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1 Introduction

L'industrie aéronautique est aujourd’hui soumise a des impératifs d’éco-efficience pour réduire I'impact
écologique du transport aérien. Au premier rang des leviers possibles se trouvent les réductions de masse.
Pour répondre a cette demande d’allegement, la tendance actuelle est a I'optimisation de la conception des
pieces structurales, via une augmentation des critéres de spécification que doit vérifier la piece pour étre
mise en service et une diminution de la variabilité des propriétés des pieces produites. Ainsi les exigences en
termes de propriétés en tolérance aux dommages et en fatigue des matériaux utilisés deviennent de plus en

plus contraignantes.

Aujourd’hui, I'alliage de titane de référence pour la fabrication de structures aéronautiques est I’alliage Ti-
6Al-4V (TA6V). Ses propriétés de résistance a la propagation de fissures par fatigue ont été améliorées ces
derniéres années par la mise en ceuvre d’'un traitement thermique appelé « recuit B ». L'optimisation de
nouveaux alliages, proche chimiquement du TA6V, pourrait permettre d’obtenir de meilleures performances
de tolérance aux dommages. Cependant, les connaissances relatives aux liens entre les traitements
thermomeécaniques, la microstructure obtenue et les propriétés en tolérance aux dommages sont encore
limitées. De ce fait, une variabilité des propriétés des matériaux, et donc des piéces, existe et oblige a prendre

en compte des marges de sécurité dans la réalisation des pieces de structures.

Dans le but d’améliorer la compréhension des interactions traitement thermomécanique / microstructure /
résistance a la fissuration par fatigue, les travaux réalisés dans cette étude porteront sur l'influence des
différents parameétres de traitement thermique sur les microstructures, et sur lI'influence de ces dernieres
sur la résistance a la fissuration d’alliage de titane chimiquement proches du TA6V. Les compositions

sélectionnées pour cette étude sont les alliages TA6V ELI et Ti54M.

La premiere étape consiste a appliquer différents traitements thermiques afin de générer différentes
microstructures types. Une bonne représentativité des traitements a I'égard des traitements industriels sera

recherchée, représentativité garante de la possibilité de transfert de ces gammes vers l'industrie.

L'analyse des propriétés de tolérance aux dommages des microstructures générées sera réalisée via des
essais de fissuration sur éprouvette de mécanique de la rupture de type CT. Ces essais serviront de base aux
analyses destinées a proposer une explication aux différences de comportement entre les microstructures et
aux différents régimes de propagation au sein d’'une méme microstructure. L'étude de ces différences sera
effectuée via I'analyse des microstructures générées, des vitesses de propagation, des faciés de rupture et
des chemins de propagation. Ces analyses seront suivies d’analyses EBSD des chemins de fissuration et

d’essais in-situ.

Ainsi, les travaux réalisés durant cette thése ont pour objectif de proposer un scénario de propagation de
fissure par fatigue dans les alliages lamellaires, et si possible de proposer des voies d'améliorations des

propriétés de tolérance aux dommages.
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2 Analyse bibliographique

2.1 Introduction sur la fatigue

Un matériau se fissure puis se rompt sous |'effet d’efforts mécaniques et/ou thermiques cycliques qui ne
produiraient aucun dommage si ces efforts étaient appliqués une seule fois. Ce phénomene
d’endommagement est appelé fatigue et peut entrainer la rupture du matériau [1]. Ce mode de rupture est
a l'origine de nombreux accidents ferroviaires ou aéronautiques au cours des 150 derniéeres années [2], il est

notamment possible de citer les accidents des De Havilland Comet.

Plusieurs types de fatigue existent selon la nature de la sollicitation cyclique et les conditions dans lesquelles

ce cycle a lieu. Les différents types de fatigue pouvant étre étudiés sont :

e Lafatigue mécanique, lorsque les sollicitations proviennent d’efforts mécaniques extérieurs,

e La fatigue thermique, lorsque les chargements cycliques sont induits par des variations de
température,

e Lafatigue thermomécanique, qui combine les efforts d’origines thermiques et mécaniques,

e Lafatigue-fluage, lorsque les sollicitations mécaniques se produisent a haute température,

e Lafatigue-corrosion, lorsque la répétition des sollicitations a lieu en milieu corrosif,

e Lafretting-fatigue, qui résulte de contraintes engendrées par le mouvement relatif de deux solides.

Dans tous ces cas, la rupture en fatigue d’'un matériau peut se diviser en trois étapes. La premiére étape est
I’étape d’amorcgage. Durant cette étape, des microfissures se forment généralement a la surface de la piece.
Ces microfissures sont la conséquence de déformations plastiques localement concentrées qui se traduisent
alors par la formation de bandes de glissement qui sont dites persistantes. Selon les applications, cette étape

peut étre la plus importante dans la durée de vie d’une piece.

Vient ensuite la phase de propagation des fissures. Dans cette étape, plusieurs microfissures se rejoignent et
certaines évoluent jusqu'a former des fissures macroscopiques. Dans le cas de structures, cette étape peut

représenter la plus importante partie de la durée de vie.

La derniére étape intervient lorsque la section résiduelle, conséquence de la propagation d’une fissure,
devient trop faible pour supporter les sollicitations appliquées a la piece. Une rupture brutale du composant

peut alors intervenir quasi-instantanément.

2.1.1 Comportement cyclique des matériaux

Lorsqu’un matériau est soumis a un chargement cyclique en contraintes imposées, trois évolutions de
comportement sont possibles et sont présentées sur la Figure 1. Lorsqu’il y a une stabilisation du
comportement, deux cas sont alors possibles. Dans le premier cas, le cycle stabilisé est totalement élastique
a I'échelle macroscopique, on parle alors d’adaptation (Figure 1 A). Dans ce cas, une plasticité locale peut
malgré tout étre observée dans certains grains qui n’apparait pas dans le comportement macroscopique du
matériau. Cette plasticité locale est a I'origine de 'endommagement observé dans le cas de I'adaptation.
Dans le deuxieme cas, une déformation plastique subsiste au cours du cycle et I'on parle d’'accommodation
(Figure 1 B). Enfin, lorsque I'on observe un accroissement de la déformation dans une direction a chaque
cycle et qu’il n’y a pas de stabilisation (Figure 1 C), on parle de déformation progressive (ou Rochet),

cependant généralement suivie d’une stabilisation.
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Figure 1 : Différentes réactions d'un matériau face a un chargement cyclique.

2.1.2 Courbe de Wélher

Pour caractériser le comportement en fatigue a grand nombre de cycles d’un matériau, une courbe S-N, ou
courbe de Wohler, donnant le nombre de cycles a rupture (en échelle logarithmique) en fonction de
I"amplitude de sollicitation maximale appliquée est généralement utilisée (Figure 2). Cette courbe est en
général construite a partir d’essais sur éprouvettes normalisées soumises a des chargements périodiques
simples (par exemple de la traction-compression) en contrainte imposée. Elle est dépendante de la

température, du milieu, du mode de sollicitation et de la sollicitation moyenne.

On distingue sur la courbe de Woéhler de la Figure 2 trois principaux domaines de fatigue selon le niveau de

sollicitation :

— La zone de fatigue oligocyclique pour les forts niveaux de sollicitations: les contraintes imposées sont
généralement élevées et accompagnées d’une déformation plastique macroscopique a chaque cycle. La
durée de vie est faible et la rupture se produit habituellement aprés quelques dizaines a quelques dizaines

de milliers de cycles.

— La zone d’endurance limitée pour des niveaux de déformations plus faibles. Les contraintes sont moins
élevées et la durée de vie varie entre 10° et 107 cycles. Dans cette zone, I'éprouvette tend en général vers un
régime global d’adaptation élastique. Cette zone peut généralement étre considérée comme linéaire en

échelle semi-logarithmique.

— La zone d’endurance illimitée pour les niveaux de déformations et contraintes tres faibles. Dans cette zone
la rupture n’intervient pas avant environ 10’ cycles. Pour un niveau de contrainte inférieur ou égal a op,
I’échantillon a peu de chance de se rompre méme au-dela de 108 cycles. Cette amplitude de contrainte oo
est appelée < limite de fatigue > ou « limite d’endurance ». Toutefois Bathias [1] précise qu’il n’existe pas
réellement d’asymptote horizontale sur la courbe S - N et que la notion de « seuil de fatigue > serait

préférable.
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Figure 2 : Exemple de courbe de Wohler.

2.1.3 Prise en compte du cumul des dommages

On définit la durée de vie par le nombre de cycles Ng avant rupture. La connaissance de cette limite est
importante car elle permet de déterminer la nécessité de changement d’'un composant pour éviter une

rupture.

Dans le cas de chargement a amplitude variable, il est nécessaire d’évaluer la contribution de chaque régime
de sollicitation a 'endommagement du composant. Une des approches les plus simples pour évaluer I'aspect
cumulatif de ces dommages est la régle de cumul linéaire de Miner [3]. On peut ainsi, a partir de la
connaissance du nombre de cycles a rupture Ng; correspondant a un niveau de sollicitation, calculer la
« proportion de durée de vie » consommeée par n;cycles a ce régime, notée D..

n;

D=1
" Ng

On peut alors cumuler les dommages causés par chaque régime de sollicitation en sommant les valeurs de

n;
DZEDi: E
4

On a alors rupture lorsque la variable de dommage D vaut 1.

chaque D..

Cependant, cette loi connait des limitations remettant en cause I'utilisation de ce type d’approche.

La premiére limitation est la non-prise en compte des séquences de chargement. En effet, quelques cycles a
forte contrainte suivis de cycles a une contrainte inférieure sont plus endommageant que ces mémes
nombres de cycles dans I'ordre inverse [4], alors que la régle de Miner prédit le méme dommage quelle que

soit la séquence.
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La deuxiéme limitation tient au fait que les cycles réalisés a une amplitude de contrainte inférieure a la limite
d’endurance sont ignorés dans le calcul des endommagements partiels, ce qui peut entrainer une

surestimation de la durée de vie dans le cas de chargements variables.

2.1.4 Différents modes de sollicitations

En propagation, la mécanique de la rupture différencie 3 modes de rupture élémentaires correspondant a

différents déplacements relatifs des levres de la fissure (Figure 3).

Le mode |, généralement le plus dangereux, correspond a une sollicitation de traction, normale au plan de

fissure.

Le mode I, correspond a une sollicitation de cisaillement, paralléle au plan de fissure et perpendiculaire au

front de fissure.

Le mode Il correspond a une sollicitation de cisaillement, paralléle au plan de fissure et paralléle au front de

i

fissure.

WODET] 1\,

Figure 3 : Différents modes de sollicitations [5].

2.1.5 Coefficient de concentration de contrainte

Dans le cas des composant présentant des discontinuités géométriques (entailles, congés, trous,...) les
fissures entrainant la rupture amorcent en général sur ces discontinuités. En effet, lorsque le composant est
soumis a un chargement cyclique, ces discontinuités induisent des zones de concentration de contraintes,
augmentant localement le niveau de contrainte par rapport aux contraintes loin des concentrateurs de

contraintes.

Le coefficient de concentration de contrainte K: est évalué en divisant la contrainte en fond d’entaille Gmax
(estimée dans le domaine élastique) par la contrainte nominale onom qui est la contrainte moyenne calculée

dans la section résistante.

Umax

Kt=

Unom
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La valeur du coefficient K peut étre obtenue dans la littérature pour certaines géométries courantes, ou

évaluée par des calculs éléments finis.

2.1.6 Courbes de propagation de fissures

La progression des fissures peut étre étudiée en tracant la longueur de la fissure en fonction du nombre de
cycles subis par I’éprouvette. Le nombre de cycles N sera généralement tracé sur une échelle logarithmique.
La Figure 4 représente un exemple de ce type de courbe pour trois niveaux de contraintes alternées.
Cependant, les courbes d’avancée de la fissure en fonction du nombre de cycle restent dépendantes du type
de chargement et de la géométrie de I'éprouvette. Ce type de courbe permet, a partir des valeurs de
I’'avancée de fissure a, d’obtenir les valeurs de la vitesse de propagation da/dN qui pourront étre tracées en

fonction de I'avancé de la fissure au cours de I'essai.

0,>0,> 0y

Longueur de fissure a

N (Cycle)
Figure 4 : Exemple de courbe de propagation en fonction du nombre de cycle.

Afin de s’affranchir de I'influence de la géométrie de I'éprouvette, Paris [6] a proposée I'utilisation du facteur
d’intensité des contraintes (FIC) K pour tracer des courbes da/dN en fonction de I'amplitude de facteur

d’intensité de contrainte AK. Le facteur K se définit par la relation suivante :

K = BSma

Avec B un facteur de correction géométrique, S la contrainte a l'infini et a la longueur de la fissure. Il est
d’usage de tracer les vitesses de propagation de fissure exprimée comme I'incrément de longueur de fissure
par cycle da/dN en fonction de AK (différence Kmax-Kmin). Un exemple est donné en Figure 5 (en échelle bi-
logarithmique). Cependant, I'utilisation de cette approche repose sur I’hypothése que la zone plastifiée en
pointe de fissure reste de dimension faible en comparaison avec les autres dimensions du probléme,

notamment de la longueur de fissure et de I'épaisseur.
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Figure 5 : Courbe de vitesse de propagation da/dn AK d'une fissure de fatigue [7].
On distingue trois domaines différents dans la courbe de propagation des fissures longues de la Figure 5:

— Régime | : domaine des vitesses de fissuration faibles. Dans ce domaine, les effets de I’environnement et
de la microstructure sont prédominants. Pour décrire ce domaine, on réalise généralement des essais a AK

décroissant afin d’atteindre le domaine des faibles vitesses et pour déterminer la valeur de AKseyi.

— Régime |l : domaine des vitesses moyennes aussi appelé domaine de Paris ou la vitesse de propagation
varie linéairement avec la valeur de AK sur la représentation bi-logarithmique. La loi de Paris, qui sera

présentée par la suite est valable dans ce domaine.

— Régime Ill : domaine des chargements élevés tels qu’une déchirure se produit en pointe de fissure. Les
vitesses de propagation de la fissure augmentent alors tres rapidement menant a la rupture tres rapide du

composant.

Comme introduit précédemment, le domaine Il de la courbe peut étre représenté par une relation empirique,

la loi de Paris :

da _ cearym
oy = CU4K)

Pour cette loi, C et m sont des constantes dépendantes de plusieurs paramétres parmi lesquels le matériau,

I’environnement ou le rapport de charge.

Cependant, la loi de Paris ne s’applique généralement pas dans les domaines | et Ill. D’autres auteurs ont
proposé des lois, empiriques ou analytiques, pour décrire I'ensemble de la courbe de propagation. La loi de

Forman par exemple permet de décrire les domaines Il et Il :

da _ C(AK)™
dN (1 —R)K,c — AK
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Les parameétres m et C sont ici des parametres dépendant du matériau, mais différents des paramétres C et

m de la loi de Paris. Cette loi présente de plus I'avantage de rendre compte de I'effet du rapport de charge.

Le domaine | peut quant a lui étre décrit, par exemple par la relation proposée par Klesnil et Lukas [8], qui

prend en compte le seuil de propagation :

da m m
W = C(AK™ — AKSeuil)

Certains auteurs ont aussi proposé des lois permettant de couvrir intégralement la courbe de propagation.

C’est notamment le cas de la loi de McEvily [9].

(1+4K)

da _ C(AK? — AK?
- ( SeuLl) KC _ Kmax

dN
La loi NASGRO [10], développée a partir d’essais sur des éprouvettes en Ti-6Al-4V couvre elle aussi

I'intégralité de la courbe :

AKgoyi
g _ o [(AL)an] LAY

crit

Cette formule nécessite la détermination de 4 constantes empiriques C, n, p et q. La constante n est identique
a la constante m de la loi de Paris, contrairement a C. De plus, la fonction f présente dans I’équation traduit
les effets d’ouverture. Cette fonction est dérivée des analyses de fermeture de fissures induite par plasticité

développées par Newman [11].

A partir de ces différentes lois, il est ensuite possible de déterminer la durée de vie en fatigue par intégration.
Ceci a par exemple été fait par Kaynak [12] pour la durée de vie en considérant uniquement les fissures

longues (FL) :

4 da
NFL - -[;li CFLAKmFL

Avec g la taille initiale de la fissure et oy la taille critique de la fissure. De plus, Kaynak montre que pour une
certaine taille de fissure initiale, (Imm pour I'acier EN7A de I'étude), la totalité de la durée de vie de
I’échantillon peut étre décrite par le comportement des fissures longues. Ainsi, la détermination des courbes
da/dN par des essais de fissuration peut permettre de calculer la durée de vie d’'un composant dans le cas ou
la phase de propagation est dominante. Ainsi cette détermination est souvent associée a une hypothese de

taille de défaut initial pour s’assurer que la durée de vie de la piéce se déroulera en propagation.

Les études de tolérance en dommage, menés dans le cadre de ce projet, seront réalisées sur des éprouvettes
qui comportent une fissure initiale avant le début de I’essai. Ce type d’essai permet de déterminer la relation
entre la variation du facteur d’intensité de contrainte et la vitesse de propagation de la fissure. Avec ces
données, il est possible de déterminer la taille de défauts, détectables, aimite dont on pourra garantir qu’ils
n’entraineront pas de rupture durant un intervalle de temps défini. En utilisant cet intervalle de temps pour
espacer les inspections du composant, on peut garantir la survie du composant jusqu’a la prochaine

inspection, si aucun défaut ne dépasse la valeur de ajimite.
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2.1.7 Effets de fermeture de fissure

On parle d’effet de fermeture lorsque la fissure se referme, c’est-a-dire que les deux lévres de la fissure
rentrent en contact, avant que le chargement n’atteigne la charge minimale, et ce méme a rapport de charge
positif. Ce phénomene permet de rendre compte de l'influence du rapport de charge sur les vitesses de
propagation. Celui-ci a été proposé suite a la constatation de différence des vitesses de propagation des

fissures dans un méme matériau selon le rapport de charge de I’essai.

Elber [13], [14] met ce phénomeéne en évidence sur de I'aluminium 2024 en montrant que la fermeture

apparait méme dans le cas de cycles entiérement en traction sans charge nulle.

Sur la Figure 6 on distingue les trois principaux mécanismes de fermeture : la fermeture induite par plasticité
(A), la fermeture induite par oxydation des surfaces fissurées (B) et enfin la fermeture induite par la rugosité
(C) [15]. Le type de chargement, la longueur de fissure, la microstructure et le comportement du matériau

ou encore I’environnement sont autant de facteurs contrdlant le réle respectif de chacun de ces mécanismes.

|
B | C
Kmax [
- e |y e
R | TN
L]
L] |
Kmin l L __——-;" :1 l_ _-"-q..:__
e —_— _ — N
) . S

Figure 6 : Principaux mécanismes de fermeture, par plasticité (A), par oxydation (B) et par rugosité (C)
[15].

Pour tous les mécanismes de fermeture, la fissure reste fermée sur une partie de sa longueur jusqu’a une
certaine valeur de contrainte, appelée « charge d’ouverture » (Figure 7) et ce méme lorsque I'éprouvette est
globalement en traction. De ce fait, et en prenant en compte qu’il est généralement admis que la fissure ne
peut se propager que lorsque son extrémité est ouverte, I'amplitude de chargement se trouve réduite de Ao

=Omax —Omin @ UNe valeur plus faible AGeff = Omax —Oouv.

Partie du cycle on
la fissure est fermée

Figure 7 : Cycle de chargement tenant compte des effets de fermeture.

L'amplitude du facteur d’intensité de contrainte efficace en pointe de fissure sera alors
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AKeff = Kinax — Kowv

Il est observé que lorsque les courbes de propagation de fissure sont exprimées en fonction de ce paramétre,

I’effet du rapport de charge R s’estompe.

(a) Fermeture induite par plasticité

Lors de I'ouverture d’une fissure, une zone située en pointe de fissure subie une plastification. Ainsi durant
la propagation, un sillage plastique se crée autour de la fissure. Au cours des cycles de chargement suivants,
la décharge élastique génere des contraintes de compression sur ce sillage plastique. Ces contraintes de
compression, lors de I'augmentation de la traction au cours d’un cycle, empéchent la fissure de s’ouvrir sous

I'action du chargement extérieur.

(b) Fermeture induite par la rugosité

La fermeture induite par rugosité est un phénomene particulierement lié a la microstructure du matériau
étudié. Elle est causée par un chemin de fissuration tres tortueux qui, associé a un micro déplacement des
levres en mode I, fait perdre leur coincidence aux surfaces de rupture. Cette perte de coincidence entraine
une fermeture prématurée [16]. Ainsi comme cela sera vu par la suite (2.3.2 Influence de la taille des éléements
microstructuraux caractéristiques), les microstructures présentant des surfaces fissurées a fortes rugosités

seront plus sensibles a ce phénomene et donc présenteront des vitesses de propagation plus faibles.

(c) Fermeture induite par oxydation

Ce type de phénomene de fermeture trouve son origine dans la formation d’un film d’oxyde sur les surfaces
fraichement fissurées, film pouvant évoluer en débris. Cette couche pouvant atteindre une épaisseur du
méme ordre de grandeur que le déplacement des lévres en pointes de fissure, elle empéche la refermeture

compléte des surfaces fissurées et donc modifient la cinétique de propagation.

2.2 Généralité sur le titane

2.2.1 Utilisation du titane

Le titane et ses alliages ont connu un essor important depuis la fin des années 40, dans un premier temps
dans le domaine de I'aéronautique, avant de se généraliser dans des domaines plus variés tels que I'industrie

chimique, I'industrie énergétique ou encore le secteur du biomédical pour sa forte biocompatibilité[17], [18].

L’'emploi important du titane dans ces domaines s’explique par sa forte résistance spécifique (rapport
résistance sur masse volumique [19]), alliée a une bonne résistance a la corrosion, une grande rigidité et,
pour certains de ces alliages, les bonnes propriétés a tres faibles températures (pour ['utilisation

aérospatiale).

2.2.2 Type d’alliages de titane

(a) Les phases

Du fait d’une transformation allotropique, le titane peut se présenter sous deux phases cristallographiques

différentes, a savoir la phase a et la phase B :
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- La phase a possede une structure hexagonale compacte avec pour parametre de maille a= 0.295 nm et c=

0.468 nm. Cette phase est stable a basse température.

-La phase B posséde une structure cubique centrée, de parametre de maille a= 0.332nm et est stable a haute

température.

Figure 8 : Schéma de Burgers (transformation B (c.c.) vers a (h.c.) [20].

La transition entre ces deux phases se fait a une température fixe, dépendante de la composition de I'alliage,
appelée transus beta et notée Tg. Ainsi, pour T < Tg le titane sera composé de phase a et pour T < Tgle titane

sera composé de phase B. Dans le cas du titane pur, la température Tgest de 882°C.

Lors de la transformation, les relations de Burger (Figure 8) sont vérifiées avec une correspondance entre le
plan {110} de la phase B et le plan {0001} de la phase a et entre le vecteur <111> de la phase B et le vecteur
<1120> de la phase a [21].

(b) Les éléments d’alliage

Dans le cas des alliages de titane, les éléments d’alliage peuvent modifier la plage de stabilité relative des

phases a ou B. On peut donc classer les éléments d’alliage en 3 catégories :

- Les éléments alphagenes, qui favorisent la stabilité de la phase a et augmentent donc la température Tg.

Ony trouve notamment Al, O, Cet N

- Les éléments bétagenes, qui favorisent la stabilité de la phase B et donc diminuent la température Tg. On
peut séparer les éléments bétagenes en deux catégories, les isomorphes (Mo, V, Nb, Ta) et les eutectoides
(Cr, Fe, W, H, Cu, Si,..)

- Les éléments neutres, tels que Sn et Z qui provoquent un durcissement par solution solide, mais n’ont que

peu d’influence sur Tg. Ces éléments sont solubles préférentiellement dans la phase a.

Les catégories et effets des différents éléments d’alliages sont résumés dans le Tableau 1.
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Tableau 1 Eléments d'alliages et leurs effets sur I’équilibre relatif des phases [22].

()

Les types d’alliages de titane

Selon les éléments d’additions présents dans I'alliage, on peut classer les alliages de titanes en 5 types. La

classification des alliages dans ses différents types est fonction de la proportion d’éléments alphagenes et

bétagenes.

Cette classification se base sur le calcul de la teneur équivalente en Al pour les alphagenes et Mo pour les

betagenes [23] selon les équations suivantes :

Ces quantités équivalentes permettent de calculer le rapport x =

[Al]eq = [Al] +

[Mo]eq = [Mo]

classement dans les différents types d’alliages de titane (Figure 9).

@+@+ 10([0] + 2[N] + [C]D)

[Vl [Cr] [Fe]l [Cu] [Nb]

T157 06 T035 T 13 T 36
[Mo]

——4 qui permettra d’effectuer le
[Al]eq

- Pour x=0 on parle d’alliages a. Ces alliages ont une composition qui interdit la présence de phase B a

'ambiante. lls présentent une bonne soudabilité ainsi qu’une tres bonne résistance au fluage jusqu’a

550°C. Cependant ils sont peu forgeables et présentent une résistance a la traction moyenne. On trouve

par exemple parmi ces alliages le TASE.
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Pour 0 < x < 0.3 on parle d’alliages quasi a. L'ajout d’une faible quantité d’éléments bétagénes permet
d’améliorer la résistance a la traction, sans détriment des caractéristiques a hautes températures. On peut
citer le Ti 6242 ou I'|MI 685.

Pour 0.3 < x < 1.5 il s’agit d’alliages a/B. L’ajout d’'une quantité de I'ordre de 5% d’éléments bétagénes
permet d’obtenir une phase B a température ambiante. Ces alliages répondent bien aux traitements
thermiques, ont des propriétés en traction intéressantes et sont stables jusqu’a 450°C. Parmi ces alliages,
on retrouve l'alliage TA6V, le titane le plus utilisé dans I'aéronautique, ou encore le Ti 6246.

Pour 1.5 < x < 3, il s’agit d’alliages quasi B. Ces alliages ont un taux suffisant d’éléments bétagenes pour
obtenir une phase p métastable a température ambiante. Le traitement thermique subit par ces alliages
peut permettre de modifier la proportion de phase B a 'ambiante. Ces alliages présentent une excellente
forgeabilité ainsi qu’une bonne résistance a température ambiante. Cependant leur résistance au fluage
est plus faible que celle des alliages de type a. Le Ti 17 ou le BCEZ sont des alliages quasi B.

Pour x > 3, I'alliage est qualifié d’alliage B. Dans ces alliages, la phase 8 est thermodynamiguement stable,
ce qui ne permet pas d’obtenir le durcissement permis par la présence de la phase q, il en découle des
propriétés mécaniques limitées en température et en fatigue. Cependant, leur résistance a la traction
élevée peut étre intéressante. On trouve dans ces alliages le Ti 10-2-3 par exemple.

__ Eléments alphagénes
alpha stabilizer elements

éléments bétagénes >»
beta stabilizer elements

A

températures croissantes transus a+f F—»p
< growing temperalures a +pF=—= transus

densité
density

v

module d'Young
< Young modulus

forgeabilité et déformabilité a froid
Jorgeability and cold workability

réponse aux traitements thermiques .-'trempabilité
heat treatability, hardenability

: résistance 2 la traction
room temperalure strength

sensibilité a la vitesse de déformation
strain rate sensitivily

VY VY
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creep resistance

facilité de mise en oeuvre
fabricability

facilité de soudage
< weldability

résistance A I'oxydation a chaud
< oxidation resistance

emplois cryogéniques
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béta III —p

TA 6ZD—>
TA 4DE —»
38644 ——»
TV 13 CA—>

6242 Si —>
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Figure 9 : Synthese des types d’alliages [24].
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2.2.3 Type de microstructures

On observe plusieurs typologies de microstructures en fonction de la composition chimique de I'alliage ainsi
gue des différents traitements thermomeécaniques subis par le matériau. Ces microstructures sont décrites
ci-dessous.

La microstructure aciculaire, aussi dite « de Widmanstatten », est entierement composée d’aiguilles ou de
lamelles a, dans une matrice B. Cette structure peut s’obtenir par traitement thermique, a I'aide d’un
refroidissement a partir de températures supérieures a Tg. La vitesse de refroidissement influe sur I'épaisseur
des aiguilles qui peuvent prendre la forme de lamelles si le refroidissement est assez lent. On parle alors de
structure lamellaire. Dans le cas de ces microstructures, les lamelles s’organisent en ensemble de lamelles
paralleles, appelés colonies. Lors du refroidissement a partir de température supérieures a Tg, plusieurs

colonies de lamelles peuvent apparaitre dans un méme ex-grain B.

Figure 10 : Microstructure lamellaire de TA6V ELI [25].

La microstructure équiaxe, est composée de grain a avec la présence éventuelle de phase B résiduelle. Cette
microstructure s’obtient a I'aide d’un traitement thermomécanique réalisé dans le domaine a+B. Une
structure initialement lamellaire peut, par exemple, subir le traitement décrit dans la Figure 11, issue de la

these de Dumanowski [26], afin d’obtenir une microstructure équiaxe, schématisée sur la Figure 12.
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Figure 11 : Traitement thermomeécanique afin d'obtenir une microstructure équiaxe [26].

S

Figure 12 : Schéma d'une microstructure équiaxe (nodule a en gris clair, phase B résiduelle en gris foncé).

Enfin, pour certains alliages, le traitement thermomécanique peut entrainer la présence des deux
microstructures (Figure 13), équiaxe et lamellaire. On parle dans ce cas de microstructure duplex ou

bimodale, composée de nodule a et de lamelles a dans une matrice B.
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Figure 13 : Structure bimodale du TA6V [27].

La Figure 14 illustre le traitement thermique utilisé par Krtiger [28] pour obtenir une microstructure bimodale
dans le cas du Ti-6-22-22-S, tandis que la Figure 15 présente la microstructure obtenue.
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Figure 14 : Traitement thermique pour obtenir une microstructure bimodale [28].

Figure 15 : Microstructure bimodale du Ti-6-22-22-S [28].

Maya-Johnson et Lopez [29] ont étudié I'influence de la vitesse de refroidissement sur la tenue a la corrosion.
Bien que I'étude des propriétés de résistance a la corrosion ne soit pas au coeur de la présente étude, cet

article présente les différences microstructurales induites par ces différentes vitesses de refroidissement.
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Ces refroidissements ont été réalisés, depuis le domaine a+f, dans de I’argile pour un refroidissement lent,
de I'air et enfin de I'eau pour un refroidissement rapide. On constate sur la Figure 16 que, dans tous les cas,
compte tenu d’un traitement au-dessous de la Tg, la microstructure observée est bimodale, toute la phase a
n’ayant pas été transformée pendant le maintien en température. Pour les refroidissements rapides a I'eau
(Figure 16c) et a l'air (Figure 16b), les différences sont faibles, avec une proportion d’environ 60% de
microstructure lamellaire. A contrario, dans le cas du refroidissement lent (Figure 16a), la proportion de
microstructure lamellaire est clairement plus faible, la vitesse de refroidissement plus faible permettant une

croissance plus importante des grains a

HHALPED

2B

L B sty

Figure 16 : Microstructures du TA6V ELI apres forge a+p et refroidissement lent (a), intermédiaire (b) et
rapide (c)[29].

L'influence des différents parameétres du traitement thermique utilisé pour obtenir une microstructure
bimodale a notamment été étudiée par Liitjering [30]. Les résultats obtenus sont résumés dans la Figure 17.
On note que I'étape de recristallisation semble étre une des étapes les plus importantes dans I'obtention de
la microstructure ciblée. De plus, aucune étape du traitement thermique n’est identifiée comme influant sur

la vitesse de propagation macroscopique des fissures ou sur la ténacité.
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Figure 17 : Influence des parameétres de traitement thermique sur les paramétres microstructuraux et les
propriétés mécaniques [30].

2.3 Lien entre microstructure et fissuration pour les alliages de titane

L'influence de la microstructure sur la tenue en fatigue d’alliages de titane a été étudiée de facon importante

dans la bibliographie, en particulier sur le trés utilisé alliage Ti-6Al-4V.

2.3.1 Forgeage et traitements thermiques

L'influence des conditions de forgeage et de traitement thermique a notamment été étudiée par Irving ou
Hadj Sassi, [33], [34]. En comparant plusieurs microstructures, ces auteurs montrent que les microstructures
lamellaires, obtenues par traitement thermique dans le domaine B, présentent, dans le domaine de Paris,
une meilleure résistance a la propagation des fissures de fatigue que les microstructures équiaxes. De plus,
ils mettent en évidence une valeur plus élevée du seuil de propagation des fissures pour les microstructures

lamellaires (Figure 18).
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Figure 18 : Courbes de fissuration da/dN AK de lalliage TA6V, traité a + B et traité B, essais a 20°C [34].

Ces résultats sont confirmés par Nalla et al [35], qui comparent deux microstructures différentes : lamellaire
et bimodale, issues de la méme billette. Ces études confirment que la microstructure lamellaire présente une
meilleure résistance a la propagation de fissure que la microstructure bimodale. Par exemple, la Figure 19
montre que le seuil de propagation est plus faible et les vitesses de propagation plus fortes dans le cas de la
microstructure bimodale et ce pour les trois rapports de charge étudiés. Ceci est expliqué par la plus grande
rugosité des surfaces de ruptures dans le cas de la microstructure lamellaire, entrainant une augmentation

des effets de fermeture, augmentation validée par la mesure.

Cependant, il peut étre noté que méme pour un rapport de charge R = 0,8 une différence notable existe entre
les deux microstructures, traduisant un effet intrinseque de la microstructure, indépendant des effets de

fermetures, limité, voire nuls, pour des rapports de charge aussi élevés
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Figure 19 : Comparaison entre microstructure lamellaire et bimodale de I'alliage TA6V, essais a 25°C [35].

Cependant, ces résultats se limitent a la sollicitation de mode I. En effet, les études réalisées avec des
sollicitations mixtes en mode | + mode Il [36], [37] montrent que les différences de seuil de propagation entre
la microstructure lamellaire et bimodale diminuent quand la part de mode Il augmente. Dans certains cas
(faible R et forte composante de mode Il), le seuil de propagation peut méme devenir plus faible pour la

microstructure bimodale.

L'influence des domaines de forgeage et des traitements thermiques, sur les caractéristiques mécaniques
monotones et en fatigue, a été étudiée par Laziou [38] sur du TA6V. Les différentes conditions de forgeage

et traitements réalisés sont présentés sur le Tableau 2.
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On constate dans un premier temps que les matériaux forgés ou traités B (pancakes n°1, 2, 6, 7, coulée
Messier et Titeck) présentent des caractéristiques mécaniques (Rm, Ro.2, A% et Z%) plus faibles que les forgés
o + B (pancakes n°3, 4 et 5). On peut aussi constater que le refroidissement rapide a I'eau génere de
meilleures propriétés de résistance (Rm, Ro2). De méme, un corroyage plus important (taux de corroyage de
25% hors pancake 7 et 9 qui présentent un taux de corroyage de 50%) permet aussi d’améliorer les propriétés

de résistance au détriment des propriétés de ductilité A% et 2%.

Repére Histoire métallurgique i R 0,002 A% %
MPa MPa

Pancake 1 Forgeage & 1050 °C - Ref. air 925 B5E6 8,3 19,6
+ recuit & 730 *C

Pancake 2 Forgeage & 1050 °C - Rel. eau 975 a00 9.5 19
+recuita 730°C

Pancake 3 Forgeage 3 980 °C - Ref. air 930 B70 10,56 29,6
+ recuit 4 730 °C

Pancake 4 Forgeage 4 940 "C - Ref. air 930 890 10,5 39
+ recuit a 730 °C

Pancake 5 Forgeage 4 940 °C - Ref. air B35 880 13 47
+ TE 960 °C + recuit 4 730 °C

Pancake 6 Forgeage 4 940 “C - Ref, air 976 919 7.3 13,4
+ TE 1025 °C + recuitd 730 °C
(BSTOA)

Pancake 7 Forgeage i 1050 °C - Ref. eau 992 939 7.5 16,2

(eorroyage 60%) 4+ recuit 4 730 °C

8 Etat pancake 1 + trempe 916 B33 7.8 24,2
air 1025 °C + recuit & 730 °C

9 Etat pancake 7 + trempe 1093 965 3.8 10,5
eau 1025 °C

Coulé Messier Recuit & 730 °C 930 B26 6,7 14
Trempe eau 1025 “C + recuit 1045 OR2 3 10,3
i 730 "C(f8TOA)

Coulé Titeck Recuit & 730 °C 1007 927 8,8 21,6
Trempe eau 1025 °C + recuit 1107 1052 4.4 8,5

3730 °C (BSTOA)

Tableau 2 : Influence des conditions de forgeage et traitements thermiques sur les propriétés
mécaniques de I’alliage TA6V a 20°C [36].

La ténacité et les parametres de la loi de Paris ont aussi été évalués pour différents états métallurgiques. Les
valeurs de ténacité et les exposants « m » de la loi de Paris sont présentés, lorsque disponibles, dans le
Tableau 3. On observe que les valeurs de ténacité sont plus faibles pour les traitements ap, alors que les
exposants m de la loi de Paris sont plus forts, traduisant une propagation des fissures plus rapide pour les

états af que pour les B.
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Matériau Ténacité (MPa.v/m) Exposant m (.:le faloi Type d.e
de Paris forgeage/traitement
Pancake 1 86 2.3 B
Pancake 2 79.1 3 B
Pancake 3 81.3 1.9 Transition a+B > B
Pancake 4 71.2 3.2 o+ B
Pancake 5 69.9 4.8 o+ B
Pancake 6 81.3 1.9 B
Pancake 7 70.2 14 B
Coulée Messier recuit - 2.2 B
Coulée Messier traité B - 1.7 B
Coulée Titeck recuit - 3 B
Coulée Titeck traité B - 2.1 B

Tableau 3 : Valeurs de ténacité et exposant de la loi de Paris de I’alliage TA6V a 20°C [38].

Walker et al [39] ont déterminé, sur un alliage TA6V ELI ayant subi un recuit dans le domaine B, une valeur
du seuil de propagation comprise entre AK=6MPay'm et AK=7MPay/m pour un rapport de charge R=0.1 et
entre AK=4.38MPavm et AK=5.25MPay/m pour R=0.4.

lls observent aussi que la limite de vitesse de propagation fixée par ’ASTM E647 [40] pour la définition du
seuil de propagation ne permet pas d’obtenir le plus bas seuil de propagation possible (Figure 20). En effet,
en poursuivant la sollicitation aprés la limite définie par 'ASTM (101° m/cycle), la vitesse de propagation

augmente légérement avant de diminuer vers un nouveau seuil qui semble plus marqué que le précédent.
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Figure 20 : Courbe de propagation a R=0.4 dans un alliage TA6V ELI traité B [39].
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2.3.2 Influence de la taille des éléments microstructuraux caractéristiques

Les effets de la taille des grains de la microstructure sur la vitesse de propagation des fissures sont étudiés
par Litjering et al [41] qui comparent notamment deux tailles de colonies de lamelles dans le cas de
microstructures lamellaires. La Figure 21 permet de constater que les microstructures fines présentent une

plus faible résistance a la propagation de fissures.
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Figure 21 : Influence du la microstructure et de la taille de la microstructure (taille de grain a ou de
colonie de lamelles) pour un alliage TA6V [41].

Qiu [42] montre sur des alliages de type Ti624x (x=2, 4 ou 6) traités B que la résistance a la propagation de

fissures augmente avec la taille des colonies de lamelles.

L'influence de la taille des colonies de lamelles est étudiée en fatigue par Yoder [43] sur des alliages TA6V et
Ti-8Al-1Mo-1V. Ces études montrent que l'augmentation de la taille moyenne des colonies de lamelles (de
17um a 38um pour l'alliage TA6V et 60um pour I'alliage Ti-8Al-1Mo-1V) permet une réduction importante

des vitesses de propagation des fissures (Figure 22).
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Figure 22 : Influence de la taille des colonies sur les vitesses de propagations [43].
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Une explication a la meilleure résistance a la fissuration mis en avant par les études citées plus haut lorsque
la taille des colonies augmente est donnée par Eylon [44]. Pour les titanes traités B, il montre que, dans un
méme ex-grain B, toutes les colonies de lamelles a tendent a fissurer selon le méme plan cristallographique.
En effet, la transformation de I'ex grain B en colonies de lamelles a suit les relations de Burgers
précédemment citées dans ce document. Ainsi la probabilité que plusieurs colonies issues d’'un méme ex-
grain B partagent des plans de fissuration préférentiels est forte, créant ainsi des facettes sur les surfaces de
rupture. De ce fait, lorsque les ex-grains B sont de tailles plus importantes, la progression d’une fissure se
trouve ralentie car ces facettes peuvent éloigner, a I’échelle microscopique, le chemin de propagation de la
fissure du plan de propagation macroscopique. Le chemin de fissuration devient plus tortueux (Figure 23),
ainsi la vitesse de propagation apparente, qui elle est estimée dans le plan de propagation est donc plus
faible.

Une autre explication a la meilleure résistance a la fissuration des microstructures a forte rugosité est
I'apparition de sollicitation en mode Il du fait de la déviation par rapport au plan de propagation
macroscopique, le mode Il étant connu pour présenter de plus faibles vitesses de propagation que le mode
l.

Figure 23 : Surface de fissure de I’alliage TA6V ELI traité 8 [45].

2.3.3 Propagation sensible et insensible a la microstructure

Il a été observé a plusieurs reprises dans la littérature [33], [43], [46] une transition entre deux régimes de
propagation sur la courbe da/dN-AK. Dans un premier temps, pour des faibles AK et de faibles vitesses, la
propagation est sensible a la microstructure. Puis au-dela d’'une valeur de AK de transition, notée AKy, la
propagation devient insensible a la microstructure.

Cette transition se traduit par une inflexion de la courbe de vitesse de propagation de la fissure au-dela de
AKr. Cet effet a été observé aussi bien en comparant différents types de microstructures [33] qu’en
comparant différentes tailles de colonies dans une microstructure lamellaire [46]. Ainsi, pour différentes
tailles de colonies, on observe sur la Figure 24 que les courbes de vitesses de propagation tendent a se
rejoindre lorsque AK augmente au-dela de AKy, effet aussi visible sur la Figure 22 et sur la Figure 25.
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Figure 24 : Mise en évidence d'une transition entre régime de propagation sensible puis insensible a la
microstructure pour différentes tailles de microstructure (variation du taux d’oxygene, de la taille des ex-
grains B et des colonies de lamelles) [46].
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Figure 25 : Mise en évidence d'une transition entre régime de propagation sensible puis insensible a la
microstructure pour différents types de microstructure [33].

Yoder [43], propose une explication a ce phénomene en constatant que la transition entre ces deux régimes
se produit lorsque la taille de zone plastique cyclique atteint la taille des colonies. En effet, il explique que

lorsque la zone plastique cyclique est plus grande que les colonies, plusieurs colonies doivent se déformer
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ensembles. De ce fait, les bifurcations dans la propagation de la fissure sont réduites et donc ne permettent

plus de réduire la vitesse macroscopique de propagation de fissures.

2.3.4 Influence du rapport de charge

Dans une étude sur l'alliage TA6V, Sinha [13], [14][47] montre que les effets de fermeture induisent des
différences dans les vitesses de propagation pour des rapport de charge variant de 0.1 et 0.8. En effet, les
vitesses de propagation obtenues pour R=0.8 sont sensiblement plus élevées que pour R=0.1. Cependant, en
considérant la valeur de AK effectif (AK entre la charge maximale et la détection de la fermeture), on constate

que les vitesses de propagation se superposent (Figure 26).

Deux éléments doivent donc étre pris en considération lors d’'une étude sur la fissuration : premierement
I'effet de fermeture est plus important lorsque le rapport de charge est faible et deuxiemement le fait que la

fermeture provoque une diminution des vitesses de propagation des fissures.
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Figure 26 : Effet du rapport de charge sur les vitesses de propagation dans un alliage TA6V [47].

L'influence du rapport de charge a aussi été vérifiée par Kruger [28] sur 2 microstructures différentes de
I"alliage Ti-6-22-22-S. La Figure 27 montre notamment des valeurs de seuil de propagation plus faibles et des
vitesses de propagation qui augmentent lorsque le rapport de charge augmente. Ainsi, dans le cas de la
microstructure lamellaire, les vitesses de propagation sont d’un ordre de grandeur supérieures pour R=0.5

que pour R=0.1.
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Figure 27 : Influence du rapport de charge sur le Ti-6-22-22-S [28].

Ono et al [48] ont quant a eux étudié I'effet du rapport de charge sur la durée de vie dans un alliage TA6V ELI
équiaxe forgé dans le domaine o + B. lls ont montré que, a 20 et -196°C, pour une méme amplitude de charge,
la résistance en fatigue diminue quand le rapport de charge augmente, a 20°C (Figure 28) comme a -196°C.
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Figure 28 : Courbe o-N du TA6V ELI a+B équiaxe a 20°C [48].

2.3.5 Influence de la fréquence

Boyce et al [49] ont montré sur un alliage TA6V présentant une structure bimodale, et pour deux rapport de
charge différents, que la fréquence de sollicitation n’a qu’un effet limité sur la fissuration a 25°C. Le seuil de
propagation des fissures est indépendant de la fréquence pour les deux rapports de charge testés, et la
propagation n’est pas affectée sur la plage de 30 a 1000Hz, Figure 29. Seule une fréquence de 20 000 Hz
semble avoir une influence sur la propagation.
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Figure 29 : influence de la fréquence sur le seuil de propagation et sur la propagation.[49].

2.3.6 Analyse des chemins de fissuration

Un autre aspect important dans la compréhension des mécanismes de fissuration est I'analyse des chemins

de fissuration.

La zone d’amorgage des fissures de fatigue est une des premieres indications. Wanhill [25] résume les

différentes zones d’amorgage des fissures de fatigue en fonction de la microstructure considérée, visibles sur

la Figure 30.
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Figure 30 : Zone d'amorgage des fissures de fatigue [25].

De plus, il est précisé que dans le cas d’'une étude en fatigue oligocyclique sur du TA6V ELI, la majorité des
amorcages de fissures ont eu lieu a travers les colonies de lamelles a, puis dans un second temps aux

interfaces entre les lamelles a et la matrice B de ces colonies.

L’étude des chemins de propagations dans I’alliage TA6V possédant une microstructure bimodale par Petit
et al. [50] montre une propagation trans-granulaire a R=0.4 et AK=12 MPav'm (Figure 31)
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Figure 31 : Propagation trans-granulaire dans un alliage de TA6V bimodal 3 AK=12 MPa\/m [50].

Irving et al [33] ont montré, sur ce méme alliage traité dans le domaine B afin de présenter une
microstructure lamellaire, que la propagation avait lieu a I'interface entre les phases a et B en frontiére de

colonie.

Figure 32 : Propagation inter-colonies dans un alliage TA6V lamellaire a AK=6.5 MPavm [33].
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3 Moyens expérimentaux
3.1 Matériaux de I’étude

3.1.1 Alliages d’étude

L'alliage de titane principalement utilisé dans le domaine aéronautique est l'alliage Ti-6Al-4V. Le
développement de traitements thermomeécaniques optimisés a permis a cet alliage d’atteindre les limites de
ses performances, notamment en termes de résistance a la propagation des fissures de fatigue. Il est donc
envisagé d’utiliser un autre alliage qui pourrait, avec un traitement thermomécanique adapté, permettre
d’obtenir un ensemble de performances supérieures a celles du TA6V sans pour autant se pénaliser sur la
tolérance aux dommages. Pour cela, deux alliages de titane chimiquement proches du TA6V ont été
sélectionnés : le TA6V ELI et le Ti54M.

La Figure 33 présente les compositions chimiques nominales de ces alliages, comparés a la composition
chimique du TA6V avec les représentations des quantités équivalentes en Aluminium et en Molybdéne. On
peut constater sur cette figure que ces 3 alliages ont une composition chimique proche, a I'exception de la
présence de molybdéne dans le Ti54M. Le TA6V ELI, du fait de la plus faible présence d’éléments interstitiels
alphagene (O, N, C) présente une valeur [Al]leq plus faible que le TA6V, pour une valeur [Moleq équivalente.
Enfin on peut aussi constater que du fait de la diminution de la teneur en aluminium et de la présence du
molybdene, le Ti54M a une valeur [Alleq équivalente au TA6V ELI, mais une valeur [Moleq supérieure aux TA6V
et TA6V ELI.

Ainsi, bien que ces trois alliages appartiennent a la famille des alliages o/B, I'alliage TA6V est I'alliage le plus

a de ces trois alliages, alors que le Ti54M est le plus B.

12 4
mv
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g_ 8 -+ =
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£ 6 - — —— \ =N
&b = = . m Al
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Figure 33 : Comparaison des compositions chimiques nominales des alliages TA6V, TA6V ELI et Ti54M.
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(a) Alliage TA6V ELI

L'alliage TA6V ELI (pour « Extra Low Interstitials ») possede une composition trés proche du TA6V, mais avec
une plus faible proportion d’éléments interstitiels. Les éléments interstitiels en question sont I'oxygéne,
I’hydrogene et I'azote. Cet alliage présente de plus une plus faible teneur en fer que le TA6V. Cette plus faible
teneur en éléments interstitiels et en fer peut étre constatée dans le Tableau 4 en comparant la composition

nominale de cet alliage en regard de celle du TA6V.

Aluminium | Vanadium | Carbone Fer Oxygene | Azote Hydrogene | Titane
TA6V 5.5%-6.75% | 3.5%-4.5% | <0.08% <0.4% <0.2% <0.05% <0.015% Base
TA6V ELI | 5.5%-6.5% | 3.5%-4.5% | <0.08% | <0.25% | <0.13% | <0.03% <0.012% Base

Tableau 4 : Comparaison des compositions des TA6V et TA6V ELI selon ASTM B348 (grade 5 et 23) [51].

Cet alliage est aujourd’hui principalement utilisé a des températures cryogéniques du fait de ses bonnes
propriétés a basses températures, pour des utilisations offshore de par sa bonne résistance a la corrosion
sous contrainte, ou encore pour des implants biomédicaux du fait de son excellente biocompatibilité [48],
[52]-[55].

Les propriétés de cet alliage a température ambiante, dans un état bimodal af sont données dans le Tableau

5 d’apres la fiche du matériau fournie par A&D[56] :

Reo.2% (MPa) 790
Rm (MPa) 860
A% 10

Tp (°C) 980

Tableau 5 : Propriétés mécaniques et physiques a température ambiante de I'alliage TA6V ELI bimodal
[56].

(b) Ti54M

Le développement du TIMETAL® 54M (Ti54M) a été effectuée avec comme objectif de réduire les colts
d’usinage des pieces de titane utilisées en aéronautique. En effet, le Ti54M présenterait une meilleure
usinabilité que le TA6V [57], [58], bien que ce point soit encore discuté [59], et ceci afin de permettre un gain

de temps et donc de co(ts sur I'usinage des pieces réalisées dans cet alliage.

Le Tableau 6 compare les compositions chimiques du Ti54M avec celles du TA6V. On peut principalement
constater une diminution de 6 % a 5,1% de la proportion massique d’aluminium et l'introduction de

molybdéne, entrainant une modification de quantités équivalentes d’aluminium et de molybdéne.
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Aluminium | Vanadium | Molybdéne| Fer Oxygene | Azote Hydrogene | Titane
TAGV 6% 4% - <0.4% <0.2% <0.05% <0.015% Base
Ti54M 5.1% 4% 0.7% 0.5% 0.16% 0.05% <0.006% Base

Tableau 6 : Comparaison de la composition du TA6V et du TI54M [57].

Le Tableau 7 présente les principales propriétés mécaniques de I'alliage Ti54M sous forme bimodale.

Reo.2% (MPa) 860
Rm (MPa) 950
A% 15

T (°C) 950/960

Tableau 7 : Propriétés mécaniques et physiques a température ambiante de I’alliage Ti54M bimodal [60].

Les propriétés statiques de I'alliage Ti54M sous sa forme bimodale sont légérement supérieures a celle de
I'alliage TA6V ELI. On note aussi une température de transus B inférieure, explicable par la valeur [Mo]eq
supérieure. Une température de transus B plus faible peu présenter un avantage financier d’un point de vue
industriel dans la mesure ou celle-ci permet de réduire les températures de forge et/ou traitement thermique

et limiterait de fait les couts de mise en ceuvre au regard de ceux du TA6V.

3.1.2 Compositions chimiques et historiques thermomécaniques des coulées utilisées

Dans cette étude, trois coulées de I'alliage TA6V ELI et une coulée de I'alliage Ti54M ont été utilisées. Leurs
compositions chimiques respectives sont précisées dans le Tableau 8, les certificats matieres correspondant

sont présentés dans I'annexe 12.1.

6,14/ 3,95/ 0,0108/ 0,1703/ 0,106/ 0,0057/
= <0,006 Base
6,25 3,85 0,009 0,1272 0,104 0,0048
Top/Bot
TA6V ELI:
6,06/ 3,88/ 0,01/ 0,16/ 0,1105/ 0,0052/
306266C - <0,003 Base
6,16 3,89 0,01 0,15 0,1107 0,0042
Top/Bot
TA6V ELI:
901650C 6,24 - 3,97 0,015 0,16 0,1241 0,0023 <0,003 Base
Top/Bot
Ti54M:
5,04, 0,75 3,86, 0,007, 0,48 0,18 0,006,
307553C / / / / / / / <0,006 Base
5,18 0,78 3,99 0,006 0,45 0,16 0,003

Top/Bot

Tableau 8: Comparaison des compositions chimiques mesurées des alliages TA6V ELI et Ti54M utilisés.

Toutes les coulées utilisées sont initialement sous forme de billettes a I'état af brut de forge.
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Les approvisionnements de TA6V ELI sont composés de billettes de diametre 180mm et de hauteur comprise
entre 280 et 1000mm, celui de Ti54M d’une billette de diamétre 250mm et de hauteur 590mm.

La coulée 305735C sera utilisée pour la mise en place des protocoles de prélevement, d’analyses et d’essais
et ne sera donc pas présenté dans la suite de ce manuscrit.

Afin de comparer les traitements réalisés industriellement et en laboratoire, 'approvisionnement de la
coulée 306266C a été divisé en deux parties. La premiéere partie a été livrée a I'état af, alors que la seconde
partie a subi un traitement dans le domaine B avec 1h30 de maintien a Tg +25°C suivi d’un recuit de 1h a
730°C avec des refroidissements a I’air (voir annexe 12.2 Traitement thermique coulée 306266C).

Pour la coulée 901650C, qui sera utilisée pour la génération de microstructures et les essais mécaniques, le
forgeage a été réalisé dans le domaine o+ a 930°C, avec un taux de corroyage de 6, suivi d’un recuit a 750°C.

L'approvisionnement de Ti54M a aussi été divisé en deux, une premiére partie livré a I'état aff. La deuxieme
partie de l'approvisionnement a aussi subi un traitement dans le domaine B, réalisé en conditions
industrielles et présenté en annexe 12.3 Traitement thermique coulée 307553C.

Ces traitements thermiques industriels ont servi de référence pour la mise au point des traitements
thermiques en laboratoire.

3.1.3 Analyse microstructurale des états bruts de réception (ap et B)

(a) Analyses macrographiques

Des analyses macrographiques ont été réalisées, en sens long (coupe selon un plan contenant I'axe de la
billette) et en sens travers (coupe selon un plan normal a I'axe de la billette) sur les coulées TA6V ELI 901650C
et Ti54M 307553C. Ces analyses sont présentées en Figure 34, Figure 35, Figure 36 et Figure 37 ci-aprés. On
constate sur les deux macrographies sens travers qu’aucun fibrage n’est visible. Dans le sens long, les deux

coulées étudiées ici présentent un fibrage visible.

Figure 34 : Macrographie sens long de I'alliage TA6V ELI coulée 901650C.
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Figure 35 : Macrographie sens travers de I'alliage TA6V ELI coulée 901650C.

Figure 36 : Macrographie sens long de I'alliage Ti54M coulée 307553C.
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Figure 37 : Macrographie sens travers de I'alliage Ti54M coulée 307553C.

(b) Parameétres caractéristiques des microstructures

Pour les coulées d’alliage TA6V ELI, les microstructures des produits réceptionnés ont été analysées au
microscope optique et au microscope électronique a balayage. Le détail des méthodes pour obtenir les
mesures des différents parametres microstructuraux est présenté en annexe 12.4 Méthode d’analyse de

microstructure.

Microstructure bimodale a8 TA6V ELI

La microstructure bimodale ici étudiée est issue de la coulée 901650C et est présentée sur la Figure 38. Cette
microstructure a été obtenue apres un traitement thermique décrit dans le paragraphe 3.1.2.
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Figure 38 : Microstructure bimodale du TA6V ELI coulée 901650C sur le plan C-R de la billette observée au
MEB.

La proportion de phase lamellaire est identifiée en sélectionnant manuellement les zones de phase
lamellaire, puis en différenciant ces zones par une augmentation de la luminosité et du contraste. Enfin cette
image est analysée pour connaitre la proportion de zone sombre. Cette méthode est illustrée avec un

exemple sur la Figure 39, qui représente les différentes étapes du traitement d’'image.

Figure 39 : Méthode d'analyse d'image pour déterminer la proportion de phase lamellaire.

Les tailles de nodule et épaisseurs de lamelles sont mesurées avec des méthodes identiques a celles utilisées,
respectivement, pour les tailles d’ex-grains B et épaisseur de lamelles dans les microstructures lamellaires,

comme présenté en annexe 12.4.

Les dimensions caractéristiques de cette microstructure sont présentées dans le Tableau 9.
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Proportion de phase lamellaire

3.5%

Taille nodule (um) moyenne | 15,9
nb de mesures (intersections):| écart type| 0,8
164 maximum| 17,3
minimum | 12,6
Epaisseur lamelles (um) moyenne | 1,9
nb de mesures:|écart type| 0,6
191 maximum| 3,3
minimum 1

Tableau 9: Parameétres microstructuraux de la coulée 901650C sous forme bimodale aprés forge.

Microstructure lamellaire 8 TA6V ELI

La microstructure lamellaire ici étudiée est issue de la coulée 306266C ayant suivi le traitement thermique

présenté en annexe 12.2 et est présenté sur les Figure 40 et Figure 41 .

e

Figure 40 : Microstructure lamellaire du TA6V ELI coulée 306266C sur le plan C-R de la billette observée

au MEB.
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Figure 41 : Microstructure lamellaire du TA6V ELI coulée 306266C sur le plan C-R de la billette observée
au microscope optique en lumiére polarisée.

Les dimensions caractéristiques de cette microstructure sont présentées dans le Tableau 10.

Taille des ex grains B (um) moy 1286
nb de mesures (intersections):| écarttype | 105
136 max 1384

min 1120

Epaisseur colonie (um) moy 229

nb de mesures:| écarttype | 86

26 max 608
min 108
Epaisseur lamelles (um) moy 1,5

nb de mesures:| écart type | 0,37
60 max 3.2

min 0,6

Tableau 10: Parametres microstructuraux de la coulée 306266C sous forme lamellaire.

Microstructure bimodale aff Ti54M

La microstructure bimodale ici étudiée est issue de la coulée 307553C et est présentée sur la Figure 42. Cette

microstructure a été obtenue apres un traitement thermique décrit dans le paragraphe 3.1.2.
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Figure 42 : Microstructure bimodale du TA6V ELI coulée 307553C sur le plan C-R de la billette observée au
MEB.

Les dimensions caractéristiques de cette microstructure sont présentées dans le Tableau 11.

Proportion de phase lamellaire| 4.5%
Taille nodule (um) moy | 12,1
écart-
nb de mesures (intersections):
type 0,3
127 max 13,3
min 10,6
Epaisseur lamelles (um) moy 1,7
écart-
nb de mesures:
type 0,5
176 max 1,9
min 1

Tableau 11: Parameétres microstructuraux de la coulée 307553C sous forme bimodale aprés forge.

3.1.4 Prélevement des échantillons dans les billettes

Les essais de fissuration sont réalisés sur des éprouvettes de mécanique de la rupture de type CT. Des
ébauches de 40mm d’épaisseur sont tout d’abord prélevées dans la billette. 3 éprouvettes sont ensuite
usinées au sein de chaque ébauche apres traitements thermiques. Tous les prélevements sont en outre
réalisés de facon a obtenir uniguement des éprouvettes CT orientées dans le sens C-R, selon le plan de la
Figure 43. Ainsi, le sens de prélevement étant identique pour toutes les éprouvettes, il ne sera pas la cause

d’une éventuelle différence de comportement mécanique lors des essais.
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Figure 43 : Plan de prélevement des ébauches et éprouvettes CT.

Les chutes de matiéere provenant des ébauches CT sont conservées afin de pouvoir analyser la microstructure
des éprouvettes issue d’ébauches traitées. Afin de ne pas étre influencé par la proximité d’un bord libre
pouvant localement affecter la microstructure via un refroidissement plus rapide, les chutes conservées pour
I"analyse de microstructure sont celles correspondant a I’entaille des éprouvettes CT. Cette zone, en rouge
sur la Figure 44, est au plus proche de la zone de propagation de la fissure et la microstructure ainsi analysée
présente un historique thermomécanique identique a celui de la partie utile des éprouvettes. De plus, cette
partie de I'ébauche présente I'avantage de permettre une analyse de microstructure dans le méme plan que

la propagation macroscopique de la fissure.
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Figure 44 : Lamelle utilisée pour I'analyse de microstructure.

Enfin, les prélevements des ébauches d’éprouvettes de traction sont réalisés selon le plan de la Figure 45.

Deux éprouvettes sont extraites de chaque ébauche apres traitements thermiques.
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Figure 45 : Plan de prélevement des ébauches et éprouvettes de traction.

Enfin un dernier type d’élément est prélevé dans les billettes, les coupons. Ces éléments sont issus d’un
barreau de 22mm*22mm, prélevé a mi-rayon sur la hauteur des billettes 305735C et 306366C (Figure 46),
ensuite tranché en coupons de 8mm d’épaisseur. Ces coupons ont été dédiés a des analyses de

microstructure lors de la mise au point des traitements thermiques.

Figure 46 : Position du barreau prélevé pour les coupons de microstructures.

3.2 Moyens d’essais et d’analyses

Afin de mener a bien les travaux de cette these, plusieurs moyens d’essais et de caractérisation sont mis en
ceuvre. La liste des moyens utilisés est ici présentée. Chacun sera par la suite présenté dans un paragraphe

détaillé précisant leurs caractéristiques.
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- Four Nabertherm LHT 04/17

- Polisseuse plateau

- microscope optique Zeiss Imager Vario Z2

- Microscope électronique Jeol 6400

-Microscope électronique Jeol 6100 équipé d’une micro machine de traction in-situ
- Tomographe rayon X

- Machine de traction Instron 1362

- Machine de fissuration Instron 8501 et Creusot-Loire

3.2.1 Traitements thermiques

Un four Nabertherm LHT 04/17 (Figure 47), doté d’'une chambre de 4| et permettant I'atteinte d’une
température maximale de 1750°C est utilisé pour tous les traitements thermiques sur coupons ou sur
ébauches d’éprouvettes.

Le suivi de température au cours du traitement est effectué par un thermocouple qui pourra étre placé en
surface de I'échantillon (coupon), ou plus a coeur via un pergage dans I'élément traité (ébauche d’éprouvettes
CT ou de traction). Afin de sauvegarder I’historique du traitement thermique subi par chaque
coupon/ébauche, une tablette d’acquisition Sefram est couplée au thermocouple (Figure 47) et enregistre la

température de I’élément au point d’acquisition toutes les 10 secondes.

Figure 47 : Four Nabertherm LHT 04/17 avec la tablette d'acquisition.
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3.2.2 Caractérisation de microstructures
(a) Préparation

Afin de pouvoir réaliser la caractérisation des matériaux et I'analyse des résultats d’essais, les échantillons

devront subir différentes préparations.

La premiére étape de préparation consiste en un polissage des surfaces utiles des échantillons. Cela consiste
pour les éprouvettes de fissuration a un polissage des deux faces principales jusqu’au papier SIC de
granulométrie 4000. Ce polissage permet le suivi optique lors de la préfissuration, nécessaire pour s’assurer
de la symétrie de la propagation. De plus, en réalisant la derniére phase de polissage est effectuée afin
d’obtenir des rayures de polissage perpendiculaire a la direction de propagation, assurant ainsi que I'état de

surface n’influence pas la propagation des fissures en surface.
Le fut des éprouvettes de traction est aussi poli jusqu’au papier SIC 4000.

Pour les observations de microstructure, deux étapes de polissages supplémentaire sont réalisées : un
polissage avec une suspension diamantée de 9um, puis avec une solution d’OP-S et d’"H202 (10% en volume).

Ces deux étapes sont suivies d’une attaque chimique réalisée au réactif de Kroll.

Pour tout type de préparation et d’échantillons, un nettoyage dans I’éthanol aux ultrasons est réalisé entre

deux étapes de polissage.

(b) Microscopie optique

Les images obtenues en microscopie optique I'ont été a I'aide d’un microscope optique ZEISS Imager Vario
72 (Figure 48) équipé d’optiques d’'un grandissement allant de 2,5x a 100x, et d’une lentille d’'un
grandissement 10x. De plus ce microscope est équipé d’un filtre polarisant amovible. La microscopie optique

est utilisée pour déterminer la taille moyenne des ex-grain beta selon la norme ASTM E112 [61].

Figure 48 : Microscope optique ZEISS Imager vario Z2.

(c) Microscopie électronique a balayage

En complément de la microscopie optique, une partie des analyses est réalisée a I'aide d’un microscope

électronique JEOL 6400. Seul le détecteur d’électrons secondaires est utilisé pour les observations et
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I'analyse des microstructures, notamment pour déterminer les tailles de lamelles alpha, ainsi que des

surfaces de rupture et des chemins de fissuration.

[ =

Figure 49 : MEB JEOL 6400 utilisé pour cette étude.

(d) Analyse EBSD

Certaines analyses sont réalisées a I'aide d’un capteur EBSD, installé sur un microscope électronique a
balayage JEOL 6100. Les analyses réalisées a I'aide de ce matériel concernent notamment I'identification des
plans cristallographiques dans le sillage de la fissure.

P

"/ “

5 G

Figure 50 : MEB JEOL 6100 équipé d'un capteur EBSD.

(e) Analyse topographique

Des analyses topographiques sont réalisées a I'aide d’un systeme de mesure 3D optique Alicona InfiniteFocus
Z. Cet outil permet a I'aide d’analyse de la focalisation d’images de reconstruire une cartographie 3D d’une
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surface, avec une résolution verticale pouvant atteindre les 20nm. Equipé d’un éclairage coaxial et d’un

éclairage annulaire, il permettra de reconstruire les facies de rupture et de mesurer leur rugosité.

Figure 51 : Alicona InfiniteFocus 25

3.2.3 Tomographe rayon X

Les analyses en tomographie a rayon X sont utilisées pour déterminer la forme du front de fissure de fagon
non destructive. Pour cela, un tomographe RX solution UltraTom est mis en ceuvre (Figure 52). Les

acquisitions seront réalisées avec une résolution de 1.5um.

Figure 52 : RX solution UltraTom.
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3.2.4 Essais de traction

Les essais de traction sont réalisés sur des éprouvettes de section cylindrique ayant une partie utile de 13mm
de long pour 4,3mm de diamétre (Figure 53), avec une machine électromécanique Instron 1362 équipée
d’une cellule de charge Instron de 100kN. lls permettront de déterminer les paramétres statiques du
matériau aprés traitement thermique. La partie utile de ces éprouvettes est polie jusqu’au papier SIC 4000
avant essai. Les essais sont réalisés sous air a température ambiante et & une vitesse de 0,0001 s. Le suivi

est réalisé via un extensometre a couteaux placé sur la partie utile de I'éprouvette.
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Figure 53 : Eprouvette M12 L56 pour essais de traction.

3.2.5 Essais de fissuration

La majorité des essais de propagation de fissures sont effectués sur une machine d’essais hydraulique Instron
8501, équipée d’'une cellule de force de +25kN. Une partie des essais ont été réalisés sur une machine
hydraulique Creusot-Loire, équipé d’une cellule de charge +20kN. Cette derniere est de plus équipée d'une
enceinte de vide permettant de réaliser des essais sous vide a 10° MPa. Le suivi de la propagation de fissures
sur ces deux machines est assuré par mesure de différence de potentiel électrique. Ce type de suivi permet,
via l'introduction d’un courant électrique traversant I'éprouvette, de mesurer la différence de potentiel entre
les deux bords de la fissure. A I'aide une calibration initiale, cette différence de potentiel est reliée a 'avancée
de la fissure.

Des éprouvettes de type CT40B10 sont utilisées pour ces essais (Figure 54). Des pergages sur la face avant
sont réalisés afin de permettre la fixation des cables pour le suivi de potentiel. La calibration du suivi de
potentiel est effectuée a I’aide d’un suivi optique sur deux éprouvette spécialement préparées (polies miroir).
Par la suite, seul le suivi de potentiel est utilisé et le polissage des deux faces principales est réalisé, comme

mentionné précédemment jusqu’au papier SIC 4000.
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Détail A
Echelle : 8:1

Figure 54 : Eprouvette CT40B10 pour essais de fissuration avec suivi de potentiel.

Avant chaque essai, les éprouvettes sont préfissurées jusqu’a une longueur de fissure comprise entre 1.5 et
2mm. Cette préfissuration est réalisée a une valeur de AK constante de 12MPavm. Durant la préfissuration,
un suivi optique de I'avancée de la fissure est effectué sur les deux faces de I'éprouvette, afin de s’assurer
d’un amorcage symétrique de la fissure. Une différence de 0.1mm d’avancée de la fissure entre les deux

cOtés de I'éprouvette est la limite maximum acceptée.

En complément du suivi de potentiel, une jauge de déformation est installée en face arriére des éprouvettes
(voir méthode dans le paragraphe 12.5.2). Reliée a un pont de jauge, elle permet d’obtenir un signal
proportionnel a I'ouverture permettant une mesure de complaisance. De cette mesure cette mesure de
complaisance est déterminée une mesure de la fermeture de la fissure, ceci afin de pouvoir connaitre le AK
effectif lors des essais. La mesure de fermeture se base sur la technique proposée initialement par Elber [13]
qui consiste a déterminer la charge d’ouverture de la fissure. Cette détermination est effectuée par la mesure
de la variation de complaisance au cours du cycle. La charge a I'ouverture correspond au point de perte de
la linéarité de la courbe de la charge en fonction de la complaisance. Kikukawa et al. [62] propose une
technique de détermination plus précise de la charge a I'ouverture en soustrayant la partie linéaire de la
courbe, redressant ainsi le signal. Ces deux méthodes sont résumées par Vor [63] sur la Figure 55.

Charge Charge |

§'=5-Ply

pnp

(b) &

(=% |

(a)

Figure 55 : Méthodes de détection de la charge a I'ouverture de Elber (a) et Kikukawa (b) [63]
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Dans le cadre de cette étude, la méthode décrite dans la norme ASTM E647 [40] qui découle de la méthode

de Kikukawa est utilisée, comme présentée dans /‘annexe 12.5.
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4 Influence des traitements thermiques sur la microstructure et les propriétés mécaniques

4.1 Traitement thermique

Les traitements thermiques sont utilisés dans le cadre de ces travaux afin de générer différentes
microstructures. Une attention particuliére est portée a ’homogénéité des traitements dans les éléments

massifs, a leur reproductibilité et a leur possible transfert vers des moyens industriels.

Y

Deux phases critiques nécessitent un protocole particulier, a savoir la montée en température et le

refroidissement.

4.1.1 Mise en place et montée en température

Afin d’homogénéiser au mieux les traitements sur le volume des ébauches, et particulierement les phases de
refroidissement, les éléments sont positionnés sur des supports céramiques (Figure 56). Ces supports, issus
d’un tube creux en céramique, isolent les éléments traités des plaques de céramiques du four et les placent
au centre du four, tout en permettant la circulation d’air autour des éléments, toujours dans le but d’obtenir
un champ thermique homogene.

Figure 56 : Supports de traitements thermiques pour coupons de microstructure, ébauches d'éprouvettes
de traction et ébauches d'éprouvettes CT.

Du fait des parametres de régulation du four, une montée en température a vitesse maximale provoquerait
un dépassement important de la consigne sur la fin de la phase de chauffe. Ainsi, pour limiter ce
dépassement, une montée progressive en température est réalisée. Cette montée en température, de plus
en plus lente a mesure que la température se rapproche de la température de maintien est présentée sur le
graphique de la Figure 57, mise en relation avec la température de transus B de I'alliage TA6V ELI.
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Figure 57 : Exemple de traitement a TB +25°C avec 1h30 de maintien sur une ébauche d’éprouvettes CT.

Il est important de noter que, du fait de cette montée en température relativement lente, la température de
transus B est franchie a coeur environ 28 minutes avant d’atteindre la température de maintien. Ce délai
entre le passage du transus B et la stabilisation a la température de traitement peut avoir une influence
potentielle sur les microstructures générées, cependant, la température plus faible que durant le maintien
induit des cinétiques de transformation plus lentes, limitant de fait l'influence cde ce délai sur la
microstructure générée. De plus, ce délai est identique pour tous les différents éléments traités (ébauches
d’éprouvettes de traction ou CT), il n’est donc par la suite pas considéré dans les temps de traitement

annonces.

4.1.2 Gestion du refroidissement

A la fin de la phase de maintien en température, le contréle de la vitesse de refroidissement est un élément

clef dans la génération de microstructures.

(a) Refroidissement air

Le premier type de refroidissement utilisé est un refroidissement a I’air aprés chaque étape du traitement
thermique, comme réalisé dans le cadre industriel lors du refroidissement des billettes (Les microstructure

issue de ces traitements thermiques industriels sont présentées dans le chapitre précédent 3.1.3(b)).

Les microstructures obtenues avec ce type de refroidissement sur des coupons sont présentées sur les Figure
58 et Figure 59. On constate sur ces images qu‘elles sont de type aciculaire, composés d’aiguilles de phase a
dans une matrice de phase B. Ces microstructures sont caractéristiques des refroidissements rapides depuis
une température supérieure a celle du transus B. Elles sont obtenues ici du fait du tres faible volume des
éléments traités en comparaison avec celui d’une billette, rendant le refroidissement a I'air beaucoup plus

rapide sur ces éléments que sur une billette.
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Figure 58 : Microstructure du TA6V ELI apreés traitement thermique (3h Tg+25°C + 1h 730°C) et

refroidissement air sur coupon.

Figure 59 : Microstructure du TA6V ELI apreés traitement thermique (1h30 Tg+50°C + 1h 730°C) et
refroidissement air sur coupon.

Ce type de microstructure ne correspondant pas a celui recherché, il est donc nécessaire de reproduire la

vitesse de refroidissement d’une billette, afin de s’assurer I’obtention d’'une microstructure lamellaire.
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(b) Refroidissement ralenti manuellement

Comme mentionné dans le paragraphe précédent, le contréle de la vitesse de refroidissement est ici
recherché afin d’obtenir des microstructures lamellaires similaires a celle obtenues par traitement thermique

sur billette (paragraphe 3.1.3(b) ).

Pour atteindre cet objectif, un premier test de refroidissement a été réalisé sur un coupon afin de confirmer
gu’un refroidissement plus lent permettrait d’obtenir les microstructures lamellaires. Pour réaliser ce test, le
refroidissement a été réalisé dans le four en ouvrant manuellement la porte pour suivre le profil de
refroidissement d’une billette en conditions industrielles. Ce type de refroidissement ne présente ni la
précision ni la reproductibilité recherchées, cependant, il permet de vérifier, dans un premier temps et sans
longue procédure de calibration, qu’un refroidissement du coupon plus lent que le refroidissement a I'air

permet de générer des microstructures lamellaires recherchées.

La microstructure résultant de cet essai est présentée sur la Figure 60. Il est possible de constater que la
microstructure obtenue est, conformément aux attentes, de type lamellaire, composée de lamelles de phase

o organisées en colonies.

Figure 60 : Microstructure du TA6V ELI avec refroidissement ralenti.

Cet essai permet donc de s’assurer qu’un refroidissement plus lent permet d’obtenir des microstructures
lamellaires, nécessitant donc de reproduire, sur coupon ou ébauche, le profil de refroidissement d’une

billette traitée en condition industrielle.

A la suite de cet essai, la procédure décrite par la suite est mise en place, afin d’obtenir une méthode de
refroidissement donnant un profil de refroidissement plus proche des conditions industrielles et

reproductible.
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(c) Protocole de refroidissement

Afin de s’approcher au plus prés des conditions industrielles (refroidissement de billettes a I'air) sur des
éléments beaucoup moins massifs, le contréle fin des vitesses de refroidissement est nécessaire, de fagon a
reproduire le profil de refroidissement a mi rayon d’une billette traitée en conditions industrielles. La
condition a mi-rayon est privilégiée par rapport a un refroidissement a coeur ou en surface car c’est dans

cette zone que la partie utile des éprouvettes est située (cf Figure 43).

Ne disposant pas de moyens permettant ce contrdle de fagon directe, des moyens détournés sont utilisés.
Pour chaque type d’élément a traiter (coupon de microstructure, ébauche d’éprouvette de traction et
ébauche d’éprouvette CT) un volume élémentaire de matiére est utilisé afin de calibrer cette procédure de

refroidissement par rapport au refroidissement industriel.

Dans un premier temps, le profil de refroidissement « libre » de chaque type d’élément dans le four, c’est-a-
dire porte fermée et éléments chauffant désactivés, est déterminé. Pour tous les types d’éléments, deux
phases caractéristiques sont identifiées et visibles sur la Figure 61. Dans la premiére phase a haute
température, le refroidissement dans le four est trop rapide par rapport au refroidissement souhaité alors

gu’il apparait trop lent dans la deuxieme phase de fin de refroidissement.
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Figure 61 : Comparaison entre les refroidissements a mi-rayon de billette et I'ébauche dans le four.

Les durées de refroidissement et les températures auxquelles intervient la transition entre les deux phases
varient légérement selon le type d’élément considéré, mais la méthodologie de calibration décrite par la

suite reste identique et est réalisée sur chaque type d’éléments.

Pour éviter un refroidissement trop rapide, le maintien d’une chauffe lors de la premiére phase est utilisé
tandis que I'ouverture partielle du four est utilisée dans la deuxiéme phase afin d’augmenter la ventilation

du four et donc la vitesse de refroidissement.

A partir du profil de refroidissement « libre », la premiére étape de mise au point est de déterminer les

parametres de chauffe (température de consigne et délais entre deux consignes différentes) permettant
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d’obtenir un refroidissement conforme a celui recherché. Ces parametres sont déterminés minute par

minute, a partir de la fin de la phase de maintien en température, par une démarche d’essais-erreurs.

Lorsque les parametres de chauffe pour rendre le refroidissement conforme lors de la premiere phase sont
déterminés, la deuxiéme étape consiste a déterminer |'ouverture requise afin d’accélérer le refroidissement
dans la deuxiéme phase du refroidissement, toujours par une méthode essais-erreurs. Cette ouverture est

réalisée avec des cales pour conserver la reproductibilité de la méthode entre deux traitements Figure 62.

Figure 62 : Cales d'ouverture du four.

La comparaison entre deux refroidissements réalisés avec cette méthode, visible sur la Figure 63 permet de
constater que cette derniere présente une bonne reproductibilité (courbes bleu et violette).
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Figure 63 : Comparaison entre deux refroidissements réalisés dans les mémes conditions que le

refroidissement mi-rayon de billette.

La comparaison avec le refroidissement en condition industrielle a mi-rayon de billette (courbe rouge) est
aussi possible sur cette figure. On constate que sur le début du refroidissement, le refroidissement en four

est trés proche du refroidissement sur billette. A partir d’environ 825°C, il devient Iégerement plus rapide.

Des résultats obtenus dans le cadre du projet Metaltechnics [64] montrent que, sur I'alliage Ti54M, de type
af chimiquement proche du TA6V ELI, la vitesse de refroidissement en dessous de 800°C n’a pas d’influence
significative sur la microstructure ou les propriétés mécaniques. Dans cette étude, deux traitements
thermiques identiques a I'exception de leurs protocoles de refroidissement ont été comparés. Pour chacun
des deux traitements le refroidissement est lent (1°C/min) depuis la température de traitement a Tg+90°C
jusqu’a 800°C. La différence entre les deux traitements réside dans la vitesse de refroidissement en dessous
de 800°C qui dans un premier cas est maintenue lente et dans le second est rapide. Les microstructures
issues de ces deux traitements, ainsi que les propriétés mécaniques de traction, ténacité et fatigue
déterminées sont identiques, confirmant le fait que la vitesse de refroidissement en dessous de 800°C n’a

pas d’influence sur la microstructure ou les propriétés mécaniques de I'alliage Ti54M.

Ainsi le décalage entre refroidissement industriel et en laboratoire n’apparaissant pas au début du
refroidissement, phase la plus critique, et en considérant les résultats mentionnés sur le Ti54M dont le
transus B est 20°C en dessous de celui du TA6V ELI, la calibration obtenue est jugée satisfaisante et utilisée

par la suite.

4.1.3 Description des traitements thermiques réalisés

(a) TA6V ELI

Plusieurs traitements thermiques différents en termes de température de maintien et de durée de maintien

sont réalisés.
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Le traitement thermique de référence est ici I'adaptation aux moyens du laboratoire du traitement industriel,
décrit dans le paragraphe 3.1.2, a savoir 1h30 de maintien a Tg+25° avec un refroidissement a I'air, suivi d’un

recuit de 1h a 730°C avec refroidissement a I'air.

A partir de cette référence, deux traitements thermiques sont réalisés avec des températures de maintien

différentes, Tp+50°C et Tg+75°C, en conservant une durée de maintien de 1h30.

Deux autres traitements sont réalisés en conservant la température de maintien a Tg+25°C, mais en modifiant
la durée de maintien, 2h15 et 3h.

Ces quatre traitements ont en commun la montée progressive et le refroidissement controlé décrits dans le
paragraphe précédent, ainsi que le recuit identique pour tous les traitements. Ces différents traitements sont

résumés dans la Figure 64.
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Figure 64 : Traitements thermiques réalisées sur le TA6V ELI.

Pour les traitements a des températures supérieures a celle du traitement de référence, il est choisi de
conserver les mémes vitesses de refroidissement tout au long du refroidissement, résultant en une
translation verticale du profil de refroidissement, visible sur le graphique de la Figure 65. Toutefois, en fin de
premiere phase du refroidissement, i.e. vers 900°C, le refroidissement depuis 1055°C présente une vitesse
de refroidissement plus élevée, amenant a un rapprochement des deux courbes visibles sur la Figure 65 lors
de la transition entre les deux phases de refroidissement. Cette légére différence est considérée comme

négligeable dans la suite des travaux.
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Figure 65 : Comparaison des profils de refroidissement depuis 1005°C et 1055°C.

Du fait de la taille réduite des ébauches par rapport a une billette, un autre point d’attention a été de
s’assurer que les éléments traités thermiquement n’ont pas subi de contamination chimique lors du maintien
en température notamment du fait de la grande affinité de I'oxygene dans le titane. En effet, il est connu
gu’au-dela de la couche d’alpha-case (oxyde de titane) se formant en surface du titane lors de traitement en
température l'oxygene peut pénétrer bien plus en profondeur dans le matériau et affecter de facon
significative ses propriétés. Lors de traitements industriels sur des billettes ou des ébauches de piéces cette

épaisseur affectée par I'oxygene est systématiquement supprimée par les étapes d’usinage.

Dans le cas présent, des calculs et simulations ont été réalisés par Aubert et Duval & afin d’estimer la
profondeur de diffusion de I'oxygene lors des traitements thermiques et ainsi s’assurer que les essais
mécaniques sont réalisés dans une zone non affectée chimiquement. Dans le cas du traitement a plus haute
température (Tg+75°C) et le plus long (3h), donc le cas pour lequel la couche affectée serait la plus
importante, I'épaisseur de la couche potentiellement affectée par I'oxygéne est de I'ordre de 700 um. Les
tailles des ébauches traitées ont donc été définies afin d’assurer un minimum de 2 mm entre la surface libre
de I’ébauche et la surface usinée/polie des éprouvettes et donc s’affranchir de toute potentielle

contamination chimique

(b) Ti54M

L'alliage Ti54M est soumis a deux traitements thermiques (Figure 66) en variant uniquement la température
de maintien, en conservant la méme durée de traitement. Le premier traitement consiste en une mise en
solution de 1H a TB+ 90°C, qui afin d’obtenir une taille d’ex-grain B similaire avec celle du traitement a
TB+25°C durant 1h30 sur I’alliage TA6V ELI. Le deuxieme traitement est une mise en solution de 1h a TB+50°C.
Pour chacune de ces mises en solution, un revenu similaire a celui effectué sur I’alliage TA6V ELI est effectué,
de 1h a 730°C.
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Figure 66 : Traitements thermiques réalisées sur le Ti54M.

De plus, la vitesse de refroidissement lors des traitements sur I'alliage Ti54M est modifiée par rapport au
TAG6V ELI pour tenir compte de la différence de taille des billettes (diamétre 250mm pour I'alliage Ti54M
contre 180mm pour I'alliage TA6V ELI)

4.2 Analyse des microstructures issues de traitements thermiques en laboratoire

Les résultats présentés dans ce chapitre sont issus de traitements thermiques réalisés sur des ébauches
d’éprouvette CT. Comme mentionné dans le paragraphe 3.1.4, la partie correspondant a I'entaille des
ébauches a été prélevée afin de réaliser les analyses microstructurales et assurer une vision au plus juste des
microstructures testées. Les tailles de parameétres microstructuraux ici présentés sont obtenus avec les
méthodes décrites dans /‘annexe 12.4 Méthode d’analyse de microstructure.

4.2.1 Variation du temps de maintien

L'impact du temps de maintien est analysé via la comparaison de trois temps de maintien, 1h30, 2h15 et 3h,
dans les deux cas a une température TP+25°C sur des ébauches de I'alliage TA6V ELI. Les microstructures
lamellaires issues des traitements minimum et maximum sont présentées dans la Figure 67 et la Figure 68.
En premiere approximation, les deux microstructures obtenues ne semblent pas présenter de différences
majeures.
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Figure 67 : Microstructure TA6V ELI avec maintien de 1h30 a TB+25°C.
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Figure 68 : Microstructure TA6V ELI avec maintien de 3h a TB+25°C.

Cependant, une analyse plus statistique des paramétres microstructuraux permet de mettre en évidence
d’une part une modification de la tailles des ex-grains beta et d’autres part I'absence d’impact significatif de

la durée de traitement sur I'épaisseur des colonies ou des lamelles, Tableau 12.
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Elément Paramétre Maintien 1h30 Maintien 2h15 Maintien 3h
nb de mesures
. ) 124 102 76
(intersections):
Taille des ex moy 1283 1614 1686
grains B (um) max 1451 1685 1857
min 1173 1544 1597
Ecart type (um) 108 59 101
nb de mesures 99 98 128
moy 461 466 425
Epaisseur
max 1156 1164 1287
colonie (pum)
min 79 95 63
Ecart type (um) 292 294 225
nb de mesures 840 950 930
moy 1,26 1,24 1,39
Epaisseur
max 2,18 2,03 2,23
lamelles (um)
min 0,70 0,63 0,84
Ecart type (um) 0,29 0,32 0,34

Tableau 12: Comparaison des parameétres microstructuraux en fonction de la durée de maintien.

Ainsi I'augmentation de la durée du maintien en température a T+25°C de 1h30 a 2h15 se traduit par une
augmentation de la taille des ex-grains beta de I'ordre de 26% et cette augmentation atteint 31% lorsque la
durée de maintien est allongée jusqu’a 3h. Cette augmentation s’explique par I'augmentation de la durée de

croissance des grains B lorsque la durée de mise en solution au-dessus du transus B est augmentée.

Pour ce qui concerne I'évolution de I'épaisseur des colonies, malgré des mesures sur une centaine de colonies
différente, il parait trés difficile de déterminer une influence claire du temps de maintien sur le paramétre
microstructural. En effet, les valeurs moyennes sont relativement proches, pas de variation entre 1h30 et
2h15 de traitement et une baisse de 8% entre 1h30 et 3h de maintien, mais aussi et surtout la variabilité des
mesures effectuées est tres importante (entre 225 et 294 um pour des valeurs moyennes de 425 a 466 um)

ce qui ne permet en aucun cas de tirer des conclusions claires.

.....

parametre n’a pu étre mis en évidence lorsque le maintien est augmenté de 1h30 a 2h15 et seule une légere
augmentation (10%) est noté lorsque la durée est allongée jusqu’a 3h. Néanmoins, tout comme pour le cas
des tailles de colonies, les écart-types sur les mesures restent importants au regard des valeurs elles-mémes ;

I’ « augmentation » mesurée ne saurait donc étre considérée comme significative.

Cette absence de variation significative peut s’expliquer par un refroidissement strictement identique a la
suite des trois temps de maintien, le refroidissement étant connu pour étre I'étape pilotant la croissance de

lamelles.
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4.2.2 Variation de la température de traitement

Dans cette partie, I'impact de la température de traitement est étudié. Les variations de températures de
maintien lors de la mise en solution sont réalisées sur des ébauches des deux alliages TA6V ELI et Ti54M. Pour
rappel, 3 températures de maintien ont été testées pour le TA6V ELI avec un temps de maintien de 1h30 et
2 pour le Ti54M, avec un temps de maintien fixé a 1h. Dans tous les cas, les traitements thermiques générent
des microstructures lamellaires. Pour ce qui concerne le TA6V ELI, les microstructures générées par les
traitements a TR+25°C et TR+75°C sont présentées dans la Figure 67 et dans la Figure 69 respectivement.
Celles obtenues pour l'alliage Ti54M avec des températures de maintien a TB+50°C et TB+90°C sont

présentées sur les Figure 70 et Figure 71 respectivement.
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Figure 69 : Microstructure TA6V ELI avec maintien de 1h30 a TB+75°C.
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Figure 70 : Microstructure Ti54M avec maintien de 1h a TB+50°C.

Figure 71 : Microstructure Ti54M avec maintien de 1h a TB+90°C.

Tout comme lors de I'analyse de I'impact de la durée de traitement, I'effet de la température de traitement
a été évalué par une analyse statistique des parameétres microstructuraux du premier ordre des différentes
microstructures générées. En effet, ici encore les observations des micrographies ne permettent pas de
mettre en évidence de tendance claire quant a I'impact du temps de traitement sur la taille des ex-grains B,
de colonies ou des lamelles. Les différentes tailles des différents éléments constitutifs de la microstructure
sont présentées dans le Tableau 13 pour 'alliage TA6V ELI et dans le Tableau 14 pour I'alliage Ti54M.
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. . Traitement a Traitement a Traitement a
Elément Parametre
TB+25°C TB+50°C TB+75°C
nb de mesures
124 104 88
(intersections):
Taille des ex moy 1283 1615 1764
grains B (um) max 1451 1766 2020
min 1173 1522 1511
Ecart type (um) 108 100 215
nb de mesures 99 87 72
moy 461 501 436
Epaisseur
) max 1156 1386 1158
colonie (pum)
min 79 72 81
Ecart type (um) 292 359 283
nb de mesures 840 890 1010
moy 1,26 1,29 1,35
Epaisseur
max 2,18 2,46 2,42
lamelles (um)
min 0,70 0,78 0,79
Ecart type (um) 0,29 0,36 0,43

Tableau 13: Comparaison des parameétres microstructuraux en fonction de la température de maintien
pour I’alliage TA6V ELI.

Dans le cas des traitements sur le TA6V ELI, les évolutions de microstructure observées sont similaires a celles
observées pour les variations de temps de mise en solution. En effet une augmentation de la taille des ex-
grains B est observée ; d’environ 26% lorsque le traitement est effectué a TB+50°C au lieu de TB+25°C et de
37% lorsqu’il est effectué a TB+75°C En revanche aucune variation significative des épaisseurs de colonies et
des lamelles ne peut étre mise en évidence et ici encore la variabilité des mesures empéche toute conclusion
qguant a une potentielle influence de la température de traitement dans le domaine beta sur la taille des
colonies ou des lamelles. L’augmentation de la taille des ex-grains B s’explique par une cinétique de

croissance des grains B accélérée par la température plus importante au-dessus de T.

Dans le cas duTi54M, les résultats de I'analyse statistique sont en adéquations avec ceux obtenus sur le TA6V
ELI : ni la tailles des colonies, ni celle des lamelles n’est impactée. Ici encore, la variabilité des mesures des
tailles de colonies et de lamelles reste tres importante. L'augmentation de la température de traitement se
répercute sur la taille des ex-grains B avec une augmentation de prés de 17% entre le traitement a TB+50°C
et celui a TB+90°C. Cette augmentation directement liée a la température de maintien au-dela du transus

beta est cohérente avec les informations disponibles dans la bibliographie [65].
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. . Traitement a Traitement a
Elément Parametre
TB+50°C TB+90°C
nb de mesures
) ) 87 91
(intersections):
Taille des ex moy 1168 1365
grains B (um) max 1332 1399
min 1059 1311
Ecart type (um) 97 63
nb de mesures 97 110
moy 402 398
Epaisseur
) max 1301 1224
colonie (pum)
min 73 69
Ecart type (um) 275 227
nb de mesures 460 450
moy 1,09 1,04
Epaisseur
max 1,56 2,25
lamelles (um)
min 0,72 0,73
Ecart type (um) 0,23 0,27

Tableau 14: Comparaison des parameétres microstructuraux en fonction de la température de maintien
pour I’alliage Ti54M.

4.2.3 Résumé des influences des traitements thermiques sur la microstructure

L'influence des différents traitements thermiques réalisés sur les caractéristiques microstructurales des

alliages TA6V ELI et Ti54M est résumée sur les histogrammes de la Figure 72.

Ce document est la propriété de I'IRT Saint Exupéry. Il ne peut étre utilisé, reproduit ou communiqué sans son autorisation écrite.

80/218



2000

(A) W TAGV ELI TB+75 1h30
1500 ® TA6V ELI TR+50 1h30
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B Ti54M TB+90 1h
0

Figure 72 : Histogrammes des tailles de parameétres microstructuraux, ex-grain p (A), colonies (B) et

o

o

o

lamelles (C).

Ces histogrammes mettent en évidence une microstructure générale plus fine du Ti54M. Malgré les écart-
types tres importants mentionnés précédemment et illustrés sur la Figure 72 il semblerait que les tailles de
colonies et de lamelles aient tendance a étre plus faibles dans le cas des deux microstructures du Ti54M
méme si ces variations restent trés limitées. En revanche, la différence de taille de microstructure est plus
visible lors de la comparaison des tailles des ex-grains beta dans la mesure ou les plus gros ex-grains beta
générés sur le Ti54M, observés pour le traitement a la plus haute température (1h a TR+ 90°C), sont similaires
a ceux observés sur le TA6V ELI pour le temps le plus court et la température la plus faible (1h30 a TR+ 25°C).

4.3  Comportement en traction des états bruts de réceptions a8 et 8

Des essais de traction sont réalisés sur deux éprouvettes issues de chaque traitement thermique afin de
déterminer les propriétés mécaniques statiques principales de chacune des microstructures générées. Les
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courbes obtenues sont présentées sur les Figure 73 et Figure 74 et un récapitulatif des propriétés est fourni
dans le Tableau 15.
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400 |
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Figure 73 : Courbes de traction conventionnelles TA6V ELI.

16

bimodale
—1h30TR+25
—2h15Tp+25

-3hTR+25
1h30TB+50
—1h30TB+75

18

Les valeurs de déformation vraie et contrainte vraie utilisées dans la Figure 74 sont calculées, jusqu’a

striction, comme suit :

. R F
Avec € mesuré par I'extensometre et ¢ = o

& =ILn(l+ ¢)

o,=0*(1+ ¢)

0
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Figure 74 : Courbes de traction rationnelles TA6V ELI.

De facon générale, la microstructure bimodale est plus performante tant d’un point de vue de la résistance
que de l'allongement a rupture que les microstructures lamellaires. Les microstructures lamellaires entre
elles ont un comportement globalement similaire méme si des variations sont observées en termes

d’allongement ou de résistance.

Aprées la phase élastique, la contrainte se stabilise assez rapidement a la valeur de contrainte maximale
illustrant un trés faible écrouissage des microstructures considérées (a partir d’une déformation d’environ
2%) et forme un plateau. A partir d’environ 5% de déformation la contrainte diminue du fait de la striction
qui intervient avant la rupture. La variabilité constatée pour les microstructures lamellaires est
principalement attribuée a la relative faible section de la partie utile des éprouvettes de traction face a la
taille des microstructures lamellaires considérées En effet, au vue de la taille de la partie utile des éprouvettes
de traction et des microstructures lamellaires considérées, chaque section contient en moyenne 90 colonies
répartie dans 6 a 11 ex grains B. Ainsi, les résultats obtenus permettront d’obtenir des tendances sur
I'influence des traitements thermiques sur les propriétés statiques, plus que des valeurs précises qui

nécessiteraient un nombre plus important d’essais.

Le détail des propriétés statiques obtenues est présenté dans le Tableau 15 et les Figure 75, Figure 76, Figure
77 et Figure 78.
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Microstructure E (GPa) Rp 0,2 (MPa) Rm (MPa) A%
118 837 995 14,9
bimodale
124 859 1006 16,4
123 826 915 51
TR+25°C 1h30
105 780 892 7,8
123 804 891 6,2
TR+25°C 2h15
126 801 912 8,5
123 800 894 6,3
TR+25°C 3h
123 752 848 6,5
121 766 879 7,5
TR+50°C 1h30
128 814 859 6,6
125 790 868 8,2
TR+75°C 1h30
122 781 888 9,5

Tableau 15 : Propriétés statiques du TA6V ELI suite aux différents traitements.
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Figure 75 : Modules d'Young estimés a partir des essais de traction.
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Figure 76 : Limite élastique estimées a partir des essais de traction.
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Figure 77 : Contrainte maximale estimées a partir des essais de traction.
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Figure 78 Allongement a rupture estimés a partir des essais de traction.

Les modules d’Young ici estimé sont similaires pour les 6 microstructures testées, avec une rigidité
légérement supérieures a la littérature sur ce matériau. Cependant, ces valeurs restent proches des valeurs
de la littérature et de celles communiquées par les élaborateurs pour ce matériau [48], [52], [66], [67]. La
différence entre les deux types de microstructures se situe au niveau des limites élastique et contrainte
maximales, supérieures pour la microstructure bimodale. L’allongement a rupture est quant a lui en moyenne
deux fois supérieur pour la microstructure bimodale que pour les microstructures lamellaires. Ces différence

sont cohérentes avec la littérature a ce sujet[34], [68].
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5 Etude de la propagation avant et aprés le phénoméne de transition et comparaison des

microstructures lamellaire VS bimodale

5.1 Comportement en fissuration des états bruts de réceptions a8 et 8 de I'alliage TA6V ELI

Ce chapitre traite des résultats des essais de propagation menés sur des éprouvettes issues des billettes
brutes de réception. Deux états microstructuraux sont ici étudiés. Le premier est une microstructure
bimodale af (coulée 305735C) brute de forge, le second une microstructure lamellaire 3 (coulée 306266C)
issue d’un traitement B (mise en solution de 1h30 a TR+25°C suivit d’un revenu de 1h a 730°C) en conditions

industrielles sur billette.

5.1.1 Courbes de propagation

1,E-05
iy o
1,E-06 . L%
o* o..
o
(=]
o
< 1,E-07
g —e— AIMS 03-20-001 2010
~o
(1]
©  TA6V ELI bimodal 1A1A
e TA6V ELI bimodal 1A1C
1,E-08
e TA6V ELl lamellaire 2B1C
e TA6V ELI lamellaire 2B1B
1,E-09
10 AK (MPavm) 100

Figure 79 : courbes de propagation du TA6V ELI bimodal et lamellaire.

Les courbes présentées dans la Figure 77 représentent les résultats issues de 2 éprouvettes a I'état bimodal
(coulée 305735C) et de 2 éprouvettes a |'état lamellaire (coulée 306266C). On peut tout d’abord constater
que ces essais présentent une bonne reproductibilité, puisque pour chaque microstructure, les points des

deux essais présentent une superposition satisfaisante, avec de faibles écarts entre les deux courbes.

On peut aussi remarquer qu’a partir de AK=15MPavm et jusqu’a environ AK=30 MPaVvm, la microstructure
lamellaire, comme attendu, présente une résistance a la propagation de fissure supérieure a celle de la
microstructure bimodale. A partir de AK=35MPaVvm, les courbes de propagation des deux types de
microstructures considérées se rejoignent. Cette observation confirme la transition entre un régime de
propagation fortement influencé par la microstructure et un régime moins sensible, mentionnée dans le
paragraphe 2.3.3, avec des vitesses qui se rejoignent aprées la transition, malgré les microstructures trés

différentes. Pour la microstructure lamellaire, cette transition se refléte par une rupture de pente, visible a
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23MPavm pour I'éprouvette 2B1B et 27 MPavm pour I'éprouvette 2B1C. De plus, on observe une dispersion

plus importante a faible AK pour les microstructures lamellaire que pour les bimodales.

Enfin, on peut constater que la microstructure bimodale ne répond pas aux exigences fixées par la norme

AIMS [69], alors que la microstructure lamellaire répond a cette norme.

5.1.2 Analyse des chemins de fissuration et des surfaces de rupture

Les surfaces de rupture et chemins de propagation présentés ici sont ceux des éprouvettes dont les résultats

de propagation ont été présentés dans la partie précédente.

(a) Etat bimodal aff

Les surfaces de ruptures ont été observées au MEB pour différentes valeurs de AK au cours de la propagation.
Les Figure 78, Figure 79, Figure 80 et Figure 81 représentent différents stages de propagation,
respectivement AK = 15 MPavm, 25 MPavm, 35 MPavm et 45 MPavm.

On peut observer une faible évolution de la morphologie de la surface de propagation, qui reste similaire sur
la plage de AK considérée. Pour chaque niveau de sollicitation, de petites facettes de 10 um a 20 um, taille
des nodules de la microstructure bimodale, sont visibles avec des stries visibles a partir de AK=35MPavm. De
plus, les surfaces de rupture présentent un relief faible avec peu de déviation par rapport au plan de

propagation macroscopique.

: 50 um :

Figure 80 : Surface de rupture de I'état bimodal pour AK = 15 MPavm.
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Figure 82 : Surface de rupture de I'état bimodal pour AK = 35 MPavm.
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50 ym

Figure 83 : Surface de rupture de I'état bimodal pour AK = 45 MPavm.

Ce type de microstructure servira de référence pour la suite. Cependant, du fait des faciés de propagation

avec peu de rugosité, aucune analyse de chemin de propagation n’a été réalisée sur cette microstructure.

(b) Etat lamellaire B

Pour cette microstructure, les faciés de ruptures seront mis en paralléle avec une coupe transversale polie
et attaquée afin de révéler la microstructure. Les facies de ruptures sont ceux au centre de I'épaisseur d’'une
des demi-éprouvettes rompue, pour la valeur de AK considéré. Les coupes transversales proviennent de la
2éme demi-éprouvette, découpée afin que la surface observée soit située a £0.5 mm du plan de mi épaisseur
de I"éprouvette (Figure 82). Ainsi le chemin de propagation a coeur peut étre comparé au faciés de
propagation a mi épaisseur.

Figure 84 : Position de la coupe transversale.

De facon analogue a ce qui a été présenté pour la microstructure bimodale, une illustration des facies de
rupture a différents niveaux de AK, AK = 15 MPavm, 25 MPavm, 35 MPavm et 45 MPavm est présenté sur
les Figure 83, Figure 84, Figure 85, Figure 86 et Figure 87.
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Figure 85 : Faciés de rupture (A) et chemin de propagation (B) pour AK 15MPavm.
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Figure 86 : Facies de rupture (A) et chemin de propagation (B) pour AK 20MPavm.
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Figure 87 : Faciés de rupture (A) et chemin de propagation (B) pour AK 25MPavm.
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Figure 88 : Faciés de rupture (A) et chemin de propagation (B) pour AK 30MPavm.
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Figure 89 : Faciés de rupture (A) et chemin de propagation (B) pour AK 40MPavm.

Les facies de rupture (Figure 85 A, Figure 86 A, Figure 87 A, Figure 88 A et Figure 89 A) montrent un relief

plus important que pour la microstructure bimodale Figure 80, Figure 81, Figure 82 et Figure 83.

Ce relief se retrouve sur les chemins de propagation. Quatre niveaux de AK avant et aprés transition sont
présentés, observés en microscopie optique polarisée, sur la Figure 90. On peut y constater que la
propagation présente localement une déviation importante, pouvant atteindre jusqu’a 75/80°, par rapport a

I’axe de propagation macroscopique, particulierement pour les valeurs de AK jusqu’a 25MPavm. A partir de
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AK = 35MPavm, les faciés de rupture et chemins de propagation présentent un relief moins important. Cette
observation peut étre mise en relation avec la variation de vitesses de propagations mesurées dans le

paragraphe 5.1.1.

Figure 90 : Chemins de propagation pour AK 15MPavm (A), AK 25MPavm (B), AK 35MPavm (C), AK
45MPavm (D).
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5.2 Comportement en fissuration des états traités 8 de I'alliage TA6V ELI

En plus des analyses sur états brut de réception, des analyses de la propagation de fissure (courbes da/dN,
faciés de rupture et chemin de propagation) ont étés réalisées sur les microstructures lamellaires issues de
traitement thermique en laboratoire, présentés dans le paragraphe 4.1.3. Une attention particuliére est ici
portée sur trois des traitements réalisés ; celui de base avec une mise en solution de 1h30 a TB+25°C ; celui
avec la mise en solution la plus longue de 3h a TB+25°C et enfin celui avec la mise en solution la plus

importante de 1h30 a TR+75°C.

La différence entre les deux types de microstructures observée sur les états traités industriellement, ainsi
que la transition observée entre deux régimes de propagation de la microstructure lamellaire peut résulter
de I'action de plusieurs facteurs dont les effets peuvent s’additionner, se compenser ou se combiner. Parmi
ces effets, peuvent étre cité les effets de fermeture de la fissure, 'augmentation de la surface de rupture

provoquée par la déviation de la fissure et une propagation en mode mixte [13], [14], [47], [70].

Ainsi, la part de chacun de ces effets est étudiée par la suite sur les microstructures issues de traitement

thermique en laboratoire.

5.2.1 Courbes de propagation
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Figure 91 : Courbes de propagation des états lamellaires traités de I'alliage TA6V ELI comparés a I’état
bimodal et a 'AIMS.

Les courbes observées sur la Figure 91 sont proches de celle présentées dans la partie précédente pour la
structure lamellaire de référence. On constate notamment comme pour les traitements effectués en
condition industrielles une nette amélioration des performances des microstructures lamellaires par rapport
a la microstructure initiale, bimodale.
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Pour ces microstructures lamellaires deux points sont toutefois a remarquer. Premierement, les trois
microstructures présentées ici ont des résultats trés similaires. Les différences entre ces microstructures
observées dans le chapitre 4.2 précédent n’affectent donc pas la résistance a la propagation. On en déduit
par conséquent que la taille des ex-grains B, dans l'intervalle de taille considéré, n’est pas un parametre
pilotant la vitesse de propagation des fissures. Du fait de I'absence de variation significative des tailles de
colonies et lamelles obtenues par les traitements thermiques, I'influence de ces parametres sur la

propagation ne peut pas étre quantifiée par ces essais.

On note dans un deuxiéme temps que la transition précédemment observé est ici aussi visible, autour d’'une
valeur de AK d’environ 25 MPavm. En comparant avec les vitesses mesurées dans la microstructure bimodale,
la propagation est ralentie avant cette transition, puis les valeurs des vitesses de propagation convergent

vers celles obtenues pour la microstructure bimodale.

5.2.2 Analyse des chemins de fissuration et des surfaces de rupture

Comme présenté dans le paragraphe 5.1.2(b), les faciés et chemins de propagation a différents niveaux de
AK ont étés observés pour les différentes microstructures lamellaires considérées. Les résultats de ces

observations pour la microstructure issue du traitement de 3h a TB+25°C sont présenté par la suite sur les

Figure 92, Figure 93, Figure 94 et Figure 95.

Figure 92 : Faciés de rupture (A) et chemin de propagation (B) a AK = 15 MPavm du traitement 3h
TBp+25°C.
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Figure 93 : Faciés de rupture (A) et chemin de propagation (B) a AK = 25 MPavm du traitement 3h
TBp+25°C.

Figure 94 : Faciés de rupture (A) et chemin de propagation (B) a AK = 35 MPavm du traitement 3h
TBp+25°C.

Figure 95 : Faciés de rupture (A) et chemin de propagation (B) a AK = 45 MPavm du traitement 3h
TB+25°C.

Comme observé précédemment pour la microstructure lamellaire issue de traitement industriel (paragraphe

5.1.2(b)), les deux régimes de propagation visibles sur les courbes de propagation se retrouvent dans
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I'analyse des faciés et des chemins de propagation de la microstructure lamellaire étudiée ici et présentés
sur les Figure 92, Figure 93, Figure 94 et Figure 95 . Des facettes et fissures secondaire sont visibles sur les
Figure 92 B, Figure 93 A.

On constate un nombre important de fissures secondaires jusqu’a environ AK = 25MPavm. A ce régime, ces
fissures peuvent étre d’une longueur relativement importante (plusieurs centaines de microns) et se
propagent « en parallele » de la fissure principale qu’elles rejoignent dans certains cas. Aprés la transition,
les fissures secondaires sont en revanche rares et trés courtes (10 a 20 microns maximum). Le passage de la
transition se traduit par une nette diminution de la tortuosité de la propagation, visible sur les faciés de

rupture comme sur les chemins de propagation des Figure 94 et Figure 95.

La forme des faciés avant transition évoque une propagation suivant un régime de propagation de type
cristallographique. En effet de nombreuses facettes sont visibles sur ces faciés. Ces facettes sont
caractéristiques d’'une propagation suivant les plans cristallographiques dite propagation en stade |. On
observe enfin que ces facettes sont beaucoup moins visibles et nombreuses, voire totalement absentes,
apreés la transition. Des effets similaires ont précédemment étés observés dans la littérature [33], [43], [44],
[46], [71], [72].

5.3 Comportement en fissuration des états bimodal et traités 8 de I'alliage Ti54M

Les essais réalisés sur I'alliage TA6V ELI ont aussi été réalisés sur trois microstructures de I'alliage Ti54M, la

microstructure bimodale et les deux microstructures obtenues avec les traitements B en laboratoire.
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Figure 96 : Courbes de propagation de I'état bimodal et des états lamellaires traités de I'alliage Ti54M
comparés a I’'AIMS.

On constate sur cet alliage, comme sur I'alliage TA6V ELI que les microstructures lamellaires présentent de
meilleures performances que la microstructure bimodale. Le comportement cependant est légérement
différent de celui exhibé par I'alliage TA6V ELI. En effet les microstructures lamellaires semblent ici présenter
deux transitions, a environ AK = 177MPavm et AK = 23MPavm et donc trois régimes de propagation distincts.
Comme sur I'alliage TA6V ELI, on constate que la différence entre les deux microstructures lamellaire est

faible, illustrant pour cet alliage aussi I'influence faible de la taille des ex-grains B.

L’observation des facies de rupture du Ti54M (Figure 97, Figure 98, Figure 99, Figure 100 et Figure 101) fait
apparaitre une propagation cristallographique jusqu’a environ 23MPavm. Dans la premiére partie, les facies
présentent une propagation en stade | tres cristallographique Figure 97 et Figure 98A. Il est cependant
intéressant de noter que contrairement a ce qui est observé sur I'alliage TA6V ELI, I'aspect cristallographique
des facies disparait plus progressivement. On observe sur la Figure 98 que pour une méme avancée de fissure
et donc un méme niveau de AK, le faciés peut étre typique de propagation cristallographique (Figure 98A) ou
typique de fissuration en stade Il (Figure 98B), ce qui n’est pas observé sur |’alliage TA6V ELI. Cet effet pourrait
expliquer I'aspect de « double transition » observé sur les courbes de propagation de I'alliage Ti54M, a bas
AK le régime serait un régime purement cristallographique pseudo stade |, a haut AK le régime serait un

régime purement stade Il et entre les deux, un régime transitoire mixte stade | et stade Il.

Aprés ce régime transitoire, la propagation visible sur les Figure 99, Figure 100 et Figure 101 sont

caractéristiques de propagation en stade Il
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—200 pm—

Figure 97 : Faciés de rupture a AK = 15 MPavm du traitement de I’alliage Ti54M de 1h TB+90°C

—200 ym—

Figure 98 : Faciés de rupture a AK = 20 MPavm du traitement de I’alliage Ti54M de 1h TB+90°C

Figure 99 : Faciés de rupture a AK = 25 MPavm du traitement de I’alliage Ti54M de 1h TB+90°C
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Figure 100 : Faciées de rupture a AK = 35 MPavm du traitement de I'alliage Ti54M de 1h TB+90°C

Figure 101 : Faciés de rupture a AK = 45 MPavm du traitement de I’alliage Ti54M de 1h T3+90°C

Les résultats de I'alliage Ti54M peuvent étre comparés a ceux de I’alliage TA6V ELI (Figure 102). On constate
que les performances des deux microstructures bimodales sont identiques. Cependant, les performances des
microstructures lamellaires de I’alliage Ti54M sont considérablement plus faibles que celle de I'alliage TA6V
ELI, avec des vitesses de propagation plus élevées et un changement de régime de propagation a une valeur
de AK plus faible.
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Figure 102 : Courbes de propagation de I'alliage Ti54M comparé a I’alliage TA6V ELI.
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5.4 Influence de la fermeture

En considérant la différence de rugosité présentée dans le paragraphe 5.2, la fermeture de fissure par
rugosité pourrait participer a la réduction des vitesses de propagation avant la transition. De fait, la fermeture
est souvent avancée comme la raison principale expliquant la meilleure résistance des microstructures

lamellaires a la propagation de fissures [35].

Le phénomene de fermeture, décrit dans le paragraphe 2.1.7 est étudié pour l'intégralité des essais de
fissuration, selon la méthodologie présenté en annexe 12.5. L’analyse de la fermeture lors de la propagation
de la fissure est effectuée dans le but de comparer I'influence relative de la fermeture sur les microstructures

bimodales et lamellaires, ainsi qu’avant et aprés transition pour les microstructures lamellaires.

5.4.1 Evolution de la fermeture

L’évolution de la fermeture est caractérisée par I'évolution du rapport U) en fonction de AK, U représentant

Pmax—Pou

la proportion du cycle de charge effectué avec la fissure ouverte, défini par U = —————. Cette évolution
Pmax—Pmin

est présentée sur la Figure 103. Il est important pour la compréhension de cette évolution de rappeler que
le facteur U est égal a 1 lorsque la totalité du cycle est effectué fissure ouverte donc sans aucune fermeture.

A 'opposé, une valeur de U a 0 impliquerait que la totalité du cycle est effectuée fissure fermée.

0,9
0,8
0,7
0,6
20,5
. * bimodale TA6V ELI
03 * 1h30 TR+25°C TA6V ELI
a5 * 3h TR+25°C TA6V ELI
o ¢ 1h30 TR+75°C TA6V ELI
0
10 20 30 40 50

AK (MPavm)
Figure 103 : Evolution du facteur U avec AK pour des essais a R = 0,1.

L'analyse des courbes de la Figure 103 montre une différence significative dans l'intensité des effets de
fermeture entre la microstructure bimodale et les microstructures lamellaires. En effet, on constate que les
3 microstructures lamellaires présentent sur toute la plage de AK des valeurs de U nettement plus faibles que
la microstructure bimodale, traduisant un effet de fermeture retardant la propagation plus marqué sur ce

type de microstructure. Ces valeurs sont en outre assez similaires entre elles.
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De plus, la différence entre la microstructure bimodale et les lamellaires se trouve aussi dans la forme des
courbes d’évolution de U. Pour la microstructure bimodale, la valeur de U augmente avec AK sur toute la
plage de AK explorée de I'essai avant d’atteindre une asymptote. L'évolution est différente pour les
microstructures lamellaires. Dans un premier temps, la valeur moyenne de U diminue, traduisant une
augmentation des effets de fermeture jusqu’a une valeur de AK comprise entre 20 et 25 MPavm. A partir de
ce niveau, la valeur de U augmente pour rejoindre une valeur similaire a la valeur initiale de U au tout début
de I'essai. Ainsi La plage de AK sur laquelle la différence de vitesses de propagation entre bimodale et
lamellaire est la plus importante semble correspondre aux écarts les plus importants entre les niveaux de
fermeture détectés. On constate aussi sur ces courbes que méme aux hautes valeurs de AK, les
microstructures lamellaires présentent un plus fort niveau de fermeture que les bimodales. Ceci pourrait
s’expliquer par une rugosité qui reste plus importantes sur les microstructures lamellaires, méme dans le cas

d’une propagation en stade II.

Cette corrélation appuie le lien entre augmentation de la fermeture et gain en résistance a la propagation de
fissures permettant d’expliquer en partie les meilleures performances des microstructures lamellaires face

aux microstructures bimodales.

5.4.2 Prise en compte des effets de fermeture (AK efrectif)
La mesure de fermeture permet d’obtenir les valeurs de AKefrectit cOMme mentionné dans le chapitre 2.1.7.

La Figure 104 présente les courbes de vitesses de propagation en fonction de AK et de AKefrectir pour les 4

microstructures précédemment sélectionnées.
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Figure 104 : Vitesses de propagation en fonction de AK (points pleins) et AK effectif (points ouverts) pour
I’alliage TA6V ELI.

On observe sur cette figure que de facon logique, Pour une méme vitesse de propagation, la valeur de AKegfectif
associé est plus faible que celle de AK, et cela pour toutes les microstructures. Les microstructures
lamellaires, présentant les plus forts niveaux de fermeture, sont les plus impactées par la prise en compte
des effets de fermeture. La différence entre les vitesses de propagation dans la microstructure bimodale et
les microstructures lamellaires se trouve alors considérablement réduite en prenant en compte les effets de
fermeture via I'utilisation de AKesectit. Cependant, méme ainsi, les performances des microstructures
lamellaires restent supérieures a celles de la microstructure bimodale. De plus, en considérant les valeurs de
AKefrectif, 1a transition précédemment observée sur les microstructures lamellaires est beaucoup moins visible.

Ces effets, observés sur I'alliage TA6V ELI, sont aussi notés sur I'alliage Ti54M (Figure 105).
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Figure 105 : Vitesses de propagation en fonction de AK (points pleins) et AK effectif (points ouverts) pour
I’alliage Ti54M.

Ainsi pour la suite des travaux, seul I'alliage TA6V ELI sera considéré afin de pouvoir porter les recherches

plus loin sur ce seul alliage.

Les effets de fermeture plus marqués dans les microstructures lamellaire sont donc un élément important
pour rendre compte du gain en résistance a la propagation de fissure de ces microstructures. Cependant, cet
élément ne permet pas d’expliquer a lui seul la différence entre les deux microstructures. De ce fait, d’autres
effets devront étre considérés pour expliquer cette différence entre les deux types de microstructures,

objectif poursuivi par la suite avec I'’étude des différences de rugosité.

5.5 Mesure de rugosité

Comme mentionné dans les paragraphes 5.1.2 et 5.2.2, un changement de rugosité semble intervenir au
passage de la transition dans les microstructures lamellaires, c’est a dire entre un régime trés
cristallographique et un régime peu affecté par la microstructure (cf paragraphe 2.3.3). La diminution des
effets de fermeture constatée dans le paragraphe 5.4.1 pourrait s’expliquer par cette diminution de la

rugosité des surfaces de rupture produites.

En effet, de par les orientations supposées homogenes des colonies, la fissure, pour suivre les plans
cristallographiques est amenée a dévier, parfois fortement, du plan de propagation macroscopique,
entrainant ainsi une augmentation de la rugosité dans le régime de propagation cristallographique. Cet effet

est schématisé sur les Figure 106 et Figure 107 avec dans le premier cas une propagation qui suit
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exclusivement les plans paralleles et perpendiculaires a la direction de croissance des lamelles et dans le 2¢

cas, une propagation plus indépendante par rapport a I'orientation des lamelles.

Figure 106 : schéma de propagation cristallographique, de type pseudo-stade | dans 4 colonies.

//

Figure 107 : schéma de propagation non cristallographique, de type stade Il dans 4 colonies.

La comparaison de ces deux représentations permet de mettre en évidence que pour une méme avancée de

la fissuration dans le plan macroscopique, le chemin de propagation de type cristallographique présente une

longueur effective de fissure plus importante. Ainsi la tortuosité a I'échelle locale du chemin de fissuration
lors du stade | est a I'origine d’une vitesse de propagation plus faible a I'échelle macroscopique que lors du

stade Il et explique de fait les deux vitesses de propagation avant et apres transition.

Afin de caractériser plus précisément ce changement de rugosité, observé sur les faciés et les chemins de
fissuration, des analyses topographiques sont effectuées sur les faciés a I'aide d’acquisitions 3D des surfaces

de rupture. Un exemple des surfaces reconstruites de cette facon est montré dans la Figure 108.
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Figure 108 : Surface de rupture d'éprouvette CT, traitement 1h30 a TB+25°C.

Une déviation générale du chemin de propagation par rapport a la direction classique de propagation peut
cependant intervenir sur certaine surface de propagation. Pour permettre une acquisition dans les mémes

conditions pour toutes les surfaces étudiées, elles sont dégauchies selon le plan moyen de la surface fissurée

comme illustré sur la Figure 109.

Plan moyen =

plan de référence

Figure 109 : Schéma de principe du dégauchissement des surfaces acquises en topographie 3D.

Le résultat de ce dégauchissement sur la surface de la Figure 108 est présenté sur la Figure 110.
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Figure 110 : Relief de la surface dégauchie.

A partir de ces surfaces, différents paramétres caractérisant la rugosité des surfaces ont été mesurés dans
deux zones spécifiques. La premiére zone est celle contenue entre la fin de la préfissuration et I'apparition,
sur la courbe des vitesses de propagation de la transition pour I'éprouvette considérée. La deuxiéme zone
s’étend de cette méme transition a la fin de la propagation lors de I'essai, obtenue a partir de I'avancée de la
fissure lors de la rupture de I'éprouvette Figure 111. Cependant, du fait des rugosités importantes des
surfaces de rupture, notamment pour les microstructures lamellaires, un seul segment de mesure dans ces
zones ne permet pas d’obtenir une mesure correcte de la rugosité de la surface. Ainsi, les mesures seront
effectuées sur un profil en dents de scie, comme représenté sur la Figure 111. De plus, pour limiter les bruits
de mesure pouvant étre générés par des points sans acquisition de relief, les profils utilisés sont moyennés

sur une largeur de 50 points d’acquisition

Rupture Transition Fin préfissuration

Figure 111 : Zones et profils de mesure de rugosité sur une surface de rupture d’éprouvette CT.

Plusieurs parametres sont considérés pour caractériser la rugosité de la surface :

e R, :rugosité moyenne (arithmétique) du profil
e Ry :rugosité moyenne (quadratique) du profil
e  R¢(um) Hauteur maximum pic a vallée du profil de rugosité

e R, (um) Hauteur moyenne pic a vallée du profil de rugosité
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®  Rmax (MM) Hauteur maximum pic a vallée du profil de rugosité dans les limites d'une
longueur d'évaluation

e R, (um) Hauteur du pic maximal du profil de rugosité

e R, (um) Profondeur du creux maximal du profil de rugosité

e R (um) Hauteur moyenne des irrégularités du profil de rugosité

e Rim (um) Espacement moyen des irrégularités du profil de rugosité

Afin de s’assurer de la précision de ces mesures, notamment du fait du profil obtenu avec un chemin en
« dents de scie », elles ont été reproduites sur un des faciés (3h TB+25°C) pour évaluer la variabilité des

résultats. Les résultats de cette série de mesure sont présentés dans la Figure 112.
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Figure 112 : Variabilité des paramétres Ra, Rz et Rc avant et apreés transition au cours des mesures.

Les résultats de ces analyses sont présentés dans le Tableau 16, avec les valeurs des parameétres avant la
transition, apres la transition et la variation relative. Pour la microstructure bimodale, ne présentant pas de
transition sur les courbes de propagation, I’avancée de fissure correspondant a AK = 25 MPavm est

considérée comme transition afin de permettre la comparaison avec les microstructures lamellaires.
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Ra (um) 48 /43 /-11% 108 /103 /-5% 143 /122 /-15% 101/80/-20%
Rg (um) 62 /54 /-13% 144 /128 /-11% 181 /154 /-15% 129/101/-22%
Rt (um) 313 /274 /-12% 1087 /709 / -35% 1304 /913 / -30% 827 /579 /-30%
Rz (um) 239/232/-2% 664 /545 / -20% 847 /710/-16% 603 /424 /-29%
Rmax (um) 309 / 260/ -15,7% 830 /580/-30% 1124 /749 / -33% 738 /541 /-27%
Rp (um) 165/143/-13% 536 /358 /-33% 685 /463 /-32% 394 /268 /-32%
Rv (um) 148 /130/-11% 552 /350/-37% 618 /449 / -27% 432 /311/-28%
Rc (um) 166 /153 /-7% 481 /353 /-27% 645 /481 /-25% 414 /324 [ -22%
Rsm (pm) 5266 /4199 /-20% 5431/3144/-42% 4491/3689/-17% 4862 /3825/-21%

Tableau 16 : Résultats des analyses de rugosité pour les 4 microstructures.

Ces résultats mettent en évidence la diminution de rugosité au-dela de la transition. En effet, cette
diminution est d’environ 20% pour R; et 25% pour R. pour les microstructures lamellaires et est nettement
plus importante que ce qui est observé pour la microstructure bimodale, respectivement -2% et -7% sur ces
deux parameétres. De fagon plus générale sur I'ensemble des parametres, on constate que les variations sur
la microstructure bimodale, sont trés faibles en termes de valeur absolue. Les variations de R, et R. sont
particulierement intéressantes car elles représentent I'éloignement moyen de la fissure par rapport au plan
moyen de propagation et illustrent donc le fait que, pour la méme avancée macroscopique, la fissure
parcours un chemin plus important avant la transition qu’apres, comme illustré dans les Figure 106 et Figure
107. Ainsi, la plus forte rugosité des microstructures lamellaires avant transition est une des explications au
régime de propagation macroscopiquement ralenti avant la transition. Cette rugosité intervient donc de deux
fagons, dans un premier temps en favorisant les effets de fermeture (U moyen : avant transition = 0.54 ;
apres transition = 0.62) comme mentionné dans le paragraphe 5.4, mais aussi plus directement en

augmentant la surface totale fissurée.
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Figure 113 : Variation des paramétres Rz et Rc pour les 4 microstructures considérées.

Du fait des résultats similaires pour les différentes microstructures lamellaires considérés, la suite de travaux
portera uniquement sur la microstructure bimodale et la microstructure lamellaire issue du traitement 3h
TB+25°C.

5.6 Prise en compte de la propagation en mode mixte

La déflection du chemin de propagation par rapport au plan macroscopique de propagation génere,
localement, une propagation en mode mixte mode I/ mode Il. L’analyse de ce type de propagation se base
sur le modele proposé par Suresh [70], avec une identification respective de la contribution du mode | et du
mode li définie par :

ki = a;1(0)K; + a2(0)K;,
ky = a1 (0)K; + az,()Ky,

Avec 0 I'angle de déflection du chemin de propagation par rapport au plan de propagation macroscopique.
Dans cette étude, I'angle moyen de déflection des différentes surfaces de propagation est utilisé, en séparant
les mesures entre avant et apreés la transition. Ces valeurs sont obtenues en mesurant la pente moyenne des
surfaces, a partir des mesures 3D de surfaces, présentées dans le paragraphe 5.5. Du fait de la taille des
surfaces analysées, elles sont divisées uniquement en deux zones, avant et aprés transition. Cette déflection

est mesurée a 42° avant transition et 29° aprés transition.

Ici, K;; =0, et donc seuls les coefficients a11(8) and a21(8) sont considérés. lls sont définit par Suresh

comme suit :
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a,1(8) = cos? (g)

a,,(0) = sin (g) cos? (g)

La valeur du facteur d’intensité de contrainte équivalente du modele de Suresh, notée Kt s peux ensuite étre

Keff,S = ’klz + k22

A partir de ces équations, on peut calculer la valeur de AKefts en prenant :

calculée :

0 2 6 2
Kmaxesss = (cos3 (E) Kmax) + (sin <E) cos? (E) Kmax)

0 z 0 0 z
: — 3 ] 2
Kmingsr s = (cos (Z)Kouv> +<sm<2)cos <2>K0uv)

Il est a noter que Kminests est calculé en utilisant la valeur de Koy €t non Kmin. De cette fagon, le AKesss calculé

prend en compte les effets de fermeture. Les courbes de vitesses de propagation en fonction de AKefs sont

présentées en Figure 114.
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Figure 114 : Vitesses de propagation en fonction de AK (points pleins), AK effectif (points ouverts) et
AKess (croix) pour une microstructure lamellaire et la microstructure bimodale de I’alliage TA6V.

On constate qu’en combinant la prise en compte des effets de fermeture et le model de Suresh pour la prise

en compte du mode mixte mode I/mode Il, les courbes da/dN vs AKests pour la microstructure lamellaire et
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da/dN vs AKesr pour la microstructure bimodale présente une bonne superposition. De ce fait, la différence
de comportement entre les microstructures lamellaire et bimodale de I’alliage TA6V ELI, expliquée en partie
par les effets de fermeture, peux étre totalement expliquée par I'action combinées de la fermeture et de la

propagation en mode mixte.

5.7 Influence du rapport de charge

L'influence du rapport de charge est observée afin de vérifier le lien entre la transition observée sur les
courbes da/dN et la plasticité cyclique et/ou monotone. En effet, des essais a plus fort rapport de charge
devraient permettre d’activer plus de source de plasticité, pour une méme zone plastique cyclique. De plus,
au vu des niveaux de fermeture mesuré a R = 0,1, il est anticipé que les effets de fermeture seront limités a
fort rapport de charge. Si ceci est vérifié, cela permettrait de confirmer que les effets de fermeture ne sont
pas la seule explication a la différence de vitesses de propagation entre microstructure bimodale et

lamellaire, si de telles différences sont encore observées.

Au vu des résultats similaires obtenus dans les paragraphes précédents entre les différentes microstructures
lamellaires, une seule microstructure lamellaire est conservée et comparée a la microstructure bimodale. Le
choix de cette microstructure pour la suite des études s’est porté sur celle issue d’'une mise en solution de
3h a TB+25°C. Cette microstructure lamellaire est sélectionnée car elle présente I'épaisseur moyenne de
lamelles la plus importante, ce qui facilitera d’éventuelles analyses complémentaires a I'échelle de la

microstructure.

5.7.1 Essais a rapport de charge variable

Afin d’identifier la charge a I'ouverture, un essai a rapport de charge variable est réalisé. Cet essai est effectué
avec une valeur de Kmax fixée a 30 MPavm. La valeur de Kmin est progressivement augmentée de 3 MPavm
a 21 MPavm, comme illustré sur la Figure 115, de facon a faire varier le rapport R entre 0,1 et 0,7. Ce choix
de Kmax a été effectué pour obtenir des valeurs de AK contenues entre le AK seuil et le AK de transition, noté
AK:.

A chaque niveau de rapport de charge, on laisse la fissure propager sur 1mm avant de réaliser la mesure de

fermeture.
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Figure 115 : Evolution de Kmax et Kmin lors de I'essai a rapport de charge variable.

Une fermeture est détectée aux rapports de charges R=0,1 R =0,25 et R = 0,35 alors qu’aucun phénomene
de fermeture n’est détecté aux rapports de charges R = 0,5 R = 0,6 et R = 0,7. A chacun de ces différents
paliers les vitesses de propagations de fissure sont mesurées sur 1mm. Les résultats de ces mesures sont
présentés sur la Figure 116. Les vitesses de propagation peuvent étre classées en deux groupes,
respectivement en bleu et en orange sur la Figure 116. Pour les rapports de charges auxquels un effet de
fermeture est détecté, la vitesse varie peu, car le Kmin est inférieur au Koy, entrainant une valeur de AKes
similaire. La valeur de K. augmentant légerement avec le rapport de charge, celle de AKer diminue
légerement avec I'augmentation du rapport de charge. Cependant, pour les rapports de charge ou aucun
effet de fermeture n’est détecté, la vitesse diminue fortement car AKe, identique a AK, diminue avec
I"augmentation de Kmin. Cette vérification des vitesses de propagation durant cet essai permet de valider la

détection de la fermeture.
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Figure 116 : Vitesses de propagation pour différentes valeurs de R, avec Kmax = 30MPavm.
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5.7.2 EssaisaR=0,7

Des essais a R = 0,7 ont été réalisés afin d’obtenir un rapport taille de zone plastifiée monotone / taille de
zone plastique cyclique plus important et d’activer plus de sources de plasticité pour une méme-zone
plastifiée cyclique, dans le but d’obtenir plus d’informations sur le réle de chacune de ces zones plastifiée
dans la différence de comportement en fissuration observé entre microstructure bimodale et lamellaire. De
plus, a ce rapport de charge, aucune fermeture n’est attendue, permettant de vérifier I'influence de la

fermeture déduite des mesures de fermeture.
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Figure 117 : Vitesse de propagation au rapport de charge R 0,7.

La Figure 117 présente les résultats des essais au rapport de charge R = 0,7. Tout d’abord, il est a noter que
conformément aux attentes, aucune fermeture n’a été détectée lors des essais a R = 0,7 pour chaque

microstructure, ainsi, la valeur du AKe sera identique a celle de AK.

Ensuite, ces essais confirment la différence observée au rapport de charge R =0,1 entre les microstructures
bimodale et les microstructures lamellaires. On constate en effet qu’a ce rapport de charge, la
microstructure lamellaire présente toujours une premiere partie a la propagation ralentie, avant de
converger vers des vitesses de propagation similaires a celle dans la microstructure bimodale. La transition
entre ces deux régimes de propagation s’effectue a un AK d’environ 25MPavm, comme au rapport de charge
R=0,1.

Ce comportement similaire entre R = 0,1 et R = 0,7 est une confirmation du lien entre le régime ralenti des

microstructures lamellaires avant la transition et la zone plastifiée cyclique.

La comparaison entre les essais a un rapport de charge R = 0,7 et les essais a un rapport de charge R=0,1
tracés en fonction du AKesectir €St effectuée sur la Figure 118. Cette comparaison montre que la différence
entre les deux types de microstructures n’est pas liée uniguement a la fermeture. On y observe en effet une
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tres bonne superposition entre les deux courbes de la microstructure bimodale. Pour la microstructure
lamellaire, cette superposition reste correcte sans étre parfaite. On constate notamment que la zone de
régime ralenti est beaucoup plus importante sur I'essai a R = 0,7 que sur I'essai a R = 0,1 en fonction du
AKefrectit avec des vitesses de propagation inférieures entre AK = 15 MPavm et AK = 23 MPavm. Ces vitesses
de propagation plus faible a R=0,7 qu’a R = 0,1 en fonction du AKefsectit montrent que le fort rapport de charge

semble exacerber une cause induisant ce régime ralenti, autre que la fermeture.
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Figure 118 : Comparaison R = 0,1 avec AK effectif et R =0,7.

Les mesures de rugosité de surfaces, décrites dans le paragraphe 5.5 ont été réalisées sur les éprouvettes

soumises a unessaiaR=0,7.
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Figure 119 : Parameétres R. et R, obtenus par mesure de rugosité sur les faciés des essais a R=0,7.

Les résultats de ces mesures, présentés en Figure 119, illustrent une évolution de la rugosité similaire a celle
observé a R = 0,1 pour les microstructures lamellaires, avec une diminution de la rugosité au passage de la
transition. On note cependant une rugosité plus forte a R = 0,7 qu’a R=0,1 pour la microstructure lamellaire,
qui pourrait expliquer la différence de vitesses de propagation observée entre les vitesses a R = 0,1 en
fonction du AKefrectit €t @ R = 0,7. Cet effet de la rugosité pourrait étre confirmé par la prise en compte de la
propagation en mode mixte, comme considéré a R=0,1 dans le paragraphe 5.6, cependant ceci ne sera pas

réalisé dans le cadre de ces travaux.

5.8 Influence de I’environnement

L'influence de I'environnement est étudiée car il est susceptible de modifier la propension a la propagation

suivant un mode fortement cristallographique. Des essais ont donc été menés sous vide.

Pour ces essais, le niveau de vide utilisé est compris entre 9.10° et 1,5.10° mbar. Les mesures de fermeture

sont aussi réalisées lors des essais sous vide.

La courbe de la Figure 120 présente les courbes de vitesse de propagations sous vide en fonction de AK et de
AKeffectif-
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Figure 120 : courbes de propagations sous vide des microstructures bimodale et lamellaire.

On observe sur cette figure que les performances relatives de la microstructure lamellaire par rapport a la
bimodale sous vide ne sont pas identiques a ce qui est observé sous air, ou les microstructures lamellaires
présentent de meilleurs performances que les bimodales sur toute la plage de AK considérée.. Sous vide, la
microstructure lamellaire a de meilleurs performances que la bimodale aux faibles AK (jusqu’a environ 21
MPavm, ou AKefrectit de 18 MPavm), comme ce qui est observé sous air. Néanmoins, aprées ce seuil et
contrairement a ce qui est observé sous air, les vitesses de propagation de la microstructure lamellaire ne
présentent pas de transition marquée et deviennent significativement supérieures a celles obtenues avec la
microstructure bimodale. En considérant les vitesses de propagation en fonction du AKesrectir, la différence sur
la microstructure bimodale est quasi négligeable, alors qu’elles présentent une nette différence pour la
microstructure lamellaire. Il peut aussi étre noté que contrairement a tous les autres essais commencé a un
AK de 12 MPaVvm, la microstructure lamellaire sous vide a nécessité d’augmenter graduellement le AK initial

jusqu’a 15 MPavm pour obtenir une avancée de la fissure.

En comparant les performances sous vide et sous air (Figure 121 et Figure 122), on observe un effet différent
de I'air sur les deux types de microstructures considérées. En effet I'air a un effet néfaste sur la résistance a
la propagation de fissures de la microstructure bimodale, avec des vitesses de propagation similaires aux
faibles AK puis légerement supérieures sous air que sous vide, aussi bien en considérant la valeur d AK que
de AKeffectif-

Les résultats obtenus sur la microstructure lamellaire sont assez différents. En effet la vitesse sous vide est
dans un premier temps inférieure a celle sous air, ainsi, la valeur initiale de AK a d{ étre augmentée a AK =
15MPavm afin d’obtenir une propagation a une vitesse supérieure a 10° m/cycle, Cependant, elle devient
rapidement (a AK environ égal a 19 MPavm) supérieure a celle observé sous air. Ainsi on observe que |'air a

un effet positif sur les performances des microstructures lamellaires a partir d’un AK de 19MPavm jusqu’a
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rupture, avec une différence pouvant atteindre quasiment un ordre de grandeur a partir d’'un AK d’environ
30 MPavm. Cet effet est surprenant du fait d’'un effet généralement négatif de I'air sur la résistance a la
propagation de fissure observé sur les alliages de titanes a faibles niveaux de AK ou en fatigue [73], [74], ou

plus généralement sur les alliages métalliques [75]—[78]. Cet effet est aussi visible sur les courbes de

propagation en fonction du AK effectif.
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L’évolution de la fermeture visible sur la Figure 123, avec de faibles niveaux de fermeture pour la
microstructure bimodale. On observe que la fermeture évolue de fagon identique sous air et sous vide pour
la microstructure bimodale. Il est intéressant de constater que le comportement en fermeture de la
microstructure lamellaire en revanche change de facon significative en fonction de I'environnement. La

fermeture mesurée est significativement plus faible sous vide que sous air.
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Figure 123 : comparaison des niveaux de fermeture sous vide et sous air pour une microstructure

bimodale et une microstructure lamellaire.

Cette différence de fermeture ne semble cependant ne pas étre la cause de la différence de vitesse de
propagations de la microstructure lamellaire entre vide et air. En effet, sur cette microstructure, la fermeture
sous air est toujours supérieure a celle sous vide, méme pour les plages de AK auxquelles les vitesses de
propagation sous vide sont plus faibles que sous air. De plus, on constate cette inversion des performances
sous air et sous vide sur la courbe des vitesses de propagation en fonction du AKefrectir, (Figure 122), en ayant

donc retiré les effets de fermeture sont similaires a celle observées sur la Figure 121.

Afin de vérifier I'impact de la fermeture et du rapport de charge, des essais sous vides sur les deux
microstructures sont réalisés avec des rapports de charges R=0,7. Les courbes obtenues avec ces essais sont
comparés a celles des essais sous air a R = 0,7 sur la Figure 124. On observe ces tendances similaires a celle
observées a R = 0,1, mais avec des amplitudes différentes. En effet, la comparaison des performances de la
microstructure bimodale, légerement meilleures sous vide que sous air a R = 0,1, montre une différence
significative a R = 0,7, du AK initial de 12MPavm jusqu’a environ 30MPavm. Concernant la microstructure
lamellaire, la différence entre propagation sous vide et sous air est cette fois plus faible. En dessous de AK =
15MPavm, on retrouve les meilleures performances sous vide, puis entre 15 et 25MPavm I’air a un effet

positif sur les performances.

Enfin dans un troisieme temps, les vitesses de propagation mesurées sous vide et sous air se rejoignent. Il
est ici utile de rappeler que pour les essais a R= 0,7, les points obtenus a des AK supérieurs a 30 MPavm ne
doivent pas étre considéré comme de la propagation de fissure par fatigue, puisque le Kmax a partir de AK =

30 MPaVvm atteint le Kic du matériau.

L'augmentation des performances de la microstructure lamellaire sous air pourrait s’expliquer par la création

sous air d’une fine couche d’oxyde passivante qui émousserait la pointe de fissure, diminuant localement la
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concentration de contrainte en pointe de fissure. Cependant, cette explication semble invalidée par I'effet

contraire observé sur la microstructure bimodale, avec des performances inférieures sous air que sous vide.

Une explication a cet effet différent pourrait étre la diffusion d’oxygene dans les interfaces, plus nombreux
dans la microstructure lamellaire qui serait donc plus affectée par cette diffusion, I'enrichissement en
oxygene entrainant une augmentation de la résistance et une fragilisation. Cependant, cette diffusion a

température ambiante semble trop limité et lente pour expliquer une telle différence.
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Figure 124 : Comparaison des essais a R = 0,7 sous vide et sous air.

Pour approfondir la compréhension de cette interaction entre I’environnement et la propagation un essai est
réalisé avec un changement d’environnement en cours d’essai. L'essai est ainsi débuté sous vide jusqu’a un
niveau de AK de 23MPavm. L’essai est alors interrompu pour changer d’environnement en cassant le vide.
L’essai est enfin conduit sous la méme amplitude qu’avant interruption et conduit a rupture. La courbe des

vitesses de propagation en fonction du AK et AKestecti €St présentée sur la Figure 125 et comparée aux essais

sur la méme microstructure sous air et sous vide.
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Figure 125 : Comparaison d'essais sous vide, sous air et avec changement d'environnement.

Cet essai permet d’observer une légere différence entre I'essai sous vide et I'essai a environnement variable
sur sa partie sous vide, cependant cette différence reste faible et la forme de la courbe sur ces deux parties
est identique. Aprés le changement d’environnement les vitesses de propagation présentent un pic sur les
premiers cycles sous air, avant de redescendre et présenter un « plateau » de vitesse jusqu’a rejoindre les

vitesses obtenues lors de |’essai sous air.

Cet essai semble indiquer que le régime de propagation sous vide conserve une influence durant une certaine
période méme apres passage a l'air. En effet, la phase transitoire avant que les vitesses de propagation ne
rejoignent celle sous air représente environ 5mm d’avancée de fissure (avancée de fissure obtenue en

environ 5 minutes) durant lesquelles une transition entre deux régimes de propagation s’applique.

Des études plus approfondies de la propagation sous vide seraient nécessaires, cependant, du fait des

limitations de temps, ces études ne pourront pas étre réalisées durant ces travaux de thése.

5.9 Conclusion chapitre 5

Les essais et analyses réalisés permettent de mettre en évidence les points suivants. Tout d’abord, il est
montré que la taille des ex-grains B, dans l'intervalle de taille considéré entre 1 et 2mm, n’a pas d’influence
sur les vitesses de propagation des microstructures lamellaires car pour toutes ces microstructures, les

vitesses de propagation ne présentent aucune différence notable.

Une transition entre deux régimes de propagation est observée sur les courbes obtenues sur les

microstructures lamellaires, transition entre un régime a bas AK relativement lent, au caractére trés
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cristallographique, et un régime de propagation correspondant a des valeurs de AK plus élevées, insensible
a la cristallographie, déja mentionné dans la littérature[25], [33], [43], [44], [46].

Le changement d’un régime a un autre lors d’essais sur des microstructures lamellaires s’accompagne d'une
diminution de la rugosité des faciés et de la tortuosité du chemin de propagation. Cette rugosité plus
importante avant transition a été vérifiée a I'aide de mesure 3D des facies de rupture, qui montre une

diminution d’environ 20% de la rugosité au passage de la transition.

La comparaison entre les microstructures lamellaires et les microstructures bimodales montre que les
microstructures lamellaires présentent des performances nettement supérieures durant le régime ralenti
avant transition. Aprés transition, les vitesses de propagation des deux types de microstructures tendent a
se rejoindre. La différence de rugosité des faciés de rupture entre les deux microstructures, particulierement
forte pourrait expliquer cette différence via I'augmentation des effets de fermeture causés par la rugosité.
Pour valider cette hypothese, les effets de fermeture de fissure ont été mesurés. Il a été montré que la
fermeture explique en partie la différence entre les microstructures bimodales et lamellaires. Cependant, en
comparant les microstructures lamellaires et bimodales en AKetectit OU a fort rapport de charge, et donc sans
influence de la fermeture, on constate qu’une différence existe toujours en terme de résistance a la

propagation de fissure. La fermeture n’est donc pas le seul effet entrainant ce changement de résistance.

Y

Une explication a cette différence restante pourrait étre la déviation du chemin de fissuration lié a la
microstructure. Dans les microstructures lamellaires, la microstructure, de taille conséquente entraine une
déviation de la fissure qui semble suivre les plans cristallographiques. Cette déviation entraine alors une
augmentation de la longueur totale du chemin de fissure et génére une propagation en mode mixte mode I/
mode Il. La prise en compte de la réduction du AK provoqué par cette propagation en mode mixte, selon la
méthode proposée par Suresh, a montré qu’elle permet d’expliquer la différence résiduelle entre

microstructure lamellaire et bimodale, apres prise en compte de la fermeture.

Ces résultats pourraient s’expliquer par une localisation de la plasticité dans les plans cristallographiques
avant la transition. En se limitant a I'activation de systéme de déformation dans ces plans, la déformation
entraine la fissure dans des déviations importantes. Apres la transition, I’activation par la zone plastifiée de
plus de sources de déformation permet d’augmenter le nombre de systemes qui peuvent étre suivis par la
fissure pour se propager, entrainant une diminution des déviations de la propagation par rapport a la
direction de propagation macroscopique. En effet, avec plus de systémes activés et ne se limitant moins aux
seuls systemes de glissement, la fissure suit un chemin moins tortueux, donc un parcours plus court a I'échelle
macroscopique et générant moins de déviation du chemin de propagation par rapport au plan de

propagation macroscopique.

Une autre explication a cette transition, avancée dans la littérature, pourrait étre liée a la taille de la zone
plastique. En effet, la transition apparait lorsque la taille de zone plastique dépasse la taille des colonies. Cet
effet est schématisé sur les Figure 126 et Figure 127. Dans ces illustrations, seul le systéeme de déformation

cristallographique basal est considéré.

On y voit que lorsque la zone plastique est plus petite que la taille des colonies, des mécanismes de
déformation peuvent s’activer selon les plans cristallographiques. Ce schéma présente en gris les systemes
de déformation « hérités » de la propagation selon le plan basal de la colonie précédente, et les systémes de
déformation cristallographique de la colonie dans laquelle se propage la fissure en rouge. Du fait de la petite

taille de la zone plastique contenue dans la colonie, la déformation selon les systemes de glissement
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cristallographique peut ainsi s’activer et permettre, par la suite, a la fissure de suivre ces plans

cristallographiques.

Figure 126 : Zone plastifiée avant transition.

Lorsque la zone plastifiée devient plus importante que la taille des colonies, les différentes colonies affectées
sont amenées a se déformer ensemble, limitant ainsi la possibilité pour la fissure de suivre les plans
cristallographiques de la colonie dans laquelle se propage la fissure. Ainsi, de fortes déviations de la fissure
selon les plans cristallographiques sont plus difficiles a obtenir. Ce résultat, observé a chaque rapport de

charge pour le méme niveau de AK est donc lié a la zone plastifié cyclique.

Figure 127 : Zone plastifiée apres transition

La compréhension de ces effets en pointe de fissure peut étre améliorée notamment par I'analyse des
différents plans de propagation et systemes de glissements activés. Ceci peut étre effectué via des analyses

EBSD du chemin de propagation et des essais in-situ en pointe de fissure.
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Les essais sous vide ont permis de caractériser les propriétés de résistance intrinseques de deux
microstructures, afin de mettre en évidence, par comparaison avec les résultats obtenus sous air, I'influence
de I'environnement dans la transition observée sur les microstructures lamellaire. L’air a une influence
négative sur la microstructure bimodale, alors qu’il a un effet positif sur la microstructure lamellaire. Deux
aspects importants sont observés sur cette derniére microstructure. Dans un premier temps on remarque
que les effets de fermeture sont moins importants sur la microstructure lamellaire sous vide que sous air,
alors qu’ils sont similaire sur la microstructure bimodale, quel que soit I'environnement. De plus, la transition
qui est observé sur les microstructures lamellaires sous air disparait quasi totalement sous vide. La tendance
a un régime de propagation cristallin pseudo stade | et ralenti n’est donc pas observée sous vide. Les
performances de la microstructure lamellaire sont ainsi plus faibles sous vide que sous air, contrairement a

la microstructure bimodale.
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6 Analyse de 'endommagement en pointe de fissure

Il a été vu dans le chapitre précédent que le régime de propagation présente un caractére fortement
cristallographique avant la transition et est principalement de type stade Il aprés la transition. Afin de
comprendre ces observations, plusieurs analyses complémentaires ont étés réalisées. Du fait du temps

nécessaire a la réalisation de ces analyses, elles sont réalisées exclusivement sur le traitement 3h TB+25°C.

Le premier type d’analyse consiste a effectuer des cartographies EBSD de chemin de fissuration a différents
niveaux de AK, avant et aprés la transition observée sur les courbes de propagation. Cette analyse permettra

de valider ou d’infirmer la tendance a une propagation fortement cristallographique avant la transition.

Le deuxieme type d’analyse est composé d’essais in-situ au MEB sur des micro-éprouvettes prélevées en
pointe de fissure aprés deux essais interrompus, 'un avant la transition et le second apres. Ces essais
permettront, avec I'observation in-situ au cours du chargement couplée a des analyses EBSD, d’observer la

localisation de la déformation en pointe de fissure.

6.1 Chemin de fissuration

Les analyses de chemin de fissuration sont réalisées aprés des essais interrompus sur des éprouvettes CT.
Dans un premier temps, les éprouvettes sont soumises a un essai de fissuration dans les conditions
souhaitées, AK constant ou variable. Les propagations a AK constant sont réalisées en modifiant les charges
maximale et minimale au cours du cycle selon I'avancée de fissure obtenues a I'aide du suivi de potentiel.
Cette correction est effectuée tous les 3 cycles par le logiciel de pilotage, en fonction de la moyenne des
valeurs maximale de potentiel de chaque cycle. Ainsi, en ayant préalablement renseigné les dimensions de
I’éprouvette CT et le polyndme de calcul de I'avancée de fissure en fonction du potentiel, le logiciel ajuste
automatiquement la charge moyenne et I'amplitude de charge pour conserver le rapport de charge et la

variation du facteur d’intensité de contrainte constants.

L’essai est interrompu pour une avancée de fissure d’environ 15mm apres la fin de la préfissuration.
L’éprouvette est alors découpée a mi épaisseur afin d’observer le chemin de fissuration, dans une zone en
déformation plane. Une des deux moitiés d’éprouvette est alors polie jusqu’a I'OP-S pour caractériser le

chemin de fissuration a I'aide d’un capteur EBSD.

Les cartographies EBSD présenté dans cette partie sont réalisées avec un pas de 4um, pour des surfaces
d’analyses d’environ 17,5mm par 2,7mm. Ce pas est choisi pour rendre compte de I'ensemble de la surface
de ces échantillons. Un pas plus fin aurait permis de décrire I'orientation individuelle des lamelles (environ
1um d’épaisseur), mais aurait imposé des temps d’analyse incompatibles avec le nombre de cartographie a
réaliser. De plus, la description précise de |'orientation individuelle des lamelles n’est ici pas nécessaire dans

I’objectif de déterminer si la propagation suit un plan cristallographique dans la colonie traversée.
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6.1.1 AK constant avant et aprés transitiona R=0,1

Afin d’examiner la propension a propager sur un mode cristallographique de part et d’autre de la transition,
deux essais interrompus ont été réalisés, I'un avec une propagation a AK = 20 MPavm constant et l'autre a
AK =40 MPavm constant.

Les analyses sont effectuées a I'aide de deux types de cartographies. La premiére est une cartographie avec
un codage couleur « Inverse Pole Figure », « IPF », des différentes colonies, selon la direction de sollicitation
lors de I'essai sur I'éprouvette CT. Ce type de cartographie permet de représenter |'orientation cristalline de
chacune des lamelles constituant les colonies. Sur ces cartographies, les segments de propagation
correspondant aux traces des plans basal ou prismatique sont représentés. Le deuxieme type de cartographie
est réalisé en mode « local orientation spread ». Il permet de visualiser I'angle de désorientation de la maille
cristalline en comparant I'orientation observée en un point a I'orientation mesurées sur les points voisins de
la méme colonie, qui peut rendre compte de I'intensité de déformation plastique du matériau, ici, aux abords

du chemin de fissure.

Ces deux cartographies sont présentées pour les deux niveaux de charges considérés sur les Figure 126,
Figure 127, Figure 128 et Figure 129.
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Prismatic

Figure 128 : Cartographie 1Q + IPF du chemin de fissuration a coeur pour la propagation a AK = 20 MPavm, R =0,1.
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Figure 129 : Cartographie « Local Orientation Spread » du chemin de fissuration a coeur pour la propagation a AK = 20 MPavm, R = 0,1.
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Figure 130 : Cartographie 1Q + IPF du chemin de fissuration a coeur pour la propagation a AK = 40 MPavm, R =0,1.
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Figure 131 : Cartographie « Local Orientation Spread » du chemin de fissuration a coeur pour la propagation a AK =40 MPavm ,R=0,1.
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L'identification des segments de propagation aux traces des plans de base ou prismatiques permet ainsi de
quantifier la propension a une propagation cristallographique. Il est observé sur les Figure 126 et Figure 128
plusieurs segments de propagation selon les plans cristallographiques considérés. Conformément a ce qui
été observé dans le chapitre 5, la propagation est qualitativement plus cristallographique avant transition,

avec plus de propagation selon les plans cristallographique que pour la propagation aprés transition.

Afin de quantifier cette différence, chacun des segments de propagation est mesurée sur les deux chemins
ici considérés, celui a AK = 20 MPavm et celui a AK = 40 MPavm, en permettant ainsi de quantifier la
proportion de segment suivant des traces de plans basal ou prismatique. Pour cette analyse, les fissures
secondaires ne rejoignant pas la fissure principale, dans le plan d’observation, ne seront pas considérées. En
outre, du fait de la résolution de I'acquisition, les segments de moins de 15um seront comptabilisés dans la
longueur totale de la fissure mais leur appartenance a un plan cristallographique ne sera pas évaluée. Il est
de ce fait possible qu’une alternance de trés courts segments de propagation suivant un plan
cristallographique ne soit pas identifié comme tels, car I'aspect d’une telle alternance pourrait ne pas
correspondre a une trace de plan basal ou prismatique, comme illustré sur le schéma de la Figure 130. Enfin,
le début de propagation effectué durant la préfissuration (réalisé ici a AK = 12 MPavm comme lors des essais

de fissuration classiques) ne sera pas comptabilisé dans cette analyse.
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Figure 132 : Schéma d'observation des segments cristallographiques courts.

L’analyse avant transition montre une proportion de 47% des segments de propagation selon les plans basals
et prismatiques. Aprés transition cette proportion descend a 26%. Ce résultat confirme I'aspect observé

d’une propagation plus cristallographique avant la transition qu’apres.

L'autre information apportée par I'analyse EBSD est le « Local Orientation Spread » (LOS), présenté sur les
Figure 127 et Figure 129. On constate que pour les deux niveaux de charge, la désorientation observée est
extrémement faible. Les trés légeres différences observées entre les deux valeurs de AK ne peuvent pas étre
considérées comme significatives, mais sont plus vraisemblablement dues a la qualité de diffraction et au
bruit de mesure. En effet, il est difficile de considérer comme significative des valeurs inférieures a 2°.
Cependant, il est important de préciser que le pas de mesure de I'analyse EBSD (4um) rend impossible avec

ces analyses de conclure sur un potentiel écrouissage a une échelle inférieure au pas de mesure. Ainsi, un
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fort écrouissage dans une lamelle au voisinage immédiat de la surface de rupture (soit environ 1um) ne
pourrait pas étre détecté avec cette résolution.

Ces deux cartographies montrent avant tout que I'écrouissage dans le sillage de la fissure est extrémement
faible, voire nul, et que I'écrouissage, si présent, est fortement confiné dans les premiers um de part et
d’autre de la fissure.

6.1.2 AKconstantaR=0,7

Afin de valider le role de la plasticité cycligue sur cette transition entre un régime fortement
cristallographique et un régime faiblement cristallographique, un essai similaire a ceux du paragraphe
précédent est réalisé avec une propagation a AK = 20 MPavm constant et un rapport de charge R=0,7. Aprés
interruption de I'essai, I'éprouvette est alors préparée comme expliqué dans le paragraphe précédent avant
la réalisation d’une cartographie EBSD.
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Figure 133 : Cartographie 1Q + IPF du chemin de fissuration a coeur pour la propagation a AK = 20 MPavm, R = 0,7.
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Figure 134 : Cartographie « Local Orientation Spread » du chemin de fissuration a coeur pour la propagation a AK = 20 MPavm, R = 0,7.
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La cartographie LOS de la Figure 132 semble monter une plus forte plasticité a ce rapport de charge qu’aR =
0,1. Cependant, au vu de la valeur maximale de I'indice trés faible, et de la plus faible qualité de la diffraction

lors de I'analyse, particulierement sur le bandeau inférieur (voir Figure 133), dans ce cas aussi, la différence

observée n’est pas représentative d’une différence significative d’écrouissage.

Figure 135 : Indice de qualité pour la propagation a AK = 20 MPavm, R =0,7.

L'identification de segments de propagation correspondants a une trace de plan cristallographique, avec des
critéeres identiques a ceux mentionnés dans la partie 6.1.1, est réalisée sur ce chemin de propagation. Une
proportion de 49% des segments est identifiée a une trace de plan de base ou prismatique.

Pour les deux essais menés a AK = 20 MPavm, la proportion de segments de propagation selon les plans
cristallographiques observée est quasi-identique a R = 0,1 et a R = 0,7 avec respectivement 47% et 49%.

Cette propension identique a la propagation selon les plans cristallographiques aux deux rapports de charge
montre que lors des essais a R = 0,7, I'activation recherchée de plus de sources de plasticité en pointe de
fissure, du fait de la contrainte moyenne plus élevée a R = 0,7 n’est pas vérifiée du fait de I'absence
d’écrouissage supérieur a ce rapport de charge. Ainsi, le rapport de charge R=0,7, n’a aucun effet inhibiteur
sur la tendance a la propagation cristallographique. De fait, il est confirmé que ce régime de propagation
cristallographique est reliée a la plasticité cyclique (la plasticité cyclique étant identique aux deux rapports
de charge) et non monotone (différente aux deux rapports de charges) et semble principalement résulter du
confinement de la plasticité cyclique dans une entité microstructurale.

6.2 Essais In-Situ

6.2.1 Présentation des essais

Afin d’observer les systemes de glissements activés, des essais in-situ sont réalisés sur des micro-éprouvettes

prélevées en pointe de fissure a la suite d’essais interrompus sur des éprouvettes CT.

Le préléevement des micros-éprouvettes, dont le plan est présenté sur la Figure 134, en pointe de fissure a
pour objectif de conserver I'historique de sollicitations mécaniques obtenues lors de la sollicitation de
I’éprouvette CT. Ainsi, I'hypothese est faite que les systemes de déformation qui s’activeront et seront
observés lors de I'essai in-situ sont ceux qui auront été préalablement activés au cours de la fissuration sur
I’éprouvette CT initiale.
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Figure 136 : plan des micros-éprouvettes pour essais in-situ.

Ainsi, deux essais interrompus, similaires a ceux présentés dans le paragraphe 6.1.1, sont réalisés a AK
constant. Ici aussi, deux valeurs de AK seront considérées durant ces essais interrompus, AK = 20 MPavm,
représentant la propagation avant la transition, pour le premier et AK = 40 MPavm, représentant la
propagation apres la transition, pour le second. Pour des raisons de simplicité, les micros éprouvettes issues
de ces deux éprouvettes CT seront respectivement nommée par la suite micro-éprouvette « AK 20 » et « AK
40 »

A la suite de ces essais interrompus, les éprouvettes CT sont découpées en plusieurs plaques parallelement
aux faces principales. La découpe de ces différentes plaques est illustrée par les traits pointillés sur la Figure
135.Ces plaques sont alors polies une premiére fois jusqu’au papier SIC 2000 sur leurs deux faces pour obtenir
la position de la pointe de fissure sur chacune de ces faces. Cette étape est rendue nécessaire par I'aspect
tres tortueux du front de fissure dans I'épaisseur de I'éprouvette CT. Aprés polissage de chacune des 7
plagues obtenues, la localisation de la pointe de fissure sur chacune des faces permet de représenter la forme
de ce front de fissure sur la Figure 136, sur laquelle les barres verticales représentent la position des faces

des différentes plaques découpées.

jesspemap

Zone fissurée Zone non- fissurée

Figure 137 : Vue de dessus en coupe de I'éprouvette CT apres 'essai interrompu.
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Figure 138 : Forme du front de fissure sur I'éprouvette CT avec propagation a AK = 20 MPavm constant.

A partir de la localisation de la pointe de fissure de chaque c6té des plaques, la position a laquelle les micro-
éprouvettes doivent étre prélevées est déterminée afin de conserver la pointe de fissure dans la partie utile

de I'éprouvette, comme illustrée sur la Figure 137.
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Figure 139 : Schéma de la position de la micro-éprouvette dans I'éprouvette CT.

Ces micro-éprouvettes sont alors re-polies jusqu’au papier SIC 4000 sur une face, jusqu’a I’OPS sur la face qui
sera observée. Le polissage est effectué en s’assurant du parallélisme entre les deux faces de I'éprouvette
avec un maximum de 10um de différence d’épaisseur entre les deux extrémités de la partie utile de la micro-

éprouvette.

Afin de s’approcher au mieux des conditions de sollicitation lors de I'essai, la valeur du facteur d’intensité de
contrainte K pour la géométrie de la micro éprouvette est calculée selon la formule proposée par Anderson
[79] pour les éprouvettes de type SENT :

mwa
K = — Zmnm[o 752+202(a)+037(1 j ”a)3]
= . . — . — SIN——
! BVW cos% w A4

Le calcul de la valeur du facteur d’intensité de contrainte K nécessite, en plus des paramétres géométriques
et de sollicitation, de connaitre la longueur de la fissure. Hors, du fait du front de propagation tortueux,

I'avancée de la fissure n’est pas constante dans I'épaisseur.

Ce document est la propriété de I'IRT Saint Exupéry. Il ne peut étre utilisé, reproduit ou communiqué sans son autorisation écrite.

138 /218



Deux possibilités sont envisagées pour calculer la valeur de K correspondante aux sollicitations qui seront
exercées sur la micro-éprouvette. La premiére consiste a utiliser I'avancée de fissure sur la face qui sera
observée durant I'essai, appelée Kons. Cette premiere solution présente le probleme de ne pas tenir compte
de la variation d’avancée de la fissure dans I'épaisseur de I'éprouvette. La seconde est d’utiliser I'avancée
moyenne de la fissure sur I'épaisseur de I'éprouvette pour le calcul de K, alors noté Kmoy. Cette valeur
présente |'avantage de considérer I'intégralité de I'épaisseur de la fissure, cependant sans accorder de plus
grande importance a la longueur de la fissure sur la face observé plutét que sur la face opposée. Il est possible

que la valeur de K « réelle » soit comprise entre les deux valeurs calculée.

Dans cette étude, le parti est pris d’utiliser I'avancée moyenne de la fissure pour le calcul du K sur les micro-

éprouvettes.

Enfin, il est important de conserver a I'esprit que les sollicitations entre I'éprouvette CT et la micro-
éprouvette ne seront pas totalement équivalentes. En effet, avant la découpe, la partie utile des micros-

éprouvettes est confinée dans I'éprouvette CT, confinement microstructural qui disparait lors de la découpe

de ces éprouvettes. De plus, la sollicitation a coeur de I'éprouvette CT peut étre assimilée a une sollicitation

en déformation plane, alors qu’elle est plus proche d’un état de contrainte plane sur la micro-éprouvette.

Ces différences entrainent a faire I’'hypothése que I'historique de sollicitations sur I'éprouvette CT permettra
d’observer, lors de la mise en charge in-situ, les mécanismes de déformation qui étaient actifs dans

I’éprouvette CT avant I'arrét de I'essai sur cette derniere.

6.2.2 AK=20MPavm

Le premier essai in-situ est réalisé sur une micro-éprouvette prélevé sur une éprouvette CT aprés un essai a

AK constant de 20MPaVvm, au rapport de charge R=0,1 et interrompu aprés 15mm de propagation de fissure.

L’avancée de la fissure sur les deux faces de I'éprouvette n’étant pas identique, la fissure est analysée a I'aide
d’une image tomographique. Des illustrations issues de cette analyse sont présentées sur les Figure 138 et
Figure 139. On observe sur ces visualisations la forme non-linéaire du front de fissure ainsi que le relief de la
fissure. De plus, la Figure 139 montre une fissure secondaire (en bas a gauche de I'image) qui ne rejoint pas
la fissure principale. Cette fissure secondaire, situé sur la face opposé a celle observée et non-traversante,

est considéré comme sans influence sur I'essai in-situ qui sera réalisé par la suite.
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Figure 141 : Surface fissurée vue de coté.

L’analyse tomographique permet de tracer le front de fissure au travers de I'épaisseur dans la micro
éprouvette AK 20. La forme du front de fissure obtenu est présentée sur la Figure 140, avec sur I'axe des
abscisses 0 qui représente la position de la face observée durant I'essai in-situ.
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Figure 142 : Schéma de la section de la partie utile de la micro éprouvette AK 20.

Ainsi, I'ensemble des parameétres géométriques nécessaires durant I'analyse sont connus et résumés sur le
Tableau 17.

parameétre valeur
B 658 um
w 2042 um
a face observée 1029 um
Q face opposée 479 um
A moyen 800 um

Tableau 17 : Parameétres géométriques de la micro-éprouvette AK 20.

Une premiére cartographie EBSD de la surface de la micro-éprouvette est réalisée sans charge. Pour cette
cartographie, et les suivantes, un pas de 0,5 um est utilisé. Elle permet d’observer I'environnement de la
pointe de fissure, particulierement le nombre et I'orientation des différentes colonies présentes en pointe
de fissure. La Figure 141 est issue de cette analyse. On y observe deux colonies différentes dans
I’environnement immédiat de la pointe de fissure ainsi que quatre autres colonies moins proches de la pointe
de fissure. Ces différentes colonies sont nommées de « A » a « F » surla Figure 141. Il est intéressant de noter
gue plusieurs colonies apparaissent plusieurs fois, suggérant une imbrication en 3D importante des colonies

présentes.
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Figure 143 : Environnement de la pointe de fissure et orientation de la maille cristalline des colonies
avoisinantes pour I’éprouvette AK 20.

Cette figure sert aussi a déterminer les traces de plans basals et prismatiques au sein de deux colonies
présentes en pointe de fissure (Figure 142 et Figure 143). Conformément a ce qui a été observé dans la partie
précédente, ou observe ici aussi une part importante (environ 60%) de propagation selon des plans
cristallographiques. De plus, le pas de mesure plus fin et la résolution supérieure des images permettent
d’observer un effet mentionné dans la partie précédente, a savoir une propagation suivant une alternance
rapide entre plusieurs plans cristallographiques visibles dans la colonie B. Une vue agrandie de cet effet est
présentée sur la Figure 144. Méme avec le pas et la résolution de cette acquisition, supérieurs a ceux des
acquisitions de la partie 6.1, il est toujours possible que certains des segments, ici non-identifiés a une trace
de plan cristallographique, soient une succession de courts segment correspondants a une trace

cristallographique a une échelle inférieure.

Figure 144 : traces des plans basals des deux colonies en pointe de fissure.
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Figure 146 : Propagation par succession de petits segments selon le plan de base ou un des plans

prismatiques.

Suite a ces analyses, la micro-éprouvette est installée dans une micromachine de traction (Figure 145)

permettant de réaliser des analyses EBSD in-situ au cours du chargement. On constate sur la Figure 145 que
la micro éprouvette est installée sur un plan a 70°.
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Figure 147 : Micromachine de traction in-situ.

Une premiere acquisition est réalisée a un niveau de charge nul pour différentier les traces de glissement qui
apparaitront au cours du chargement des rayures liées au polissage.
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Figure 148 : Indice de qualité et photo en électron rétrodiffusés lors de I'essai in-situ AK 20 ; ON

correspondant a une charge nulle.

On constate sur la Figure 146 les traces de polissage, particulierement a proximité de la fissure. Ces traces
sont notamment dues a I'accumulation de particules dans la fissure durant le polissage qui s’agglomérent et
provoquent des rayures durant le polissage et le nettoyage de I'éprouvette. L'identification de ces traces a

un niveau de charge nulle permet par la suite de ne pas les confondre avec des systemes de glissement.
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Figure 149 : Indice de qualité et photo en électron rétrodiffusés lors de I'essai in-situ AK 20 ; 220N
correspondant a K = 17MPavm.

La Figure 147 présente la premiére bande de glissement observée (entourée sur 'image), pour une charge
de 220N, correspondant a un K de 17MPavm. Celle-ci n’apparait pas dans une colonie au contact immédiat
de la fissure et n’est pas transmise via la colonie présente entre la pointe de fissure et la colonie ou elle est
visible, illustrant ici encore les interactions 3D entre la microstructure et la fissure. Il est en effet possible
d’envisager que la colonie dans laquelle ce glissement est observé soit au contact direct de la fissure sous la
surface observé, dans I'épaisseur de I'éprouvette. Ainsi, I'effet observé ici en surface serait provoqué par
I'interaction entre la fissure et la colonie dans I'épaisseur de I'éprouvette et non en surface.
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Figure 150 : Indice de qualité et photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 20 ; 290N
correspondant a K = 22,3MPavm

La Figure 148, présente la micro-éprouvette pour une valeur de K évalué a 22,3MPaVvm, soit la valeur de Kmax
lors de I’essai a AK constant sur I'éprouvette CT. De nouvelles bandes de glissement, paralléles a la premiere
bande de glissement observée, sont observées. |l est aussi visible que certaines de ces bandes de glissement
sont transmises entre deux colonies différentes, quasiment sans déviation, et reliées a la fissure principale.
La partie blanche visible a droite de la fissure est liée a un effet de déplacement hors plan qui perturbe la
mise au point et implique cette augmentation de luminosité.

Malgré le fait que la charge équivalente a celle de I'essai sur éprouvette CT a été atteinte a ce niveau de
sollicitation, la traction a été poursuivie afin d’observer la suite de I'évolution des déformations.

Les figures suivantes (Figure 149, Figure 150, Figure 151, Figure 152 et Figure 153) présentent les apparitions
des bandes de glissement suivantes autour de la pointe de fissure. Il est a noter que sur plusieurs de ces
clichés, I'apparition de bandes de glissement non liées en surface avec la pointe de fissure, comme I'était la
premiere bande de glissement observée. L'apparition de ces bandes de glissement non liée a la pointe de
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fissure traduit elle aussi la forte imbrication 3D des différentes colonies, précédemment mentionnée, cet
effet étant lié a la transmission du glissement dans une colonie sous la surface.

Figure 151 : Indice de qualité et photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 20 ; 310N
correspondant a K = 23,9MPavm
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Figure 152 : Indice de qualité et photo en électron rétrodiffusés lors de I'essai in-situ AK 20 ; 340N
correspondant a K = 26,2MPavm
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Figure 153 : Indice de qualité et photo en électron rétrodiffusés lors de I'essai in-situ AK 20 ; 370N
correspondant a K = 28,5MPavm
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Figure 154 : Indice de qualité et photo en électron rétrodiffusés lors de I'essai in-situ AK 20 ; 390N
correspondant a K = 30MPavm
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Figure 155 : Indice de qualité et photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 20 ; 400N
correspondant a K = 31MPavm
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Figure 156 : systéemes de glissement selon un plan basal activés au cours de I'essai in-situ.

A partir des bandes de glissement visibles sur le dernier niveau de chargement, chaque systéme de
glissement visible est identifié au plan cristallographique correspondant. La Figure 154 permet d’identifier
les systemes basals activés en comparant les bandes de glissements visibles avec les traces des plans basals
visibles sur la cartographie de gauche.
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Prismatic traces

Figure 157 : systéemes de glissement selon un plan basal ou prismatique activés au cours de I’essai in-situ.

Al'identification faite des systémes de glissement selon les plans de base, la Figure 155 ajoute I'identification
des systemes selon des plans prismatiques.

A I'aide de ces deux analyses, on constate que tous les systemes de glissement activés correspondent a un
plan basal ou prismatique. On observe aussi la transmission du glissement entre le plan basal d’'une colonie
et le plan prismatique de la colonie adjacente. Ces résultats confirment une fois de plus le régime fortement
cristallographique de la propagation avant transition. En effet, la forte activation de systemes de glissement
pourra « guider » la fissure et générer la propagation trés cristallographique observée.

6.2.3 AK=40 MPavm

Le second essai in-situ est réalisé sur une micro-éprouvette prélevé sur une éprouvette CT aprés un essai a

AK constant de 40MPavm, au rapport de charge R=0,1 et interrompu aprés 15mm de propagation de fissure.

Les parametres géométriques de la micro-éprouvette AK 40 sont présentés sur le Tableau 18.
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parameétre valeur
B 616 um
w 1997 um
a face observé 1453 um
a face opposée 1239 um
a moyen 1336 um

Tableau 18 : Parameétres géométriques de la micro-éprouvette AK 40.

Comme pour I"éprouvette AK 20, le front de fissure de I'éprouvette AK 40 n’est pas droit. De ce fait, une
analyse tomographique est réalisée sur cette éprouvette. Cette analyse permet d’obtenir la forme précise du
front de fissure, représenté sur la Figure 156. On constate que cette éprouvette présente une avancée de
fissure plus importante que celle de I'essai AK 20.

Zonge non|fissurée

1500

1000

avancée de la fissure a (um)

500
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0 90 180 270 360 450 540 615
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Figure 158 : Schéma de la section de la partie utile de la micro éprouvette AK 40.
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Du fait de cette différence d’avancée des fissures entre les deux éprouvettes, les charges appliquées lors de
I’essai AK 20 ne peuvent pas étre appliquées a I'identique pour cet essai. De ce fait, les charges sont calculées
en fonction de la géométrie de la micro-éprouvette et des coefficients d’intensité de contrainte K des
différents niveaux de charge de I'essai sur la micro-éprouvette AK 20, ceci afin de pouvoir comparer les

différentes cartographies a « iso-K ».

. K calculé pour I'essai de la o .
Charge sur I'essai de la . ’ Charge déduite pour I'essai
. 5 micro-éprouvette AK 20, . :
micro-éprouvette AK 20 . . de la micro-éprouvette AK
objectif pour la micro-
(N) . 40 (N)
éprouvette AK 40 (MPavm)
220 17 59
290 22 78
310 24 83
340 26 91
370 28 99
390 30 104
400 31 108

Tableau 19 : Equivalence des charges entre les deux essais in-situ.

Suite a la reproduction des niveaux de charge appliqués sur I'essai AK 20, I'essai de I'éprouvette AK 40 est
poursuivi avec cing niveau de charge supplémentaires permettant d’atteindre un facteur d’intensité de
contrainte identique au facteur d’intensité de contrainte maximum lors de la propagation sur I'éprouvette

CT. Le détail des niveaux de charge ainsi appliqué est mentionné dans le Tableau 20 suivant.

o . Charge déduite pour I'essai
K objectif pour la micro- . 5
: de la micro-éprouvette AK
éprouvette AK 40 (MPavm)
40 (N)
33 115
35 122
38 132
40 139
44 153

Tableau 20 : charges supplémentaires de I’essai in-situ AK 40.

Comme pour l'essai AK 20, la premiére étape permet de caractériser I’environnement de la fissure, ainsi que

de repérer les imperfections de la préparation.
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Figure 159 : Environnement de la pointe de fissure et orientation de la maille cristalline de la colonie pour
I’éprouvette AK 40.

On constate sur la Figure 157 que I'environnement cristallographique de I'éprouvette AK 40 est beaucoup
plus simple que celui de I'éprouvette AK 20, avec une seule colonie en pointe de fissure. Cette différence est
de nature a modifier localement le comportement de la microstructure face a la déformation, en limitant les
interactions entre colonies. Cependant, I'observation de I’environnement de la pointe de fissure en surface
seulement ne permet pas de conclure quant a la microstructure et aux potentielles autres colonies dans
I’environnement de la pointe de fissure sur |'épaisseur de la micro-éprouvette. Ainsi, les deux essais AK 20 et
AK 40 seront comparés qualitativement afin d’observer les potentielles différences de comportement entre
ces deux niveaux de charges. Ainsi dans cette partie, afin de faciliter la comparaison, les différentes images
obtenues par électrons rétrodiffusés lors de I'essai AK 40 seront mises en paralleles a celles de I'essai AK 20

a K similaire.
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Figure 160 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40 (gauche) et AK 20 (droite), a K =
OMPavm.

On observe sur la Figure 158 que les traces de polissage, déja observées pour I'essai AK 20, sont aussi
présentes sur I'éprouvette AK 40, toujours situées principalement le long du sillage de la fissure et dues a
I"accumulation de particules dans la fissure lors du polissage, qui rayent ensuite la surface lors du nettoyage.
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Figure 161 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40 (gauche) et AK 20 (droite), a K =
17MPavm.

La Figure 159 présente le niveau de charge (K de 177MPavm) auquel la premiére bande de glissement a été
observée lors de I’essai AK 20. A ce niveau de charge, on constate qu’aucune trace de glissement n’est visible
sur la surface de I'éprouvette AK 40. Cependant, contrairement a I'essai AK 20, une zone de contraste

important semble apparaitre en pointe de fissure, ce qui peut étre provoqué par un déplacement hors plan.
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Figure 162 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40 (gauche) et AK 20 (droite), a K =
22MPavm.

Pour un niveau de coefficient de concentration de contrainte de 22 MPavm (Figure 160), aucune trace de
glissement n’est observée sur I'essai AK 40. En comparaison, a ce méme niveau de contrainte lors de I'essai
AK 20, le premier systeme de glissement actif est répandu dans une zone plus importante et un déplacement
hors plan est visible le long du sillage de fissure. Les Figure 161, Figure 162, Figure 163, Figure 164, Figure
165 et Figure 166 montrent en parallele I’évolution des deux essais au cours de 'augmentation de la charge.
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Figure 163 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40 (gauche) et AK 20 (droite), a K =
24MPavm.

On observe qu’en parallele de I'apparition de plusieurs systemes de glissement sur I'essai AK 20, jusqu’a un
facteur d’intensité de contrainte K = 31MPavm, aucun systeme de glissement n’apparait sur I'essai AK 40.

Cependant, on observe clairement une différence de contraste en pointe de fissure sur I'essai AK 40 de K =
22MPavm a K = 31MPavm. Cette zone sombre, en forme d’aile de papillon, est interprétée comme une
traduction visuelle de la zone plastique en pointe de fissure. On constate I'augmentation de la taille de cette
zone plastique avec I'augmentation de la charge, alors qu’elle n’est pas visible en pointe de fissure sur I'essai
AK 20, ceci jusqu’a la fin de la sollicitation de I'éprouvette AK 20, a K =31 MPavm.
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Figure 164 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40 Figure 165 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40
(gauche) et AK 20 (droite), a K = 26MPavm. (gauche) et AK 20 (droite), a K = 28MPavm.
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Figure 166 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I'essai in-situ AK 40 Figure 167 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I'essai in-situ AK 40
(gauche) et AK 20 (droite), a K = 28MPavm. (gauche) et AK 20 (droite), a K = 30MPavm.
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Figure 168 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40 (gauche) et AK 20 (droite), a K =
31MPavm.

La Figure 166 représente le dernier niveau de chargement réalisé sur I’essai AK 20. La comparaison avec le
méme niveau de chargement sur I'essai AK 40 illustre parfaitement I'existence d’une différence forte de
régime de propagation entre avant et aprés la transition. En effet, alors que de trés nombreux systéemes de
glissement sont visibles tout autour de la pointe de fissure de I'éprouvette AK 20, aucun systéme n’est activé
sur I'éprouvette AK 40. A ce stade, la zone plastique en pointe de fissure est mesurée a environ 37um.
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Figure 169 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40 a K = 38MPavm.

La Figure 167, montre, pour K = 38MPaVvm, |'apparition des premiéres bandes de glissement en pointe de
fissure, qui apparaissent de chaque c6té de la pointe de fissure ainsi que plus en avant de la propagation.
L’analyse EBSD permet d’identifier ces bandes de glissement comme appartenant au plan basal de la colonie

observée.
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Figure 170 : Photo en électron rétrodiffusés lors de I’essai in-situ AK 40 a K = 45MPavm.

L’état final de chargement in-situ est présenté sur la Figure 168 qui correspond au chargement maximum
rencontré lors de I'essai a AK = 40 MPavm constant sur I'éprouvette CT. On constate sur cette image
I"apparition d’une deuxieme famille de bandes de glissement, de type pyramidales, principalement autour
de la zone de forte luminosité a gauche de la pointe de fissure. Les traces des différents plans

cristallographiques (de base et pyramidaux) sont présentées sur la Figure 169.
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Figure 171 : Traces du plan basal et des plans pyramidaux au cours de I'essai in-situ AK 40.

Une analyse de la rotation de la maille cristalline en pointe de fissure a été tenté via des cartographies de
type « LOS », comme celles présentées dans la partie 6.1. Ce type d’analyse ayant ici pour objectif de rendre
compte de la zone de contraste sombre en pointe de fissure, considéré comme zone plastique, avec une
approche plus précise de la cause de cette variation. Cependant, la qualité de la diffraction lors de cet essai

n’est pas suffisante pour obtenir des informations sur cette rotation.

La comparaison de I’évolution de la déformation au cours des deux essais permet de constater que
I'apparition des bandes de glissement est fortement retardée lors de I'essai AK 40 par rapport a I'essai AK 20.
Ce retard dans I'apparition des bandes de glissements est attribué a une déformation plus diffuse aux forts
niveaux de charge. La déformation n’est donc plus confinée aux bandes de glissement au-dela de la transition,

expliquant I'aspect moins cristallographique de la propagation apres la transition.
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6.3 Conclusion chapitre 6

Dans ce chapitre, la différence entre les deux régimes de propagation a été étudiée par I'observation du lien

entre cristallographie, déformation et propagation.

Dans un premier temps, via I'analyse des traces de propagation, la tendance a une propagation
cristallographique est quantifiée avant et aprées la transition. Ces résultats confirment la tendance a une
propagation nettement plus cristallographique avant transition qu’aprés, comme observé dans le chapitre

précédent.

Ces essais ont aussi permis de confirmer I'importance de la plasticité cyclique, et donc du AK plutét que du
Kmax, dans le changement du régime de propagation. Ce résultat est obtenu en constant que pour deux
chemin de propagation issus d’essai a méme AK mais a deux rapports de charge différents (R=0,1etR=0,7)

et donc différent Kmax les proportions de propagation selon les plans cristallographiques sont identiques.

Dans une derniére partie, les essais in-situ, sur des éprouvettes prélevées en pointe de fissure, permettent
d’observer la différence forte dans les mécanismes de déformation en pointe de fissure entre les deux
régimes. En effet, la déformation avant transition se localise dans des bandes de glissements. Ainsi, la
propagation de la fissure se fait en suivant ces bandes de glissement et donc selon les plans

cristallographiques contenants ces bandes de glissements.

Cependant, I'apparition de ces bandes de glissement apres la transition est considérablement retardée par
rapport a avant la transition. De plus, on y observe une déformation importante en pointe de fissure et non-
localise dans les plans cristallographiques. Ainsi, comme envisagé dans le chapitre précédent, aprées la
transition, la déformation plus homogéene en pointe de fissure ne limite pas la propagation de la fissure dans

les plans cristallographiques.
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7 Conclusions

Ces travaux avaient pour objectif d’améliorer la compréhension des interactions entre les traitements
thermiques, la microstructure et les propriétés de tolérance aux dommages afin de proposer des voies
d’optimisations de ces alliages. Dans ce but, plusieurs traitements thermiques ont été réalisés sur I'alliage
TAG6V ELI, I'influence de ces traitements thermiques sur la propagation de fissure a été étudiée ainsi que les

interactions entre la microstructure et la propagation de fissure.

La durée et la température de mise en solution au-dessus du transus ont un impact sur la microstructure
résultante limité a la taille des ex-grains B. Aucune variation significative des tailles de colonies ou de lamelles
n’a été observée durant ces travaux. Cette modification de la taille des ex-grains  n’a toutefois pas d’impact

sur les propriétés de résistance a la propagation de fissures de fatigue.

La différence entre les microstructures bimodales et lamellaires a été étudiée afin d’aider a la compréhension
du gain en terme de propriétés de résistance a la propagation de fissures. La différence entre ces deux types
de microstructures a pu étre expliquée par la conjugaison de deux effets. Le premier effet est la diminution
de la valeur du AKefrectit provoquée par la fermeture de la fissure. Afin d’expliquer totalement la différence
entre ces deux microstructures, le deuxiéme effet a prendre en considération est I'apparition de propagation
selon un mode mixte mode I/mode Il. La prise en considération simultanée de ces deux effets permet de

rendre compte de la différence entre les deux microstructures.

La transition entre deux régimes de propagation dans les microstructures lamellaires a été étudiée. Il a été
montré que le changement de régime de propagation s’accompagne d’une diminution significative de la
rugosité des surfaces de rupture. Ce changement de régime et de rugosité est lié a une diminution de la
tendance a une propagation suivant les plans cristallographiques au passage de la transition, diminution de
la propagation cristallographique qui a été quantifiée par analyse EBSD du chemin de propagation. En outre,
il a été montré que la propension a la propagation cristallographique n’est pas modifiée a fort rapport de

charge.

Enfin, des remises en charge de micro-éprouvettes prélevées en pointe de fissure ont permis, sous certaines
hypothéses, d’observer la différence de mode de déformation en pointe d’une fissure de fatigue avant et
apres la transition. Il a été observé que la déformation reste confinée dans des bandes de glissements avant
transition, alors qu’elle est plus homogéne et diffuse aprés la transition, expliquant la diminution de I'aspect

cristallographique de la propagation.

L’'ensemble de ces observations a ainsi permis de proposer une explication a la différence entre les deux
types de microstructures étudiées, différence due a la rugosité et a la déviation du chemin de propagation,
provoquées par le régime cristallographique dans les microstructures lamellaires. Enfin, un scénario
expliquant la différence entre les deux régimes de propagation des fissures dans les microstructures
lamellaires a été présenté, cette différence est expliquée par une déformation en pointe de fissure différente

entre les deux régimes.
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8 Perspectives
Les perspectives de suite ouverte par ce travail se regroupent principalement en quatre axes :

Les travaux réalisés au cours de ce travail de these ont permis uniquement la modification de la taille
des ex-grains B, la maitrise de la taille des lamelles pouvant elle étre obtenue via la vitesse de refroidissement.
Un axe de travail pour de futurs travaux serait la recherche d’'une maitrise de la taille des colonies afin de
pouvoir étudier I'influence de cette échelle microstructurale sur la propagation des fissures. Ceci permettrait

par la suite I'optimisation des propriétés de tolérance au dommage des alliages TA6V ELI et Ti54M.

L'alliage Ti54M n’a pas pu étre étudié de fagon aussi exhaustive que I'alliage TA6V ELI durant ces
travaux. |l pourrait étre intéressant de reproduire les travaux réalisés sur 'alliage TA6V ELI sur cet alliage, afin
d’observer si la « double transition » entre un régime de propagation pseudo stade | et un régime de

propagation stade Il, visible sur les courbes de propagation, peut ainsi étre expliquée.

Les essais sous vide ont permis de mettre en lumiére un comportement inattendu qu’aucune
hypothése ne permet actuellement d’expliquer. Des investigations du comportement sous vide pourraient
permettre une meilleure caractérisation de ce comportement. Ainsi, une meilleure compréhension du
comportement sous vide permettrait, en comparant au comportement dans I'air, d’apporter de nouveaux

éléments sur le réle de I'environnement.

Enfin, les essais in-situ ont permis d’observer qualitativement la différence de comportement, en
matiere de localisation de la plasticité, entre les deux régimes de propagation dans I'alliage lamellaire.
Cependant, le nombre d’essais réalisés est faible et I'environnement cristallographique tout comme la
géométrie des éprouvettes comparées présentent certaines différences. La réalisation d’'un plus grand
nombre d’essais, permettrait d’obtenir une plus grande variété d’environnements et donc potentiellement
de comparer des environnements plus proches aussi bien d’un point de vue cristallographique que

géométrique, tout en augmentant la représentativité statistique des résultats obtenus.

Cependant et au-dela de ces axes de travail, I'investigation du comportement de ces microstructures en
température ainsi que sous chargement de type spectre ou a des fréquences faibles pourrait étre une voie
d’étude intéressante. Cela permettait de se rapprocher des conditions réelles d’utilisation des alliages de
titane lamellaires dans I'industrie aéronautique et donc d’améliorer la confiance dans les modeéles de

prédiction de durée de vie.
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12 Annexes

12.1 Certificats matieres

TIMET SAVOIE Déclaration de Conformité et Procés Verbal de Recette
2 nwvenaie] Fawl Gringd, 73400 Ugine FRANCE ———
e Telephons 33-4-7920.73.00, Fax 13-4.70.17.57.24 Page | de
N° de certificat Client Commande client:
305735C-AP Aubert & Duval (P) PADTS08
Coulde Nuance Description du produit
I05735C TIMETAL®6-4 ELI @ 130 mm

Spécifications
Le produit liveé est conforme aux exigences du contrat et aux spécifications suivantes:
ABM 8-4062 2: ETTC 2 2; ETTC 3 Aummn 1981; IGC 04.25.118 6/84; MIL-3TD-2154 Org; AMS 4931 B
AMS-STD-2154 {Reaffirmed SEP 2005); BMS 7-269 G; P MPM 023 C05; DQG 06-01 F F02
STM TOS00A {C00; AMS 6932 Org; TE 6003 FO 3; TE 1293 FO 4; AMS 2631 B (2007)

Etat de Nveaison
Chaque billette: forpée, usinée, décapée.
Poids Net=4120 kg
Nombre de produit = 8
Mo de lot de production: 10388434

Anualyses chimigues lingot
(%)
Fe \i Al C O N Y
Min Lim 3.50 5.50
Max Lim 0.2500 4,50 6.30 00,0800 0,120 0.0300 0.0050
Bot 0.1272 3.85 5.25 0.0000 0.1040 0.0048 <0.0010
Top 0.1703 395 6.14 00108 01060 0.0057 =0.0010

AUTRES ELEMENTS: Chague <= (. 10% - Total <= 0.30%
H billette garanti < 0.0060%

Propriétés physigues
Macrostructure selon ETTC 3. Attague acide.
Macro
Maer Etat metallurgique du
Min Lim L0 pollnede ST Tofeo & J' Cog
Max Lim 50 Réception métal /
LOT 30 Etat de Livrison ElnF'Fle: ?155.“"; .;%D =
AQS
Micrastructure selon ETTC2 - Seqs long - BRC
Micro L
Micr Etat métallurgique du
prélévement
Min Lim
Max Lim
LOT Cl-Ca Eiat de Livraison

M* 140034 "y cestifical me peut £tre reprodust, saul enliérernenl, sans |"appeohation sorite de TIMET, ;..-' R g did s
Selon NF EN 10204-3.1 (0105) et NF 100-15C Nm

.
N® 183701 ASTI14: Ko Desincive Testng
ASTI0A Chamizkl srceassng
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TIME]' SAVOIE Déclaration de Conformité et Frocts Verbal de Recette

Tgine FRANCE
- 'r:‘:va ?;-Ld.?a-ﬂﬂmu.rrxn;_}--r-}ua".-s:'-zi fage & de k
N® de certificat Client Commande client:
305T35C-AP Aubert & Duval (P) Pﬁﬂ?SﬂS_ y
Coulée Nuance Description du produit
305735C TIMETALEG6-4 ELIL @ 180 mm
Spécifications

Le produit livré st conforme aux exigences du conirat ¢l aux spécifications suivantes:
ABM 8-4062 2 ETTC 212 ETTC 3 Autumn 198]; 1GC 04.25.118 6/84; MIL-STD-2154 Org;, AMS 4931 B
AMS-STD-2154 Ong (Reaffirmed SEP 2005); BMS 7-269 G; P MPM 023 C05; DOG 06-01 F FO2
STM TO600A C00; AMS 6932 Org; TE 6003 FO 3; TE 1293 FO 4, AMS 2631 B (2007)

Conformités

Métal copable des normes of spécifications autres qu' AZD et TIMET Savoie.
N*° d'approbation BAz SYSTEMS: BA«/AG 30320 AERD,

W® dapprobarion AIRBUS UJE: AUK/SAKIRG.

Elaborateur de Iz fusion: CHZUS

Essai de Traction 4 lambiardte: Garanti conforme.

Essai de= Ténacité: Garanti gonforme.

CONTROLE ULTRASONORE CONFORME A:

- Méthode par immersion.
- AMS 2631 cLALL

10 - AMS STD 2154 clLAA.
11 - 1GC 04,2511 % cLAA.
12 -MIL STD 2154 clLAA.
13 - TE S003F 0.

14 Bon de livraison: $0Z0HKEL

o R T ey

Régultats comtridiés par le Service Qualig TIMET Savaic
Coammands 2| 1361 Pasie 10
Dmre: 27-4VE-2007

Higure: 0E:-44:20

w.l

Certificat approuve par

e 44034 (¢ certificat ne peut e reprodudt, svul entidrement, sens "approbatin donise de TIMET, Frh dme i
Selon NF EN 10243, | {0105} of NF L00-1 5 *\W

L]
N* 183701 ABTY v Hioe Desruciive Taning
AST108: Chemica: proceisng

First in Titanium Woarldwide
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TIMET SAVOIE Déclaration de Conformité et Procés Verbal de Recette

] ]M 62 avenue Paul Girod, 73400 Ugine FRANCE

e sair 14 Telepbne 33.4-T9-8973, Fax 314-70-37.57-24 Page 1 de 3
N de certificat Conmande client Addresse de facturation
10455668/306266C-AP PANR409 Aubert & Duval (F)
- SLAN- 2008 3822 33 GMT 75 Bl dle [ Likérarion, Pamiers Cedey,

(G
Coulde Nuance Adresse de liveaison
62660 TIMETAL®6-4 ELL Aubert & Duval (F)

73 BOd de fa Libdrotion, Pamiers Cedes,

a8

Descripiion du produit
2 180 mm +/-3.17

Erat de fiveaison
Chaque billette: forpée, usinée, décapée,

Poids net Ulnitéd Nombre de produits
4002 kg B
Spdeifications

Le produit liveé est conforme aux exigences du contrat et aux spécifications suivantes:

ABM B-4062 2 DOG 0601 F FO2
AMS 2631 B (2007) ETTC 22

AMS 4931 C ETTC 3 Autumn 1981
AMS 6932 Chrg MIL-5TD-2154 Org
AMS-STD-2154 Org (2005) P MPM 023 Rev C06
BAEM 40349 1 STM TO600A Rev DOO
BMS 7-269 G

Recetre

L. Métal capable des normes el spécifications autres qu' A&D et TIMET Savoie,
2. Fiche de fabrication déposée: TE 1293F0 rev.5 - Fiche de contrdle déposée: TE 6003FO rev.d.,

Tvpe de fusion Elabaratenr de fu fision
IVAR TIMET Savoie CEZLIS
Conformités

1. Essai de Trection & Fambiante: Garanti conforme,
2. Eszai de Ténacité: Garanti conforme.

Joboo Al D02
Réception métﬂ
BPF le : /(. / 06 |02

Selon ME EN 10204-1.1 (D1/05) et MF LO0-15C

w N7 140334 Ce centificat ne peut tre reproduit, sauf entiérement, sans |'approbation éorite de TIMET. fN Accredived
i

N* 183701 AST114: Non Destucies Tailing
ASTI08: Cremical processing
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TIMET SAVOIE Déclaration de Conformité et Procés Verbal de Recette

] IM 62 avenue Paol Girod, 73400 Ugine FRANCE

e Telephone 33-4-79-85-73, Fox 33-4-79-37-57.24 Page2de3
N® de certiffcar Commande client Adresse de facturarion
10455668/ 106266C-AP PADR40D Aubert & Duval (F)
(- JLIN-2008 08:22:33 GMT 75 Bdl de fa Litwéravion, Pamviers Cedix,
eyt

Analyses chimigues lngor
%)

Seuf indication contrsdre, Asalyses cldimbques lingot réalisés & TIMET Savede CEZUS, 62 avenoe Paul Girod, UGINE, 734400, FR

Echantillon Fe v Al C 0 N Y

Min Lim - 330 3.50 - - - =

Max Lim 0.25 4,50 6.30 0.08 01200 00300 00050
Bot 015 389 .16 0.01 01107 00042 =0.0010
Top 0,16 388 6.06 0.01 01105 00052 <0.0010
Conformités chimiques

L AUTKRES ELEMENTS: Chaque <= (,10% - Total <= (0,30%
2 H billette garanti < 0.0030%

Propriétés métallographiyues
Sauf indication contrine, essais réalisés 4 TIMET Savoie, 62 svenoe Paol Girod, UGINE, 73400, FR.

Macrostructure sclon ETTC 3, Attaque acide,

Echantillon Macro
Macr Traitement thermique
Min Lim 10
Max Lim 30
LOT 10-20 Elnil e Liveacaoi
Microstructure selon ETTC2 - Sens long - BRC
Echantillon Micro L PRI Micre L OCC
Micr Micr Traitement thermique
Min Lim - -
Max Lim - -
Transus béta calculé
Echantillon T P/B
ol ol Traitement thermique
Min Lim - -
Max Lim - -
Lﬂ'l‘ g‘?g QBD Erai dz Livraison

Conformités métallographiques

1 CONTROLE ULTRASONORE CONFORME A:
2 - Méthode par immersion.

3 = AMS 2631 cl.AL.

4, - AMS STD 2154 cl.AA,

5 - MIL 5TD 2154 cl.AA.

& - TE 6003FO,

W 140334 Co certilical ne peul fre reproduit, sl enbié , suns 'approhation éonite de TIMET, f Y Accigdicad
Selon MF EM 10204-3.1 {D1/05) et NF LO0-15C ; NM

N* 183701 AST194: M Disitiustves Tailing
ASTI08: Craimical processing

First in Titanium Worldwide

Ce document est la propriété de I'IRT Saint Exupéry. Il ne peut étre utilisé, reproduit ou communiqué sans son autorisation écrite.

190 /218




TIMET SAVOIE Declaration de Conformité et Procés Verbal de Recette
1 ]M 62 avenus Paal Girod, 73400 Ugine FRANCE

T Telephowe 33-4-79-09-73, Fax 313-4-19-37-57-14 Page 3 de 3
N de certifica Conmuande cliemt Adresse de facturation
10455668/306266C-AF PAGE409 Aubert & Duval ()

DE-SLN-2008 08: 22: 33 GMT 75 Bd de fa Libération, Pamiers Ceder,
0900

Ridsultss contrdilds par le Servics Qualicd TIMET Savoie
Commande 236157 Paste 10
vl

== Cerlifisht approué par )

H@ N 140334 Ce cenificat ne pewt 2z reproduit, saul entiéremens, smns ["spprobation dedte de TIMET. ATy Areadin n.d
Seclon NF EN 10204-3,1 (01/05) o1 NF LO0-15C NM@

N® 183701

AST194: Mon Destrucive Tasting
AST108; Chamical processsing

Firse in Titanivm Worldwide
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TIMET SAVOIE Diclaration de conformité

& avenue Peal Gibod
T340, Ugdne, FRANCE
Telephone 3127945700, Pax 33-4-70-37-57-24

Page lde2
N®de cerrificar Commande client Adresse de facrurarion
11059325201650C-1RT 200 a00G2E IRT AESE SAINT EXUPERY
21-AVR-2016 1D.08:22 GMT 18 rouite de Warbenne - OF #4248, TOULOUSE Ceclex 4,
Jidiz
Conlée MNuanee Adresye de Bvraison
S01650C TIMETALESG-4 ELI [SAE-ENSMA-INSTITUT PI

Professeinr Gitbers HENAFF - [ averue Clément ADER -
BPYLIOR - dnenl FUTUROSCOPE CHASSENEUTL

Description dw produt
@ 180 mm +/-3.17

Eraf de lvraison
~ Chague billette: forgte, usinée, décapée.
Poids net Nombre
9kg 1

Spécifications
Mous déclarons que [a fourniture citée est conforme aux exigences du contrat ef que, aprés véritications ot essais, elle répond en 1o
point, anx exigences spécifides, aux normes ef roglements applicables, sauf exceptions, réserves ou dérogations énuméntes dans ln
presente déclaration de conformité.

AMSE 2380 F (2013} Mecrostructure senlement.

AMS 2651 [

AMS 4932 B

AMS-STD-2154 A

Type de fusion Daie de fuxion Pays d'origine Flaboratene de In fiision
2-VaR M4-FEV-2016 FR TIMET Savoie CEZUS
Amalyses chimigues produit
)
Swat indicwtion consrasre, Analyses chimlguecs produlc alaladel & TIMET Savale CEZUS, 62 svenue Pral Girod, DGENE, 71400, FR
Ad B C Fe N L8] v ¥
1D Echeant
Min Lim 550 - - - - B 330 -
Max Lim a.50 {11 M) o8 n2s {LOSN 3 4.50 IRTVALH
0 6.24 00010 DOLS 01e 00023 0.1241 gy =0LAHHD
Conformités climignes
1. 0= PED
2, AUTRES ELEMENTS: Chague <= [L10% - Todal <= 0.30%
30 M billewte garant < 0.0030%
4, Balance = Titaninm

This nest ropard bl o de oot enoepl bl wiBoud dhe weiaien gl af ITRET Accrefo to W EN 2082 T (00DT 1 and ¥F L SO
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' ﬂ.ﬂmuu Paol Cirad
TRA00, Ugme, FRANCE

TIMET SAVOIE ____Déclaration de conformité

Sauf inadivetion comiraine, essais réalissels 0 AZM, Za du Pare, Secteur Gampifle, FRALSSES, 4243, FR

Traction 4 2070 sens travers
Test Condition: Etat de livraison

Rm Rpll.2%, z
Sample 1D MPa MPFa e
Min Lint Kl 743 2.
Mix Lim - - -
TBT BR3 821 340
Praprideds mérallographiyues

Sauf indication contraire, essais réalisdiem & TIMET Savoie, 62 avenue Paul Gired, UGIME, 71400, FR

Mucrostructure sefon AMS 2380, Attnque acide
Test Condition; Etat de livraizon

Macro
1} Echant Macr
Min Limr =
Muax Lim H
LOT 2
Conformitgs mevaflographigues

I. CONTROLE ULTRASONORE CONFORME A:
3. - Méthode par immersion.

3. - AMS 2631 ¢lAL,

4, -AMS STD 2154 clLAA.

Fesalts are Tfroem TIMET Craality Control Reconds va file
Sales Order 8 470544 Toam w10

vl

Cenificsl apprised par

Tl fesit vepecet ]l mar by wepernduced excepr in Sl withant e s gpprowad of TIMET decovaimg s NF EN FOSRM-2 1 A0S and MF L0158
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TIMET SAVOIE Statement of conformity and Acceptance testing report

T’ avenws Paul Girod, 73400 Uigine FRANCE
e a—— Telephone 33-4-79.88.73, Fax 33-4-79-17-57-24 Page | of 2
CERT ID PURCHASE ORDER SOLD TO CUSTOMER
10656123/307553C - [RT Toulouse
IR-NOF-2aTE 10:05:14 GMT
HEAT NUMBER GRADE SHIP TO ADDRESS -
307553C TIMET AL®ES4M Aubert et Duval
75 Bd de la libération
09102 PAMIERS
PRODUCT DESCRIPTION
@ 254.9t0255.9 mm
DELIVERY CONDITION
Each billet: forged, annealed, machined, pickled.
Weight Despatched Weight Uom Count Despatehed
230 kg 1
Melt Method Melt Location
2-VAR TIMET Savoie CEZUS
Tngot Chemical Analysis
(Weight percent)
Unless atherwise noted, Ingot Chemical Analyses performed at TIMET Savoie CEZLIS, 62 avenue Paul Gimd, UGINE, 73400, FR
Sample [D Mo Fe v Al C 0 N B Y
Bot 0.78 045 i99 518 0,006 016 0.003 <0001 <0.001
Top 0.75 0.48 386 5.04 0.007 0.18 0.006 <().0{1 <(.001
Chemistry Statements
1. H hillet guaranteed < D.0060%

2. RESIDUAL ELEMEMNTS: Esch <= 0.10% - Total == 0.40%

Mechanical
Lindhezss otherwise noted, testing perfonmed at TMET Savode, 52 avenue Paul Girod, UGINE, 73400, FR

Tenszile test at 20°C transverse
Test Condition: AS SUPPLIED

Sample ID LLT.S. 0.2%YS SDEL Z
MPa MPa Yo e
LoT G964 Be0 127 32.5

Acconding to NF EN L0204-3.1 {0105) and NF LOO-13C

w N® 140334 Ths tesn report shall not be reproduced sxcepe i full, withoat e wiitten approval of TIMET - . .
L Nadcap
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TIMET SAYOIE Statement of conformity and Acceptance lesting report

] ]M 62 avenpe Paul Gimd, TI400 Ugine FRANCE

T—— Telephone 33-4-T9-59-73, Fay 33-4-79-17-57-24 Page 2 of 2
CERT ID PURCHASE ORDER SEOLD TO CUSTOMER
10656123/307553C - IRT Toulouse

2O-NOV-200 1 [0:05:14 GMT

Metallurgical P G -
Uniless atherwise noted, testing performed at TMET Savode, 62 avenee Paul Girod, LGINE, 7300, FR

Macrostructurs according to ETTC 3. Acid immersion etching,
Test Condition: AS SUPPLIED

Sample ID Macro
Macr
LOT 40

Microstructure according to ETTC2 - Transversal - ERC
Test Condition: AS SUPPLIED

Sample [D Micro T Micro T
PRD OCC
Mier Micr
LoT B3 -
Metallurgical Statements

1. ULTRASONIC INSPECTION MEETS REQUIREMENTS OF:
2. - Immersion method.

3. - AMS 2628,

4 - AMS 2631 cl.AL

Ressudts are from TIMET Quality Control Reconds an file

Cortif-cate appeuved by

,5{"%'501.1 At

-\ﬁ W 140334 This test report shall not be reproduced except in full, without the written approval of TIMET. y 1'." x vt 1o
i Nadcap
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12.2 Traitement thermique coulée 306266C
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12.3 Traitement thermique coulée 307553C
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12.4 Méthode d’analyse de microstructure

12.4.1 Introduction

Le but de ce paragraphe est de proposer une méthode d’analyse de microstructure pour les alliages de titane
présentant une microstructure lamellaire. Cette méthode a été utilisée pour I'analyse des microstructures

présentes dans cette étude.

Ce type de microstructure peut étre caractérisé par 3 parametres microstructuraux, présentés sur la Figure
172 suivante. Ces paramétres sont les ex-grains B (notés « D » sur la Figure 172), les colonies (notées « d »)

et les lamelles (notées « t »).

Figure 172 : Parameétres microstructuraux de la microstructure lamellaire d'alliage de titane.

Afin de pouvoir comparer différents alliages de titane présentant cette microstructure, il est important de

suivre une unique méthode de caractérisation de ces différents parametres.

Pour I'analyse de taille d’ex-grains B, la norme ASTM E112, destiné a la détermination de taille de grains dans
les matériaux métalliques peut étre utilisée. Néanmoins, cette norme ne peut pas s’appliquer a la

caractérisation des colonies et des lamelles, pour lesquelles aucune méthode de mesure ne se démarque.

Ainsi, cette méthodologie est proposée afin de caractériser ces trois parametres microstructuraux, a l'aide
de moyens de préparation et d’observations classiques : la microscopie optique pour les ex-grains B et les

colonies et la microscopie électronique a balayage pour les lamelles.
12.4.2 Préparation des échantillons

(a) Prélévement
La présente méthodologie a été appliquée a 2 types d’éléments.

Le premier type d’éléments est un coupon destiné a I'analyse de microstructures généré par traitements
thermiques. Ces coupons, de dimensions 22*22*8mm proviennent d’un barreau de 22*22*140mm prélevé
a mi-rayon d’une billette. Le préléevement est fait de facon a obtenir la face utile des coupons dans le plan C-

R de la billette, comme représenté sur la Figure 173.
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Figure 173 : Préléevement du barreau de coupons de microstructure.

Le barreau ainsi obtenu est découpé dans son sens travers afin d’obtenir les coupons de microstructure pour

réaliser les traitements thermiques.

Le 2° type d’élément analysé est une plaque provenant d’ébauche d’éprouvette CT. Les ébauches sont
prélevées de sorte a ce que la partie utiles des éprouvettes obtenues soit située a mis-rayon de la billette.
Quatre ébauches peuvent étre prélevées dans le plans C-R comme illustré sur la Figure 174. Elles sont
orientées et dimensionnées afin de permettre le préléevement de 3 éprouvettes CT40 B10, d’orientation C-R,

dans I'épaisseur chaque ébauche comme présenté dans la Figure 175 .

Figure 174 : Préléevement des ébauches d’éprouvettes CT.
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Figure 175 : Positionnement des éprouvettes CT dans I’ébauche et de la plaque d'analyse.

Afin de permettre une analyse de la microstructure issue du traitement thermique sur ces ébauches, la
lamelle prélevée correspond a I'entaille des éprouvettes CT, colorisé en rouge sur le schéma de la
Cette lamelle présente I'avantage de permettre d’obtenir une surface d’analyse importante et éloignée des

surfaces libres de I'’ébauche, donc plus représentative de la microstructure a coeur, dans le plan L-R.
(b) Polissage

Pour permettre les observations, toutes les surfaces a analyser sont polies. Le polissage débute au papier SIC

80 afin de retirer les traces d’électroérosion ou de découpe.

Afin de facilité les observations, il peut étre utile de s’assurer d’un bon parallélisme entre la face observée et
la face opposée. Pour cela, la face opposée a la face d’observation est polie jusqu’au papier 320
(successivement SIC 80, 180 puis 320) pour s’assurer de sa bonne planéité de cette face. Cette face est
ensuite collée a un support destiné a conserver le parallélisme entre les deux faces opposées lors du polissage
de la face a observer.

Le polissage se poursuit ensuite sur la face a observer jusqu’au papier SIC 4000 (successivement SIC 80, 180,
320, 500, 1000, 2000 puis 4000), avec un ringcage a I’eau entre chaque papier. A chaque changement de
grammage de papier, le sens de polissage est modifié de 90° afin de pouvoir s’assurer facilement de la

suppression des rayures du papier précédent.
Aprés le polissage au papier 4000, I'éprouvette est nettoyée aux ultrasons dans un bain d’éthanol.

La face a observer est ensuite polie a I'aide d’une suspension diamantée « diapro 9um » sur un disque « MD
Largo », tout en continuant d’utiliser le support permettant de conserver le parallélisme entre les deux faces.

Cette étape de polissage est aussi suivie d'un nettoyage aux ultrasons dans un bain d’éthanol.

La derniére étape de polissage consiste en un polissage de finition a I'aide d’une solution OPS/H202 (10% en

volume d’H202), sur un disque feutré « MD cham ».

Suite a cette derniere étape, I'éprouvette est rincée a I'eau sur le disque avant d’étre une derniere fois

nettoyée aux ultrasons dans un bain d’éthanol.

Attention : Pour les nettoyages avant et aprés le polissage OPS/H202, I'éthanol ne doit pas étre remplacé

par de I'acétone, du fait des risques de réaction entre I'acétone et I'OPS.
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(c) Attaque métallographique

Aprés polissage, les surfaces a observer sont soumises a une attaque métallographique afin d’en révéler la
microstructure. Cette attaque est effectuée au moyen du réactif de Kroll, jusqu’a révélation de la
microstructure, soit environ 2 minutes. L’échantillon est ensuite immergé dans un bain d’eau de fagon a
stopper la réaction chimique. Le critére d’arrét de la réaction avant 'immersion dans I'eau n’est pas le critére
de temps mais bien celui de la révélation de la microstructure. En effet, plusieurs parametres peuvent
modifier légérement le temps d’attaque nécessaire, principalement la qualité du polissage préalable.

L’échantillon est ensuite rincé et séché avec précaution.

12.4.3 Analyse des résultats

L'analyse des résultats se divise en trois parties, pour chacun des trois parametres microstructuraux

considérés : taille des ex-grains B, épaisseur des colonies de lamelles et épaisseur des lamelles.

(a) Ex-grain B

L’analyse de la taille des ex-grains B est basée sur la méthode présentée dans ’ASTM E112. Il est important
de préciser que cette méthode repose sur I’hypothése d’'une microstructure relativement équiaxe et donne
un diametre moyen équivalent, permettant de caractériser un parametre microstructural ayant une forme

assimilable a un cercle.

Les observations pour ce paramétre sont réalisées au microscope optique. La lumiére polarisée est utilisée
afin de faciliter la différentiation des différentes colonies et ex-joints de grain B. Un grossissement de *100

est utilisé car il présente un compromis idéal entre résolution et taille de surface.

En considérant que la taille des ex-grains B est comprise entre 1 e 2 mmm, il est aisément compréhensible
gue I'obtention d’une représentation statistique de la taille des ex-grains B requiert une zone d’analyse de
taille significative. De ce fait, plusieurs clichés sont réalisés dans une méme direction, avec un recouvrement
de 20% d’un cliché a I'autre, afin de réaliser par la suite un recollement des clichés permettant d’obtenir une
image unique de la longueur nécessaire ( ). Selon la taille des éléments de la microstructure, un
nombre plus ou moins important de clichés ont d{ ainsi étre assemblés, dans le cas de cette étude les
recollements ont été réalisés sur 30 a 35 clichés, ce qui représente environ 35 mm? analysés par cliché issu

de recollement.
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Figure 176 : Recollement d’image.

Quatre clichés de ce type sont nécessaires pour chaque microstructure étudiée. Leur positionnement sur la
surface de I'éprouvette est donné par le schéma de la Figure 177 suivante pour chaque type d’élément

observé:

- | <

L/

ér A

Y

Figure 177 : Positionnement des images optiques : sur une lamelle issue de I’ébauche d’une éprouvette
CT a gauche, sur un coupon de microstructure a droite.

Ce positionnement des images sera conservé pour chaque éprouvette afin de permettre la comparaison des
résultats entre plusieurs éprouvettes. Les orientations des différentes zones d’analyses sont choisies afin que

I'analyse tienne compte d’une éventuelle anisotropie de la microstructure analysée.
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Pour chaque image ainsi obtenue, un segment est tracé d’'un bout a 'autre de I'image dans son sens long,
avec les extrémités de ce segment au centre des deux photos aux extrémités de I'image reconstituée. A partir

de I’échelle des clichées, ce segment sera mesuré.

Par la suite, le nombre d’intersection entre le segment ainsi tracé et des ex joints de grains B seront
comptabilisés. Conformément a la norme précédemment citée, lorsqu’'un méme ex joint de grain, de par sa
forme, présentera plusieurs intersections avec le segment tracé, toutes ces intersections seront
comptabilisées. De méme, dans les cas ol le segment coincidera avec un « point triple », point de rencontre
de 3 ex joints de grain 1,5 intersection sera comptabilisée, 2 intersections pour un point de rencontre de 4
ex-joints de grain. Si le segment tracé apparait tangentiel a un ex-joint de grain, ceci sera compté comme une
intersection. Enfin, si une extrémité du segment coincide avec un ex-joint de grain, ceci sera comptabilisé

comme 0,5 intersection.

Le nombre d’intersection N;et la longueur mesurée du segment [ permettront de calculer [ selon la formule

suivante :

Cette valeur sera calculée indépendamment pour chacune des 4 images utilisées. Ces valeurs serviront

ensuite a obtenir 4 valeurs de taille moyenne des ex-grains B avec la formule suivante :

Dmoy = 1.12283260 = [ + 0.000084787

La taille moyenne des ex-grains 3 sera la moyenne des 4 diamétres moyens ainsi obtenus.

(b) Colonies de lamelles a

La mesure des colonies se fera sur les clichés optiques, identique a ceux de la mesure des ex-grains B, mais

avant recollement d’image.

Comme précédemment mentionné, la norme ASTM E112 nécessite des microstructures relativement
équiaxe. De ce fait, cette méthode ne pourra pas étre utilisée pour caractériser les colonies pouvant
présenter une élongation particulierement importante dans une des directions du plan d’observation. La

méthode de mesure sera donc différente.

La dimension utilisée pour caractériser la taille des colonies de lamelles sera I'épaisseur des colonies, c’est-

a-dire une mesure de |'épaisseur maximale de la colonie dans la direction perpendiculaire aux lamelles.

Pour la mesure des épaisseurs de colonies, une mesure directe sera effectuée sur minimum 100 colonies
issues équitablement des 4 zones d’acquisition d’images optiques. La mesure de I'épaisseur d’une colonie
sera effectuée sur la zone présentant I'épaisseur la plus importante. Lorsqu’une colonie est partiellement
intersectée par une autre, I'épaisseur totale de la colonie sera mesurée, sans tenir compte de I'intersection,
si I'appartenance des deux points de mesure a la méme colonie est assurée. Des exemples de ces mesures

sont représentés par les traits rouges de la Figure 178.
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Figure 178 : mesure de I'épaisseur de colonies

La moyenne des différentes mesures ainsi réalisées sur les différents clichés sera calculée et sera utilisé pour

caractériser I'épaisseur moyenne des colonies de la microstructure étudiée.

(c) Lamelles a

La mesure de taille des lamelles est réalisée sur les clichés MEB, d’un grossissement *500 ou *1000 selon la
taille des lamelles a mesurer. Ces clichés sont réalisés avec une tension d’accélération de 25 kV, un capteur
SEl et une distance de travail d’environ 10mm.

Le critére utilisé pour quantifier la taille des lamelles est I’épaisseur des lamelles. Du fait de I’'analyse sur une
coupe 2D d’une structure 3D ; la valeur obtenue sera une épaisseur moyenne visible des lamelles. Cette
valeur ne pourra donc pas étre considérée comme |’épaisseur moyenne réelle des lamelles, mais comme une
valeur approchée, supérieure a la valeur réelle. Cependant, cette valeur pourra étre utilisée pour comparer

I’épaisseur des lamelles de deux microstructures.

Afin de considérer la totalité des surfaces observées et de permettre la comparaison entre différentes
éprouvettes, plusieurs clichés seront réalisés sur chaque éprouvette. Un schéma de positionnement des
zones observées sur I'éprouvette sera utilisé pour chaque type d’éprouvette (CF Figure 179). Comme pour
les clichés optiques, ces schémas de positionnement seront utilisés pour chaque analyse afin de pouvoir

comparer les résultats.
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Figure 179 : positionnement des images MEB sur la surface a observer : sur une lamelle issue de
I’ébauche d’une éprouvette CT a gauche, sur un coupon de microstructure a droite.

La répartition de ces zones de prise de clichées a été choisie afin de tenir compte d’une surface suffisante
pour que I'analyse soit statistiquement fiable. Les zones de prises de vue sur la lamelle issue d’ébauche CT
sont concentrées sur la partie basse car cette zone, d’une taille suffisante pour I'analyse, est la plus proche

de la partie utile des éprouvettes et est donc privilégiée.

Pour réaliser cette mesure, des « paquets » de 10 lamelles appartenant a la méme colonie (présentant donc
la méme orientation) sont mesurés, perpendiculairement a leur direction principale comme illustré par les
traits de mesures rouge sur la Figure 180. Certaines lamelles observées peuvent avoir un plan trés proche du
plan d’observation, et donc apparaitre avec des épaisseurs trés importantes (exemple sur la partie supérieure
droite de la Figure 180). Du fait de la morphologie particuliere et de I'épaisseur visible trés importante de ces

lamelles, pouvant générer une tres forte erreur dans la mesure, elles ne seront pas utilisées pour la mesure.

Figure 180 : mesure de I'épaisseur de « paquets » de lamelles.
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Ces mesures sont reproduites sur tous les clichés issus du plan présenté dans la Figure 179. De plus, plusieurs
paquets seront mesurés sur chaque clichés afin d’atteindre un nombre total de mesures d’environ 100,
correspondant a 1000 lamelles prise en compte, en équilibrant le nombre de mesure sur chacun des clichés.

La multiplication de ces mesures a pour but d’obtenir une valeur statistiquement plus fiable.

Ces mesures seront ensuite divisées par 10 afin d’obtenir I'épaisseur moyenne des lamelles dans chaque
« paquet » considéré, puis la moyenne de ces valeurs sera calculé pour obtenir I'épaisseur moyenne visible

des lamelles a.

12.4.4 Conclusion

La méthode proposée ici permet de caractériser les tailles des trois parametres principaux des

microstructures des alliages de titane présentant une microstructure lamellaire.

Ainsi, il est possible de comparer différentes microstructures lamellaire en conservant une méthodologie

identique et reproductible.
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12.5 Méthode d’analyse de la fermeture

12.5.1 Introduction

Au cours d’un essai de fissuration, les lévres de la fissure peuvent étre remises en contact, méme dans le cas
d’une sollicitation traction-traction c’est-a-dire au cours de laquelle la plus faible contrainte au cours du cycle
demeure une contrainte de traction. Ce phénomeéne est appelé fermeture. Cette note technique a pour but

de présenter une méthode utilisée afin de mesurer cette fermeture.

La méthode suivante, basé sur la mesure de complaisance, est adaptée aux éprouvettes de mécanique de la
rupture CT. Pour cela, une jauge de déformation est collée sur la face arriere de I'éprouvette, comme illustré

dans la Figure 181.

Current, in

BFS
Yoltage h—a _..| :
measurment ——"——" > Strain

points IL- W Gage
N
B
2 Ij

Figure 181 : Schéma de I'éprouvette CT avec jauge.

Current, out

Pmax—Pouv

Cette jauge de déformation permet le calcul de U, tel que U = avec Pmax, Pmin et Pouv

Pmax—Pmin
respectivement la charge maximum au cours du cycle, la charge minimale et la charge d’ouverture de la

fissure. U représente donc la proportion du cycle réalisée fissure ouverte.

Les différentes étapes, de la préparation de I'éprouvette jusqu’au calcul de U sont présentées par la suite.

12.5.2 Préparation des éprouvettes

Matériel nécessaire :
- Jauge de déformation type 125AD-120
- Une cosse
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- Scotch a jauge

- Conditioner A, neutralizer 5A, M-Bond 200 catalyst, M-Bond 200 adhesive
- Cotons tiges

- Compresses

- Crayon

- Papier millimétré

- Régle

- Pince coupante

- Pince a dénudée

- Fils électriques

- Papier SIC 80, 220, 320 et 400
- Fer a souder

- Ohmmetre

(a) Préparation de la jauge

La premiere étape consiste a préparer le scotch qui sert a I'application de la jauge et de la cosse sur la CT.
Pour cela, une croix d’environ 60mm par 20mm est réalisée au crayon sur le papier millimétré. La partie
centrale de la croix n’est pas tracée (zone contenant la jauge et la cosse sur la Figure 182) afin de ne pas

contaminer les faces de la jauge et de la cosse qui sont collées sur I'éprouvette.
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Figure 182 : préparation du scotch de jauge.

La jauge est placée, coté a coller sur le papier afin que les indicateurs de centrage de la jauge soient alignés
avec la croix sur le papier millimétré. La cosse est mise en place sous la jauge. Un ruban de scotch est placé
sur ces deux éléments, en prenant soin de ne pas modifier la position de la jauge par rapport a la croix. Une
des extrémités du ruban de scotch est repliée et collé sur elle-méme afin de faciliter le décollage. Cette feuille

est mise de coté le temps de la préparation de la surface dans I'étape suivante.

(b) Collage de la jauge

Avant toute préparation de la face arriéere, les 4 faces ayant une arréte commune avec la face arriére sont
protégées a I'aide de scotch. Cette protection est appliqué le long de leurs arrétes communes avec la face

arrieére, comme visible sur la Figure 183.

Une fois les bords protégés, la face arriére de I'éprouvette est successivement polie aux papiers SIC 80, 220,
320 puis 400. La derniére étape de polissage se fait aprés avoir appliqué une goutte de « M-Prep Conditioner
A » sur la surface a polir. Il faut ensuite nettoyer la surface avec le « M-Prep Conditioner A » et des

compresses, en prenant soin de ne pas laisser la solution sécher sur la surface.

A l'aide d’un crayon, le centre de chaque arrétes de la face arriere est marqué, afin de préparer le

positionnement de la jauge (Figure 183).
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Figure 183 : préparation de la face arriére.

La surface est ensuite nettoyée avec un coton-tige imprégnée de « M-Prep Neutralizer 5A ». Pour cette face
de nettoyage, deux précautions seront prises pour éviter la contamination de la surface. La premiere est
d’effectuer le nettoyage dans un unique sens, sans effectuer de vas et viens sur la surface. La deuxieme
précaution est de toujours changer la partie de coton en contact avec la surface entre deux passages, afin
gu’une partie du coton ne soit jamais deux fois en contact avec la surface. Si besoin, changer de coton-tige

durant le nettoyage.

Le scotch maintenant la jauge et la cosse, préparés a I’étape précédente, sont décollées du papier et mis en
place en alignant les marques réalisées sur le scotch avec celles sur la surface. Le scotch ne sera pas
complétement collé a cette étape. Seule une extrémité du scotch sera collée afin de conserver le

positionnement du scotch par rapport a I'éprouvette (Figure 184).

Figure 184 : mise en place du scotch de jauge.

Le catalyseur « M-Bond 200 catalyst » peut maintenant étre appliqué sur les faces a coller de la jauge et de
la cosse. Le pinceau du catalyseur est épongé 10 fois contre la paroi interne du flacon afin de ne conserver
gue la quantité nécessaire de catalyseur sur le pinceau. Le catalyseur est ensuite appliqué sur la face a collé
des jauge, par des passages toujours réalisés dans le méme sens. Les passages débuterons environ 10mm
avant la jauge et la cosse et se terminerons environ 10mm apres afin d’éviter la présence de gouttes sur les

faces a coller de la jauge ou de la cosse.
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Le catalyseur est laissé a sécher pendant minimum 60 secondes, temps qui sera augmenté dans le cas ou la

température ambiante serait faible (inférieure a 24°C).

Note : Les étapes de collages du paragraphe suivant devant étre réalisées dans un temps d’environ 3 a 5
secondes, il est recommandé au lecteur d’en prendre entiéerement connaissance avant de débuter leurs

réalisations.

La partie non collée du scotch est prise en main afin de placer cette derniére a la perpendiculaire de la surface.
Une a deux gouttes de « M-Bond 200 adhesive » sont appliquées sur la surface, a la base du scotch, a une
distance d’au moins 10mm de la zone ou seront collées la jauge et la cosse. Immédiatement aprées, en tenant
le scotch a environ 30° de la surface de I’éprouvette, I'utilisateur plaque progressivement le scotch contre la
surface de I'éprouvette avec une compresse (Figure 185). Dés que le scotch est entierement plaqué sur la
surface de I'éprouvette, I'opérateur applique son pouce sur le scotch au niveau de la jauge et de la cosse.
Cette pression est maintenue au moins 1 minute pour permettre la polymérisation de la colle, polymérisation

aidée par la chaleur issue du pouce.

Figure 185 : collage de la jauge.

Aprés ce maintien, une des extrémités du scotch est retournée sur le reste du scotch. Le scotch est alors
retiré par une traction délicate avec un angle par rapport a I'axe de la face arriere comme présenté sur la
Figure 186.
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Figure 186 : retrait du scotch de jauge.

(c) Soudure des fils

La soudure des fils est réalisée minimum 1h apres le collage de la jauge et de la cosse. Comme visible sur
I'image de la Figure 187, la partie utile de la jauge est protégée durant la réalisation des soudures. Deux fils
fins sont soudés pour relier chacun une borne de la jauge a une des surfaces cuivrés de la cosse. Apres ces
soudures, deux fils sont soudées chacun a une surface de la cosse et serviront a I'acquisition des données de

la jauge.

Figure 187 : Jauge et cosse avec soudure des fils.

Afin de s’assurer de la qualité des soudures et de I'absence de court-circuit, deux mesures de résistances sont
réalisées avec un ohmmetre. La premiere mesure se fait entre les deux extrémités libres des fils qui sont
branchés a I'acquisition de données de la machine. La résistance mesurée doit étre, pour le type de jauge ici
utilisées, d’environ 120Q. La deuxieme mesure ce fait entre un de ces fils et une surface non-préparée de

I’éprouvette. Cette mesure ayant pour but de vérifier I'absence de courts-circuits entre la jauge et
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I’éprouvette, le choix du fils et de la surface de I'éprouvette ne sera pas primordial. Une résistance
importante doit ici étre mesurée (selon 'ohmmetre a partir de 40MQ ou hors-calibre) traduisant I'absence

de court-circuit.

12.5.3 Réalisation des essais

Les essais sont réalisés de maniere classique, en ajoutant a la méthode d’essais I'acquisition de la
complaisance mesurée par la jauge. Cependant, afin d’avoir une description précise de la variation de
complaisance au court d’un cycle la fréquence de cyclage de 20Hz généralement utilisé lors des essais doit

étre modifiée. Elle est réduite a 0,2Hz.

La mesure de fermeture n’étant pas nécessaire a chaque cycle, et afin de ne pas réaliser tout I'essai a une
fréquence de 0.2Hz, la fréquence est modifié au cours de l'essai afin d’alterner phases dites de
« propagation » a 20Hz et phases dite de « fermeture » a 0,2Hz. Durant ces cycles, I'acquisition se fait a
100Hz, permettant ainsi de décrire chaque cycle par 500 points de mesures (minimum 100 pour satisfaire la
norme ASTM).

Dans la pratique, I'essai se fait avec la succession automatique de 5000 cycles de « propagation » puis 20
cycles de « fermeture ». Selon la durée prévisionnelle de I’essai, le nombre de cycle de propagation entre

deux phases de fermeture peut étre modifié afin d’obtenir environ 100 phases de fermeture durant 'essai.

12.5.4 Analyse des résultats

L'analyse des résultats est effectuée sur les données des cycles de « fermeture » selon les indications
données par I'annexe X2 de la norme ASTM E647, avec pour but d’obtenir la valeur moyenne de U sur les 20

cycles de chaque phase de fermeture.

La méthode présentée par la suite est adaptée pour une phase de fermeture et devra donc étre répétée pour

chaque phase de fermeture.

La premiere étape est la détection des charges maximum et minimum de chaque cycle afin de pouvoir

identifier les segments d’augmentation de la charge et ceux de diminution.

Une fois chaque segment identifié, la pente de la partie linéaire de la courbe de décharge entre 90% et 65%
de la charge max est calculée. La pente de ce segment de décharge est ensuite considérée comme la

complaisance d’ouverture totale de la fissure C (Figure 188).

Ce document est la propriété de I'IRT Saint Exupéry. Il ne peut étre utilisé, reproduit ou communiqué sans son autorisation écrite.

214 /218



Crack Tip Strain

|
| |
Pmin Load 65%1)1“% 95%1)1\131.\

Figure 188 : Détermination de la complaisance d'ouverture totale C.

L’étape suivante consiste, entre 95% de Pmax et Pmin sur la partie de charge du cycle, a calculer la pente
(complaisance) et la charge moyenne sur des segments interpolant 10% de la plage de charge, en déplagant

de 5% le point de départ du segment (Figure 189).

Line segmant
$1
s3 /
S5, etfe.
S2

Each segment spans
approx. 10% of the

cyclic load range sS4

Gornpllance = Slope of line segment

Figure 189 : Détermination de complaisance sur chaque segment.
Avec ces valeurs on calcule pour chacun des segments la valeur d’offset de complaisance selon la formule :

[(open—crack compliance)—(compliance)] *100

Compliance of fset =
p ff (open—crac compliance)
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Ainsi on peut pour chaque segment comparer |'offset obtenu a la complaisance d’ouverture de la fissure.
Pour cela, on trace la charge moyenne en fonction de la valeur d’offset, comme présenté sur la Figure 190.

On peut ainsi déterminer la charge a I'ouverture, dans cette étude égale a un offset de 2%.
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Figure 190 : Détermination de la force d'ouverture.

Une fois les charges a I'ouverture de chaque cycle de la phase de fermeture déterminées, leur moyenne est

calculée et servira au calcul de U selon la formule présentée en introduction.

12.5.5 Conclusion

La méthode présenté ici permet, depuis la préparation des éprouvettes jusqu’au calcul de U, en passant par
la réalisation des essais, de déterminer la charge a I'ouverture a partir d’'une mesure de complaisance. Cette
charge al'ouverture sera ensuite utilisée pour calculer AKess= U * AK pouvant compléter I'analyse de résultats
d’essais de fissurations.
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Dans le cadre des réductions de masse nécessaires a la diminution de I'empreinte écologique des
transports aériens, I’étude réalisée porte sur les interactions microstructures \ propriétés de tolérance aux
dommages des alliages de titane de type af. En effet, une meilleure compréhension de ces relations
permettrait de proposer des pistes d’amélioration des propriétés de résistance a la propagation de fissure
par fatigue de ce type d’alliage via un contréle des microstructures.

Dans ce but, les travaux réalisés dans cette these se sont tout d’abord concentrés sur la génération de
différentes microstructures lamellaires a partir d’'une microstructure initiale bimodale. Les propriétés de
tolérance aux dommages de ces différentes microstructures ont ensuite été comparées par des essais de
fissuration, mettant en évidence une forte différence de propriétés entre les microstructures bimodales et
lamellaires. Toutefois les parametres caractéristiques d’une microstructure lamellaire ne semblent pas
influencer ces propriétés. De plus, deux régimes de propagation ont été observés dans les microstructures
lamellaires, séparés par une transition visible sur les courbes de vitesse de propagation de fissure en fonction
de la variation du facteur d’intensité de contrainte. Il est notamment montré que la meilleure résistance des
structures lamellaires peut étre attribuée a une intensité plus élevée des effets de fermeture de fissure et
aux déviations de fissures en lien avec un régime de propagation cristallographique, notamment dans le
régime « basses vitesses ».

Des travaux complémentaires ont par la suite visé a relier ce changement de régime de propagation aux
mécanismes de déformation en pointe de fissure. Des essais in-situ sous MEB sur des micro-éprouvettes
prélevées en pointe de fissure de macro-éprouvettes de fissuration ont notamment permis d’observer une
différence de localisation de la plasticité avant et aprés transition, ce qui a amené a proposer un scénario
expliquant ce changement de régime.

Mots clefs : Titane—Alliages—Fatigue, Microstructure, Matériaux—Fissuration, Résistance des matériaux,
Cristallographie, Contraintes, Déformations, Essais dynamiques, TA6V ELI.

Weight reduction are required in order to reduce ecological footprint of aeronautic transports,
therefore, the current study is about interactions between microstructures and damage tolerance properties
of ap titanium alloys. Thus, a better understanding of these relationships could allow to offer potential
improvement solutions of fatigue crack propagation resistance properties of these alloys through
microstructure control.

In this purpose, this thesis studies focus on the generation of various lamellar microstructures from
initial bimodal microstructures. Damage tolerance properties of these different microstructures have then
been compared by crack propagation tests, highlighting strong properties differences between bimodal and
lamellar microstructures. However, the characteristic parameters of lamellar microstructures do not seem
to have any influences on these properties. Furthermore, two crack propagation regime have been identified
in lamellar microstructures, separated by a visible transition on the crack propagation versus stress intensity
factor curves. In particular it is shown that better resistance of lamellar microstructures can be attributed to
higher closure effects and crack deflections linked to crystallographic propagation, especially in the “low
speed” regime.

Further studies then aimed to link that propagation regime change to deformation mechanism at crack
tips. SEM in-situ testing on micro-sample collect at crack tips on crack propagation macro-sample allows
observation of differences in plasticity localization before and after transitions, which bring to the suggestion
of a scenario explaining this change in regime propagation.

Keywords: Titanium alloys—Fatigue, Microstructure, Cracking, Strength of materials, Crystallography, Strains
and stresses, Deformations, Dynamic testing, TA6V ELI.
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