée pour utiliser un algorithme plus rapidedesproposer une base de champ de
déplacements simplifiée avec un nombre de degrés de lilmité.|La paragraphe suivant montre
comment a partir de I'utilisation du saut de déplacemeng, extraction rapide di, et a 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 cotigted’'images avec les séries
de Williams

2.3.4 Extraction du saut de déplacement

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

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

U = 5/77605(3) [K+1—2c08 (§)] + 5 /Zsin(5) [2+ K+ 14 cos(6)]
(2.24)

Uy = 5b\/728in(3) [k +1—2c0g ()] + G\ /7c0s(5) [2—k + 1—cos(6)] .

Les parameétreg etk sont respectivement, le module de cisaillement et |la catestiée Kolosov.
Dans notre probleme de traction uni-axiale, le mode d’duver() est 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 %sin(%) [K+1—200§ (g)} . (2.25)

Le saut de deplacement est la differenceigentre les deux levres de la fissube<{ tet® = —m).
Il dépend de la racine carrée de la distance a la pointe dedig8u= /X et est proportionnel &. ||
dépend également des paramétres matériaarndp) (équation 2.26) :

[[uy]] = uy(r,8 =) —uy(r,0 = —10) = %\/;[K +1]. (2.26)

Cette grandeur apparait comme étant pertinente pour detin des facteurs d’intensité des
contraintes et pour la localisation de la pointe de fissured€ride d’utiliser une base de fonctions
pour la méthode de corrélation d’'images permettant d'eetefficacement le saut de déplacement.
Des fonctions discontinues sont alors choisies. La méthdede&léments finis étendus a déja été pro-
posée dans la méthode de corrélation d’images et a montréffscacité pour extraire un champ de
déplacement discontinu [RET 07]. Une base de champ de déptatds différente est proposée ici.
Elle s’'inspire de cette derniere mais est simplifiée pountifier K, eta rapidement. Le déplacement
est décomposé en une partie contioglet une partie discontinug, (Equation 2.27) :

U=Uc+Uy. (2.27)
Une fonction deHeavysidgH (x,y) est utilisée pour faire apparaitre la discontinuité dughae
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 dépiaat, on discrétise le segment donnant
la direction de propagation avét points (figure 2.16 (a)). Ces fonctions de forme éléments fini
linéairesN'(x) sont alors utilisées pour construire le champ de déplacentéigure 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 contdidda fissuration

Les coef‘ficientsm';]I sont les degrés de liberté associés a la partie discontingbainmp de dépla-
cements. lIs représentent la valeur du saut de déplacemehbeun 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 déHeavyside(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 chamg@plaaements.
Il est choisi comme représentant la cinématique d’'unecstaition de traction uni-axiale suivant la
directiony. Les mouvements de corps rigide sont décomposés a I'aidéedess de libertéy et uyy
qui représentent respectivement les translations unésrsaivant les directionsety. Le degré de
libertéy, correspond a la rotation suivant la directibet se traduit par deux déplacements suivant
les directions< (urx = —YY7) 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 .
gC_{uc}_{01xy0 Y2 - (2.29)
Y Eyy
Exx

Cette base de fonctions est donc implémentée dans la métleoderrélation d’'images. La fi-
gure 2.17 (a) donne la carte du champ de déplacements slavdimectiony. La discontinuité est
clairement mise en évidence grace a I'utilisation de la fioncdiscontinue dédeavysidgH (x,y)).
Les différentes composantes du champ de déplacementsxi@ites directement. Le saut de dépla-
cement approximég{[(uy]],) est identifie a partir dey a I'aide des fonctions d'interpolation linéaires
(équation 2.28) et des coefficients obtenus aprés résolution de séquences de systemes knéaire
figure 2.17 (b) donne le carré du saut de déplacement le lotaydieite de propagation de la fissure.
La présence d’une fissure est clairement mise en évidende geadient spatial suivant la direction
x obtenu sur le saut de déplacement. A 'aide de la méthode dewdmes carrés, on construit une
interpolation linéaire du saut des déplacements normawaga@. Celle-ci est réalisée sur une zone
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2. Développement d’une simulation expérimentale de laridgn par la CSC

délimitée par les abscissgset xo. Le coefficient directeuP de cette droite permet I'estimation du
facteur d’'intensité des contraintes en modg; ). 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 - Pt [ px

Ky =
! K+1

(2.30)

Uy (pixel)

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

100y
35¢

N
o
o

307

&=
ol ‘
2 ! |
\Q; I I
~ | |
20 | 1
5 @ ! ! Pointe de fissure
X 300, . 5250 | estimée |
~ ) | |
© | |
x - 150 |
400 o8 @' ! !
L @10r 1
) ! ‘
= I I
15 @ 05[ !
@ | |
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y (pixel) Pixel le long de la direction de propagation

(@) (b)

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 estimatioactesifs d’'intensité des contraintes.
La base des fonctions est relativement simple et ne dépermtida position de la pointe de la fissure.
Les grandeurs nécessaires aux calculs de corrélation gkisn@natriceM;; et vecteur explicités
en partie 1.5) peuvent étre construites directement & peertiimage de référence sans connaitre la
position de la pointe de la fissure sur I'image déformée.

Ainsi on se propose de développer un algorithme utilisableemps réel. La figure 2.18 détaille
celui-ci. Sur 'image de reférence les bases de fonctionsigiant de construirljj et une partie de
F sont construites. On initialise alors la zone d’interp’ola(x? etxg). A partir de I'image déformée,
le second membrd~) est completement calculé et |la résolution de la séquensgsiemes linéaires
permet d’extraire le saut de déplacempgug||,. 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 successivesparite de fissure. Cependant les résultats
de I'extraction peuvent étre sensibles au choix de la zonmdaswielle l'interpolation linéaire est
réalisée. Grégoire [GRE 08] propose une méthode du mémeppeettant d’extraire les facteurs
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Méthode de corrélation d'images pour le suivi et le contdidda fissuration

d’intensité des contraintes a I'aide d’une identificatiqueétir 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 fisswgnientation da/w), I'évolution
du saut de déplacement. L'amorcage de la fissure est claitenige en évidence avec 'augmentation
de saut de déplacement au niveau de I'entaille (faiblesuvalde 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 | ([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 l'image
référence

déformée

FIGURE 2.18:Procedure itérative d'utilisation de la méthode de cotigted’images utilisant le saut
de déplacement
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2. Développement d’une simulation expérimentale de laridgn par la CSC
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FIGURE 2.19:Evolution des sauts des déplacements normaux au cours pfapagation de fissure
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Développement d’'un algorithme d’identification en tempe ré

Bilan des méthodes de corrélation d’'images appliquées a I'étie de la fissura-

tion

Les technigues de corrélation d’'images globales présendées cette partie

montrent la flexibilité du choix des bases de fonctions. Léciion de I'identifi-

cation d’un probleme de fissuration dépend de ce choix, eticpker pour I'es-

timation deK, et de la position de la pointe de la fissure. Nous avons aiet t

différentes méthodes basées sur des travaux déja réalisés :

— Une méthode de corrélation d'images standard utilisarthase continue d
type éléments finis permet I'identification de la position@déssure. Cette der
niere rend cependant difficile I'identification précise depbsition de la pointe
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 forsctieprésentant le
cinématiques du probléme de fissuration (séries de Willigroar obtenir une
estimation plus déterministe de la position de la pointadissure et d&. Cette
méthode a cependant pour inconvénient de générer des teengaalils trop
importants pour l'identification en temps réelldeeta nécessaire a la techniqu
duload-sheddindPartie 2.2.1.1).

Nous nous sommes alors proposés d’utiliser une méthodsaapsur une base d

fonctions simplifiée mais décrivant tout de méme la cinéguatidu probleme. Un

algorithme performant a été proposé pour une estimatiosreps réel d& et dea.

Néanmoins cette méthode ne garantit pas une précisionalptpuisqu’elle repos

sur une identification trés sensible du domaine d’intefaia L'objet de la partie

suivante est d’adapter et d’optimiser I'algorithme de élation d’images utilisant
les séries de Williams pour garantir une extractionkgleet dea satisfaisante en
temps réel.

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

2.4.1 Description de la méthode

On souhaite développer un algorithme d’utilisation raptlen temps réel des séries de Williams
pour I'identification de la position de la pointe de la fisseteles facteurs d’intensité des contraintes.
La décomposition du champ de déplacements a l'aide des siid/illiams est une somme infinie.
Cependant plus les ordrason-singuliersou super-singulierssont élevés, moins ils ont d’influence
sur la cinématique du probleme. On utilise alors une exparfgiie 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 laridgn par la CSC

La partie précédente montre que pour utiliser cette méthbfdait connaitre I'orientation de la
fissure et la position de sa pointe. Avec une sollicitationaxiale en modd, I'orientation de la
fissure est relativement simple a obtenir avec une faiblerfitade. Ici la fissure se propage suivant
la directionx et on définit un masque autour de la pointe et des lévres dsladia I'intérieur duquel
la ROI est tronquée, ceci pour éviter les problemes numériquesle 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 (W)

< (2.32)

€m

K| est la moyenne des pour des valeurs déf, comprises entre 5 et 50 pixelskt(\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'influsirda précision
des résultats. Pour notre étude nous avons choisi un masqeeldrgeuw,, de 1(ixels

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(p) etK;, on
utilise les propriétés démontrées au paragraphe précgetprdtions 2.21 et 2.22).

Dans cette partie, une nouvelle approche est proposée awgarithme spécialement développé
pour identifierk| etx;p sur une série d'images prises au cours de la propagatioe fissure (figure
2.22). On fait I'hypothése qu’entre deux images, I'acaeigent de la fissure reste limitée. Sur un
segment définissant la direction de propagation, on gémeemsemble de bases de foncticéct#)"
pour différentes positions potentielles de la pointe dedsufie (q"ip) (figure 2.23). Cette phase est
réalisée directement a partir de I'image de référence. gl donc étre effectuée avant le début de
la propagation. Les matrice\&i"j peuvent alors étre calculées a priori directement a pagtilimage
de référence.

70

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



Développement d’'un algorithme d’identification en tempe ré

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

Au cours de la propagation, on commence par initialiser lsitjpm 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 alor® 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 calculdusscouteux (génération c{@?)"

et Mi"j) sur 'image de référence et donc avant le début de la prajeag&éanmoins contrairement
a l'algorithme présenté précédemment (partie 2.3.3), oréakse pas de boucle d'itération jusqu’a
convergence suxjp. On utilise des formules de linéarisation dont il faut veérifia validité. C’est
I'objet du paragraphe suivant.
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2. Développement d’une simulation expérimentale de laridgn par la CSC
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FIGURE 2.22: Procédure itérative pour l'utilisation en temps réel de l&thode de corrélation
d'images
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FIGURE 2.23:Génération des positions potentielles de la pointe de laréde long de la direction
de propagation
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Développement d’'un algorithme d’identification en tempe ré

2.4.2 Validation de la linéarisation

La technique présentée au paragraphe précédent permiisefuin algorithme rapide pour
I'identification des facteurs d’intensité des contrainéégle la position de la pointe de la fissure.
La génération des bases de fonctions est réalisée a prianmoins l'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 glétErmination
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 desresp
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 cnwﬁfssw? sont déduits des coefficierﬂﬁ
(Cf partie 2.3.3 équation 2.14). L'évolution du décalagdadpointe de la fissure estimé, norme par
la largeur de la zone d’intérédx/w; défini sur la figure 2.11) est donnée pour différentes valéers
dx/w; (figure 2.24). Une trés bonne adéquation est obtenue erdéctdage imposeé 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 contraintesmitorsque I'origine des bases de fonction
coincide avec la position de la pointe de fissure équival&asique,

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

erreur relative inférieure a 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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FIGURE 2.24:Estimation de la distance a la pointe de fissure équivaléastigue (a) et de I'erreur
relative sur la détermination dg (b) en fonction du décalagkx/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 rditermes pris dans la décomposition des
séries de Williams est fixé a 7 et 3 pour respectivement leseepositifs et négatifs de La position
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 effiést avec différentes valeurs de hauteur de la
ROI (hy). Cette étude est réalisée pour différentes images avécatites longueurs de fissureg\y)
et niveaux d'intensité des contraintd§ ) connus. La quantitéy, = K;(hy)/minp, (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 valeuristbilee,, augmente 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 disponiblesrgontraindre la solution. Aprés une
taille de ROl critique, €, dévie sensiblement de sa valeur stabilisée. Pour des largyde 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 solutionalégnsiblement. Il faut vraisemblablement
plus de termes dans la décomposition des séries de Williaorsgiotenir une solution précise afin de
mieux capturer les effets lointains qui deviennent plusipndénants. Pour allier précision et rapidité,
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Développement d’'un algorithme d’identification en tempe ré

nous choisissons d’'imposgy; < 1.02 qui assure une erreur inférieure a 2%. Dans cette configarat
avecw; = 650, h, doit étre supérieur a 600 pixels. Cette étude montre quertdormde termes dans
la décomposition en séries de Williams joue un rdle sur l@ipien 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'estimatiekg

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 tesu& décomposition optimale assurant une
bonne précision avec un nombre minimal de termes a prendrerapte dans la décomposition des
séries de Williams. Pour une image déformée avec une longieefissure donnéea(w = 0,5),
I'extraction deK, est effectuée avec différentes décompositions avgg, termes d’indices négatifs,
et nmax termes d’indices positifs. L'étude est effectuée ave< npin < —1 et 1< npax < 12. La
figure 2.26(a) montre que,quel que soit le nombre de tesupsr-singulier —nm;in), au moins 7
termes d’ordres positifs sont nécessaires pour obtenivalesir stable d&;. On montre également
gu’au moins 3 termesuper-singuliergnmin = —3) sont nécessaires pour obtenir une évolution stable
dekK,. Les non-linéarités (plasticité confinée) présentes emtdie fissure sont décrites par les termes
super-singulierecomme cela a été démontré par Hennireged [HEN 10]. Par conséquent, ils doivent
étre pris en compte dans la décomposition en séries de vVdl@our donner une description précise
du champ de déplacement autour de la pointe de la fissure.

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

Nmax= 12 (K|12),
|K|nmax_ K|12|
TOKZ

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 fissuréusdbpgue. Effectivemerdy, devient

&K, (2.34)
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2. Développement d’une simulation expérimentale de laridgn 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 ébesidérés pour assurer une indépendance
de la solution vis a vis du nombre de termes a considérer et ldadgueur de fissura

Les termes d’ordre élevé permettent de corriger les effetaitle finie. Ces effets deviennent plus
importants lorsqua augmente méme avec des intensités des contraintes semsibleonstantes. En
effet la distance qui sépare la pointe de la fissure des ssfdres en aval de la fissurgy() diminue.
D’autre part la distance qui sépare la pointe de la fissura slerface libre en amont de la fissugg)
augmente, mais le niveau des déplacements au niveau desudttee augmente aussi (figure 2.27).
Par conséquent pour les fissures longues, le champ de d@glaiseest plus sensible aux effets de
bords. Ainsi plus de termes d’ordre élevé doivent étre @®uians la décomposition du champ de
déplacements.

13
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o 12 1 : == a/w=0.56
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n
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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 skridélliams sur la
précision de I'estimation di

Ceci peut étre illustré par les cartes des champs de dépbatesuivant la directiop générées
pour différentes fonction®]' comme le montrent les figures 2.28. Les terrseger-singuliersont
plus sensibles aux effets localisés en pointe de fissuregueef2.28 (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 déplacenmmtdpf. La 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 me&thedorrélation d'images méme
en utilisant une base de champs de déplacement riche refaéséinement le comportement en
pointe de fissure. La durée de calcul de I'algorithme pré&sdans cette partie est d’envirosdontre
environ 6@ 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 tallles finis lors de la propagati

le Zircaloy-4 avoisinent les I®m.s1 en CSC et 10°m.cycle ! en fatigue soit 10m.s™1 avec
f = 20Hz, ainsi cette méthode peut maintenant étre largementadibs temps réel dans le cadre de
la technique dlLoad-Sheddingn fatigue ou CSC.

2.5 Conclusions

Les moyens expérimentaux présentés dans ce chapitre pemmate étude locale du couplage
mécano-électrochimique en pointe de fissure pour I'étuda @SC. Les dispositifs expérimentaux
présentés assurent la mise en place des essais de CSC.ula élelttrochimique congue ici, auto-
rise les mesures électrochimiques avec un montage a temsades et I'acquisition d’images de la
surface de I'éprouvette en cours d’essais. Ainsi les tegles de corrélation d’images peuvent étre
utilisées pour extraire les champs de déplacement surfiaceute I'éprouvette sollicitée mécanique-
ment.

Les éprouvettes destinées aux essais de CSC sont au pegaidbissurées pour s’affranchir des
effets de 'amorcage des fissures pendant I'étude de la C8@dammagement 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 mestapides et précises #g. On s’est ainsi
proposé ici de développer une méthode efficace utilisartetdmiques de corrélation d'images déja
existantes mais en les adaptant pour mesurer les graneéatrgas a la mécanique de la ruptuaest
K). Un algorithme spécifique de corrélation d'images a étéeldfpé pour une estimation en cours
d’essai des facteurs d’intensité des contrainie} €t de la longueur de fissura)( Cet algorithme a
été optimisé pour une utilisation robuste en cours d’esséatigue ou méme de CSC a la suite d’'une
étude de précision et de sensibilité.

Grace au développement de ces différentes techniquesirepéales, on peut concentrer notre
étude sur la propagation de fissures en CSC. Il reste cepeadanifier la qualité de la procédure
de pré-fissuration par fatigue et a déterminer les condit@mmiques a mettre en place pour étu-
dier la CSC en pointe de fissure. Le chapitre suivant détaitiei I'application de ces techniques
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expérimentales de pré-fissuration par fatigue avec la rdétdoLoad-Sheddingouplée aux tech-
niques de corrélation d'images rapides. Il présente égaiéhas caractérisations électrochimiques du
Zircaloy-4 permettant d’identifier les conditions & mettireoeuvre 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-requingtéant de maitriser I'étude expéri-
mentale mécano-électrochimique de la pointe d’une fissei€atrosion Sous Contrainte (CSC). Ce
chapitre permet de déterminer un protocole d’étude prof@€&C. La revue bibliographique présen-
tée dans le premier chapitre a permis d’établir nos obgeekpérimentaux et de justifier notre choix
de nous focaliser sur la phase de propagation des fissurddisantides éprouvettes pré-fissurées.
Dans le deuxieme chapitre, les techniques expérimentalesgitant de maitriser la réalisation des
pré-fissures par fatigue en vue de la mise en place des egs@iS@ ont été présentées en détails
(Load-Sheddingt DIC). La mise en place de ces essais requiert encore cependegrtaim nombre
de caractérisations et d’essais préalables.

Dans ce troisieme chapitre, nous nous proposons donc deé@@sar en premier lieu le comporte-
ment mécanique du matériau afin de relier les grandeurs eitigues (champ de déplacements) aux
données statiques (facteurs d’intensité des contraiete®) pouvoir utiliser les techniques de corréla-
tion d’images. On caractérisera le matériau en milieu e qui permettra également d’établir son
comportement en situation de fissuration. Dans un deuxiémpg, les résultats de la pré-fissuration
par fatigue seront présentés et permettront de validecknigue de contrdle de propagation déve-
loppée dans le chapitre précédent.

3.2 Comportement meécanique du Zircaloy-4 en milieu inerte

3.2.1 Identification des propriétés mécaniques

Le comportement du matériau utilisé durant les essais de &3$€tudié sur une tole de Zircaloy-4
d’épaisseue = 2,92mm(Cf paragraphe 2.2.3). La courbe de traction contrainégerthations (figure
3.1) est donnée par des mesures de la contrainte axiale d®rrastimée par la cellule d'effort
(0 =F /%, F valeur de I'effort ety la section utile de I'éprouvette) et de I'allongement glatenné
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 quirne rdans le domaine plastique, sen-
sible a la vitesse de déformation. Nous avons choisi deiti@vavec des vitesses de déformation
proches des vitesses de deformation utilisées habituetiedans la littérature pour traiter des essais
de CSC (10°s 1 > &, > 10°6s1). Les principales grandeurs définissant les propriétésiméees
du matériau utilisé sont référencées dans le tableau 3.tohfainte maximalegpmay) ainsi que
I'allongement a ruptureXy,) sont estimés a partir de la courbe de traction.

Les autres grandeurs, comme la limite conventionnelleadtidité a 02% (ogo.2), le coefficient
de Poisson\) et le module d’élasticité) sont estimées a partir des mesures des déformationsgocale
réalisées ici par les techniques de corrélation d'imagdsdau 3.1). Le détail de la méthode est donné
dans I'annexe C. Les grandeurs sont relativement prochesls données par Yaat al [YAU 92]
pour le zirconium E = 99GPaetv = 0, 35).
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FIGURE 3.1: Courbe contrainte/déformation pour la téle de Zircaloysfligté dans la direction
transverse au laminage

TABLEAU 3.1: Propriétés mécaniques de la tble de Zircaloy-4 sollicitesda direction transverse

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

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

| Grandeurs || ogo2 (£10MPa) | Omax (£10MPa) | Ar (£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 fisgation en milieu
inerte

L'étude du comportement a rupture du Zircaloy-4 en milieerte est nécessaire pour pouvoir
le comparer par la suite au comportement en situation de ©8€ essais de traction lente a I'air
libre sont réalisés en imposant une vitesse de déformatitinle de€y = u/L = 1,42- 10 6571,
La grandeuruest la vitesse de déplacement de la traverse de la machimadien. Les éprou-
vettes sont préalablement pré-fissurées par fatigue atvecHaique du.oad-Sheddinglécrite dans
la partie 2.2.1. La courbe de traction est donnée par la figixeAprés une premiére phase linéaire
correspondant au domaine linéaire élastique (pas de patipagle fissure), on observe ensuite un
comportement a rupture ductile avec écrouissage. La rfinale est observée pour un allongement
a rupture A, = 3,3%.

La figure 3.3(a) montre I'évolution de la longueur de fissurdanction 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 de& en fonction de la longueur de la fissure et
montre que la taille de la fissure augmente tres peu malgrértisfvaleurs 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 décris tchapitre 2 au paragraphe 2.3.3). Le
formalisme des séries de Williams permet de tenir comptendadinéarités, notamment grace aux
termessuper-singulier§HEN 10] lorsqu’elle reste toutefois confinée en pointe dsuiis. Cette ap-
proche repose sur une estimation cinématique des fact@otesndité des contraintes. On peut aussi
considérer une approche statique permettant d’estiméadesurs 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 cooréldimages. Sur la figure 3.3(b),
cette estimation est représentée par la courbe verte. @nqguet 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 sker@iée un bon indicateur pour esti-
mer si les non-linéarités sont confinées ou non. Les figuka)3et 3.4(b) donnent respectivement
'image numérique d’acquisition et le champ de déformaterGreen-Lagrange obtenu par corréla-
tion d'images poue = 0,031. On note que les déformations observées sont tres grgplde de 50%
au voisinage des levres de la fissure) et donc que les défomagiastiques sont trés importantes ici.

Ainsi, les non-linéarités provoquées par la fissuratiortiude ce matériau rendent difficile dans
ce cas (traction lente en milieu inerte) I'utilisation dasteurs d’intensité des contraintes pour carac-
tériser la rupture. Ces résultats nous montrent que la reigto milieu inerte du Zircaloy-4 est trés
ductile et nous donnent une base intéressante pour une caBgaavec des résultats d’'essais de
fissuration en CSC. Ce mode de rupture ductile est confirmégheservation des facies de rupture
gui montrent la présence de cupules, méme juste aprées fespuge de fatigue (figure 3.5).
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FIGURE 3.3: Evolutions de la taille de la fissugeen fonction de la déformation et du facteur d’in-
tensité des contrainte en fonctionapour un essai de traction lente conduit en milieu inerte ser u
éprouvette pré-fissurée de Zircaloy-4
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Pré-fissuration par fatigue

Bilan du comportement mécanique du Zircaloy-4 en milieu inerte

Le comportement élastique du Zircaloy-4 a été identifiéid¢ae la méthode d’'es
timation locale des déformations par la technique de catio#l d'images. Les para
metres d’élasticité linéaire obtenus sont proches de cenréks dans la littératur

Ces grandeurs sont nécessaires a l'utilisation de la théerila mécanique de |

rupture fragile dans la méthode de corrélation d'imagesdiéistimer les facteurs|
d’intensités de contraintes.

Le Zircaloy-4 a I'air libre et a température ambiante possed comportement
rupture du type ductile observable sur la courbe de trac#hancours de la pro-
pagation d’une fissure, de larges déformations plastiqppearaissent ce qui ren
inappropriée l'utilisation des facteurs d’intensité desitcaintes pour caractéris
ce type de rupture.

BN

3.3 Pré-fissuration par fatigue

3.3.1 Motivations

L'objectif de cette partie est la réalisation des pré-fissysar fatigue sur les éprouvettes desti-
nées a étre testées en CSC. Dans le chapitre précédentfiazarl montre que l'utilisation de
la technique dlLoad-Sheddingpermet en théorie de réaliser une propagation de fissurafpgué
contrblée, en imposant une valeur des facteurs d’intedsg&ontraintes maximalkgax) constante.
Cette méthode peut étre mise en oeuvre grace a l'utilisaida 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 cependaregén fort endommagement plas-
tique difficilement mesurable. Dans un premier temps, tiétde la propagation de fissure sans la
phase d’amorcage, est présentée. Elle permet de validétheode du.oad-Sheddingssistée par les
techniques de corrélation d'images. Dans un deuxieme temops 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 épreswitt 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 utilisanséees de Williams. La procédure de régu-
lation, présentée dans le paragraphe 2.2.1, permet de emddydrofil de chargement afin d’obtenir
une propagation de fissure contrblée juscaye = 3/4. La figure 3.7(a) montre comment I'estima-
tion deK; évolue en fonction du nombre de cycles et comment la valéle 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 esbmdgK; basée sur les champs ciné-
matiques. La plasticité confinée peut entrainer des difféae entre les estimations gbasés sur la
cinématique (corrélation d’images) et statique (formaleslytiques 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 alétérminée par mesures de suivi
électrigue DCPD) et par la méthode de corrélation d'images. La figure 3.6 nediihstrumentation
de I'éprouvette pour l'utilisation des deux techniques.dsiingue 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 métliadcorrélation d'images. Trois sources
lumineuses permettent d’obtenir un éclairage puissardretentré. La figure 3.7(b) donne la compa-
raison entre la longueur de la fissure estimée par la méthoderdélation d'images et celle obtenue
par la technique du suivi électrique. Une trés bonne adémuast obtenue, ce qui permet de valider
la technigue de corrélation d'images pour estimer la longde 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 eentps réel (Cf partie 2.4) nécessite de
postuler a priori la direction de propagation de la fissurdlecci est déterminée par rapport a la po-
sition de I'entaille. On fait I'hypothése que la fissure segarge 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 dateeur de corrélation (définie en partie
2.3.2) issue d’'un calcul de corrélation d'images réaligéusie image déformée avec une fissure de
longueura/w = 0,64. La figure 3.8(a) donne la carte des résidus des déplatepenmettant d’es-
timer la position de la fissure. Sur cette méme figure, on fbeaitre la direction de la propagation
de la fissure estimée a priori. On remarque que la directigsgralgagation définie a I'avance est trés
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Pré-fissuration par fatigue
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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 carteérgdus (figure 3.8(a)). Ainsi les conditions
expérimentales semblent étre bien respectées pour peathgrpropagation en motgur.

Néanmoins la direction de la fissure peut osciller Iégérdémpanrapport a cette direction globale
au cours de la propagation comme l'illustre la figure 3.8(a).position de la pointe de la fissure
peut étre décalée léegerement verticalement par rappotteadieection (yip sur la figure 3.8(b)). La
sensibilité de cette imprécision est vérifiée en postena@int. Une identification des facteurs d’in-
tensité des contraintes est réalisée avec I'algorithmeod@lation d’images utilisant les séries de
Williams (présenté en partie 2.3.3). La position de I'aniggdes bases de fonctions est déterminée par
I'estimation dexiip et deyiip a I'aide de la carte des résidus de corrélation (figure 3.8gafferents
calculs d’extraction dé&; sont alors réalisés en faisant varier la positigp La grandews%l'p deéfi-
nit 'erreur relative sur I'estimation di; (dyip) par rapport a I'extraction correspondant i, = 0

(Ki (dytip = 0)),

vtip _ [Ki(dytip) — Ki (dytip = 0)]
£K| - KI (dytip _ O) (32)

La figure 3.9 donne I'évolution de I’erreaiﬁ‘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 trésléadlek (e}g'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 tipe en partie 2.4.

Habituellement, I'estimation d€; est obtenue par I'utilisation de formules analytiques déads

gui sont dérivées de la théorie de la rupture fragile en ¢htigant une fonction de correction géomé-
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC
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(a) Estimation de la position de la fissure par la (b) Illustration du décalage suivaytle 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 dioectle 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],

Fo(aw) =1122-0231(2) + 1011(%)2
—2171(2) +-30382( )’

- é)w (\%)' (3.4)

Cette formule est donnée pour une contrainte appliquéerst miatre procédure expérimentale,
un systéeme de fixation spécifique est utilisé pour éviter gtissement 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 degype de conditions limites sur I'évaluation
des facteurs d’intensité des contraintes, des calculsl@are@its finis sont réalisés pour extraire les
FICs pour différentes longueurs de fissure [RET 10b]. Omesstinsuite les coefficients adaptés a ce
type de conditionsyf) avec une fonction de correction géométriqﬁ@(a,W)),

-, 4 ay i
£ (a,w) :_%V{ (V—V) .
1=

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

De plus, le comportement mécanique du matériau joue unrgdémnportant ici pour comparer ces
deux types d’évaluation des FICs. La plasticité concergrggointe de fissure peut en effet avoir une
influence sur I'estimation des facteurs d’intensité degreames. Irwinet al ([IRW 60] et [TAY 95])
proposent une methode permettant de prendre en compte msis@ations. Les FICK,,,, sont
corrigés en considérant que la longueur de la fissure estentgm 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,@% (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'identificatiavec les formules analytiques standards
(Kimay- La longueur de la fissure est estimée par la méthode dudantrique. Des résultats tres si-
milaires sont obtenus. Cette procédure permet d’obtemitailie 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’'uniefsaropagation pour contréler les fac-
teurs d’intensité des contraintes sont ainsi confirméde@aéthode est donc validée pour I'étude de
la propagation d’'une fissure. Le paragraphe suivant moesr@iécautions spécifiques a prendre en
compte pour considérer une pré-fissuration par fatigueréigat par la technique dwobad-Shedding
lors de 'amorgage.

13

(M Pa.m” 2)

Imax

K

g |BDIC
-©-Expression analytique standard
=-==valeur cible

035 04 045 05 055 0.6 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 propagatiorsdari avec une valeur constantekgl@ax
et donc avec une taille du confinement plastique constantars de la propagation. La phase
d’amorcage des fissures est plus délicate & mettre en oetecea protocole expérimental. Durant
cette phase, 'endommagement plastique est en effet tésemir pour amorcer la fissure. La tech-
nique de corrélation d'images en direct utilise une imagestirence correspondant a un chargement
mécanique nul pour une éprouvette encore saine ne présgatade fissure. Cependant, I'état de
contrainte résiduel peut étre différent pour une imagedmduvette possédant déja une fissure et qui
a donc subi une histoire de chargement induisant de la gilésti

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

électrique. La figure 3.11(b) donne I'évolution Kgnax mesuré par corrélation d’images, en fonction
de a sur la phase d’amorcage (courbe rouge). La procédure déatisgufonctionne bien car une
valeur constante de facteur d’intensité des contrainteshamtenue. On compare ces résultats avec
ceux donnés par la formule standard analytique résultalégleation 3.5. Les valeurs d§max sont
également constantes mais inférieures a la valeur estiarék pnéthode de corrélation d’'images.
L’hypothése qui permet de relier les deux estimations,a#héorie 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 desmpines d’endommagement plastique
deviennent trop complexes pour utiliser ce genre de forn@ueconsidere alors une deuxiéme image
de référence correspondant a un chargement nul mais quiatel’histoire du chargement jusqu’a
la création d’'une pré-fissura & 2,5mmn).

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

Il semble donc que I'image de référence présentant une disumporte des déformation plas-
tiques résiduelles par rapport a I'image de référence sasigréi. Pour quantifier cette déformation
résiduelle, on réalise un cycle de charge/décharge (figl@&&). Pour différentes valeurs d'effort
(étapes de chargement), on appligue la méthode de coorétditmages pour extrairk;. On réalise
deux estimations différentes #g avec deux images de référence différentes. La premierespmnd
a une sollicitation nulle en effort en début d’essai (imageséférence initiale). La seconde corres-
pond a une sollicitation nulle avec la présence d’une fisdarlongueura = 2,5mm La deuxiéme
estimation correspond bien au calcul donné par les fornstéeslards analytiques (figure 3.12(b)). La
confrontation des mesures KHeissues de I'extraction des champs de déplacements aves isslies
des mesures d’effort (formules standards analytiquesygted’estimer 'endommagement plastique.
La courbe de traction (donnée en partie 3.2.1) montre que léasiomaine de plasticité, le matériau
subit peu d’écrouissage et que de larges déformationsqulastpeuvent apparaitre. |l apparait alors
important et nécessaire de maitriser 'intensité des aongs lors de la propagation de fissure par
fatigue pour ce type de matériau.

Ici, on a donc montré que la pré-fissuration par fatigue pediassurer une valeur stable Kgnax
durant la propagation. Néanmoins en prenant une image @enge correspondant a un effort nul
en début d’'essai, la plasticité provoque une sur-estimateK,max. Ainsi nous choisissons ici de
prendre en considérationkg résiduel de fin de propagation qui est obtenu en considéraage 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 valeta alors prise en considération par la suite.

3.3.4 Caractérisation du comportement en fatigue du Zircabty-4

Différents essais d’amorcage de fissures par fatigue somtemiplace. Un essai de référence
est réalisé en maintenant tout au long de I'essai le mémd pefthargement avegnax constant.
Avec ces conditions, lorsque la fissure se propage, ledlis@ctEintensité des contraintes augmentent
considérablement. La figure 3.13(a) compare I'évolutios fdeteurs 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 edednve. Sans régulatio;max augmente
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Pré-fissuration par fatigue

tres rapidement lorsqueaugmente. Par exemple pau= 2, 5Smm(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 2nmpour la propagation non contrélée. Alors qu’elle est seelarde
0, 12mmpour un essai réalisé avég, .. = 10MPamY2, Cette technique permet donc de largement
réduire la plasticité en pointe de fissure pendant la prdpaga

La figure 3.13(b) donne différentes évolutions des longudalrfissures pour différentes consignes
de chargement. Pour le chargement non contrélé, on obseevaugmentation 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 olesriée 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 propagationsseife par rapport au nombre de cyclﬁﬁ)(
en fonction de I'amplitude di; appliqguée £K),

da

dN

La figure 3.14 donne ainsi la courbe permettant I'identifasate cette loi. Pour plusieurs essais
conduit aKjmhax constant, on trace I'évolution de la vitesse de fissuratiofaggue %) en fonction

de AK. En faisant I'hypothése que le régime de propagation deréssst 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 l'intérét de I'application de la tecjue duLoad-Sheddingvec
la corrélation d'images pour réaliser des pré-fissures giggufe. Cette méthode
été validée pour I'étude de la propagation de fissure paguatiElle permet de
produire des pré-fissures avec des longueurs données. ta glaanorcage est ce
pendant plus difficile a maitriser par cette méthode car t@am de déformation
plastiques sont présentes, ce qui rend difficile I'estiomatles facteurs d’intensit
des contraintes a partir d’'une image de référence priselart d&ssai du fait de la
création de 'endommagement résultant de I'amorgage. Iéars la surestimation
deK, qui en découle a été quantifiée et sera systématiquemeagorisomppte pa
la suite d’'un point de vue mécanique. L'étude de la propagate fissure en CS
est maintenant envisageable car les éprouvettes sonsptgées avec un endo
magement maitrisé en pointe de fissure. Il reste maintenam@ttie en oeuvre le
conditions électrochimiques adéquates pour provoques$oliition et la CSC en
pointe de fissure.
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise @mvee des essais de CSC

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

3.4.1 Introduction

La fissuration par la corrosion sous contrainte (CSC) duafosc4 apparait pour des conditions
électrochimiques spécifiques en milieux agueux halogébés.conditions sont liées a la formation
de pigUres (Cf partie 1.4, figures 1.14(a) et 1.14(b)). Reeinal [FAR 03] montrent en effet que la
CSC du Zircaloy 4 en milieux aqueux halogéné apparait poyrat@ntiel de polarisation anodique
supérieur au potentiel de pigare.

Les pigdres peuvent se former a tous les endroits ou le filsifgst le plus susceptible de rompre,
en particulier en dehors de la pointe de fissure (figure ) E5@ 16). Ceci est problématique lorsque
I'on veut mesurer localement les courants de dissolutiaaigue en pointe de fissure uniquement.

Un protocole spécifique est alors développé avec I'utiibat’'une oxydation thermique des
éprouvettes pré-fissurées avant essais de CSC. Lobjsttieeprotéger toutes les surfaces externes
a la fissure de CSC (entaille et pré-fissure comprise) lonsedpolarisation au potentiel de pigdre du
métal passif. Dans ce cas, le film d’'oxyde pourra étre fra@iliniguement en pointe de fissure sous
I'action de la sollicitation mécanique induisant I'émenge de bandes de glissement. La dissolution
anodique sera ainsi localisée en pointe de fissure (figuB£3)1

La mise en place de cette procédure nécessite la déteramrags potentiels de piqire du mé-
tal passif et du métal oxydé dans les différents milieuxudiét L'impédance électrochimique de
la couche d’oxyde formée par oxydation thermique vis a visadeplution corrosive est également
guantifiée a I'aide de mesures par spectroscopie d'impédaectrochimique.

%X *

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 > ep™ (b) Avec oxydation ™ < e < €

FIGURE 3.15: lllustration de la localisation de la dissolution possibés piglres sous polarisation
anodique supérieure au potentiel de piqure du métal passipdtentiel appliquée'g,oX potentiel de
piqdre du métal passié)* potentiel de pigQre du métal oxydeé).
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

Rupture finale

Fissure de Rupture par ductile

Entaille  fatigue SC

FIGURE 3.16:Facies de rupture obtenu apres un essai de traction letitgréa milieuNaCl 0,5M
désaéreé sur une éprouvette pré-fissurée non pré-oxydésenpeede piglres sur le facies

3.4.2 Mise en oeuvre des mesures eélectrochimiques

Les essais de caractérisation électrochimique sontégalig 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 caiaati&m est de comparer quantitativement les
propriétés électrochimiques du métal oxydé ou non-oxyddasis les types de surface de I'éprou-
vette : surface, tranche, entaille, pré-fissure. Les édlmarst sont placés dans une cellule électrochi-
migue permettant de mettre en contact la surface d’étudelawveilieu aqueux halogéné désaéré. Un
potentiostat permet, avec un montage a trois électrodéecti@ger des mesures potentiodynamiques
pour la détermination des potentiels de pigUres. Des mesierspectroscopie d’'impédance électro-
chimique sont également réalisées pour la caractérisdtidiim 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 piqdre
3.4.3.1 Conditions d’essais

Les potentiels de piqlres sont mesurés par polarisatioenpotlynamique cyclique (Cf cha-
pitre 1 paragraphe 1.3.2) conduite du potentiel de comgsisqu’au potentiel de piglre 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 thermiqguementiad'@70C pendant 40 heures. Cette
température est tres inférieure a la température de raltigation du matériau (Cf paragraphe 1.4.1)
et nous faisons ainsi I’hypothese que les propriétés m@aasin’en sont pas altérées. Avec ces condi-
tions, I'épaisseur du film d’oxyde serait de I'ordre de queels|dizaines de microns [GOS 01]. Dans
la littérature, aucune étude ne fait état de I'évolution plexpriétés électrochimiques de l'interface
métal/solution en fonction de I'épaisseur du film d’oxydeiple 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'iagagui peut servir de base pour notre étude.

3.4.3.2 Influence de 'oxydation thermique sur les potentislde piqlres

La figure 3.18(a) présente les courbes de polarisationgryelpour deux échantillons non-oxydeés
de Zircaloy-4 en milieu aqueux désadt@Cl. Bien que les potentiels de corrosion soient sensible-
ment différents pour ces deux échantillons (ce qui peutgmimdu fait que les surfaces ne sont pas
préalablement polies), les densités de courant de digsol{j) sont relativement proches, de méme
gue les potentiels de pigdre obtene%‘”(: 200—220mV/ECS. Lors de la diminution du potentiel
appligué (courbe retour), on observe une baisse brutal®ua@et () pour 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 aeliesies lors de la phase initiale
d’augmentation du potentiel. Ainsi le film passif recrééémprepassivation possede une résistance
électrochimique sensiblement similaire au film passifahit

La courbe 3.18(b) donne les courbes de polarisation cyelpur deux échantillons pré-oxydés.
Le début de la courbe de polarisation permet de donner uiteatistn des potentiels de corrosion
qui sont relativement différents pour chacun des échansll En revanche les valeurs des courants
de dissolution sont tres proches dans les deux cas et, daegpoemiére phase d’augmentation du
potentiel, leurs valeurs sont de deux ordres de grandesrfplboles que celles obtenues pour les
échantillons non-oxydés. L'aspect protecteur du film dixyis-a-vis de la dissolution est ainsi mis
en évidence. La surface est alors plus résistive d’'un pa@niud électrochimique. Les potentiels de
piqdre obtenugl* sont ici, comme attendu, supérieurs a ceux obtenus pouratiestdlons non-
oxydés €5) et on obtientAe, = e)* — € = 100mV. Le potentiel de repassivation obtenu pour les
échantillons oxydés est similaire a celui obtenu pour leésgtillons non-oxydés. Néanmoins pour ce
type d’échantillon, le courant obtenu sur la phase de regdam est environ 100 fois supérieur au
courant initial (figure 3.18(b)). Dans ce cas, le film passiréé est moins protecteur vis-a-vis de la
corrosion que la surface initiale. Ainsi I'apparition dgpies sur un métal pré-oxydé rend vulnérable
vis-a-vis de la corrosion la zone déja dissoute au préalablgré une repassivation et contribue a
localiser la dissolution sur des zones ayant déja subi derf@sion par piqdres. Ainsi I'apparition
des pigdres est fortement liée a la présence ou non d’un filxyde. D’autre part les potentiels de
repassivation obtenus sont les méme pour les surfacexpdé&es 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 piglres sonttoégegrs 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 focedisgir le domaine d’apparition des piqdres
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise @mvee des essais de CSC

dans les deux milieux pour les échantillons non-oxydés ogul@sx. On 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 desings, 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 axyaml non en solution
agueuse désaéréeldBr etNaCl

Concentration W Concentration (bM
Milieux || €lX[FAR 03] | €l°(+10mV) [ eSX(+10mV) | Aep(£20mV)
KBr 229mV/ECS 410mV/ECS | 1200nV/ECS 790mV
NaCl 49mV/ECS 210mV/ECS | 310mV/ECS 100mVv

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

=== non-oxydé (KBr)
= = =oxydé (KBr)
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FIGURE 3.19:Comparaison des courbes de polarisation autour du pdtdatpqdre, pour les échan-
tillons pré-oxydés ou non en milieukaCl 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'apiion de piqlres (Cf partie 1.4).
Leur résistance électrochimique est donc un parametrertartoa quantifier. Leur caractérisation
pour les alliages de Zirconium a déja été étudiée en milieeagNaCl [SAT 05] par spectrosco-
pie d'impédance électrochimiqu&lIE). Ici, nous nous proposons de comparer les caractéristique
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC

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

3.4.4.2 Mesure du potentiel libre

Les mesures de suivi de potentiel (Open Circuit PotentiaCPPpermettent d’observer la sta-
bilité électrochimique au cours du temps des échantilldosgeés dans une solution électrolytique.
La figure 3.20 donne I'évolution des potentiels libres aursalu temps et compare I'évolution entre
un échantillon non-oxydé, présentant un film passif nateteles échantillons pré-oxydés thermi-
guement. Les différentes valeurs des potentiels d’abasdihpeu similaires suivant les échantillons
étudiés car cette grandeur peut étre trés sensible a I'état surface initiale [KNI 82]. Néanmoins,
globalement, les potentiels libres stabilisés des édlargioxydés sont supérieurs a ceux des échan-
tillons non-oxydés, ce qui montre également le caracté&reipblant de la surface oxydée. On note que
les potentiels libres des échantillons pré-oxydés selstaii plus rapidement que celui de I'échan-
tillon non-oxydé. La variation du potentiel, pour ce dernest plus importante et augmente avant de
se stabiliser ce qui montre que la surface tend a se pad3marles échantillons pré-oxydes, les varia-
tions du potentiel avant stabilisation sont beaucoup @ids et on assiste a une Iégére diminution
des potentiels d’abandon.
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) ]
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é—o_4—‘-- ----- L LLE mrmemEmem -
O
-0.5¢ 1
LL
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FIGURE 3.20: Evolution des potentiels libres au cours du temps pour learétdlons non-oxydés et
oxydeés
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise @mvee des essais de CSC

3.4.4.3 Mesures d'impédance électrochimique

La méthode de Spectroscopie d'Impédance Electrochimi§li® permet de caractériser les in-
terfaces métal/électrolyte a I'aide de I'estimation d’doection de transfert traduisant leur compor-
tement électrochimique. Elle peut étre utilisée pour daraser des revétements sur des surfaces meé-
talliques [JOR 07] [LAV 09] ou bien qualifier la tenue des filpessifs face a la corrosion [SAT 05].
Comme pour I'étude de systéemes mécaniques ou électrinéssrks, 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 3a3)L(Le régime
d’évolution du systeme doit étre stationnaire et linéaimerppouvoir appliquer cette méthode. En
général, cette méthode est donc appliquée une fois quedatptiibre est stabilisé.

La perturbation appliquée au signal d’entrée est du typguBratielle de pulsatiow = 2mnf et
d’amplitudeAp. Ainsi on impose un signal harmonique avec pour valeur mogeg correspondant
a une valeur stable ou fixe de potentiel :

e(t) = ep+ Ag - 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 &agpuie donc sur des outils habituelle-
ment utilisés pour I'analyse de signaux fréquentiels (diegnes de Bode, Nyquist). Limpédance
électrochimique dans le domaine fréquentiel est définidgoaaiation 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’'Impeddectrochimique

Les études paBlIE sont ici réalisées aveyy = 10mV et ey correspondant au potentiel d’abandon.
On teste plusieurs réponses pour une gamme des fréquegtsdakomprise entre 18Hzet 1PHz
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 ooepent obtenu, plusieurs mesures
de SIE consécutives sont réalisées. Les figures 3.22(a) et 3.@2(b)ent les diagrammes de Bode
et de Nyquist pour 6BIEs consécutives. On observe qu’apres 4 étapes, les mesurggdances
convergent ce qui montre la stabilité électrochimique du @éloxyde.

Avec ce type de méthode, on utilise habituellement des gied@&lectriques pour modéliser le
comportement électrochimique de l'interface. Lorsqu’téeection faradique est présente, on introduit
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3. Pré-requis pour la maitrise de la fissuration par CSC
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FIGURE 3.22:Vérification de la stabilité de la méthode SIE sur un échlantibxydé

habituellement un modéle “type” [JOR 07] comportant unéstaace de I'électrolyt&. en série 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 éan :

1+ i21fRyCac 1+ (2nfRyCqo)?

Z(f) = Re+ (3.10)

Son diagramme de Nyquist est représenté par un demi-dismideddiameétre 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 obtenuges hautes fréquencéstrait continu
bleu sur la figure 3.23). En pratique il est difficile d’obtetn 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 résiseade polarisationRp), il faut
estimer le diametre du demi-disque qu’on obtiendrait efopigeant le début du demi-cercle formeé
par les points de mesures issus des hautes valeurs de feéguégure 3.23).

Les figures 3.24(b) et 3.24(a) donnent les diagrammes de idtygaur les échantillons non-
oxydeés et pré-oxydés. Qualitativement on observe que fgalrdntillon non-oxydéR, est de I'ordre
de 1¢Q.cm 2 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 'oxydatithermique, dans ces
conditions, augmente considérablement la résistivitétiglehimique de la surface de I'échantillon
et permet de garantir une isolation électrochimique acdaiieon 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 Nyesiistés peu décalé
par rapport a I'axe des ordonnées. Ainsi, comme attendulleur@st bon conducteur.
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise @mvee des essais de CSC
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FIGURE 3.23:Diagramme de Nyquist pour un circuit RC
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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
Cyc2rtt”

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 proportidiea Cy et 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'échantillofA,(surface en contact avec I'électrolyte).
Elle est donnée par la relation 3.13 [SAT 05] qui permet dendonine estimation de :

€€0AY
et = —
Cdc
Cette épaisseur estimée est legerement inférieure a célie devrait obtenir d’apres la littérature
[GOS 01] mais reste dans l'ordre de grandeur du dixieme deomice qui compte tenu de cette
technique d’identification asymptotique reste tout a faitect. L'identification précise du parametre
Cyc est bien souvent délicate et nécessite une trés bonne ho#gitéggde 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 perrfagtgunenter la protec-
tion des surfaces vis a vis de la corrosion. La présence damlfoxyde contribue a
augmenter le potentiel de pigUre. La résistivité a égalegtérestimée comme éta
100 fois plus importante avec la présence d'un film d’oxydmsAles échange
de courant sont de deux ordres de grandeurs plus faiblescpdype de surface
Le film d’oxyde est la derniére barriére protectrice entrenkgal nu et la solution
agressive. Ainsi la corrosion se concentre a I'endroit @a itompre en priorité.
Lorsque I'on réalise un essai de CSC avec une éprouvettéspréée non pre-
oxydée et que I'on applique un potentiel supérieur au pigtedé piqlre du métal
passif (e'g,ox), on observe I'apparition de piqdres sur le facies de replieitong des
surfaces crées en pré-fissuration par fatigue. Ainsi lesireesie courant de diss
lution en pointe de fissure sont perturbées si on n'effecasaupe pré-oxydation a
préalable des essais. Nous nous proposons donc de lodale@rosion en pointe
de fissure en appliquant un potentiel de polarisation sepédau potentiel de pi-
glre du métal non-oxydé mais inférieur au potentiel de giqlir métal oxydé su
des échantillons pré-fissurés et pré-oxydés. Ainsi on edpeéaliser la corrosion e
pointe de fissure la ou le film d’oxyde va rompre, en priorighédonnée la forte
concentration de contraintes.

3.5 Conclusions

Le travail présenté dans ce chapitre a en premier lieu pediidentifier les parameéetres me-
canigues du matériau testé a l'aide de mesures locales @imsndéons réalisées par corrélation
d’'images. Les valeurs obtenues peuvent alors étre usligéer I'identification des facteurs d’inten-
sité des contraintes. Dans cette phase de travail, nous @gatement testé le comportement en fissu-
ration du Zircaloy-4 en milieu inerte. Il apparait alors daeupture ductile est dominante puisque de
larges déformations plastiques apparaissent. L'obgervees faciés de rupture permet de confirmer
ces mesures mecaniques.

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

Les conditions électrochimiques a mettre en oeuvre perdamissais de CSC ont également été
déterminées avec l'identification des potentiels de pidiagrésence d’'une couche de film d’oxyde
contribue a la protection de I'ensemble des surfaces, paisgs résultats démontrent qu’elle en-
gendre des potentiels de piqlres plus élevés par rapporé dunface non-oxydée. La résistance
électrochimique a également été caractérisée et montia gésistivité 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 arpuétini. Il s’agit d’'imposer sur
une éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée thermiquemegnbtentiel de polarisation correspondant
au potentiel de pigdre du métal passif. Ainsi la dissolutierpeut apparaitre qu’aux endroits ou le
film d’oxyde rompt mécaniquement. Du fait de la présence dees intensités des contraintes, il est
alors attendu que la dissolution se produise en pointe dediss

L'objet du chapitre suivant est la présentation des résult@ssais de corrosion sous contrainte.
Ces essais sont réalisés sur des éprouvettes de ZircaloHsgurées par fatigue comme décrit
précédemment. Une pré-oxydation thermique est effectoéegrotéger toutes les surfaces contre la
corrosion. Un potentiel de polarisation compris entre leptiel de piqlre du métal passif et celui du
métal oxydé est appliqué pour concentrer la dissolutionant@ 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 moa et de la chimie mais aussi de
construire et de valider un modéle phénoménologique deagadjon de fissure en CSC.
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Chapitre 4

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 ph#&mnologique de propagation de
fissure en CSC, a partir de la méthodologie établie et dediabte des essais réalisés durant cette
these. Le protocole défini dans le chapitre précédent distéudit les éprouvettes sont pré-fissurées
par fatigue a K,” constant puis pré-oxydées, ce qui garantit la mise en @ediane étude précise et
guantitative de la propagation d’une fissure par CSC. Ste base, hous proposons donc maintenant
d’identifier les synergies entre les aspects mécaniqudsata@rhimiques en pointe de fissure, sous
sollicitations mécaniques diverses permettant de disceimes différentes contributions.

Les mesures électrochimiques permettront d’évaluer l&itomion de la dissolution électrochi-
miques sur la propagation de la fissure par CSC, moyennapideautions nécessaires pour verifier
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, préssntlans les chapitres précédents, ce qui
permettra alors de mettre en relation I'ensemble de cesngdras 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 sgres mécaniques et électrochimiques res-
ponsables de la propagation d’'une fissure par CSC et de abersainsi la pertinence de notre ap-
proche.

Dans un premier temps, nous nous appuierons sur I'étudeleuiaCl pour poser les tendances
sur les interactions entre les différents parametres nigues, en conditions de sollicitations électro-
chimiques fortes. Nous proposerons ensuite d’étendrenede en milielBr, qui au regard des
résultats du chapitre précédent, présente une agressigitedre. Nous confirmerons ainsi dans ce
cas, les effets mécaniques sur les cinétiques de propagatisi que la localisation de la dissolution
électrochimique en pointe de fissure, que nous quantifierons

Enfin un modéle de propagation de fissure phénoménologigantantervenir 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 teadg un plus large domaine de validité.
L'ensemble des différents essais réalisés dans cette stmtleéférencés 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°5s~1 | 10MPa./m
(B) | NaCl0,5M désaérd e= 150mV = 0/ECS| Traction lente = 1,42-10 s~! | 10MPa./m
(C) | NaCl0,5M désaéré e=150mV/ECS Charge constant&200N) 10MPa./m
(D) | NaCl0,5M désaéré 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 %571 | 15MPa./m
(H) | KBr0,5M désaéré| e=250mV/ECS | Traction lente =1,42-10%s71 | 25MPa./m
() | KBr0O,5M désaéré| e=250mV/ECS Charge constantg200N) 10MPa.,/m
(J) | KBr0,5M désaérée| e=250mV/ECS K| constant par palier 10MPa.,/m
(K) | KBr0,5M désaéré| 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 électrodesdnons acces a la mesure du
courant de dissolution glob&J qui traduit les échanges d’électrons donnant lieu auxidrecélec-
trochimiques. La grandeur permettant de quantifier lesseffe la dissolution anodique sur la propa-
gation de la fissure de CSC est la densité de courant de dissojlen pointe de fissure. Pour relier
ces deux grandeurs, il faut alors estimer la surface elgutroquement activ§, considérée comme
étant concentrée et constante en pointe de fissure dans detende dissolution anodique [FOR 90]
(figure 4.1) :

l=j-S (4.1)

La dissolution anodique agit sur le métal en libérant destiglas et en transformant les atomes du
métal en ions. Comme écrit précédemment, pour le Zircaldg+éaction 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 & 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 aesrles 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)

nzy-M
_ Mer Nz (4.4)
Y Y
Ainsi, on peut exprimer le volume élémentaire créé par digsm, d\4 directement a partir de la

charge élémentairqen combinant les équations 4.3 et 4.4 :

W

Dans les différents modeles de dissolution anodique (Gigph2.5.1), la propagation de la fissure
est vue comme le résultat de la création d’'un volume disstigisré 4.1), donc d’'une corrosion
généralisée mais localisée sur une surface active en merfissure. Ainsi I'incrément de longueur
de fissure due a la dissolution électrochimigde,j est simplement estimé comme le rapport entre
d\ 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 loragedpagation 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 :/ daa- M 4.7
t=0 & X Ji—o 4pF (4.7)

En faisant I'nypothese que la propagation de la fissure estegoée par la dissolutiodé= day),
nous allons chercher a vérifier que les activités électroichies restent concentrées sur une zone
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Etude de la CSC en milieu aqueux halog®&raCl désaéré

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

ho_ M Jioda_ M Aqg
X7 4pF B [ ;da 4pF-B-Aa’

(4.8)

On peut ainsi vérifier que la zone électrochimiquement actgte 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, sesurédci par cor-
rélation d'images. Le tableau 4.2 donne les différentesural numériques utilisées ici. Dans les
paragraphes suivants, nous nous proposons ainsi d’étpdi@rles deux milieux aqueux halogénés
NaCl et KBr, l'influence des facteurs mécaniques sur la propagatiora disdure de CSC tout en
estimant la contribution électrochimique a l'aidetge

TABLEAU 4.2: Données numériques des constantes utilisées dans la lobdagation électrochi-
mique gouvernée par la loi de faraday pour le cas du Zircdloy-

F(C.mol~Y) | M(g.mol™Y) | p(g.cnm3)

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 lt#ppade fissure de CSC avec une durée
raisonnable et sont ainsi utilisés pour étudier le compuete 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@ua2, 5SmmavecK;max constant et égal a MPa,/m, et
pré-oxydées.

On compare alors un essai de référence qui a été réalisé gebanis 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 waabnnant la contrainte
axiale 0 = F/S) avecF effort, S surface du ligament initial tenant compte de la pré-fisswe d
fatigue) en fonction de I'allongemerdy). On note clairement I'aspect fragilisant de I'environres
puisque l'allongement a rupture reste inférieur a 1% entsmithalogénée 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 ungelhrutale pour I'essai (A) ce qui
laisse supposer que dans ces conditions la rupture esteléagile.

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 coupeefois que la chute de la contrainte est
amorcée (début de rupture fragile). On observe aussitétréqaeigmentation de la contrainte qui
montre que la rupture redevient ductile. Ainsi la polai@atanodique 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
%)
2007 < 100
[l [l
© Rupture © B
1007 ¢ fragile 5071 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 désaére (A) et air (b) Milieu NaCl désaéré (essais (A) et essai(B))

FIGURE 4.2: Comparaison des courbes de traction obtenues sur des épiasupré-fissurées et pré-
oxydées sollicitées sous traction lente dans différerdaditions 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 techniquesmiélation d'images, avec une
décomposition de type éléments finis discontinus, poumesties déformations en cours d’essais.
Les images numériques obtenues lors d’essais de tractiba lespectivement 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 plsemes 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@gyf mises en jeu. Pour I'essai réalisé a I'air libre des
déformations supérieures a 50% sont rapidement obseruéems zone trés étendue autour de la
fissure (figure 4.3(a)), alors que pour I'essai de CSC (A)difsrmations 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 milietemar la fissuration est ductile.
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Etude de la CSC en milieu aqueux halog®&raCl désaéré

Pointe de
fissure

(a) Air

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

Les techniques de corrélation d’images avec les séries dmws (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. Autakbla propagation, la fissure se pro-
page lentement avec une vitesag) (orécédant une accélération conduisant a un deuxieme eégim
de propagation avec une vitesse sensiblement constante 4 figure 4.6(b) permet de comparer les
vitesses de propagation de fissure pour les essais (A) en(B)netion deK,. Ces valeurs qui sont
obtenues par dérivation numérique, amplifient le bruit dsurenotamment pour des valeurs faibles
de da/dt. Toutefois, on observe une bonne reproductibilité enteedsix 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 valeuodetible deK; que I'on appelle seuil
de propagation de fissure en C3C, et qui correspond ici & environ R8a. /m. Lors du deuxiéme
régime de propagation de fissure, la vitesse semble seistaiérs 10°m.s 1.
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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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Etude de la CSC en milieu aqueux halog®&raCl désaéré

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 prédisaipré-oxydée.
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(a) aen fonction du temps (b) da/dt en fonction deK;

FIGURE 4.6: Evolution dea en fonction du temps et dia/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 propagatia fissure augmente fortement a
partir d'un facteur d’'intensité des contraintes de I'ordee29MPa.,/m. Toutefois pour ces essais, la
sollicitation mécanique augmente, ce qui induit une vamedeK; non négligeable pouvant avoir des
effets sur les cinétiques de propagation de la fissure. Dedsed charge constante eKaconstant
ont donc été mis en oeuvre dans l'optique de quantifier less#ts de fissuration en fonctionkde
tout en conservant des effets limités de sa variatioh (

Une consigne en effoR ouK, (respectivement 3200pour I'essai (C) et 3WPa,/m pour I'essai
(D)) est ainsi appliquée apres une montée en charge qadisjest progressive. Les deux chemins de
chargement considérés sont présentés sur la figure 4. T(apt® qu’a charge constankg,augmente
du fait de I'accroissement de la taille de la fissure. La gmesiaK; constant est quant a elle obtenue
a l'aide de la technique du Load-Shedding permettant de@ent’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 da au cours du temps pour ces deux essais. Les vitesses de @tiopag
sont alors globalement constantes avec des valeuta/t# respectives de,05-10-8m.s~! et 5 35-
10°ms L.

Ici les vitesses de fissuration sont donc jusqu’a 100 foé&riefires 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 vitesgeapmgation
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®&raCl désaéré

4.3.3 Estimation de la contribution électrochimique sur laCSC

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

4.3.3.1 Potentiel de piqQre sous chargement mécanique

Dans le chapitre précédent, nous avons présenté l'idextitficdes potentiels de piqlre des échan-
tillons de Zircaloy-4 sans chargement. Ici, nous nous psops de les identifier sous condition de
chargement mécanique en milibaCl. On réalise alors un essai potentiodynamique (vitesse de ba
layage égale a,6mV/s) sous charge constante aee= 300N (essai E).

La figure 4.8 compare les différentes courbes de polarisatiienues dans ces conditions,
sous sollicitation mécanique, avec celles obtenues swademtillons non sollicités mécaniquement.
On remarque que le potentiel de piqQre obtenu sous sdliaitanécanique est légerement inférieur
a celui mesuré sur le metal non-oxydé et non charge (Cf padid :e, = 170mV/ECS< e'E,OX:
200—220mV/ECS. Le film passif est donc fragilisé par le chargement méaanjpisque les piqares
apparaissent pour un potentiel de polarisation plus faiiiesi la sollicitation mécanique favorise
I'apparition de piqdre et donc la dissolution électrocljoe. Notons que les densités de courant ne
peuvent ici pas étre comparées du fait de la difficulté a estiensurface 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 mécaniquéfserface “active” = tn¥ pour I'essai (E))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.3.3.2 Mise en charge aprés polarisation

On appligue maintenant un potentiel de polarisation cpoedant a celui obtenu dans le para-
graphe précédent & 150mV/ECS avant la mise sous charge de I'éprouvette. La figure 4.9(a)e
I’évolution simultanée au cours du tempsldet du chargemer¥, (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 dantbuAinsi I'ouverture mécanique
de la fissure semble gouverner directement la dissolutemrtrélchimique provoquée par la rupture du
film passif en pointe de fissure. Leffort est alors mainteanduisant a I'application d’ui initial
de 168ViPa./m, inférieur a la valeur seuil d’accélération de la propagate la fissure établie précé-
demment (2MPa.,/m). Dans ce cas, on observe que le courant reste sensibleorestant, 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(ag)adla repassivation. Enfihse stabilise
jusqu’a tendre vers une valeur de courant résiduelle anans2QUA Dans ce milieu, la repassivation
apparait avec une cinétique lente, ce qui montre qu’il éstdgressif.

L'évolution dea au cours du temps est donnée par la figure 4.9(b) et montreagp@idse de
I'activité électrochimique n’a pas d’effet sur la propdgatde la fissure puisque continue d’aug-
menter. Ainsi la partie hachurée sur cette figure peut étribaée a la part minimale de dissolution
parasite, au sens qu’elle n’a pas d’effet sur la propagat&la fissure mais provient des activités de
dissolution électrochimique en amont de la pointe de larfeission négligeable dans ce milieu.

. L e=120 . ! 1 e=120
: e=150mV/ECS 'mV/ECS ! : e=150mV/ECS imV/ECS |
« > € > >
18§ : : 297 : ; ‘ — '30
=3 H
164 2.85 L-A-I RN K
14¢ 28¢
—
=} 12+ 2.75
E’ E 2.7
10¢ r
g £
g_ gl ® 265
X
6+ 26}
al 255+ Dissolution 110
& parasite
0 2 0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14080
Temps (s) Temps (s)
(a) K etl en fonction du temps (b) aetl en fonction du temps

FIGURE 4.9: Corrélation entre mesures de courant de dissolution etmegsuécaniques : variation
du potentiel appliqués)
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Etude de la CSC en milieu aqueux halog®&raCl désaéré

4.3.3.3 Estimation de la surface active

Nous proposons ici d’exploiter les mesures de courant deldiBon avec la relation donnant la
hauteur de la surface activi § en fonction de la charge consommeée (équation 4.8) poursai as
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 propagadg¢ida fissure. Cette observation renforce
I'idée que dans ce milieu, la repassivation est trés raagitainement avec la présence des espéeces
CI~. Ainsi les mesures électrochimiques permettent difficdatd’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 chloruréNaCl, les faciés de rupture par CSC présentent beaucoup de tta@esro-
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 dé@4res). Toutefois, aucune piqdre n’est
présente sur les faces des pré-fissures ni sur le reste des/éfpes, ce qui confirme que les précau-
tions prises avec la pré-oxydation thermique des épraes/pte-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). On yndisé trois zones : la pré-fissure de couleur
plus sombre a cause de la pré-oxydation, la rupture par C&p@dgation de fissure de type fragile),
et la rupture ductile correspondant a I'arrét de la poléinsaanodique (Cf courbe de traction de la
figure 4.2(b)).

Bien qu’avec ce genre de sollicitation mécanique, les émibeis restent moins longtemps en
contact avec la solution agressive (environ une heure)psaree 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 kpfin de la pré-fissuration par
fatigue (figure 4.11(b)). D’autre part les facies de rupnéneclent des signes de rupture transgranu-
laires détériorés par la corrosion (figure 4.11(c)).

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

Ainsi les faciés de rupture confirment les observationg$adt partir des courbes de traction glo-
bales et des mesures électrochimiques. Les traces de figauragile (transgranulaire) sont large-
ment présentes mais disparaissent des lors que la palamisatodique est coupée et laissent place
a la fissuration ductile. De plus, dans ce milieu, la contrdsuélectrochimique est importante et re-
tarde la repassivation en amont de la pointe de la fissured@mapt 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 sousdraleinte en milielNaCl
désaéré (bM (essai (B))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

Bilan :

Ces premiers essais de CSC instrumentés par DIC montreté digsuration par

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

ration passe clairement de ductile a fragile des lors quetienpiel de polarisation

appligué est supérieur au potentiel de piqQre du métal mgdéosous sollicitation
mécanique.

Les différents types de sollicitations mécaniques testépermis d'obtenir les 2

résultats suivants :

— Sous traction lente, il existe un niveau seuil de facteuntehsité des contrainte
(K7, reproductible ici autour de R8Pa./m) au dela duquel la vitesse de propg-
gation augmente en passant d’une vitesse de propagatianmdte lde 10 'm.s!
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 hgaplks faibles.

Les mesures du courant de dissolution, associées a I'@igendes facies de rup

ture, permettent de conclure que la propagation de la fisstiggrincipalement gou

vernée par la dissolution électrochimiques pour des faiatesses de sollicitation

Nous observons que la dissolution n’est pas uniquementeotrde en pointe d

fissure mais s’étend sur les surfaces créées en amont denta geila fissure car |

repassivation est limitée par la présence des esfdces

Afin de s’affranchir des effets électrochimiques trop prédmnts, nous proposon

pour la suite une étude du méme type mais réalisée dans lkeuriBr. L'étude

électrochimique préliminaire, conduite dans le chapitécgdent, a montré en e

fet que les conditions électrochimiques sont moins exte2dams ce milieu, ave

un potentiel de piqdre plus élevé et I'absence des esfigceautorisant 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 suépnauvette 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 anodiqusimslaire a celui obtenu dans la partie
précédente en milieNaCl. La figure 4.12 donne les déformations de Green-Lagrangmaobs par
corrélation d'images. On vérifie bien que les déformatidnteues sont également plus faibles que
celles obtenues en milieu inerte et concentrées en pointisgige. 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 unémeatms de la vitesse
de fissuration au cours de I'essai, permettant de passeréime 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 i@gime a l'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, fectintensité des contraintes seuil) obtenues
lors d’essais de traction lente réalisés dans les deuxurili@n observe donc qu’avec des facteurs
d’intensité des contraintes de fin de propagation par fatégaux I@f = 10MPa,/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 dequrase de fissuration bien ggigsoit
plus plus faible.

Plusieurs essais de traction lente, avec différentes ratlafacteurs d’'intensité de fin de propaga-
tion par fatigue Klf), ont pu étre menés dans ce milieu (essais (F), (G) et (H)x. &wacun d’eux, on
observe deux régimes de propagation avec des valeurs deestde 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 chargeswnt
le déclenchement d’une fissuration rapide par CSC.

125

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

TABLEAU 4.3: Estimation des vitesses de propagation de fissure pour das ek traction lente
réalisés en milieiNaCl ou KBr 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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FIGURE 4.13:Vitesse de propagation en fonction idepour différents essais de CSC sous traction
lente réalisé avel&lf variable

126

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



Etude de la CSC en milieu aqueux halog&r désaéré

4.4.2 Considérations électrochimiques

Les courants de dissolution électrochimique sont compaméenction du milieu considéré. La
figure 4.14 donne I'évolution du couranén fonction de la taille de la fissure propagée par G, (
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 cardasants 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 Kiiedans le but de vérifier la loca-
lisation électrochimique en pointe de fissure (essai (B)fiqure 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 dK; constante (2&1Pa.,/m) car
la longueur de fissure n'augmente que trés peu au cours ds f@sgai (1)). On observe qé& tend
vers une valeur constante, ce qui induit une diminution amscdu temps de la vitesse de propagation
de la fissure. Les mesures de courant de dissolution sendesxtcord avec I'évolution déa car
le courant diminue au cours du temps et induit une estimatéom, constante (figure 4.15(b)). En
estimanth, avec I'équation donnée par 4.8, on obtient une valeur cotestu cours du temps et trés
faible de I'ordre dehy = 0,06um qui correspond, pour notre matériau, a I'ordre de grandeua
taille d’un joint de grain. En milielKBr désaéré, sous polarisation anodigee-(250mV/ECS et
sous charge constante, le courant anodique mesuré tragibien 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 della de la fissure entre
les milieuxNaCl et KBr sous sollicitation de traction lente et sous polarisatioodique.
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FIGURE 4.15: Résultats mécaniques et électrochimiques d’'un essasééalicharge 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 distinguecahant I'entaille et la pré-
fissure ou aucune piqdre n'est observée. Les figures 4.146(H(c), 4.16(d) et 4.16(e) donnent les
imagesMEB sur les zones respectivement définies (b), (c), (d) et (eg Hléthe indique le sens
de la propagation de la fissure. Sur la premiere image, onlagbeésence presque exclusive de
rupture intergranulaire. La transition intergranulanaisgranulaire n’est pas explicite. En revanche,
on remarque qu’a mesure que la fissure se propage, le facreptlee présente de plus en plus de
traces de rupture transgranulaire fragile avec la présdac@luting”, correspondant a la déchirure
ductile le long des plans prismatiques (figures 4.16(c) E6(d)). Limage 4.16(e) correspond a la
toute fin de propagation de la fissure et réveéle la présencepldes signes de la rupture du type
ductile. Cette zone est toutefois tres peu étendue surikesfac

Nous confirmons, par ces observations, la repassivatioledess de la fissure au fur et a mesure
de son avancée (facies non corrodé) avec une localisatilandigsolution en pointe de fissure.
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FIGURE 4.16: Observation d’'un faciés de rupture de CSC obtenu sousdralkite en milielKBr
désaéré ®M (essai (F))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

Bilan

Les résultats obtenus montrent que la fissuration par CSCirdal@dy-4 se pro-
duit selon deux régimes de propagation en traction lente guelque soit le 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 intergramuddimixte integranulaire-
transgranulaire en milieKBr et transgranulaire en milieNaCl. La polarisation
anodique est nécessaire pour garantir ces modes de fiesuiraijile car dés qu
celle-ci est absente, la fissuration redevient ductile.

En revanche, lors d’essais réalisés a charge constantéigeses de fissuration so
beaucoup moins élevées, malgré des niveaux d’intensitéatgrintes similaires
a ceux obtenus sous traction lente. Dans ce cas, I'avanckefidsure est princi-
palement gouvernée par la dissolution anodique. Dans letcksrepassivation es
plus lente que la propagation de la fissure (milaCl désaére), la fissure croit
vitesse constante. Dans le cas ou le repassivation estggigerque la propagatio
de la fissure (milielK Br désaéreé), la fissure ralentit jusqu’a s'arréter.

Les résultats montrent également que les effets mécanigetnt cependant né
cessaires pour provoquer la fissuration par CSC, puisguitlfranchir un seuil en
intensité des contraintes pour provoquer |'accélératieradfissuration ?). Les
différences de vitesse de fissuration obtenues entre las&galisés &, constant
ou a charge constante et les essais sous traction lenteembqtre la variation de
K (K;) gouverne également la vitesse de fissuration.

Le milieu KBr semble ainsi le plus approprié pour étudier la contribuéltattro-
chimique sur la fissuration, puisque les cinétiques de s8N sont plus impor-
tantes et permettent de mieux localiser la dissolution ent@ale fissure. De plus
on mesure des cinétiques de propagation de fissures plustanes, avec une fra
gilité plus marquée malgré des activités électrochimiculas faibles. Il semble
donc que les synergies soient beaucoup plus marquées deas. ce

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

4.5 Vers une loi phénoménologique de propagation de fissur@ e
CSC

4.5.1 Proposition d'un modele phénomeénologique

Les essais présentés dans les parties précédentes mitiemhent en évidence I'existence de
plusieurs régimes de propagation. D'une part, un regime awe 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 seuf{{) qui semble dépendre de I'histoire de chargement. D’audrg p
un régime avec une faible vitesse de propagation est obteagueK; est 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 teessels moyenneka/dt en fonction
des vitesses moyennes de sollicitatigrpour chaque régime de propagation. Ainsi la figure 4.17 met
en évidence, pour les deux milieux aqueux halogénés étatiésites les sollicitations mécaniques
testées, une dépendance netteldadt a K;. Nous avons d’abord référencé les 5 essais en traction
lente réalisés en milieMaCl etKBr (A,B et F,G,H) et nous y avons distingué les régimes 1 et & Pui
nous avons considéré les 2 essais a charge constante : (Q)eanNaCl) et (1) en milieukBr.

-5 P
10 : : : o
Traction lente (o}
o NaCl | 8 FcH) ®"
| © KBr
— 10 ]
I Régime 2
%) Régime 1 ) b
€ 107 g
: Charge constante ‘bo R
O (Cetl) )]
S~
©
© 107} O
o
-9
10 ‘ ‘
10°° 107" 10~ 10°

dKI/dt(MPa.m 12 _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 desstrégimes 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. Rsuribles variations di€ ou dea (régime
1 en traction lente ou essais a charge constante), il esiléiffi obtenir des valeurs précises puisque
les bruits de mesures sont ici beaucoup amplifiés. En reegootr le deuxieme régime (régime de
propagation rapide sous traction lente), il est possibleslévaluer avec une meilleure précision.
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FIGURE 4.18:Mise en évidence des régimes de propagation sur les évudutiea en fonction du
temps etdla/dt en fonction de&k; pour des essais en traction lente en mikeégr désaéré.

On réalise alors cette analyse dans le mikédr 0,5M désaéré. Pour le régime 1, on garde les
estimations moyennes alors que pour les régimes 3 et 2, l@eutorénavant 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)
O Régimes 3 : valeurs instantanées (H)
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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 échellathogaue semble se dessiner ce qui
permet de justifier I'utilisation d’'un modele avec une loiggance donnant I'évolution ag (vitesse
instantanée au sein du réginjeen fonction deK;. On propose alors une loi de propagation avec
I'introduction de 6 parameétresi{, a,, az, Ny, Ny etng). On introduit également respectivement les
variations seuils eK| pour passer du régime 1 au reglmeKElo et du régime 3 au régime Kﬁz)

40— - (%)”Z si dK /dt > KS2

si dKj/dt>KS et K >K§$

(4.10)
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

En échelle logarithmique, chacun de ces régimes est alodglmé par 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), (@))etur la figure 4.13(b)). La figure 4.19
montre que, contrairement au réegime 2, l'initiation du négi3 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 :

KSt =K (K| > KP) (4.11)
Il en découle une relation entoes, a1, Ny, 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 ellessdisntar la droite décrivant le regime
2. On obtient alors une estimation Kéz en fonction dexs, a2, 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)" ey (@.14)

Finalement, en combinant les équations 4.10, 4.11 et 4riéptient la loi de propagation sui-
vante :

(

n
n .
ag=oay- (K™ ™ (%—f‘) s dK, /dt > K et K>K® (4.15)
1 -n
= (%) Si-di /dt > (8) 7 (K)o

L'identification des parameétres de cette loi de propagagiobtenue par une régression linéaire
sur chacun des régimes sur les évolutiond@glt en fonction delK; /dt. Le tableau 4.4 donne alors
les différentes valeurs obtenues.

L'expression de la vitesse de propagation dans le régime @regue, lorsquelK, /dt reste
proche deKFl, as reste sensiblement égal@a Pour franchir ce seuil de transition, il faut ainsi que
I'accélération de la propagation de la fissure soit suffesaie modéle montre donc que la propaga-
tion de fissure est principalement gouvernée par la vitessoldicitation locale en pointe de fissure
évaluée par la variation d§. Ce parameétre cinétique englobe les facteurs I'électroicjues puis-
gu'’il gouverne la compétition entre dissolution et repaasdn des surfaces libres créées en pointe
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TABLEAU 4.4:Valeurs numériques issues de l'identification du modélenph@nologique

Régime 1| régime 2 Régime 3

n; 0.51 0.40 1.35

a (pms—l(MPam)‘”i) 107 | 1078 |az=oy- (KSH)™ ™

de fissure. L'existence d'un facteur d’intensité des contea seuil K7) permettant de passer d’'un

régime lent a un régime rapide et dépendant de I'histoirehdegement, confirme que la plasticité
joue également un réle puisque il est nécessaire d’apmetenouvelles 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 deevépie le modéle proposé précé-
demment est valide dans un domaine d’application plus éte@d s’attachera ainsi a vérifier que
le passage d'un régime lent (régime 1) a un régime rapidénfee@ puis 2) de propagation s’ef-
fectue avec les conditions énoncées par I'équation 4.1% e€gais sont réalisés sur des éprouvettes
pré-oxydées et pré-fissurées de Zircaloy-4 avec le factetedsité des contraintes résiduel de fin
de pré-fissurationl(]f) et la longueur de pré-fissure connus (Cf essais (J) et (K9 katableau 4.1).
L'idée est ici d'imposer un profil de chargement spécifiquemmdtant de dépass&y® avec une vi-
tesse de sollicitationK() suffisante pour que la fissure se propage selon les régimielesa3 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 proélchargement visé pour ce type d’essai. La
commande s’effectue avec le paraméfreui est imposé en utilisant la techniquelchad-Shedding
décrit dans la partie 2.2.1.1 associé a la mesure en temgsarémrrélation d'images de;.
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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 difft&a® montées en charge pour différentes
valeurs cibles d&; (K{) matérialisées ici par les traits pointillés horizontaDx. note que le maintien
d’'une valeur de&; constante est obtenu avec plus ou moins de réussite et gudifécile d’obtenir
la valeur cible tant I'inertie de la propagation de fissurteéésvée deés 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 apparaissatre les grandeurs mécaniques et €lectro-
chimiques. La longueur de fissura) @volue uniquement lors des montées en chafgeén nul).

La fissure est en revanche stoppée lors des phases de mdiatera des 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 provqearde franchissement d’'un niveau seulil
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 précédemmeeinattdek; pour 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 phénonat@gique, proposée dans la partie
précédente, est effectuée en utilisant comme donnée ééene chemin de chargement défini par
K (t) etK (t) (figures 4.21(a) et 4.21(b)). La vitesse de propagation fiedare ¢(la/dt) est obtenue
directement a partir de I'équation 4.15. Par intégratiangerelle, on en déduit I'évolution de la
longueur de la fissure donnée par le modele. On peut ainsia@mia taille de la fissure estimée par
ce modele avec celle mesurée pendant les essais par dorrélanages (figures 4.24(a) et 4.24(b)).

On constate que le modeéle phénoménologique permet de pefm une bonne précision I'évo-
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lution de la taille de la fissure en fonction du chemin de chargnt. Ce modéle démontre que les
régimes de propagation rapide de fissure de CSC (regimes (@) sont régis par la vitesse de sol-

licitation et par I'apport de nouvelles dislocations, muisea augmente 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 abyoaur les essais de
validation réalisés (essais J et K) en milleBr 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 l'inteisiés contraintes pour les
essais de validation (J) et (K).
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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).

45.2.3 Mesure du courant anodique local : considérations &ttrochimiques et fractogra-
phiques

Sur les figures 4.21(a), 4.21(b), 4.22(a) et 4.22(b), noan:awbservé des pics d’intensité de
courant anodiqud ) pour chaque franchissement de palier. Ainsi I'activigzélochimique joue vrai-
semblablement un r6le ici. La croissance d’une fissure daintle vue électrochimique est donnée
par la grandeuf\ay qui peut étre estimé en considérant que la hauteur de sadtive reste constante
au cours de la propagation a l'aide des équations 4.8 et 4.9 :

M fildt
- 4pF-B- hy

L'intégration du courant est obtenu par intégration numérique avec la méthode deszea.
Ici, Aay est comparé Aa (incrément de la longueur de fissure mesurélpidr). 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 pélatormr d'images.
On confirme donc que la dissolution reste ici localisée emtpoile 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 esdargecconstante (Cf paragraphe
4.4.2, essai (I) aveby = 0,06um). Cette analyse montre egalement, que les mesures desitoura
de dissolution sont dans les bons ordres de grandeur pooreesiue la propagation de fissure est
gouvernée par la dissolution électrochimique et qu’ellggbue a la fragilisation en pointe de fissure.

Les analyses fractographiques (figure 4.26) permettenbdgérmer I'absence de pigQres para-
sites et de corrosion prononcée sur le faciés de ruptureefpigélle, pré-fissure et fissure de CSC).

Nay (4.16)
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FIGURE 4.25:Quantification électrochimique de la propagation de fissure

Ceci confirme que la repassivation est tres présente dangiea.r®’autre part, la rupture par CSC
est de type fragile (figure 4.26(a)). Les facies de ruptuneyroe pour les essais de traction lente,
présentent des zones de rupture intergranulaire (en délprogagation) puis mixte transgranulaire-
intergranulaire. Ceci est d’autant plus remarquable que pes essais, les échantillons sont restés
beaucoup plus longtemps en contact avec la solution agee&siviron 7h ici contre 2h30 en trac-
tion lente et milieu NaCl sur la figure 4.11(a)). Les figurez64b) et 4.26(c) donnent, avec un fort
grossissement, des images de la rupture par CSC au niveauriedage. La rupture est d’abord du
type intergranulaire. Des traces de rupture transgraneusaint déja présentes ici mais elles sont de
plus en plus accentuées lorsque la fissure croit (figure¢d).264.26(e)). Comme pour les travaux
présentés dans la littérature [FAR 03] [FAR 04], la propegetransgranulaire apparait donc comme
le mode de fissuration principal de CSC surtout lorsquediisité des contraintes devient élevée. La
dissolution vient ici fragiliser les liaisons atomiquegstvoquer la rupture par clivage des grains.
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FIGURE 4.26:0bservation d’'un faciés de rupture de CSC pour un essai ttatiah 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 mée® dans la littérature (Cf cha-
pitre 1), proposent d’évaluer la vitesse de propagationsdeife a/dt) en fonction deK; avec un
ensemble de sollicitations mécaniques conventionnelig®(mation imposée, charge constante ou
traction lente) [COX 73] [WIN 05] [COX 90] [IBR 08] [SHI 08]. Emevanche I'histoire de charge-
ment liee a la pre-fissuration par fatigue n’est que tres padiée [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 maitriserumedonne précision la commande en
facteur d’intensité des contraintes en mode |. Nous avams pu étudier I'évolution dela/dt en
fonction deK; et montrer que la variation de I'état de contrainte local @nfe de fissure, estimée par
Ky, gouverne les vitesses de fissuration par CSC. Il resteefmst quelques améliorations possibles
a apporter a cette démarche expérimentale du point de visotiiegtations mécaniques, car l'inertie
de la propagation de la fissure est encore difficilement igalite surtout pour les régimes 2 ou 3 de
propagation (essais de validation (J) et (K)). Pour obtenichemin de chargement égal au chemin
visé, il faudrait améliorer les parameétres d’'asservissgrdes essais de CSC en tenant compte de
I'inertie des cinétiques de propagation des fissure.

Face a I'ensemble des données bibliographiques énoncesdedpremier chapitre, cette étude
expérimentale de la fissuration par CSC du Zircaloy-4 enemifiqueux halogéné, a permis de ré-
pondre a un certain nombre de questions. Une estimatisitu des grandeurs mécaniques au cours
du temps, permet déja de s’assurer que nous assistons baepraplagation d’'une fissure unique
de CSC en mode I. De plus, cette caractérisation permet dercenles observations globales qui
avaient pu étre réalisées pour ce systeme [FAR 03] [FAR Odlesnaractere fragile de la fissura-
tion mais aussi en termes de mesures précises et instastiggeitesses de propagation. L'avantage
de notre approche est qu’elle permet de s’affranchir desirasglobales 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'é&atdntrainte en
pointe de fissure selon lesquelles différents régimes deagation sont obtenus. Nos résultats sont
difficilement comparables d’'un point de vue quantitatif@eeux donnés par Farired al puisque
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 littératur
[FAR 03] (Hounsfield tensometer) et la variation locale d&dt de contrainte en pointe de fissure
(Ki).

La plupart des résultats de propagation de fissure par CS$Emiés 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. luéea deda/dt en fonction deK; montre la
présence d’'un plateau (Cf chapitre 1 paragraphe 1.2.4jaqupéut expliquer a travers nos essais par
la dépendance directe d@/dt en fonction dedK; /dt. Ce plateau est donc présent lorsque la varia-
tion de l'intensité des contraintdK; /dt) reste sensiblement constante. L'avantage de cette dmproc
est gu’elle permet d’inclure directement les cinétiquesalkcitation (charge constante, déformation
constante, traction lente) par I'intermédiaire du paraen@k, /dt. Nous avons ainsi montré que la
variation de I'état de contrainte en pointe de fissure esatampetre gouvernant la vitesse de pro-
pagation de fissure méme s'il faut atteindre un niveau disité des contraintes suffisai@}j pour
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créer des dislocations au voisinage de la pointe de fissumes Dotre modele la dépendancekgn
intervient alors uniquement sous la forme d’un seuil. Léssges de propagation obtenues dans les ré-
gimes de propagation rapides sont similaires a celles abssen méthanol iodéd4/dt > 10~ 'm.s™1)
[SER 08]. En revanche, les seuils de facteur d'intensit€degaintes obtenu&f ~ 7MPa.,/m) sont
supérieurs dans notre étude. Il est a noter que dans notteffiasde I'histoire de chargement issu de
la pré-fissuration par fatigue a une influence directekguifoutefois, on peut estimer en milié&laCl
queKP = 25MPa/m alors qu’en milieuKBr, K¢ reste inférieur & 1Pa/m. Ce dernier milieu
semble donc présenter une susceptibilité équivalente duam@ 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 dissolutiongiele corréler les effets mécaniques
et électrochimiques. Ainsi cette étude confirme que pliédtat dissolution sont tres liées lors de la
fissuration par CSC puisque la dissolution gouverne la figgur une fois qu’il y a émergence de
nouvelles dislocations. Nous rejoignons ici les model@steraction plasticité-corrosion de Magnin
et al [MAG 96] qui montrent que la mobilité des dislocations petne &avorisée par les activités de
dissolution en pointe de fissure, elle-méme favoriséesgsatislocations.

Enfin, nous interprétons l'influence de la variation de k&l contrainte en pointe de fissukg )
sur les cinétiques de propagation, par la compétition el@passivation et repassivation qui gouverne
le maintien d’une activité de dissolution permanente enteade fissure. Nous nous appuyons ici sur
les modéles de dissolution anodique qui montrent que ldesyle rupture du film passif sont liés
a la variation de I'état mecanique en pointe fissure définsdarlittérature par la variation de la
déformation en pointe de fissure [FOR 90] [HAL 08a] [SHO 10U[D6] et que nous relions i
dans notre cas. Les courants de dissolution relevés daesdass coincident avec les variations de
longueur de fissure mesurés. C’est donc la dissolutionrétdutmique qui tend a fragiliser le matériau
soit directement par la quantité de métal dissous soit paedpeces issues des réactions chimiques
venant fragiliser le matériau par adsorption en pointe deifes

4.7 Conclusions

Dans ce chapitre, nous avons étudié la fissuration par ¢onresus contrainte d’un point de vue
expérimental dans le but d'identifier les synergies entseakpects mécaniques et électrochimiques
et d’en déduire une loi de propagation de fissure. Le digpegpérimental ainsi que les pré-requis
nécessaires aux essais de CSC ont permis de realiser dsssessies éprouvettes pré-fissurées et
pré-oxydées autorisant donc la localisation de la disswign pointe d’'une fissure unique de CSC.
L'étude de ces différents facteurs a été réalisée a l'aidéedmation des courants de dissolution
électrochimique et des champs de déplacement pour enrexeafacteurs 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 qudpplique une polarisation a un potentiel
supérieur au potentiel de piglre. En I'absence de pol@isanhodique, le mode de rupture redevient
ductile comme en milieu inerte. On observe deux régimes dpggation décrits par deux vitesses
de fissurationd; et ap). Le régime de fissuration rapidey] est obtenu pour des valeurs élevées
deK; (K, > 25MPa.,/m) et deK; (sollicitation en traction lente). Le régime de fissuratient (a;)
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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 viennentro@nfgue la repassivation est limitée par la
présence d’ion€l~ contribuant ainsi a la dissolution prononcée des surfabess|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. Toutefoiédeme 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 confirmeqte la fissuration par CSC est encore
plus fragile. Ce milieu a également pour avantage de fodilesrmesures de courants de dissolution
plus locales. On vérifie ici, avec une approche électrodnimi que les surfaces actives en pointe de
fissure sont treés localisées et donc que la repassivatisudieees libres créées par la propagation de
la fissure, est quasiment immédiate. Pour ces deux milieaxarialyses fractographiques confirment
d’'une part, que la rupture est de type fragile transgrareilti mixte intergranulaire-transgranulaire
respectivement pour les miliel¥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 I'ensemble des essais, de la dépendancevitedae de propagatiodg/dt) en
fonction de la variation de I'état de contrainte en pointdisigure K;) met clairement en évidence
I'existence de trois régimes de propagation gouvernés gmfais puissances. On introduit alors un
régime 3 qui correspond a la transition entre les régimes2] @i apparait lorsqui; dépasse une
valeur seuil KP) dépendant de I'histoire de chargement et donc de I'étabdé&ainte plastique en
pointe de fissure. La propagation de fissure se produit dalawréation de nouvelles dislocations
en pointe de fissure favorisant alors les activités de diisol électrochimiques.

Sur la base de ces observations, nous avons alors proposédéfenphénomenologique de pro-
pagation de fissure définissant ces trois régimes de prapagstr des lois puissance &y. Pour
vérifier sa pertinence sur un domaine d’application pluadie, 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 G8@beenue une fois qug dépass?,
correspondant a la valeur maximaleKiegprécédemment atteinte, et lorsque la vitesse de sollaitat
en pointe de fissure est suffisarie & Kp).

La dissolution électrochimique se produit lors des phasgmopagation de fissure rapide en CSC
(régime 2 et 3). La propagation de fissure de type fragilepdige certainement par la dissolution
électrochimique puisqu’on est capable de quantifier ad’'aidine approche électrochimique, tradui-
sant le calcul du volume dissous, I'accroissement de leetad la fissure.

Il apparait donc que la fissuration par CSC du Zircaloy-4 diemi aqueux halogéné est de type
fragile dés lors que le potentiel de polarisation appligstésepérieur au potentiel de piqdre et que
I'état de contrainte est suffisant en pointe de fissure ponérge I'apport de dislocations favorisant
une dissolution sélective. De plus la variation de I'étatcdatrainte en pointe de fissure doit étre
suffisamment élevée pour empécher la repassivation deestlzppropagation de la fissure.
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La corrosion sous contrainte est un phénomene de ruptugigefigui, bien qu’ayant été étudié
depuis de nombreuses années, est encore mal connu puisagambdeeux facteurs mécaniques, chi-
miques et métallurgiques rentrent en ligne de compte. D& fdlnature synergique des interactions
entre les différents paramétres rend difficile I'élabanatie modeles et d’expérimentations permet-
tant une meilleure compréhension du phénomeéne. D’auttelpartomplexité de la CSC repose sur
sa forte sensibilité au systéme d’étude (métal + milieulusNavons choisi d’étudier la propagation
de fissures de CSC sur un systeme donné : le Zircaloy-4 enungitigeux halogéné désaékBf
ou NaCl). La synthése bibliographique présentée dans le premapitth a montré que ce systeme
posséde une forte susceptibilité a la CSC deés lors que latpetde polarisation appliqué est supé-
rieur au potentiel de pigQdre. Plusieurs modes de fissurftagiie (transgranulaire et intergranulaire)
sont observés. La propagation d’une fissure de CSC, définisgpatesse de propagatiodd/dt),
dépend a priori des activités électrochimiques de dissol@n pointe de fissure, comme le montrent
les modéles de dissolution anodique, mais également d¢é diétcontrainte local en pointe de fissure
(plasticité) comme le montrent les modéles d’interacti@sticité-corrosion. Nous avons alors choisi
dans cette étude de nous focaliser sur I'étude de la prapagditine fissure en nous affranchissant
des effets d’amorcage en réalisant une pré-fissure de éagigumilieu inerte. Le mode de fissuration
fragile observé généralement en CSC, nous montre que lléchacroscopique de la mécanique de
la rupture avec l'utilisation des facteurs d’intensité destraintesK), est représentative pour dé-
crire la propagation d’'une fissure. De plus, la variation’d&at de contrainte en pointe de fissure
(K)) est également un facteur & prendre en compte puisqu'ilejoevies cinétiques de dépassiva-
tion/repassivation et donc la vulnérabilité des surfaceswis de la dissolution électrochimique.

Nous avons alors proposé une méthodologie d’étude repesatda développement d’'un proto-
cole expérimental specifique pour étudier le couplage nwéétecttrochimique 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 nangesssiter la mise en place d’'un appa-
reillage en contact direct avec I'échantillon a étudienghi nous pouvons effectuer des mesures sans
perturber le systeme d’étude. Cette outil donne un ensedfibfermations extrémement riches car il
s’appuie sur I'extraction d’'une mesure de champ de déplan&snNous avons alors utilisé les fortes
potentialités de cette méthode en I'adaptant a un problémmétanique de la rupture. Une base de
fonction de déplacements reposant sur le formalisme desss Williams permet d’extraing, et
la position de la pointe de fissure avec une bonne précisinralggorithme optimisé a alors été dé-
veloppé autorisant ainsi une utilisation en temps réel pourmander des essais de propagation de
fissure en fatigue ou en CSC. Dans un premier temps, nous atitisé cette technique pour pro-
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duire des preé-fissures par fatigue en maitrisgnCeci nous a donc permis d’obtenir une pré-fissure
amorceée en milieu inerte avec un état de contrainte plasgguointe de fissure maitrisé. D’'un point
de vue électrochimique, il a été montré dans la littératues, gour ce systeme d’étude, la CSC est
observée a condition que le potentiel de polarisation spiésgeur au potentiel de piqlre. Nous avons
alors identifié les potentiels de piqQre pour un état de sarfxydé thermiquement ou brut. Nous
avons observé que I'oxydation protege électrochimiquenesrsurfaces en augmentant le potentiel
de piqQre, la résistance électrochimique et donc le pousmiant de I'interface métal/milieu. En uti-
lisant une éprouvette pré-fissurée puis pré-oxydée, omibaata protéger ses surfaces, a concentrer
I'apparition de piglres et donc 'activité électrochiméexclusivement en pointe de fissure.

L'étude expérimentale de la propagation d’'une fissure p& €&insi pu étre menée pour deux
milieux aqueux halogénés désadxCl et KBr et révele I'importance de choisir un systéeme favori-
sant les synergies entre la mécanique de la rupture etttétdémie. C’est ainsi que le milieiiBr se
révele étre le plus propice a I'étude des couplages médastraéchimiques puisqu’on y observe des
vitesses de propagation plus élevées avec des activité@ssi#udion électrochimiques plus faibles.
Une analyse fractographique associée a des mesures de dbatéformations, confirment ici que la
rupture par CSC est du type fragile intergranulaire et gearsulaire alors qu’a I'air libre le matériau
rompt de facon totalement ductile. Nous avons pu analyseor@ortement 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 prineipaht 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 contraiestsatteint K?). Celui-ci évolue en fonction
des contraintes maximales atteintes au cours de I'histtrehargement et agit donc comme une
variable de mémoire de I'état de contrainte en pointe deréissies courants de dissolution mesurés
associés a une modeélisation de la propagation de fissuréspahdion électrochimique, montrent que
la dissolution gouverne cette propagation. Nous avons iiissen évidence l'interaction entre I'état
de contrainte en pointe de fissure et la dissolution élelaintique. L'influence de la variation de I'état
de contrainte en pointe de fissure sur les vitesses de priopagaontrent que I'apport de nouvelles
dislocations doit étre plus rapide que les cinétiques dassipation et permettre a la dissolution en
pointe de fissure, qui est I'élément moteur de la fissuratiagile par CSC, de se produire. Les syner-
gies mécano-électrochimiques de la fissuration par CSCrdaldy-4 en milieu aqueux halogéné ont
éte identifiées comme la définition d’un état de mécaniguigsauiment intense en pointe de fissure
pour que la dissolution électrochimique se produise eaerdrune rupture fragile du matériau.

Perspectives de travail

Sur la base de ces résultats, nous pouvons proposer plipenspectives a ces travaux de thése :

— Tout d’'abord, le dispositif expérimental développé peutoee étre amélioré. Nous avons
prouvé gu'’il était possible d'imposer une commande direetet liée au facteur d’intensité
des contraintes estimé par les techniques de corrélatioragés en temps réel. L'algorithme
de corrélation d'images présenté dans cette thése estrdgjperformant mais on pourrait en-
core améliorer sa rapidité en utilisant un langage de progration plus optimali(e. Langage
C++), bien que I'utilisation conjointe de Labview et de Mditihous a séduit par sa convivialité
lors des développements successifs que nous avons dweffect
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— Cette technique nous a permis d’asservir la propagatiomedissure en fonction d§. Pour les
essais de fatigue, nous avons ainsi reussi a bien maitasasservissement. En revanche, lors
des essais de CSC, les profils de chargemekt gisés ont été moins bien respectés car 'inertie
de la propagation des fissures est plus élevée. Il faudrait tenir compte des régimes de
propagation identifiés en CSC pour les réglages de I'assawient en fonction de 'ensemble
des parametres de toute la chaine d’acquisition et d’adtiodispositif expérimental.

— L'étude de I'amorcage d’'une fissure en CSC est un challenpetgresse fortement le milieu
industriel puisque sa maitrise permet de garantir I'intégl'une structure métallique. Ce type
d’étude mérite encore de nombreux de développements eaesllitres complexe de par les
nombreux phénomenes mécaniques mis en jeu. Elle nécesditirel le pont entre la modé-
lisation d’'un matériau sain et continu a un matériau endogén& discontinu présentant une
ou plusieurs fissures. Il faut donc ici utiliser une approséenettant de décrire la fissuration a
partir de la théorie de 'endommagement.

— La fissuration par CSC génere bien souvent un réseau deunisigissures. L'étude de la mul-
tifissuration appliquée a la CSC permettrait alors de congyreecomment les fissures peuvent
interagir entre elles et donc quantifier leur propagatiapeetive. Il faudrait ici adapter la
technique de mesure de champ que nous avons développéerpondrepen compte plusieurs
discontinuités au sein du matériau.

— Une étude a I'échelle de la microstructure a l'aide d’obstons au Microscope Electronique &
Transmission est également envisageable pour mieux coueréeffet des dislocations dans
la propagation des fissures en CSC. Les interactions mesugtitre mobilité des dislocations,
dissolution et adsorption d’'une espece réactionnellernrédiaire, sont encore peu étudiées et
permettraient sans doute de comprendre de facon plus appliefles mécanismes mis en jeu
a I'échelle micro-mécanique.

— La mise en place d'un systeme permettant de découplerlicitadion et la mesure électrochi-
mique serait une perspective intéressante a I'étude deCa I[Cfaudrait pour cela faire I'étude
dans un systéme pour lequel la CSC se produit d’elle méme oOmait alors utiliser la tech-
nique du bruit électrochimique qui améliorerait les poiis#ts d’étude électrochimique car on
pourrait faire corréler les mesures de potentiels et dearasi€lectrochimiques.

— Une quantification plus fine des effets électrochimiquespérait enfin de mieux comprendre
I'importance des différentes réactions qui se produisera@nte de fissure. On pourrait alors
guantifier le role éventuel de la dissolution ou de I'adgorpsur 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 lbgiaview 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 wbie. Ici nous avons développé un environne-
ment permettant a la fois de contréler I'acquisition d’'immagiumeériques, d'utiliser les techniques de
corrélation d'images développées dans le paragraphe nfiatde communiquer avec le contréleur
de la machine d’essai.

A.2 Présentation de la structure du programme.

La structure d’'un programme Labview est tres visuelle dars# présente sous la forme de dia-
grammes. On introduit alors des blocs qui corresponders aales-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 programmasouns forme de diagramme dans
Labview. Chacun des blocs évolue de maniere séquentiadht,adire que les fonctions successives
sont exécutées uniquement lorsque la fonction précédshteomplétement réalisée. Chaque bloc
peut étre décomposé en sous-blocs :

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

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

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

3. Le bloc de communication permet de transmettre les irdtions issues des calculs de corré-
lation d’images vers un contrdleur. C’est grace a ce bloclguechnique du.oad-Shedding
va pouvoir étre utilisée pour réguler I'effort de commanddalmachine 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 semalb-
gique de type tension (8 10V) a l'aide d’un boitier de conversioNational— Instrumentet
peut ainsi étre traiter par le contréleur MTS commandantdahime de traction hydraulique
MTS.

——| Acquisition Corrélation || |Communication— »

d'image

FIGURE A.l: Présentation des diagrammes dans Labview

A.3 Présentation de I'interface Labview

Linterface Labview est également appelée face-avant dgremme. Cette interface est facile-
ment utilisable puisqu’elle est générée dans un auto-¢xiéleu Elle permet de donner les valeurs
aux parametres d’entrée (figure A.2). Une partie de l'iaiegfinclut 'ensemble des réglages relatifs
a I'acquisition d'images (temps d’exposition, mode d’@mdhement, 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 propriéastiglies du matériat(
etv) y sont réglables.
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Présentation de l'interface Labview
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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 pré&nce
d’un dioptre

B.1.1 Présentation du probleme

Les mesures par corrélation d’images in-situ en CSC néeasgie réaliser une acquisition
d’'images a travers un électrolyte et une fenétre, puis di¢raiee des mesures des déplacements.
La présence d’une succession de milieux présentant deesde réfraction différents induit la pré-
sence d’'un ou plusieurs dioptres. A chaque dioptre est ggsaoe réfraction qui correspond a la
déviation des rayons optiques. Dans notre cas, les diferaiieux sont respectivement la solution
électrolytique (solution agueuse), la paroi vitrée et l@dur lesquels on associe respectivement un
indice de réfractiomy, n, etns.

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

On considére un obje&B de longueul;. Dans un premier temps en ne tenant pas compte des
dioptres, on détermine les rayons (fictifs) permettant destraire 'imageA’B’ de AB. Ici les rayons
ne sont pas déviés mais subissent tout de méme le grandigsgptigue associé a I'objectif optique
représenté ici par une lentille convergente de grandisseomanuy. La taille 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 @¢B” de longueurylL,. La dilatation artificielle due a
la présence des dioptres peut s’écrire de la fagon suivante :

ylo—yL1  Lo—Lg
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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 1L
7 N "
— — _\_ — 4— —
Rayons

/ | déviés '
B 4
Paroi |

transparente

FIGURE B.1: lllustration d’'un mauvais positionnement axial du dio@heeau [SUT 00]

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

Suttonet al [SUT 00] étudient les déformation induites par la présereéidptres dis a un li-
qguide (eau) et une vitre parfaite (paroi paralléle). Ici erpsopose d’étudier le cas d’une vitre avec
un léger défaut de parallélisme. Une déviation optique lupentaire intervient alors. On désigne
respectivement; etao, les angles d’inclinaison des faces d’entrée et de sortia diére et on pose
Ao = 02 —a1. La figure B.2 permet de donner les différentes notationsrdhlpme avec les angles
de déviation successifs.

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

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 :

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

ny n2
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Estimations des dilatations artificielles dues a la présern dioptre

FIGURE B.2: lllustration d’un défaut de planéité de la vitre séparagdali de I'air

Avec les notations de la figure B.2, la relation B.2 devieatsl

Lo =L1+ASig — ASiA+ASE — ASA (B.6)

Sutton et al [SUT 00] détaillent la méthode permettant derprAS;g — AS;a. Avec les notations
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B. Estimation des erreurs de mesures a travers un dioptre

retenues ici, on obtient,

—tan(ay)coga1)sin(ay —01)
cog8s)
On a introduit ici la grandeuf (a1, 081). Lorsque la vitre ne possede pas de défaut de parallélisme,

ASE — ASa est nulle et on obtient alors I'expression de la déformatiptique avec les équations
B.7etB.6:

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

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

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

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

On peut exprimer le théoréme de Thalés dans le triangle femgrolongeant les arétes de la
vitre.

hg Ls hg
D’ou H
he —ha = (Le —La) (B.11)
A
et
coga)
De plus, dangl»l5 :
r COS(GS)
A~ AcogAa) (B.13)
et dans 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 — AS = 1+f — . B.1
S —ASA 505 83) cos 01 [14 f(ag,01)]sin(ag —62) (B.15)
Avec les equations B.8 et B.6, on obtient I'expression deéfamnation optiqueopt
sin(Aa) : 0
= 1+ f — . B.1
sopt COieS) COial) [ + (01,91)] Sln(al 92) +80pt ( 6)
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Estimations des dilatations artificielles dues a la présern dioptre

Finalementgyp: est obtenue en tenant compte du défaut de parallélisme deddAa), de 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 différ@néaux 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 parallélisthe) sont considérés. On note que
les déformations optiquesdpt) sont accentuées avec le défaut de parallélisme (augnoenti&@Aa)
et 'augmentation dex;. La premiére figure donne le cas ou il n'y a pas de présenceqdléi
(n1 = n3) alors que la deuxieme figure donne le cas de la présenceuiddiq

-3

12x 10 ‘
-6-Aa =0°
10f = Aa =1°|
——Aa =2°
st ——Aa =3°|]
-o—-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'incidenae,

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

Nous basons toute notre approche expérimentale relativélgation de la technique de corréla-
tion d’'images sur I'utilisation de deux images (non défoenaé 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 negertres peu perturbés pas la présence
de dioptres. Nous nous proposons ainsi dans la sectiongeista 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 dio@neeau

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

Afin d’estimer les différentes déformations induites papiésence de dioptres, on utilise la mé-
thode de corrélation d'images avec une base de champ decdémats de type éléments finis (Cf
partie 2.3.2). L'image de référence correspond a la nosgmee d’un liquide entre I'objet et le sys-
teme optique alors que 'image “déformée” est obtenue agves 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 déplatdsrabtenues respectivement suivant
les directionx ety et montrent que des déformations non négligeables sordnigssavec la mise en
place d’un liquide. A I'aide des figures B.6(a) et B.6(b) gandent respectivement les déplacements
moyens sur la directior pour le déplacemerdy et moyens sur la directioppour le déplacement
Uy, on note que ces déplacements obtenus sont bien linéaiiesi. ¢k obtient des déformations
homogenes suivant les directioxgty qui semblent montrer que celles-ci sont principalemensdue
a la dilatation optique.

On choisit alors d’utiliser une base de champ de déplacesrsemiplifiées permettant d’obtenir
directement les mouvements de corps rigides et les défamsdtomogenes :
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Estimation des déplacements induits par corrélation djesa
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FIGURE B.6: Déplacement moyens
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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 O0x|
Eyy
Exx

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

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

Dégrés de libertg ui (pixel) | wy (pixel) Yz &x (%) | gy (%)
Valeurs estiméegy —0.62 —-0.07 | -0.003| 0.13 | —0.57

On note que les déformations suivant les axesty (g« et gy) sont différentes et de I'ordre de
guelque %. Ainsi cette configuration expérimentale prodag déformations artificielles optiques
(€opt) @nisotropes. Il reste maintenant a vérifier que I'erreut’sstimation des déplacements lorsque
'acquisition de I'image de référence (éprouvette nonisitdle) et de I'image de I'éprouvette défor-
meée sont réalisées en présence d’un liquide, reste négleggea

B.3 Estimation des mouvements de corps rigides

La premiere approche pour cette étude est d’estimer les emoents de corps rigides en présence
ou non d’un liquide. Pour réaliser ces mesures, on utiligeqpmouvette de traction dont la géométrie
a été deécrite dans la partie 2.2.3. On applique alors desackpknts de corps rigides relatifs entre
I'éprouvette et le systeme optique dans le plan orthogohaka optique (plan Ry en figure B.4) :

— Translation suivant I'axg (Uy)

— Translation suivant I'axg (Uy)

La méthode de mesure de champs par corrélation d'imageslesteipour identifier les mouve-
ments de corps rigidasy et uy (Cf partie precédente). On applique donc des déplacemerusrgs
rigides relatifs entre le systeme optique et I'éprouvdtes figures B.7(a) et B.7(b) comparent les
déplacements mesurés lorsque la paire d'images nécesadirdentification est prise en présence
ou non de liquide. On observe trés peu de différences ersdelex estimations ce qui semble mon-
trer que pour l'identification des mouvements de corps égjdes déformations artificielles optiques
(eopt) ONt tres peu d'influence. Il reste maintenant a verifier gisenhesures des facteurs d’intensite
des contraintes lors des essais de CSC ne sont pas perturbées
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Influence sur la mesure des facteurs d’'intensité des cotegi
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FIGURE B.7: Estimation des mouvements de corps rigides

B.4 Influence sur la mesure des facteurs d’intensité des
contraintes

Nous nous proposons dans cette partie de mesurer I'eridwitérpar la présence de déformations
optiques dues a la présence d’un liquide sur I'estimatios fdeteurs d’intensité des contraintes.
Durant les essais de CSK, est estimé par la technique de corrélation d'images r&absé une
paire d’images prises en présence de la solution agressougs avons vu précédemment que la
mise en place d’'un liquide génére une déformation anisetgme nous avons pu quantifier. Ici nous
considérons un essai de propagation de fissure qui a étgéréals présence de dioptre entre I'objet
(éprouvette) et I'image (capteur CCD). Les résultats deesshi de propagation sont présentés dans
la partie 3.3.2. La sensibilité aux déformations optiquéfi@elles est étudiée en venant polluer les
images (référence et déformée) a partir des champs de dépats mesurés entre présence ou non
d’'un liquide (figures B.5(a) et B.5(a)). Les figures B.8(aBeB(b) montrent I'image de référence
prise dans l'air et 'image déformée artificiellement adiaid’'un champ de déplacement type extrait
de I'étude effectuée en partie B.2. La figure B.9(a) donneotaparaison sur I'estimation d§ en
considérant d’une part des paires d’images brutes et desspilimages déformées artificiellement.
On ne note que peu d’écart entre les deux estimations. Lafi§@(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’esionadek; .
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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 artificiellementrmuler 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 proprietés mecaniques

Les propriétés d’élasticité linéaire doivent étre ide@&§ pour utiliser les formalismes de la méca-
nique de la rupture fragile. Des essais de traction lenteréatisés 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 présentenasodientaille. La figure C.1(a) montre la
courbe de traction donnant la contrainte estimée par lalealleffort (0 = F /Sy, F valeur de I'effort
etSy section utile de I'éprouvette) en fonction de I'allongernéonné par la machin€ & u/Lo). La
direction des sollicitations correspond a la directiomsrgerse de laminage.

Pour identifier précisément les propriétés élastiquesywient d'utiliser des mesures locales des
déformations. La méthode de corrélation d'images (préseah partie 1.5) est utilisée pour réali-
ser ces mesures. La figure C.1(b) définit la zone d’intér&nptant d’appliquer la méthode. Les
directionsx et y sont également définies. Une base simple de champ de déglarseast utilisée
pour extraire facilement les déformations suivant lesatiioesx ety. Le champ de déplacements est
alors décomposé en utilisant les cinématiques représa#at'un chargement uni-axial suivant la
directiony. Ainsi cette décomposition permet d’identifier les mouvateale corps rigides comme
les translations suivant les directionsty (U etUyy), et la rotation autour de la directian(y). La
cinématique des déformations pour le cas d’'un chargemeéatxiad suivant la directiory induit une
élongation suivant les axesety respectivement proportionnelle aux coordonneéeisy (Xexx etyeyy).
L'équation C.1 donne I'expression de la décomposition dangh de déplacements choisie :

Utx

Uty
|| |10 -y O0Xx

Eyy

Exx

Cette base de champs de déplacements est implémentée datthdale de corrélation d'images
ce qui permet d’extraire directement les différents dededgberté Uy, Uy, Yz, Exx €tEyy). On désigne
cette méthode de corrélation d'images utilisant une basplside champ de déplacemerssiIC).

Au cours de I'essai de traction, on réalise plusieurs adgns d'images successives correspondant
chacune a une contrainte donnée.

La figure C.2(a) donne la courbe de traction dans le domaasiglie 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 undsgaction 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 sontii@ns importantes que celles données
par une approche globale. Lintérét de cette méthode estaffeanchir des mesures de la rigidité
de la machine de traction et des effets néfastes des glissemes éprouvettes dans les mors. On
note une dépendance linéaire entret ey, pour des valeurs des déformations inférieureSazo 3.
Pour des déformations plus élevés les non-linéaritésigleesst commencent & apparaitre. Le module
d’élasticité est estimé en effectuant une régressionitieéke cette courbe pour des déformations
comprises entre :.0- 103 > §; > 25-103,

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

Toutefois cette méthode peut étre sensible au bruit notarhpoair des niveaux de déformations
assez faibles. Une méthode mixte entre calcul mécaniguedetl ce corrélation d’images peut étre
utilisée pour réduire cette sensibilité [LEC 09] [RET 10agtte méthode, appel&#C (Mechanical
Image Correlation), se base sur la minimisation d’'une fonatodt permettant d’extraire directement
les parametres de la loi de comportement mécanique a igeméposant sur différents parametfes
L'équation C.2 définit le probleme de minimisation aveceetéthode,

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 coefficiar{tsi élasticité linéaire isotrope). Un calcul éléments
finis en contraintes planes est mis en place sur un maillagaadrangles de 1220 éléments (figure
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FIGURE C.2: Identification de la loi de comportement linéaire élastigumartir 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 méthodpiedas 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 liegalu Zircaloy-4 dans la
direction transverse

| Méthode | E(GPa)| v
S-DIC (+0,69GP3) || 93,36 | 0,35
MIC (+0,01) 9255 | 0,37

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf
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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'idertd#iion utilisant la méthode
MIC
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RESUME : La corrosion sous contrainte (CSC) est un phénomgnergique d’endommagement qui résulte d’un proc
sus de corrosion (dissolution, adsorption) et d’'une rigpmecanique (fissuration). Les mécanismes de couplage méd
électrochimique en pointe de fissure nécessaires a la chemsi®n du phénomene sont encore mal connus puisqu’ilsidépe
du systeme d’étude (métal/milieu agressif) et font inteivde nombreux facteurs mécaniques et électrochimiquass Dette
thése, nous nous proposons d'étudier les interactiongrogpies entre la dissolution et I'état de contrainte mépanen pointe
de fissure (facteurs d’intensité des contraintes) pourdaloaZircaloy-4 en milieu aqueux halogéné. Un protocole erpntal

spécifique est mis en place afin d’étudier précisément laggatpon de fissures par CSC en maitrisant I'histoire de ement
et la vitesse de sollicitation mécanique. Des techniquesdeélations d’'images sont développées dans le but diftries fac-

teurs d'intensité des contraintes et d’estimer la longdeuissure en temps réel. Ainsi des essais originaux de C3@eftant
d’'imposer les facteurs d’intensité en pointe de fissuret sonduits et les résultats montrent alors clairement letse§yner-
giques entre I'évolution des mesures mécaniques et dearsute dissolution. D’autre part, I'existence d’un faceintensité

des contraintes seuil de propagation en CSC, présentaftaeépendance a I'histoire de chargement et a la vanidid'état

de contrainte locale en pointe de fissure (variation degdastd’intensité des contraintes), est mise en évidenda Eur la

base des résultats expérimentaux, un modele de loi de @tpagle fissure en CSC est proposeé.
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