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Introduction générale



Long de plus de 32 000 km sur le territoire métropolitain (voir figure 1), le réseau de
transport de gaz naturel opéré par GRTgaz est composé de plusieurs centaines de milliers de
troncons de tubes métalliques, dont les propriétés sont hétérogenes en termes de diametres,
épaisseurs et nuances d’acier, et dont les valeurs dépendent a la fois des besoins opérationnels
(e.g. boucles régionales versus arteres nationales, coefficients de sécurité) et de I’année de pose
de la canalisation. En effet, 1’évolution des propriétés mécaniques des nuances d’acier pour
pipelines depuis les années 1950 a permis de réduire 1’épaisseur de paroi minimale nécessaire
pour contenir la pression interne. La formule du chaudronnier reliant diametre (D), épaisseur
(ep), pression interne (p) et contrainte mécanique circonférentielle (0gg) (voir équation 1)
permet d’apprécier I’interaction entre ces grandeurs :
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FIGURE 1 — Réseau de transport de gaz opéré par GRTgaz.

L’un des enjeux principaux pour GRTgaz est de garantir une opération en toute sécurité de
son réseau. Ainsi 80% des investissements réalisés en 2020, soit 330 M€, ont été consacrés
a la maintenance des installations. Parmi ces investissements, les activités opérationnelles
directement liées a I’intégrité du réseau regroupent notamment :

— Les opérations d’inspection par I’interne grace a I’utilisation de pistons instrumentés.

On parle d’In-Line Inspection (ILI);
— Les campagnes de localisation de défauts de type corrosion grice aux Mesures
Electriques de Surface (MES) ;

— Les opérations de caractérisation en fouille basées sur les relevées ILI, les MES ou tout

autre indications ;

— DLanalyse d’acceptabilité des anomalies détectées en se basant sur des criteres

d’analyses basiques (niveau 1), intermédiaires (niveau 2) ou avancés (niveau 3) ;

— La réparation des défauts non acceptables en 1’état.

Les trois niveaux d’analyse disponibles pour évaluer I’intégrité d’un tube contenant des défauts
reposent sur des criteres dont la complexité varie :



— Leniveau 1 est le niveau le plus simple a mettre en ceuvre et nécessite peu de données.
La contrepartie est que ces critéres sont volontairement trop conservatifs. De ce fait, ils
sont généralement utilisés en premiere intention directement en fouille par les équipes
opérationnelles ;

— Le niveau 2 est le niveau intermédiaire. Il fait intervenir des criteres d’analyse
nécessitant une description géométrique plus compléte des défauts a analyser et une
meilleure connaissance des propriétés matériaux ;

— Le niveau 3 est le niveau « expert ». Il intervient lorsque les niveaux 1 et 2 ne
permettent pas l’acceptation en 1’état d’un défaut. Les méthodologies d’analyse
reposent généralement sur la modélisation par éléments finis, ou ['utilisation de
standards ou codes plus complexes.

Lorsqu’un défaut ne peut étre accepté en 1’état, il est nécessaire d’intervenir sur le réseau pour
renforcer localement la canalisation. Différentes techniques existent, telles que les manchons
de compression métalliques ou composites. Dans les pires cas, les défauts sont déclarés non
réparables et la zone défectueuse doit €tre extraite, on parle alors de coupe, puis remplacée
par une manchette saine. Ces opérations sont particulicrement cofiteuses pour 1’opérateur et
extrémement contraignantes car elles nécessitent 1’interruption du transit de gaz. Lorsque
I’interruption n’est pas possible (présence d’un client sensible sur I’artere par exemple), la
réalisation d’une dérivation est nécessaire.

Le centre de Recherche de GRTgaz, le Research & Innovation Center for Energy (RICE)
consacre alors des efforts importants a :
— améliorer les criteres existants, c’est-a-dire diminuer leur conservatisme tout en
garantissant la sécurité,
— mettre a disposition des opérationnels des méthodologies permettant une meilleure
connaissance des propriétés des matériaux présents sur les installations.

Cette these est consacrée au développement d’une méthodologie innovante pour la mesure
des propriétés mécaniques en traction et en ténacité des aciers de gazoducs. Cette étude s’insere
dans le cadre de la chaire industrielle Messiah . L’ objectif de la thése est de déterminer une
procédure expérimentale de laboratoire ne nécessitant qu’un volume limité de maticre, ce
dernier pouvant idéalement étre extrait d’un tube en service par €lectro-érosion ou usinage
comme illustré sur la figure 2 2.

(1) (2)

FIGURE 2 — (1) Illustration d’un coupon et prélevement des éprouvettes dans ce dernier, (2)
prélevement d’un coupon sur une canalisation.

1. Mini-éprouvettes pour le Suivi en Service des Structures avec Application au transport d’Hydrogene
(Messiah)

2. la méthodologie d’extraction des coupons de la structure en service n’est pas traitée dans le cadre de cette
étude


http://messiah.minesparis.psl.eu/

Si des outils existent pour la mesure des propri€tés mécaniques en traction (E, Ryo.2,
R,,), la caractérisation des propriétés de la mécanique de la rupture sur petits prélevements
est infiniment plus complexe. En effet, le prélevement et la préparation des éprouvettes
représentent des étapes complexes et non encadrées par des normes. Au contraire, les
dimensions de ces éprouvettes ne le rendent pas conformes, au sens des normes existantes.
Leur interprétation n’est alors pas simple, et la transférabilité des valeurs mesurées sur les
éprouvettes de petites dimensions vers des éprouvettes de tailles standards ne peut étre garantie.
Ces aspects seront discutés dans le premier chapitre de ce manuscrit, dédié a I’état de I’art.

Les travaux de recherche présentés ici ont donc pour objectifs principaux de :
— déterminer les géométries d’essais compatibles avec I’application visée,
— développer la méthodologie d’essais,

— définir la méthodologie pour I’interprétation des résultats.

Ces travaux s’appuieront sur un matériau représentatif du réseau de transport de gaz et
fourni par GRTgaz. Il s’agit d’un acier ferrito-perlitique de nuance X52 selon la classification
de I’API-5L [1].

Le second chapitre sera consacré a I’étude microstructurale du matériau X52. Cette étape
est structurante pour la suite de 1’étude, car une bonne appréciation de la microstructure
de Dlacier favorisera la bonne interprétation de phénomenes mécaniques macroscopiques
qui seront observés lors de la campagne expérimentale. Notamment, la conjonction de la
composition chimique et du procédé de mise en forme du tube par laminage permettra
d’expliquer la présence de précipités et d’inclusions a 1’origine d’une anisotropie de
comportement mécanique a la rupture. Une analyse chimique sera réalisée puis suivie d’une
étude inclusionnaire. Par ailleurs, la réduction de la taille des éprouvettes est réalisable
jusqu’a l’atteinte d’un seuil a partir duquel le nombre de grains présents dans la zone utile
devient limitant. Pour évaluer cette problématique, une analyse EBSD (Diffraction d’électrons
rétrodiffusés) présentera la distribution de la taille des grains ainsi que la présence d’une
éventuelle texture. On finira le chapitre par une étude de la micro-dureté dans 1’épaisseur du
pipeline afin d’investiguer le gradient de propriétés mécaniques.

Dans le troisieme chapitre, on présentera une caractérisation mécanique de I’acier étudié.
Un systeme de caméras utilisé pour le suivi de la réduction des diametres selon deux directions
perpendiculaires dans le plan normal a la direction de chargement autorisera 1’évaluation de
I’anisotropie de déformation dans les trois directions principales du pipe (sens de laminage L,
sens travers long T et direction de I’épaisseur S). De plus, I'influence du taux de triaxialité
sur la ductilité du matériau sera évaluée grice a des éprouvettes de traction entaillées. Les
résultats sur les gradients des propriétés mécaniques dans 1’épaisseur seront confirmés avec des
éprouvettes en pleine épaisseur en comparaison a des éprouvettes prélevées a coeur. Dans ce
chapitre, on trouvera également une description détaillée des essais conduits sur des éprouvettes
de fissuration type CT (Compact Tension) et SENT (Single Edge Notched Tension) standards
et le travail d’interprétation permettant de construire les courbes (J—Aa). Un dernier paragraphe
présentera des résultats d’essais sur des éprouvettes Charpy standards instrumentées.

Dans le quatrieme chapitre, le dépouillement des mini—éprouvettes de fissuration sera
discuté. Il s’agit d’une des problématiques principales de cette étude. En effet, du fait de leurs
dimensions, les mini—éprouvettes (figure 3) ne peuvent pas étre équipées d’un extensometre
classique pour la mesure de I’avancée de la fissure a sa position conventionnelle. Pour
contourner ce probleme, des formulaires de dépouillement seront développés. Des simulations

numériques seront présentées afin d’établir les expressions nécessaires pour le dépouillement
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de ces essais hors normes.

(a) (b)

FIGURE 3 — Présentation des mini—éprouvettes ; (a) mDCT, (b) mSENT

Une caractérisation mécanique sur mini—éprouvettes sera présentée dans le cinquieme
chapitre. Une procédure identique a celle utilisée pour les éprouvettes standards sera employée
pour les éprouvettes miniaturisées. Cependant, un montage spécifique ainsi qu’un programme
de pilotage adéquat ont été développés pour la préfissuration de ces mini—éprouvettes, et un
dispositif dédié aux essais de ténacité a été concu. Ce dernier comprend en particulier un
systeme d’extensometrie ainsi que des caméras de corrélation d’images. Une comparaison entre
les mini-DCT (disk compact tension) et les CT (compact tension) standards sera présentée.
Enfin, les résultats d’essais sur éprouvettes mini—Charpy seront présentés.

Dans le sixiéme chapitre, des essais in sifu conduits en tomographie aux rayons X seront
présentés. Dans un premier temps, on parlera des essais sur éprouvettes de traction simples et
entaillées. On détaillera le protocole de suivi de contours et 1’étude de I’endommagement. Puis
une démarche exhaustive sur la méthodologie d’essai sur les mini—éprouvettes SENT (mSENT)
sera introduite. On présentera une analyse des mécanismes de rupture de ces dernieres ainsi que
la démarche suivie pour extraire des grandeurs locales caractéristiques (notamment I’ouverture
de la fissure (CMOD) sur le bord de I’éprouvette et 1’avancée de fissure a). Cette étude
permettra de comprendre les mécanismes mis en jeu dans les éprouvettes mSENT afin de
pouvoir établir un protocole expérimental s’affranchissant de la tomographie.

Le septieme chapitre conclura la caractérisation du matériau de 1’étude avec
I’identification d’une loi de comportement élastoplastique prenant en compte toutes les
caractéristiques observées au cours de la campagne expérimentale. En particulier, la
formulation retenue pour la loi et le critere choisi permettent de rendre compte de I’ anisotropie
de comportement mesurée lors des essais. Ce résultat est particulierement intéressant et
important pour I’industriel, car il permettra de simuler par les éléments finis le comportement
de structures sous chargements complexes, et de prédire les scénarios de défaillance.
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Chapitre 1

Etat de Part
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La production de [I’énergie, son transport et sa transformation sont des aspects
fondamentaux de notre civilisation. Les structures industrielles installées pour ce fait sont
dimensionnées pour une durée de vie de plus que 25 ans. La compréhension de I’évolution
des matériaux de ces dernieres est primordiale pour assurer la sécurité et la fiabilité de ces
installations. Afin de pouvoir surveiller ces structures tout au long de leur durée de vie, un
programme basé sur 1’utilisation des mini—éprouvettes sera proposé a la fin de ces travaux
de these. Dans ce chapitre, on présentera les différentes éprouvettes miniaturisées et leurs
applications. En outre, on présentera d’une facon non exhaustive les différents résultats basés
sur les mini—éprouvettes. Puis, les bases de la mécanique de la rupture seront détaillées. On
décrira ensuite la norme ASTM E1820. Cette norme, basée sur la mécanique de la rupture,
présente un ensemble de préconisations pour la réalisation d’un essai de ténacité valide. On
détaillera aussi la méthodologie de dépouillement pour les éprouvettes standards et les mini—
éprouvettes.

1.1 Tests sur mini-éprouvettes

La caractérisation mécanique d’une structure peut étre faite en terme de son comportement
plastique, sa ténacité ou encore sa résilience. Pour chacun de ces aspects, il existe différents
types d’éprouvettes : des éprouvettes de traction simples ou entaillées, cylindriques ou a section
carrée.

1.1.1 Eprouvettes de traction

Des mini—éprouvettes de traction (€paisseur : 0.5 mm, largeur : 2 mm, longueur de la zone
utile : 9 mm) ont été employées pour I’étude de la plasticité de matériaux a différentes positions
dans des structures a forte hétérogénéité comme pour les revétements par Motarjemi et al. [2]
(voir figure 1.1) ou encore pour les soudages par Scheider et al. [3]. Cette derniére application
est importante parce qu’elle nécessite plusieurs éprouvettes prélevées dans la zone de soudage
afin de pouvoir caractériser le gradient de propriété mécanique. Pour cette application, les mini—
éprouvettes sont donc particulierement bien adaptées. Cette technique est aussi utilisée pour des
essais de fatigue par Kashaev er al. [4] ou encore avec des entailles et des trous pour étudier le
cisaillement comme dans I’étude de Gorji et al. [S]. La conduite de ces essais nécessite un suivi
d’image avec des caméras a haute résolution pour déterminer la déformation avec la méthode
de Digital Image Correlation (DIC) et/ou par suivi de marqueurs (exemple les essais de Gorji
et al. [5] dans la figure 1.2). En effet, la taille réduite des éprouvettes ne permet pas 1’ utilisation
d’extensometres classiques.
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(a) Uniaxial tension (UT) specimen
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(b) Notched tension (L-NT) specimen
7.51
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(¢) Central hole (U-CH) specimen
14.58

|/ o N

(e) Smiley shear (1-SH) specimen

FIGURE 1.2 — Géométrie des mini—éprouvettes pour étudier le cisaillement (les points bleus
indiquent les limites d’un extensometre optique pour une analyse DIC), [5].

Les mini—éprouvettes de traction peuvent également étre testées en employant une
configuration goupillée «pin—loaded» du fait de la difficulté a réaliser un systeme d’amarrage.
La figure 1.3 montre un exemple de mini—éprouvettes goupillées utilisées par Suzuki et al. [6].
Les éprouvettes SENT qu’on utilisera pendant notre étude sont inspirées de cette géométrie
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pour I’amarrage.

FIGURE 1.3 — Une éprouvette de traction «goupillée», [6].

1.1.2  Eprouvettes de résilience

La résilience d’un matériau est sa capacité a absorber de 1’énergie lors d’un choc
provoquant sa rupture. Cette résilience est mesurée a partir d’un essai Charpy normalisé par
lanorme ASTM E 23. Les éprouvettes standards de ces essais sont des barreaux de dimensions
10 x 10 x 55 mm? avec une entaille en U (profondeur 5 mm et rayon de fond d’entaille 1 mm)
ouen V (angle 45° et profondeur 2 mm) (voir figure 1.4). Cet essai consiste a lacher un pendule
d’une hauteur /iy qui vient heurter 1’éprouvette du c6té opposé a celui de 1’entaille. Le mouton
pendule finit par remonter dans le sens inverse d’une hauteur /1 (voir figure 1.5 (a)). Lors de
cet impact, 1I’éprouvette est disposée entre deux appuis (voir figure 1.5 (b)).

45
Z --------

R=0.25 5

i
p 55 g 10,

FIGURE 1.4 — Dimensions des Charpy standards, [7].
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FIGURE 1.5 — Configuration d’un essai Charpy; (a) le mouton Charpy; (b) appui de
I’éprouvette (vue de dessus).

La résilience est exprimée comme le montre I’équation suivante 1.1 :

KCV ou KCU = g (1.1)

ou W = mg(ho —hy) I’énergie consommée pour la rupture avec m la masse du marteau et g
I’accélération de la pesanteur et S la section droite au niveau de 1’entaille (la section rompue).
KCV (KCU) s’exprime en J/cm?. Les mini—éprouvettes Charpy comme celle utilisées par Schill
et al. [8] (voir figure 1.6) ont été développées en particulier pour I’étude de la transition ductile—
fragile des aciers de réservoirs sous pression pour le nucléaire. Ces éprouvettes de dimension
3 x4 %27 mm® sont prélevées dans des Charpy standards rompues (voir Sainte Catherine et
al. [9]). Ce protocole est aussi utilisé pour étudier les aciers de pipeline ou encore des tdles
métalliques utilisées dans 1’industrie automobile comme dans 1’étude de Lucon et al. [10].

N

1

R=0.1

< 27 N PECER

FIGURE 1.6 — Dimensions des mini—Charpy, [7].

Schill et al. [8] ont comparé des essais de résilience conduits sur des Charpy standards et
des mini—Charpy pour I’étude de la transition ductile—fragile. Ils montrent que, pour I’acier
16MNDS5 non-irradié, le ratio entre les énergies maximales de deux géométries est de 24
environ. Ce résultat est cohérent avec les résultats donnés par Lucon et al. [11] pour une nuance
d’acier similaire. Ce ratio est de 6.3 seulement entre les énergies minimales.

16



180.0

40.0

16MNDS5 .
160.0+- Charpy-V Tests X 3 )
in T-S orientation y

1400

g 1200

-

)

5 100.0 -

=

54}

3

2 800

2

S S

< 600

E(=A + B *gh((T(°C) - To)/C)
A= 862 [ISE= 38
B = 824 USE=168.6

: To= -4.4
20.0 1 : C= 433
| TKqg (°C) =-14.2
0.0 ' ! - - } } } ! |
-200 -150 -100 -50 0 50 100 150 200 250 300
Temperature (°C)
(a)
9.00
16MNDS5
8.00 T/ Mini Charpy Tests ¢ 5
| in T-S orientation . be .
7.00
@
s 6.00 -
3
bo
o 5.00
=
m
3
2 400
g
2 3.00 E(J) = A + B #*gh((T(°C) - To)/C)
A= 385 1ISE= 0.61
] = 324 USE=7.09
200 To= -7L13
_ 2339
1.00 + c=
0.00 : | : : ; ;
-200 -150 -100 -50 0 50 100 150

Temperature (°C)
(b)

FIGURE 1.7 — Les énergies de transition absorbées : (a) Charpy standard, (b) mini—Charpy en
16MNDS5, [8].

Dans la littérature, les travaux de corrélation entre les mini—Charpy et les Charpy standards
sont nombreux. On cite a titre d’exemple les travaux de Crowin et al. [12] et les travaux de
Shubert et al. [13]. Ces études sont basées sur un facteur de normalisation qui est définit par :

_ USE Charpy—standard

(1.2)
USEmini—Charpy

Avec NF (Normalisation Factor) le facteur de normalisation, USEcuupy-standard €t
USE sini—Charpy sont respectivement les énergies maximales (Upper Shelf Energy) pour les
Charpy standards et les mini—Charpy. Ce facteur peut étre établi expérimentalement. Cette
relation ne prend pas en compte I’écoulement plastique ni la déchirure ductile. Une autre loi

17



puissance traduisant cette relation est proposée par Lucon et al. [11] (voir équation 1.3) ou Z
et n sont les parametres du fit respectivement égale a 184 J et =0.34.

b

1+m USE _ n
_ E (8) avec 11 = ( Charpy—standard (13)

NF = —.
B Z

Avec B la cote la plus longue de la section de 1’éprouvette Charpy et b la cote la plus petite.
Exemple : B =4 et b = 3 dans le cas de la figure 1.6. Dans ces études, la température de
transition est décalée en suivant la relation 1.4 :

DBTTS = DBTTCharpy—standard - DBTTmini—Charpy (1.4)

Avec DBTTS (Ductile to Brittle Transition Temperature Shift) la valeur de décalage de
la température de la transtion ductile—fragile, DBTTcparpy-standard €t DBTTyini—Charpy sont
respectivement les températures de transition ductile—fragile des Charpy standards et des mini—
Charpy. La température de transition ductile—fragile est déterminée a partir d’une courbe
donnant 1’énergie de rupture en fonction de la température issue d’un essai de résilience en
appliquant la relation de Oldfield [14]. Cette relation est donnée par I’équation suivante :

(1.5)

E(]):A+B><tanh(T_T0)

C
A, B, Cet Ty sont des parametres décrits sur la figure 1.8. L’énergie du plateau supérieur (USE)

vaut A + B et celle du plateau inférieur (LSE) vaut A — B. C décrit la pente de la transition. Ty
correspond a la température de transition et A est 1’énergie qui lui correspond.

ABIC

-

T-To
RESPONSE =A + B Tanh S

RESPONSE
>

-C +C 1

To
TEMPERATURE, T

FIGURE 1.8 — L’ajustement de la tangente hyperbolique définit par Oldfield, [14].

Solokov et al. [15] proposent une autre relation de normalisation qui s’applique sur toute
la courbe de transition ductile fragile (voir équation 1.6).

NF = (1 - SFA(T)).NFy g + SEA(T).NFysk (1.6)

Avec SFA(T) (Shear Fracture Appearance) qui peut étre mesuré en observant les facies de
rupture. C’est le rapport de la surface de déchirure ductile sur la surface totale (SFA vaut 1
pour une rupture purement ductile et O pour une rupture purement fragile). NF;sg et NFysg
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sont respectivement les facteurs de normalisation de I’énergie minimale (Lower Shelf Energy)
et de I’énergie maximale (Upper Shelf Energy).

Schill et al. [8] appliquent la méthodologie développée par Sokolov et al. [15] afin de
transformer les résultats de I’échelle de la mini—Charpy a I’échelle des Charpy standards. Cette
étude montre qu’une transition d’échelle basée sur la température n’est pas suffisante pour
retrouver les résultats des Charpy standards. En effet, on remarque d’apres le graphe présenté
dans la figure 1.9 que les courbes de transition des mini—éprouvettes et celles des éprouvettes
standards ne se superposent pas apres 1’application des formules de transition d’échelle. En
particulier, la transition est plus brutale pour les mini—Charpy.

225.0

‘” ~ 16MND5 ) En (J) = A + B *tgh((T(°C) - T0)/C)
200.0 —  [in T-S orientation : .

Ch -V Tests
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—— Charpy-V Hyperbolic Fit LA S
/ * ” .
150.0 | . Sub-Size Charpy Tests 4 54 '
. L o/ Charpy V (10x10x55 mm) :
Sub-Size Charpy Hyperbolic Fit J
_125.0 A=862 LSE= 38
= B =824 USE=168.6
¥ 100.0 To= -44
C = 433
75.0 4 Mini Charpy (3x4x27 mm) :
A =90.6 LSE= 3.3
50.0 B =873 USE=177.9
To= 8.0
25.0 €= 239
0.0 T } } } } } } } |
-200 -150 -100 -50 0 50 100 150 200 250 300

Temperature (°C)

FIGURE 1.9 — Comparaison entre la méthode ORNL appliquée sur les mini—Charpy et les
Charpy standards, [8].

1.1.3 Eprouvettes de fissuration

L’usage des mini—€prouvettes de fissuration a été développé pour I'industrie du nucléaire
dans le cadre de 1’étude de la transition ductile—fragile des aciers irradiés des réservoirs
sous pression. Ce sont principalement des éprouvettes de type CT (Compact Tension) qui
sont usinées dans des éprouvettes Charpy standards rompues. Cette technique est utilisée par
Scibetta et al. [16] et Miura et al. [17]. Le plan d’une mini—CT est donné a la figure 1.10. Il est
également possible d’utiliser des mini—Charpy pré-fissurées (figure 1.10-b).

T w
== o
...... 4 atigue Precrack

JQ . =

Fatigue Precrack — Ii s

9.6

1‘

I g "ﬁr
"8
4 10 23.6
(a) Miniature C(T) specimen (b) Sub-size PCCv specimen

FIGURE 1.10 — Géométrie des éprouvettes de fissurations utilisées par [17].
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Ces études portent principalement sur la rupture fragile et utilisent la méthodologie dite
«Master Curve» proposée par Wallin et al. [18] pour analyser les résultats et étudier I’effet
de la réduction des dimensions sur le facteur d’intensité des contraintes critique a différentes
températures. Miura ef al. [17] montrent une dépendance de la température de référence aux
dimensions et aux types d’éprouvettes. La température de référence est la température pour
laquelle K;c=100 MPa +/m pour une éprouvette de type CT standards d’épaisseur 25 mm (1T).

o -8
5
O
=
E']O{]
b
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FIGURE 1.11 — Effet des dimensions et de type d’éprouvettes sur la température de référence
pour du SA533 GR. B CL.1., [17].

Dans le cadre de la rupture ductile, des résultats sur mini—éprouvettes de type CT (€paisseur
4.15 mm) ont été publiés par Scibetta et al. [19] ou les courbes | — Aa ont été déterminées. Ces
résultats montrent que 1’intégrale—] pour les mini—éprouvettes est inférieure a celle déterminée
pour des macro—€prouvettes d’épaisseur 25 mm. Des résultats similaires ont été publiés par
Wasylyk et al. [20] qui ont utilisé des éprouvettes de type CT25 de 25 (éprouvette usuelle),
15 et 10 mm d’épaisseur en acier 304L (acier inoxydable). Ono et al. [21] ont aussi présenté
des résultats sur trois types d’éprouvettes CT réduites d’une facon homothétique par un facteur
1, 2 et 4 (appelées respectivement 1T-1CT, 1/2CT et 1/4CT). Ces éprouvettes possedent des
entailles latérales. Ils ont aussi exploité une éprouvette de type CT25 (1T) mais d’épaisseur
réduite par un facteur 2 qui est appelée 1/2T-CT. Pour caractériser ’effet d’échelle sur
I’acier JLF-1 reduced—activation ferritic (RAF), Ono et al. [21] comparent des éprouvettes
homothétiques. Leurs résultats montrent un effet d’échelle (voir figure 1.12). On voit que la
ténacité décroit lorsque les dimensions sont réduites. En effet, la taille de la «process zone»
est décrite comme étant 2(J/oy) ol oy est la contrainte d’écoulement plastique. Sur cette base,
les auteurs considerent que la «process zone» occupe environ la moitié du ligament dans le cas
1/4CT. La perte de confinement plastique est trés importante. Par contre, dans une éprouvette
CT standard, la taille de ligament est suffisamment grande pour maintenir le confinement. Cette
perte de confinement peut résulter en une réduction de Jg (voir la norme ASTM E1820 pour
la définition de Jp). Dans cet article, les auteurs montrent que la ténacité décroit quand le
ligament décroit pour la méme €paisseur. En effet, dans la figure 1.13 (b) on voit que g des
éprouvettes 1/2CT (cercles bleus) est inférieur a celui des éprouvettes 1/2T-CT qui ont la méme
épaisseur mais pas le méme ligament (carrés rouge). Les auteurs proposent une explication a
cette observation : I’état de déformation plane est progressivement perdu lorsque 1’épaisseur de
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I’éprouvette devient plus petite et la zone plastique au niveau de front de la fissure devient plus
importante au voisinage de la surface libre de deux cotés de I’éprouvette. Il est cohérent que la
ténacité augmente en augmentant 1’énergie dissipée par la déformation plastique.
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FIGURE 1.12 — Comparaison entre les CT, 1/2CT et 1/4CT [21]; (a) Courbe de charge en
fonction du déplacement au niveau de la ligne de charge ; (b) Courbes J-R [21]
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FIGURE 1.13 — Effet de la taille d’éprouvettes sur la ténacité Jo, (a) effet de la réduction de
I’épaisseur ; (b) effet de taille du ligament [21]

1.1.4 Small punch test

Le Small Punch Test ou aussi connu sous le nom Disk Bend Test a été développé dans les
années 80 en utilisant des disques de 3 mm de diametre et avec une épaisseur de 0.25 mm. Les
échantillons sont fixés entre deux matrices. Un poingon de forme hémisphérique est poussé a
une vitesse constante a travers I’éprouvette [22] (voir fig. 1.14). Aujourd’hui, les dimensions
les plus utilisées sont des disques de diamétre de 8 mm et d’épaisseur 0.5 mm. Des éprouvettes
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carrées de 10 mm X 10 mm ont été aussi testées par Bicego et al. [23] ou encore par Ju et al.
[24] comme le montre la figure 1.15-b.

Hemi-spherical
endedPunch — \

Upper Die —

Miniature Disc — -

Receiving Hole L e [
; I

Lower Die h7] ¥l

FIGURE 1.14 — Montage d’un essai Small Punch Test (SPT) [22])

Units: mm
D =8+0.01 0.5+£0.005
(a) (b)

FIGURE 1.15 — Géométrie d’une éprouvette de small punch test (a) en disque [22] ; (b) en carré
[24]

11 est possible de rajouter des entailles dans I’éprouvette afin de pouvoir étudier la rupture,
mais cette technique reste peu utilisée et difficile a interpréter [24] (voir fig. 1.16).

FIGURE 1.16 — Géométrie de I’entaille dans une éprouvette SPT [24]

22



Une réponse classique d’un essai SPT se traduit par une courbe force en fonction de la
déflexion comme le montre la figure 1.17. D’apres cette courbe on distingue 5 régions :

— Zone 1 : Comportement élastique

— Zone 2 : Transition élasto-plastique

— Zone 3 : Flexion locale, transition vers régime de contrainte de membrane

— Zone 4 : Contrainte de membrane

— Zone 5 : Rupture de I’éprouvette
La forme générale la courbe force—déflexion suggere que la limite d’élasticité peut étre associée
au changement de pente entre les régions 1 et 2, tandis que la contrainte ultime peut étre liée a
la force maximale, et la ductilité a la déflexion maximale [22].
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FIGURE 1.17 — Courbe de force en fonction de déflexion un essai SPT pour un acier [25]

Guillemot et al. [26] se basent sur une méthode inverse pour identifier la loi de
comportement d’un acier biphasé. Ils identifient une loi de comportement puissance de type
Hollomon. Dans leurs travaux, Guillemot et al. [26] précisent que les propriétés mécaniques
de I’acier utilisé sont isotropes.
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FIGURE 1.18 — Comparaison entre essai et simulation de la courbe force-fonction d’un essai
SPT conduit sur un acier biphasé par Guillemot et al. [26]
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Dans un document publié en 2020, Lucon et al. du "National Institute of Standards and
Technology" (NIST) [22] montrent qu’il est difficile d’établir une corrélation entre un essai
SPT et un essai de traction simple. Ils soulignent aussi que le SPT n’est pas robuste quant a
la caractérisation des matériaux fortement anisotropes. La présence de pop-ins peut également
compliquer I’analyse de I’essai comme indiqué par Alstadt e al. [27] (voir figure 1.19).
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FIGURE 1.19 — Courbe force-déplacement issue d’un essai SPT conduit sur la nuance d’acier
ODS 14YWT [27]

Alstadt et al. [27] présentent aussi une étude de la transition ductile-fragile sur trois aciers
ODS en utilisant I’essai SPT. Un des aciers est laminé et les deux autres sont extrudés. Les
courbes force—déplacement présentent des pop-ins dont I’apparition dépend a la fois de la
température et de 1’orientation. Les auteurs établissent une corrélation entre un essai Charpy
et un essai SPT en terme de température de transition ductile—fragile. Ils utilisent la relation
Tspr = a X Tgcy avec Tspr la température de transition issue d’un essais SPT, Txcy la
température de transition issue d’un essai Charpy et a le ratio entre ces deux températures
(égal a 0.35 28, 29, 30]). Ils montrent que cette corrélation est seulement vérifiée lorsque la
fissure se propage dans la direction de 1’épaisseur notée S qui correspond a la direction de la
normale a I’éprouvette. Dans le cas de la direction de laminage L et la direction transverse T,
cette corrélation reste difficile a établir du fait de 1’anisotropie de la microstructure.

Pour pouvoir déterminer le facteur d’intensité des contraintes K¢ a partir des essais SPT,
Ju et al. [24] ont établi, sur la base des travaux de Sih ef al. [31], 1a relation suivante :

C3P,(1+v) [, (c\ PP
Ke= zw(log(# 4—) va an

Avec P, la charge au point d’amorcgage de la fissure, v le coefficient de Poisson, & 1’épaisseur
de I’éprouvette, b le rayon de contact du poingon, ¢ le rayon intérieur du support (inférieur) de
I’éprouvette (c’est-a-dire la moitié de d; sur la figure 1.20) et a la demi—longueur de fissure
comme dans la figure 1.20 (b). L’analyse suppose que la plasticité est limitée et ne s’applique
que pour déterminer la ténacité des matériaux fragiles. Elle n’est bien sir pas applicable dans
le cas des matériaux ductiles.
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FIGURE 1.20 — (a) Schéma d’un essai SPT [32] ; (b) Plaque infini avec une fissure [24]

Cardenas et al. [33] appliquent la méthodes des éléments finis pour étudier la rupture
ductile dans le cas des SPT dans l’acier X70. Contrairement a Ju er al. [24], ils
utilisent des entailles longitudinales non débouchantes (voir la figure 1.21). Ils définissent
expérimentalement (avec des essais interrompus) le point de I’amorcgage de la fissure. Ensuite,
ils comparent la valeur de J en ce point (noté J°*T ) a celle issue d’un essai standard pour un

Aa=0
Aa =0 mm (noté ]SA”;”_dgrd). IIs montrent que la valeur de | Z)aT—o

que J SAt””dgrd. Ils expliquent cette observation par la perte de contrainte due a la faible épaisseur
o=

est deux fois plus importante

de l’épr(;uvette ainsi qu’a I’utilisation d’une entaille émoussée pour le test SPT et d’une fissure
de fatigue pour I’éprouvette standard.

FIGURE 1.21 — Eprouvette de small punch test avec entaille longitudinale utilisée dans les
travaux de Cardenas et al. [33]

1.2 Introduction a la mécanique de la rupture
Pour déterminer les propriétés mécaniques des matériaux, il est important de maitriser

les conditions d’essais afin de pouvoir établir un dépouillement fiable. En effet, pour les
essais normalisés, les normes définissent les conditions d’essais dans les moindres détails et

25



proposent par la suite une méthode de dépouillement adéquate. Dans les cas des éprouvettes
de traction simples ou entaillées, les méthodes de la norme restent applicables dans le cas
des mini—éprouvettes. La méme démarche est vraie pour les macros et les mini-Charpy. Une
différence majeure est remarquée dans le cas des éprouvettes de fissuration. Par conséquent,
on fait appel a la mécanique de la rupture pour dépasser cette limitation. L’étude de la rupture
des matériaux est un sujet qui a intéressé la communauté scientifique depuis longtemps. On
distingue généralement deux approches : la mécanique linéaire de la rupture et la mécanique
non-linéaire de la rupture.

1.2.1 Mécanique linéaire de la rupture

En mécanique linéaire de la rupture, on suppose que le matériau est homogene, élastique
linéaire et isotrope et que la fissure est plane avec un front de fissure rectiligne. La ténacité dans
ce cadre peut étre exprimée en terme de taux de restitution d’énergie G (proposé par Griffith
en 1920) ou en terme de facteur d’intensité des contraintes K. Dans la littérature, on parle de
trois modes de rupture (voir figure 1.22). Au cours d’un essai de ténacité, les éprouvettes sont
généralement sollicitées selon le mode I du fait qu’il est le plus pénalisant. C’est le cas de ce

4 <
- =
'

mode [ mode 11 mode 111
Ouverture cisaillement vissage

FIGURE 1.22 — Les trois modes de chargement d’une fissure [34]

Taux de restitution d’énergie G

Griffith est le premier a introduire un critére énergétique pour 1’étude de la ténacité.
Cependant, la formulation actuelle est basée sur les travaux de Irwin datant de 1956. La
fissure ne se propage que si la variation d’énergie élastique lors d’une avancée infinitésimale
correspond a I’énergie nécessaire pour créer deux surfaces libres. Irwin définit donc le taux de
restitution d’énergie sous la forme suivante 1.8 :

arl

G:_d_A

(1.8)
ou 11 I’énergie potentielle totale de la structure fissurée. A est 1’aire de la surface créée. G est
exprimée en J/m? ou en N/m. G est appelé aussi la «force» d’extension d’une fissure. La fissure
se propage quand G atteint une valeur critique notée G.. Cette valeur correspond a I’énergie
qu’il faut fournir pour avancer la fissure d’une unité d’aire. G représente alors le chargement
mécanique et G, est une valeur caractéristique du matériau.
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Facteur d’intensité des contraintes K

Cette approche étudie 1’état des contraintes au voisinage de la pointe de la fissure. Dans
le cadre de I’élasticité linéaire isotrope, les contraintes tendent vers 1’infini au voisinage de la
pointe de la fissure. La contrainte dans cette zone de singularité est exprimée sous la forme
suivante :

K
——/ij(0) +o(r) (1.9)
V2mr

ou r et O sont définis comme le montre la figure 1.23. f;;(6) est fonction de I’angle 6,
o(r) rassemble les termes non singuliers du développement. K est le facteur d’intensité des
contraintes.

0ij(r,0) =

-7 (6)[ ' (9] | (SGH
O =— cos| — || 1—sin| — [sin| —
N2mr 2 2 2

Crack

FIGURE 1.23 — Les contrainte au voisinage de la pointe de la fissure [34]

La figure 1.23 montre les expressions des contraintes au voisinage de la pointe de la fissure.
Ces formules prennent seulement en compte le cas d’une sollicitation en mode I. K est exprimé
en MPa/m. Sur la base d’une analyse en terme de facteur d’intensité de contrainte, on peut
considérer que la fissure avance sous I’effet d’une valeur critique de K notée Kjc. Une relation
existe entre le taux de restitution d’énergie G et le facteur d’intensité de contrainte Kj :

G=Kj/E (1.10)

avec E’ = E en contrainte plane et E’ = E/(1 —v?) en déformation plane, E étant le module
d’Young et v le coefficient de Poisson du matériau testé. La ténacité peut alors étre mesurée en
terme de K;c (MPay/m) ou Gyc (J/m?), les deux étant liés par la relation 1.10.

Limites de la mécanique linéaire de la rupture

La théorie de la mécanique linéaire de la rupture n’explique pas totalement la réalité de
ce qu’il se passe au front de fissure. En effet, le matériau ne peut pas supporter le niveau de
contrainte élevé au front de fissure. Dans cette zone, une zone plastifiée se forme sous 1’effet
de la contrainte. Dans le cas d’une contrainte plane, la plasticité se produit dans le plan de la
fissure (6 = 0) des que la contrainte normale atteint la limite d’€lasticit€¢ du matériau 0,,. On en
déduit le rayon de la zone plastique 1.11.

2
1 (&) (1.11)

ry=—
y 2nay

Quand le matériau ne s’écrouit pas, la distribution des contraintes pour r = ry peut étre
représentée par une ligne horizontale a 0, = 0. La longueur r;, est telle que le montre la
figure 1.24. La singularité de contraintes est tronquée par la plastification en pointe de fissure.
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FIGURE 1.24 — Distribution des contraintes en aval de la pointe de fissure [34]

En plasticité, il y a redistribution des contraintes pour assurer 1’équilibre. L’aire hachurée
dans la figure 1.24 correspond au profil de la contrainte dans un matériau élastique. Dans le
cas d’un matériau élasto-plastique, la taille de la zone plastique doit augmenter pour équilibrer
les forces. La nouvelle expression de la taille de la zone plastique, maintenant noté r, est alors

donnée par :
2
1 (Ky
=—|=] =2 1.12

k ”(Gy) g (12

Irwin définit alors une longueur effective de la fissure comme étant de la longueur réelle de la
fissure plus une correction de la zone plastique ou correction d’Irwin :

deff =a+T1y (1.13)

ol ry, en contrainte plane est donnée par la relation 1.11. En déformation plane, la taille de la
zone plastique est donnée par [34] :
2
1 (K
(—’) (1.14)

ry=—
6mt\oy
La figure 1.25 présente la forme globale de la zone plastique en contrainte et déformation

planes pour le mode I.
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FIGURE 1.25 — Zone plastique en contrainte et déformation planes en mode 1 [34]
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La correction d’Irwin implique un facteur d’intensité de contraintes effectif, qui s’obtient
en introduisant ge¢ dans I’expression de K pour la géométrie d’intérét.

Keff = Y (aest/ W) 0 \rtaegs (1.15)

Ou Y (aefr/ W) est une fonction de la géométrie (représentée par la longueur W) et du mode de
sollicitation.

1.2.2 Mécanique non linéaire de la rupture
Le concept du CTOD

Dans les années 60, il a été remarqué que la mécanique linéaire de la rupture seule ne
suffisait pas pour déterminer la ténacité des aciers de structures. Dans son article intitulé
"Unstable crack propagation in metals : Cleavage and fast fracture" Wells, montre que les
concepts existants de la mécanique de la rupture ne sont pas pertinents pour I’étude de la
ténacité des aciers de construction tres ductiles du fait de I’émoussement au niveau de front de
fissure observé par Wells [35]. La figure 1.26 montre la différence de comportement entre une
fissure élastique et une fissure dont le front de fissure s’émousse sous ’effet de I’écoulement
plastique. L’émoussement du front de fissure augmente avec la ténacité des matériaux. Cela a
conduit Wells a se baser sur le déplacement de 1’ouverture en pointe de fissure, aujourd’hui
connu sous 1’abréviation CTOD (Crack Tip Opening Displacement), pour mesurer la ténacité.

(@ (b)

FIGURE 1.26 — Comparaison : (a) fissure élastique (b) émoussement dii a I’écoulement
plastique

Avec ses travaux, Wells a proposé une relation reliant le CTOD au facteur d’intensité
de contrainte K dans un régime de plasticité confinée. Pour comprendre cette approche,
considérons une fissure avec une faible zone plastique (voir figure 1.27). En appliquant la
mécanique linéaire de la rupture, on montre que cette fissure apparait comme plus longue du
fait de I’écoulement plastique en fond de fissure. Le CTOD est estimé alors en augmentant la
longueur de la fissure de r,. Le CTOD est pris €gal a I’ouverture de la fissure a la distance r,, en
amont du front. Le déplacement a cette distance est déterminé a I’aide de la mécanique linéaire
de la rupture qui, en mode I, donne :

k+1. [7 k=3—4 DP
1y = K [ 2L avec v en (1.16)
2a 27 k=B-v)/(1+v) enCP

La longueur effective de fissure est a +r,, avec ry le rayon de zone plastifiée calculé d’apres
I’approche de la mécanique linéaire de la rupture pour un état de contraintes planes :

2
! (&) 1.17)

Ty =—
y 27’(0y
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Ou oy, est la limite d’€lasticité et K le facteur d’intensité de contrainte en mode I. En combinant
I’équation 1.16 et 1’équation 1.17, on trouve le CTOD noté 6 pour le cas de la contraintes
planes :

4 2
5=2uy=;ay—IE (1.18)

FIGURE 1.27 — Estimation du CTOD a partir du déplacement a la distance r,, en amont de
I'extrémité d’une fissure de longueur a + 1, [36]

En contrainte plane on a :
K} 4G
G=-"L=6=—" (1.19)
E oy
En appliquant le modele de Dugdale-Barenblatt qui suppose un état de contraintes planes et un
matériau élastique-plastique parfait, la relation plus générale entre le CTOD (6) et le K est de
la forme :

5= — (1.20)

Le facteur m vaut 1 en contrainte plane et 2 en déformation plane. Dans la littérature le
CTOD (6) a été défini de plusieurs manieres. Les deux définitions les plus courantes sont
présentées dans la figure 1.28. La figure 1.28—(a) utilise le déplacement a I’extérieur de la
fissure initiale ce qui revient a utiliser la longueur non corrigée. La figure 1.28—(b) considere le
déplacement a I’intersection des deux cotés déformées et des droites qui forment un angle de
45° par rapport au plan de symétrie. Cette dernie¢re définition, utilisée dans les calculs par les
éléments finis, a été suggérée par Rice [37].
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(a) (b)

FIGURE 1.28 — Définitions de CTOD ; (a) déplacement a I’extrémité initiale ; (b) déplacement
a I’intersection d’angle droit [36]

Le concept de ’intégrale |

La variable | est définie comme étant 1’intégrale de contour suivante :

jzﬁ(wdy—Ti%ds) (1.21)

Avec I' le contour d’intégration entourant I’extrémité de la fissure (voir figure 1.29), ds
I’élément de longueur sur I, T; et u; les composantes du vecteur contrainte et du vecteur
déplacement en un point de I'. w est la densité d’énergie qui est définie par la relation suivante :

ij
w= f oi]-dez-]- (1.22)
0

Avec gj; et €;j sont les composantes des tenseurs de contraintes et de déformations au point
courant du contour. On suppose également que le matériau est élastique non-linéaire de sorte
que :

ow

O = —

] 8@17-

Il a été démontré par Rice [38] que cette intégrale est indépendante du contour suivi et que |

correspond a I’énergie de Griffith noté G. Rice, a I’origine de I’intégrale |, a établi une relation
entre [ et le CTOD (6) :

(1.23)

J=0yXb (1.24)
Avec ay la limite d’élasticité et 6 le CTOD.

FIGURE 1.29 — Contour arbitraire autour de I’extrémité d’une fissure [36]
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1.3 Réalisation d’un essai de fissuration selon la norme ASTM
E1820

Dans la littérature il existe plusieurs types d’éprouvettes pour étudier la ténacité des
matériaux. Parmi ces éprouvettes, on peut citer les CT (Compact Tension), les DCT (Disque
Compact Tension) et les éprouvettes de type SENT (Single Edge Notch Tension). Ces derniéres
ont été développées spécialement pour les gazoducs. En effet, les SENT présentent un niveau
de triaxialité similaire a celui existant dans un pipe, contrairement aux CT dans lesquelles un
niveau de triaxialité plus élevé est atteint. On notera que les éprouvettes CT nécessitent en
regle générale beaucoup moins de matiere. L’ objectif principal de la thése est de caractériser
la ténacité des aciers de gazoduc en employant trés peu de matiere. Il est donc important de
posséder des résultats sur des éprouvettes macroscopiques afin de pouvoir les comparer aux
résultats obtenus sur des mini-éprouvettes. Cette caractérisation est présentée dans cette partie.
Elle servira de base a la comparaison avec les mini-éprouvettes.

Des schémas de 1’éprouvette CT et de 1’éprouvette DCT sont donnés respectivement a la
figure 1.30 et 1.31. B correspond a I’épaisseur de I’éprouvette, W a la largeur et ag a la longueur
initiale de la fissure (apres pré-fissuration par fatigue).

$0.25W

=
S
355 W

FO.ISW )
IS
-

4__._L._*._4._t*k

12w

—2H
|
|
I
' i
] '
i P
' '
v
)
i
E
T

lt— 4, B
—>
- W
¢ 1.25W >

FIGURE 1.30 — Une éprouvette CT (Compact Tension) selon la norme ASTM E1820
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FIGURE 1.31 — Eprouvette Disk Compact Tension selon les rapports de dimension indiqués par
la norme ASTM E1820 [39]

Il existe deux types d’éprouvettes SENT : (i) encastrée («clamped»), (ii) chargée par
goupilles («pin—loaded»). Dans cette these, la géométrie encastrée a été utilisée pour les
éprouvettes macroscopiques. La figure 1.32 donne un plan pour cette derniere géométrie. La
zone d’encastrement («gripped area») est serrée par des mors hydrauliques qui permettent de
solliciter I’éprouvette. Comme sur la CT, on retrouve les quantités B, W et ap. L’ importance
d’avoir une longueur d’amarrage (Day-light between grips) ainsi qu’une longueur importante
pour la zone utile (L = 10W) nécessite un emploi de matiere conséquent pour réaliser
cette éprouvette. La figure 1.33 montre les deux configurations employées dans le cas
des éprouvettes SENT : (a) éprouvettes goupillées (pin loaded), (b) éprouvettes encastrées
(clamped).
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FIGURE 1.32 — Une éprouvette SENT encastrée.

Y

(a) (b)

FIGURE 1.33 — Géométries des éprouvettes SENT étudiées par Cravero et al. ; (a) éprouvettes
goupillées ; (b) éprouvettes encastrées [40]
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1.3.1 Préparation des essais
Pré-fissuration

L’expérience montre qu’une entaille usinée ne peut pas donner des résultats fiables quant
a la mesure de la ténacité. Selon la norme, la méthode la plus efficace consiste a réaliser
une entaille par usinage de type Narrow Notch, par exemple, puis de cycler en fatigue pour
amorcer une fissure plus représentative de la réalité. Cette norme préconise différentes formes
d’entailles initiales qui ont pour but :

— de créer une concentration de contraintes qui permettra d’amorcer une fissure introduite

par fatigue

— de localiser la fissure et de contrdler son avancée

Les figures 1.34 montrent les différentes formes d’entailles présentées dans la norme.

I
| ] Z >Z

Narrow Notch Notch Ending in drilled Hole  Straight through Notch
FIGURE 1.34 — Différentes entailles initiales suggérées par la norme

La norme ASTM E1820 [39] définit un intervalle d’acceptabilité pour les entailles initiales
apres pré-fissuration. La figure 1.35 montre la différence entre une entaille acceptable et une
autre non acceptable.

’ Entaille non acceptable
Entaille acceptable

0.063W

l - Pré-fissure par fatigue

i

Pré-fissure par fatigue 0.2W max. I

0.1W max. ,l,

L a, >

FIGURE 1.35 — Acceptabilité pour les entailles initiales

La longueur de la pré-fissure par fatigue doit étre entre 0.45W et 0.70W.
Les entailles usinées dans nos éprouvettes sont de type Narrow Notch. Elles ont été usinées
en électro-érosion au fil .

!
OMpf fa— } B

= 4.5W
¢ S 2 >

FIGURE 1.36 — Une éprouvette SENB selon la norme ASTM E1820
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La pré-fissuration est une étape importante pour 1’obtention de résultats fiables. La
distribution de charge dans 1’éprouvette doit étre uniforme dans 1’épaisseur pendant 1’essai.
Toutefois, cette distribution doit €tre similaire sur les deux faces de 1’éprouvette pour éviter
toute bifurcation qui pourrait faire dévier la fissure et fausser les résultats. Pour les CT, le
dispositif de chargement utilisé pour la pré-fissuration doit €tre le méme que celui utilisé pour
I’essai. Cependant, les SENT sont testées en étant encastrées dans des mors alors qu’elles sont
pré-fissurées en flexion 3-points. Un schéma d’une éprouvette de flexion (SENB : Single Edge
Notched Bending) est donné a la figure 1.36. Ce mode de pré-fissuration est plus simple a
mettre en ceuvre et il est plus facile de contrdler la symétrie de la pré-fissure. Au cours de la
pré-fissuration, il faut respecter une valeur maximale pour le facteur d’intensité des contraintes
(Kiuax). En effet, pendant la phase pré-fissuration il faut rester en plasticité confinée et avec
un rayon de zone plastique tres petit. En pratique, les éprouvettes ont été pré-fissurées avec un
Kinax égal 27 MPa+/m et un rapport de charge égal 2 0.1. Les formulaires pour le calcul de K;
sont donnés plus bas en 1.3.3.

L’amorgage d’une pré-fissure dans 1’éprouvette est une étape tres critique, il faut donc étre
tres minutieux. La fissure peut s’amorcer sur une face avant I’autre. Il faut arréter 1’essai et
inverser I’éprouvette ou mettre des cales pour résoudre ce probleme de dissymétrie.

Apres la pré-fissuration, il existe une étape importante pour la bonne évaluation de la
ténacité. Cette étape est celle de I’usinage des entailles latérales. En effet, les entailles latérales
consistent a réduire localement I’épaisseur des éprouvettes afin de se rapprocher le plus possible
du cas d’une déformation plane. La norme ASTM E1820 recommande une valeur maximale
de matiere enlevée égale a 0.25B. La norme donne aussi des recommandations sur le rayon de
I’entaille et son angle qui doivent étre inférieurs respectivement a 100 um et 70°. Les travaux
de Nalawade et al. [41] montrent que ces derniers parametres jouent d’une fagon significative
sur la SZW (Strech Zone Width) critique et confirment les préconisations de la norme.

Ces étapes de préparation sont applicables sur les CT, les mini—-DCT, les SENT encastrées
et les mini—-SENT goupillées. Plus loin dans ce mémoire, on détaillera les conditions de pré—
fissuration et d’essai pour chacun de ces types d’éprouvettes.

1.3.2 Réalisation d’un essai de ténacité sur des éprouvettes standards

Les essais de ténacité peuvent étre réalisés en suivant deux approches :

— La méthode dite «single specimen» : cette méthode consiste a appliquer des cycles
de charge-décharge pendant I’essai. En effet, ces cycles permettent de déterminer
I’évolution de la rigidité de 1’éprouvette pour remonter a la longueur de la fissure.

— La méthode dite «multi-specimens» : cette méthode consiste a utiliser plusieurs
éprouvettes et a les arréter a des moments différents de I’essai (ce qui correspond a
différentes avancées de fissure). L’étude de I’ensemble des éprouvettes testées permet
de remonter directement a la longueur de fissure pour chaque essai. L’avancée de
fissure peut étre marquée par un traitement thermique puis 1’éprouvette est rompue

a température cryogénique (azote ligiude).

1.3.3 Exploitation d’un essai de ténacité sur des éprouvettes standards :
mécanique linéaire de la rupture

En mécanique linéaire de la rupture, il convient de déterminer le facteur d’intensité des
contraintes Kj en fonction du chargement et de la géométrie.
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Dans le cas des éprouvettes CT, on a la relation suivante :

P a
K= — — 1.25
I WXfK(W) (1.25)

ou P est la charge appliquée. B est I’épaisseur de I’éprouvette et By I’épaisseur réduite compte
tenu de la présence des entailles latérales. fx(a/W) est une fonction donnée par [39] :

a

fK(i) = (%F% [0.886 +4.64V”—v - 13.32(%)2 + 14.72(5—\/)3 —5.6(5—\7)4] (1.26)
-4

Dans le cas des éprouvettes DCT, 1’équation 1.25 est toujours valide mais la fonction
f(a/W) est 1égerement différente [39] :

a 2+ a a\? a\? a\*

—)=—10.76 +4.8— —11.58| — 1143 — ) —4.08(— 1.27

fK(w) (1-2)" MRS (w) " (w) (w) (127
w

Dans le cas des éprouvettes SENT, les formulaires proposés par Cravero et Ruggieri
[40] seront utilisés. La fonction fx(a/W) est exprimée comme un polyndme d’ordre 5. Les
coefficients du polynome (&g 5 dans [40]) dépendent du mode de chargement (pin loaded ou
clamped), du rapport H/W et de la position de la pointe de fissure par rapport a la ligne de
chargement (cas pin loaded). La figure 1.37 illustre ce cas ; la distance ¢ correspond a la distance
entre la pointe de fissure et la ligne de chargement. Le facteur d’intensité des contraintes est
toujours donné par I’équation 1.25.

TaroTTTTT P ca
- ——

FIGURE 1.37 — Schéma explicatif du parametre géométrique c tel que décrit par Cravero et al.
[40].

L

Enfin pour les éprouvettes SENB (employées pour pré—fissurer les éprouvettes SENT) on

a:
PS a
k=[5 (2) 128
I |:(BBN)1/2 W3/2:|fK W ( )
ou S est la distance entre appuis. La fonction fx(a/W) est alors donnée par :
1/2
3(1) 2
a W a a a a
fK(—) = 37 [1.99— (—)(1 - —)(2.15—3.93(—)+2.7(—) )] (1.29)
W a(+28)1-4)" Wi w w w
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1.3.4 Relation entre longueur de fissure et souplesse de I’éprouvette

La méthode d’essai dite «single specimen» est conduite en réalisant des décharges partielles
qui permettent de déterminer la souplesse de 1’éprouvette Cy 1, puis la longueur de la fissure. Il
est alors nécessaire de relier Cyp a a/W. La souplesse Cyy est définie par :

ACMOD
AP
dans le domaine linéaire. Le CMOD (Crack Mouth Opening Displacement) est mesuré sous la

ligne de chargement (Load Line : LL ).
On définit alors le parametre adimensionnel # comme :

CiL = (1.30)

1
U= —— (1.31)
ou )
B-B
Be=B——( BN) (1.32)

L’expression de u est différente pour les SENB.
a/W et u sont reliés par une expression polynomiale

a
— =P, (u
o = Pa(t)
ol le polynéme P,(u) est donné dans le tableau suivant en fonction des géométries :
Eprouvettes Py(u)
CT 1.000196 — 4.06319u + 11.242u% — 106.04313 + 464.335u* — 650.6771°
DCT 0.998193 — 3.88087u + 0.187106u2 + 20.3714u> — 45.2125u* + 44.5270u°

SENT (pin loaded)  1.0056 —2.8774u + 5.4420u% — 12.510u° + 16.102u* — 7.06421°
SENT (clamped)  fo + 1t + Pou? + Bau’ + pau + psu®
Bo - - - Bs dépendent du rapport H/W

La norme ASTM E1820 propose également des formules pour évaluer directement la
souplesse sous la forme :

1 (1+a/W
Crr ( /

" EB,\1—a/W
ot Pc(a/W) est un polyndme d’ordre 5.

2
) Pe(a/W) (1.33)

1.3.5 Exploitation d’un essai de ténacité sur des éprouvettes standards :
mécanique non-linéaire de la rupture sans avancée ductile

En suivant les travaux de Ernst, Paris et Landes (voir revue dans [42]), I’intégrale | peut
étre décomposée en une partie élastique et une partie plastique :

]:]e"‘]p (1.34)
J. est obtenu en employant la formule d’Irwin comme :
K
Je= (1.35)

ou K7 est calculé en suivant les formules présentées dans la section 1.3.3. E’ est définit selon la
relation : E’ = E/(1—1?) Jp est calculé comme :

A

_ Pl
Jp = Mpi Bu(N—a) (1.36)
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ou Ay est I'énergie plastique sous la courbe Force—CMOD (figure 1.38). L aire sous la courbe
A est en pratique calculée avec la méthode des trapézes. On lui retranche la partie élastique A,;
de sorte que :

1
Ay =A- EcLL(a/W)P2 (1.37)

Dans I’équation 1.36, le facteur adimensionnel 7),; dépend du type d’éprouvette et du rapport
a/W. On constate que J, correspond au travail plastique Ay divisé par Iaire du ligament
BN(W —a) corrigé du parametre 1),

4
7
7
7
7
Y
7

7
L

100557222277
7002072277777

@)

FIGURE 1.38 — Courbe Force—Déplacement pour un essai sur éprouvette fissurée.
La valeur de 1), est la suivante pour les éprouvettes CT et DCT :
npr =2+0.522(1—a/W) CT et DCT

Le cas des SENT est plus complexe [40]. Dans le cas des éprouvettes SENT goupillées, on a

o1 = 0.9167 + 0.0837(%) SENT goupillée (1.38)

Cette relation est bien confirmée par le calcul par éléments finis comme indiqué sur la
figure 1.39. Dans le cas des éprouvettes SENT encastrées, 1), dépend du rapport H/W. Dans
le casou H/W=10,0ona:

Np1 = 1.0398 — 0.687(%) SENT encastrée pour H/W =10 (1.39)

On constate que 1), dépend plus fortement du rapport a/W dans le cas SENT encastrée.

39



1.50

1.25 [
1.00
0.75 |

0.50 Liau

m n=10
a n=20

(.| Lo laaa baa a1

— Polynomial Fit

R ]

0.1 02 03 04 05 06 07 08

e n=5

— Polynomial Fit el

A n=20
5 PPN SRENIN BTSN B VR BT STATIN AT AT A
0 01 02 03 04 05 06 07 08
(b) a/W

(a) a/W
CMOD
NP
1.50 T
SE(Mp
1.25 F
1.00 [
075 [
H — Polynomial Fit
0_50'. PSR BRI

0 01 02 03 0

(c)

4 05 06 07 08
a/W

FIGURE 1.39 — Variation du facteur plastique 7, en fonction de 4/W déterminé au niveau de
CMOD pour des valeurs de H/W : (a) H/W =4, (b) H/W =6 et (d) H/W =10 [40]

Toutes ces formulations sont basées sur une analyse en 2D (DP). Toutefois Cravero et
al. montrent qu’elles restent valides pour une analyse en 3D. La figure 1.40 présente une
comparaison entre ces deux analyses. Ils constatent que pour a/W appartenant a 1’intervalle
[0.1,0.7] (dans la configuration de H/W = 6 et un exposant d’écrouissage n = 10) les analyses
2D et 3D donnent quasiment les mémes valeurs de 7.

CMOD
N.p
1 50 LA BN L L BN L L B BN L N B
L SE(Mp ]
BAERY o o LA
C n=10 ]
1.00 ‘ B gl B, J— '
- M b
0.75 :— B Plane Strain 5
C 4 3D ]
0.50 Cow v b b b b b b by iy ]
0 01 02 03 04 05 06 07 08

a/W

FIGURE 1.40 — Comparaison entre 1), dérivé du CMOD pour des calcul 2D (DP) et une analyse
3D pour des éprouvettes goupillées [40]
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1.3.6 Exploitation d’un essai de ténacité sur des éprouvettes standards :
Mécanique non-linéaire de la rupture avec avancée ductile

Dans le cas ou il y a avancée ductile de la fissure, la procédure de calcul de | doit étre
adaptée afin de prendre en compte le changement de la géométrie. La procédure proposée par
la norme ASTM-E1820 est incrémentale et repose sur les travaux de Ernst et Landes résumés
dans [42].

On dispose d’une suite de # incréments pour lesquels les quantités suivantes sont connues :
a', A' , CMOD! , P'. En pratique ses valeurs sont obtenues pour chaque décharge partielle
pl pl

lorsqu’on applique la méthode dite «single specimen». On a alors :

, . 17;;1 (i — a1
=T 5 [1—y;,;( . )] (1.40)

onbl =W-a, 77;;1 = np,(ai) et y;l = ypl(ai /W). La fonction y;,(a/ W) est donnée par :

Ai _ Ai—l
pl pl
By

d
4 ) 1y (1.41)

vpr(a/W) =1, -1 —(1 - W/ da/W)

La norme propose 1’approximation suivante pour y dans le cas des éprouvettes CT et DCT :
ypi@@a/W)=1+0.76(1—a/W) CT et DCT (1.42)

En pratique cette formule donne un résultat trés proche de 1.41. On utilisera par contre cette
formule pour les SENT.

Le travail plastique peut étre évalué par la méthode des trapezes a partir de la suite des
données comme :
[P+ P [CMOD;Z —-CMOD}!

2

La procédure donne finalement une courbe reliant | a Aa (figure 1.41—(a)) exprimant
la résistance du matériau a la propagation d’une fissure. La premiere partie de la courbe
correspond a I’émoussement de la fissure : I’avancée se fait par plasticité et non par déchirure
de la matiere. Dans ce cas on a :

A=A+ (1.43)

CTOD J
Aar ——— = — 1.44
YT T ooy (149
en utilisant 1I’équation 1.24. On a donc la relation :
J=20yAa (1.45)

En pratique on emploie parfois la relation | = Moy Aa ou M peut étre ajusté mais doit rester
pres de 2. La figure 1.41—(b) illustre le lien entre CTOD et Aa.
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FIGURE 1.41 — (a) Courbe [—Aa. (b) Visualisation du CTOD [43].

1.3.7 Corrections de rotation

Lors des essais, les éprouvettes se déforment de sorte que leur complaisance est modifiée.
Une correction permet de prendre en compte cette variation. La complaisance corrigée sera
alors employée pour calculer le parametre u (équation 1.31) puis a/W.

Eprouvettes CT et DCT :  Dans le cas de I’éprouvette CT et DCT, il s’agit essentiellement
d’une rotation (voir figure 1.42). En conséquence, la norme ASTM propose de corriger la
complaisance mesurée pour chaque décharge partielle comme suit :

Crr
Cerl = 72— — (1.46)
(?sme - cos@) (ﬁsme - cos@)
Avec :
Cip la complaisance mesurée
Ccr  lacomplaisance corrigée de 1’éprouvette
H* moitié-portée initiale du point de chargement
R rayon de rotation du centre de la fissure (W +a)/2
D la moitié de la distance initiale entre les deux points de mesure
0 I’angle de rotation du corps rigide
L’angle 0 est donné par la formule suivante 1.47 :
CMOD,
. [D+—F™" D
0 = arcsin| ——— | —arctan| — (1.47)
VD2 +R2 R

ou CMOD, est le déplacement mesuré avant la charge—décharge. La mesure du CMOD ne
peut se faire exactement sur le plan de symétrie. Elle est effectuée a une distance D de ce plan.
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FIGURE 1.42 — Schématisation de la distance réellement mesurée par 1’extensometre : (a)
I’extensometre mesure 2XD, (b) la mesure réelle de ’extensometre est altérée par la rotation
d’angle 0

Eprouvettes SENT goupillées : Lors des essais, I’éprouvette SENT goupillée peut librement
tourner autour de la goupille de chargement. La figure 1.43 montre le déplacement du point de
mesure au niveau de la ligne de charge par rapport a sa position initiale dans une éprouvette
non déformée (figure 1.43 (a)) ou encore le déplacement du point de mesure au niveau de
I’extensometre dans la configuration déformée (figure 1.43 (b)). La correction de rotation est
basée sur des relations trigonométriques. On obtient donc :

tan(0+ ) = w (1.48)

Rc+z

Avec O I’angle de rotation, R¢ la position du centre de rotation, D la moitié de la distance entre
les points de mesures, V. le CMOD corrigé tel que le montre la figure 1.43—(b). z représente le
décalage horizontal du point de mesure du CMOD dans le cas ol une rallonge a été ajoutée pour
accrocher I’extensometre «clip». Dans cette étude pour les éprouvettes SENT macroscopiques,
z = 0 car le point d’accrochage est directement usiné dans la matiere. Le décalage vertical D
est par contre non nul. ¢ est ’angle défini par la relation suivante 1.49

&= arctan( ) (1.49)

Rc+z
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FIGURE 1.43 — Correction de la rotation des SENT «pin—loaded» ; (a) déplacement du point de
mesure au niveau du LLD (Load Line Displacement) (b) Déplacement du point de mesure au
niveau de I’extensometre [40]

En faisant I’hypotheése que D < R¢, le CMOD corrigé est alors donné par :
V.~2XRctan6 (1.50)

En se basant sur les relations trigonométriques on peut écrire :

sin(0+ ) = — /D +D (1.51)

De cette équation 1.51 on peut écrire V,;; (CMOD mesuré) sous la forme donnée par 1’équation
suivante :

Vi =2[Rcsin@+D(cos6—1)] (1.52)
Le déplacement mesuré V,, et le déplacement corrigé V. sont liés par la relation suivante :
Vin
Vs Dune (1539
2Rc

En prenant en considération les moments appliqués au centre de rotation O pour la
configuration déformée comme pour la configuration non déformée, la charge mesurée P,
et la charge corrigée P, sont liées avec la relation suivante 1.54 :

Pory=Pury  soit P,= :—2pm (1.54)
1
Avec r définit par :
H
rzzrlcose—EsinQ (1.55)
et r, donné par :
W
1 =Rc—(7) (1.56)
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Les complaisances mesurée et corrigée sont données (dans le régime de charge—décharge
élastique) par :

AV, AV,
Cp=—7 Co=—— 1.57
"= Ap. = AP, (1.57)
En combinant les équations 1.53 et 1.54, la complaisance corrigée est donc donnée par :
CCMOD
CEMOD m . (1.58)
0 Dtan6 [ 0 Hsin0 ]
cos 0 — ———||cos O —
2(Rc+ Z) 219

Dans leur étude, Cravero et Ruggieri ont également développé un dépouillement des SENT
goupillées en utilisant le déplacement mesuré au niveau de la ligne de charge. La correction de
la complaisance issue des mesures au niveau de la ligne de charge nécessite uniquement une

correction de la charge C%LD et est donc donnée par I’expression suivante :
D CLLD
C,~ = T 1.59
¢ Hsin® (1.59)
cosf —
27’2

L’ensemble des équations précédentes ne fournit pas le rayon de rotation R.. Cravero et
Ruggieri postulent que R, s’exprime comme a plus une fraction 7, de la longueur du ligament :

Re=a+r,(W-a) (1.60)

0 <7, <1 varie fortement pour les fissures courtes (/W < 0.2) mais il peut étre considéré
comme constant pour les fissures profondes 7, ~ 0.65. Cette valeur sera employée par la suite.

Eprouvettes SENT encastrées : Bien que les éprouvettes encastrées soient moins sujettes
a la rotation, il est important de garder a I’esprit que les calibrations des différentes fonctions
nécessaires pour appliquer la procédure normalisée sont obtenues en ne prenant pas en compte
la déformation des éprouvettes. En particulier la fonction reliant u a a/W est établie dans la
configuration initiale. Une telle approche ne prend donc pas en compte le développement d’un
champ de déformation plastique a proximité de la pointe de la fissure pendant le processus
d’émoussement. Cette modification de la géométrie produit une augmentation de la rigidité de
I’éprouvette. Pour tenir compte de cet effet, il est proposé dans [44] de corriger la souplesse
mesurée C,,; pour obtenir une souplesse corrigée C, :

C.=F,.Cy (1.61)

ou le facteur de correction F; est donné par :

1
Fp=—m— (1.62)
ap p
1 0'165WPy

ou Py désigne la charge limite simplement évaluée comme le produit de la contrainte moyenne
d’écoulemement (oy) et de la section portante :

Py = O'y(W—a()) (1.63)
avec 1
oy = 5(002+Rm) (1.64)

(002 : limite d’élasticité conventionnelle, R,, : contrainte nominale maximale).
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1.3.8 Validité des essais

Dans le domaine de la mécanique linéaire de la rupture (rupture fragile pour les aciers) la
norme ASTM E399 impose les conditions suivantes : on détermine tout d’abord la pente initiale
Ky de la courbe force—ouverture. On détermine ensuite 1’intersection de la droite de pente
0.95Kj avec la méme courbe. Cette intersection détermine une charge Pg. L'essai est valide
si la force a rupture Py est inférieure a 1.1Pg. Si 'intersection ne peut étre déterminée, le
critere est validé et P est pris €gal a Py,qx. Cette condition exprime le fait que le comportement
de I’éprouvette avant rupture doit &tre faiblement non linéaire. La ténacité Kg est alors calculée
en utilisant les formules de la section 1.3.3. Un second criteére doit alors étre respecté :

K 2

Q

2.5(—) <W-a (1.65)
002

On se souvient de I’expression donnant la taille de la zone plastique en déformation plane

(équation 1.14) : ry, =1/ (3m)(K/0g2)?. La condition de validité peut alors étre exprimée

comme :

1
25X (Bm)xry~24r, <W-a ou ry < ﬁ(W—u) (1.66)

La condition de validité exprime donc le fait que la taille de la zone plastifiée en pointe de
fissure doit étre beaucoup plus petite que la taille du ligament. Dans le cadre de cette étude,
dédiée a la rupture ductile, ces conditions ne seront bien siir pas employées. Elles montrent
toutefois clairement qu’il peut devenir difficile de réaliser les essais valides selon la norme
dans le cas de petites éprouvettes.

Dans cas de la mécanique non linéaire de la rupture, la norme ASTM E1820 fournit
également des conditions de validité. Tout d’abord I’avancée de la fissure doit étre inférieure a
0.25(W —ap). La valeur maximale de ] mesurée est telle que :

1
J < Jmax = Emin(W_QO/B)UY (1.67)
On a donc également
Jmox . TOD (1.68)
oy

En absence de propagation de la fissure, la condition de validité impose donc que les
dimensions caractéristiques de 1’éprouvette soient au moins 10 fois plus grande que le CTOD.

La norme propose également une procédure visant a déterminer la valeur de | pour laquelle
I’avancée «réelle» (I.e. ne tenant pas compte de 1I’émoussement) est de 0.2 mm. Il s’agit alors
de calculer le point d’intersection entre la courbe [—Aa et la droite de pente 20y passant par le
point Aa =0.2 mm et | = 0. Cette droite représente 1’avancée par plasticité due a I’émoussement
(voir figure 1.44). Le point d’intersection donne la valeur [ qui peut étre utilisée comme critere
de dimensionnement. La détermination de [ est fondée sur I’ajustement d’une courbe [—Aa
de la forme | = Jo(Aa/Aap)" (courbe en rouge sur la figure 1.44) qui peut étre ajustée en
prenant des valeurs de | allant jusqu’a [iimit = oy(W —ag)/7.5. On ne considérera également
que les points situés a gauche de la droite de pente 20y et passant par le point Aa = 1.5 mm
et [ = 0 (droite d’exclusion sur la figure 1.44). On calcule également une valeur de ténacité

(formule d’Irwin) :
Ko = +/JoF’ (1.69)
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FIGURE 1.44 — Dépouillement d’un essai de déchirure ductile selon la norme ASTM E1820.

Afin d’illustrer la difficulté a employer des mini—€prouvettes, on peut considérer la valeur
de Jo donnée par la figure 1.44 : Jo =200 kJ/m?. En prenant une valeur réaliste pour un acier
de oy = 500 MPa on obtient que la taille du ligament doit étre supérieure a : W—ag > Jo/oy =
4 mm. Pour | =500 kJ/m? (dernier point valide sur la courbe) on a : W —ag > 10 mm. On verra
par la suite que cette dernicre valeur n’est pas compatible avec les tailles envisagées pour les
mini—éprouvettes extraites de coupons.

1.4 Conclusion

Dans ce chapitre, on présente les différentes types d’éprouvettes miniaturisées d’une
facon non exhaustive. On souligne surtout 1'usage des mini—éprouvettes de traction pour
la caractérisation des propriétés mécaniques, des mini—€éprouvettes Charpy pour 1’étude de
la transition ductile—fragile. Les éprouvettes de fissuration pour 1’étude de la ténacité sont
également décrites. Les éprouvettes pour les essais «Small Punch Test» sont décrites ainsi que
leur exploitation pour déterminer les propriétés mécaniques classiques ainsi que la ténacité. Par
la suite, on présente les bases de la mécanique de la rupture qui permettront de comprendre les
origines de la norme ASTM E1820. Puis, on détaille les parties de la norme qui nous semblent
les plus intéressantes pour notre étude en terme de préparation des essais, de réalisation et de
dépouillement. Dans le cas des mini—-SENT, on s’appuie sur les travaux de Cravero et Ruggieri
[40] qui ont servi de base pour le dépouillement et I’analyse de ces éprouvettes.
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Chapitre 2

Matériaux de I’étude : caractérisation
microstructurale
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2.1 Introduction

Le gaz naturel est un combustible fossile pi€gé, comme le pétrole, dans des roches poreuses
du sous-sol. Il est issu de la pyrolyse de maticres organiques sédimentaires soumises, en
s’enfouissant, a des températures et des pressions croissantes.

Les réserves de gaz sont inégalement réparties dans le monde. Il faut donc pouvoir
acheminer ce gaz vers les zones de forte consommation. Le transport de ce gaz peut €tre
effectué par deux moyens :

— Les gazoducs : ce sont des canalisations en acier qui transportent des gaz sous pression
sur de longues distances a la fois sur terre, a I’air libre, mais le plus souvent en sous-sol
ou sous I’eau.

— La transformation en gaz naturel liquéfié (GNL) : ce procédé consiste a transformer
le gaz en liquide pour pouvoir le transporter plus facilement quand les gazoducs sont
trop coliteux ou impossibles a construire . Cette solution est notamment utilisée pour
le transport maritime du gaz sur des navires, appelés méthaniers.

Dans cette étude seuls les gazoducs seront étudiés du fait qu’ils sont sujets a une contrainte
orthoradiale énorme due aux pressions internes, ainsi qu’a des sollicitations externes provenant
d’un environnement agressif autour de la structure.

2.2 Fabrication des gazoducs

L’amélioration des gazoducs demande un développement et une maitrise des procédés
de fabrication garantissant une bonne tenue en service. Dans le monde industriel, plusieurs
techniques ont été développées au fil des années. On peut distinguer deux techniques majeures :

— Tubes soudés longitudinalement (figure 2.1 (a)) (UOE) [45]

— Tubes soudés en spirale (figure 2.1 (b)) [46]

— Tubes sans soudures (seamless) en employant le procédé Mannesmann [47].

! !
a \'\: crimping ;f;
T '—1;— Hot-rolled
. N e - n1?terial cni\\
II\ p l . /.' \ ' Extensive
- . rolling Flying
U-ing Skelpend % [l y cut-off
welding Y \ A g
l —1 .0 ff
Forming (7=—
[ d rolls Inside & outside
/- tandem welding
Expansion (b)
O-ing -
(a)

FIGURE 2.1 — Schématisation du procédé de fabrication des pipelines, (a) procédé UOE, (b)
Tubes soudés en spirale

Dans le cadre cette theése, on utilisera un tube soudé longitudinalement. Avant mise en
forme en tubes préts a étre utilisés, les tdles sont laminées. C’est dans cette phase ou I’on fixe
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les propriétés mécaniques du pipeline. En effet, le laminage a chaud permet de déformer les
grains au sein de la micro-structure et aussi les inclusions qui y sont contenues. Cette partie
montrera en détails 1’effet du laminage sur la micro-structure du matériau obtenu. Ils existent
deux types de laminages.

Laminage a chaud

Le laminage a chaud fait référence au traitement thermique subit par I’acier au cours de la
mise en forme. Il se fait a trés haute température (au dela de 926°C, ce qui est au-dessus de la
température de recristalisation). A cette température, I’acier est facile 2 mettre en forme. Les
fabricants commencent par un rectangle de métal trés long connu sous le nom de billette. Cette
billette est chauffée puis envoyée pour un pré-traitement ou elle est aplatie par des cylindres de
laminoir. Cette billette est maintenue a une température élevée et traverse une série de rouleaux
pour atteindre ses dimensions finales [48].

L’acier se contracte 1égerement quand il est refroidit. Il y a donc moins de contr6le sur
sa forme finale, le rendant moins adapté pour des applications de précision. Ce type d’aciers
est souvent utilisé dans des applications ol des dimensions minutieuses ne sont pas cruciales
(voies ferrées, projets de construction, etc ...). On peut identifier un acier laminé a chaud avec
les caractéristiques suivantes :

— Une surface calaminée (oxydation de la surface diie a la haute température).

— Des bords et des coins 1égerement arrondis pour les produits en barres ou plaques (du

fait du rétrécissement).

— Légeres distorsions, ou le refroidissement peut provoquer des formes légerement

trapézoidales.

Le laminage a froid

Le laminage a froid est un procédé de finition. Ce procédé est destiné pour des gammes
d’épaisseurs faibles inaccessibles par le laminage a chaud. Ces épaisseurs peuvent descendre
en dessous de la centaine de micrometres (de 3~4 mm jusqu’a 0.7~0.8 mm pour les tdles de
construction automobile) [49]. Il existe d’autres procédés de finition a froid comprennent le
tournage, le meulage et le polissage, dont chacun est utilisé pour transformer I’acier existant
laminé a chaud en produits plus raffinés [50].

Un acier laminé a froid a les caractéristiques suivantes :

— Mieilleure finition de surface avec des tolérances plus fines.

— Des surfaces lisses qui sont souvent grasses au toucher (du fait de la lubrification lors

de la mise en forme).

— Des barres bien centrées, et souvent des bords et des angles bien définis.

— Les tubes ont une meilleure uniformité concentrique et linéarité.

Avec de meilleures caractéristiques de surface que les aciers laminés a chaud, il n’est pas
surprenant que les aciers laminés a froid soient souvent utilisés pour des applications plus
précises techniquement. En termes de caractéristiques physiques, les aciers travaillés a froid
sont généralement plus durs et plus résistants que les aciers standards laminés a chaud. Comme
le métal est formé a des températures plus basses, la dureté de 1’acier, sa limité d’élasticité et
sa résistance a la rupture sont tous augmentés en raison du durcissement. Par conséquent, ces
aciers sont plus difficiles a mettre en forme.
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FIGURE 2.2 — Schématisation du procédé de laminage des toles

2.3 Analyse chimique et microstructurale

La suite de cette étude porte sur un acier de nuance X52 datant de 1969. Cette nuance est
couramment utilisée pour la réalisation de pipelines par le procédé du soudage longitudinal.
L’ échantillon fourni est un morceau de pipeline directement prélevé sur le terrain par GRTgaz
a I’issue de contrdles. L’étude a débuté par une analyse chimique et micro-structurale.

2.3.1 Composition chimique

On s’intéresse dans un premier temps a déterminer la composition chimique du matériau.
En effet celle-ci nous apporte de nombreuses informations, notamment sur la présence et
la composition d’inclusions, qui sont répertoriées dans la littérature comme réduisant les
propriétés mécaniques de cet acier. Il est important de noter que I’historique thermique du
matériau qui nous est fourni n’est pas connu. L’analyse de la composition chimique, de la
microstructure ainsi que des populations inclusionnaires, pourront nous permettre d’estimer
les cycles thermiques subis par notre matériau. Le tableau suivant 2.1 présente les especes
chimiques présentes dans le X52 en pourcentage massique. Cette composition a été déterminée
a I’aide d’une microsonde de Castaing au centre des matériaux (modele Cameca SX100).
Divers éléments chimiques sont présents dans cet acier, mais on remarque un taux élevé de
Mn.

TABLE 2.1 — Composition chimique (en % massique) — X52 (microsonde de Castaing—CdM)
C Mn S Al Si Cr Cu Mo A% Ti
0.17 | 1.22 | 0.054 | 0.036 | 0.27 | <0.01 | 0.06 | <0.01 | <0.01 | £0.01

Une étude de la chimie du X52 a été conduite en parallele par le partenaire industriel Rice.
Les résultats sont présentés par le tableau suivant 2.2. L’analyse est faite avec la spectrométrie
d’émission optique a I’arc. On remarque une différence dans les compositions trouvées. Cette
différence peut-&tre due a la taille de 1’échantillon (plus grand est I’échantillon, meilleure est
la précision) ou encore a la précision de I’outil utilisé.
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TABLE 2.2 — Composition chimique (en % massique) — X52 (spectrométrie d’émission
optique a I’arc—Rice)

C Mn S Al Si Cr Cu Mo A% Ti
0.16 | 1.17 | 0.032 | <0.03 | 0.27 | <0.03 | <0.03 | <£0.03 | <0.03 | <0.03

Le manganese joue un rdle de désoxydant et de désulfurant dans les aciers [51]. Il est
un élément d’alliage qui augmente essentiellement la limite d’élasticité des aciers. Il permet
aussi de baisser la température de la transformation de 1’austénite en ferrite et permet par
conséquence d’éviter I’accumulation de cémentite (Fe;C) aux joints de grains. Généralement
les aciers contiennent entre 0.15 a 0.8 % massique de Mn. En effet, deux tiers du Mn introduit
dans le matériaux sont perdus par oxydation. On remarque aussi 1’existence d’un pourcentage
significatif de soufre dans le X52. Selon la littérature, le soufre est naturellement présent dans
les aciers. Le processus pour 1’éliminer est coliteux et n’est pas vraiment rentable pour les
structures gazoducs. Le manganése permet donc de piéger le soufre sous forme de MnS évitant
ainsi la fragilisation de I’acier par accumulation de S aux joints de grain. Le silicium est connu
comme un bon élément pour piéger I’oxygene qui existe naturellement dans les aciers. Raison
pour laquelle on le trouve a 0.27% massique dans cet alliage. Le dosage de 1’oxygene, connu
pour étre difficile a réaliser, n’a pas été fait. La formule de Franklin permet d’estimer la fraction
des MnS. Cette formule 2.1 prend en compte le pourcentage massique de 1’élément S et le
pourcentage massique de 1’élément Mn.

2.1)

£=0.054x (%s _oool )

%Mn

En appliquant cette formule, on estime que la fraction volumique de Mn$ est de 2.87x1073
avec la micro-sonde de Castaing et 1.68x10~3 avec la spectrométrie d’émission optique 2 I’arc.

2.3.2 Observation microscopique

Les propriétés mécaniques sont directement dépendantes de la microstructure de 1’acier.
Celles-ci seront fortement variables entre une microstructure ferrito-perlitique, bainitique ou
martensitique. On définit les direction L, T et S (figure 2.3) :

— L : direction de laminage

— T : direction travers long

— S : direction travers court ou direction de I’épaisseur

52



()

FIGURE 2.3 — Schéma explicatif des directions dans le pipe

Une analyse au microscope optique a été réalisée apres une attaque chimique (Nital 4%).
Cette analyse s’est effectuée dans le sens L et le sens T (voir figure 2.4).

FIGURE 2.4 — Observation en microscope optique de la microstructure apres une attaque Nital
(échelle de 200 um)

Cette observation montre la présence de perlite (en noir) allongée dans le sens du laminage
L. II s’agit d’une microstructure ferrito-perlitique typique des aciers pour gazoducs. Dans le
plan (ST) on voit des agglomérations de perlite dans une matrice de ferrite quant au plan (SL)
la distribution de perlite dans la ferrite est homogene. Ainsi, dans le plan (SL) la distribution de
la perlite se fait de deux facons ; on distingue quelques longues bandes de perlite selon le sens
de laminage. Cette structure est proche de celle observée dans la nuance X70 [52]. Une analyse
EBSD (Diffraction d’éléctrons rétrodiffusés) a été réalisée afin d’étudier les tailles de grains et
leurs distributions dans le matériau. Quatre échantillons ont été prélevés proche de I’extrados
dans le plan (ST), a ceeur dans le plan (ST), proche de I'intrados dans le plan (ST) et a cceur
dans le plan (SL). Ces échantillons permettent une comparaison entre le plan (SL) et (ST) et
une étude de la micro-structure le long de I’épaisseur.
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FIGURE 2.5 — Image EBSD d’échantillons dans le plan (TS) prélevés a différentes profondeurs
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FIGURE 2.6 — Image EBSD dans le plan (LS) d’un échantillon prélevé a coeur

La figure 2.5 présente les images EBSD pour des échantillons prélevés a différentes
épaisseurs. La figure 2.6 montre une orientation préférentielle dans le plan (LS) caractérisée
par une couleur verte dominante. On peut tracer la distribution de tailles de grains en fonction
du pourcentage de la fraction de surface par rapport a la surface totale de la carte. On obtient
ainsi les courbes données en figure 2.7. On remarque que la taille de grains ne varie pas dans
I’épaisseur et est d’environ 14 + 6 um. La taille moyenne des grains dans le plan LS est
inférieur a celle dans le plan TS. Elle est de 11 £ 8 um (figure 2.7 (b)).
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FIGURE 2.7 — Comparaison de la distribution de taille de grains dans les zones observées ; (a)
comparaison de I’extrados, intrados et coeur dans le plan (TS) ; (b) comparaison a cceur dans le
plan (LS) et (TS)

2.3.3 Analyse inclusionnaire

Lors du traitement et de la mise en forme des alliages, certains éléments chimiques
vont réagir et former des particules de phases secondaires. Les particules les plus fines sont
généralement formées a la suite du refroidissement de 1’alliage depuis 1’état liquide, ou a la
suite d’un traitement thermique de revenu ou encore d’une étape de mise en forme a chaud. Si
ces particules sont suffisamment petites (quelques dizaines de nanometres), elles peuvent avoir
un effet durcissant en entravant le mouvement des dislocations. Les particules formées a haute
température lorsque I’acier est encore liquide sont appelées inclusions. Il s’agit notamment des
nitrures, sulfures, oxydes, etc. .. Celles-ci peuvent faire plusieurs microns et sont généralement
néfastes pour les propriétés mécaniques. Elles sont au coeur de ce paragraphe.

Les sulfures peuvent précipiter pendant la phase de solidification du fait de la ségrégation
des éléments Mn et S.

La morphologie des ces dernieres a un impact important sur les propriétés mécaniques des
structures notamment les structures de type gazoducs [53].

Sims et Dhale [54] ont proposé une classification des inclusions non métalliques. Ils ont
classé les inclusions de type MnS en trois grandes familles :

— Type I : le matériau est pauvre en aluminium

— Type II : apparait avec les premieres traces d’aluminium environ 0.005% massique.

— Type III : apparait avec le type II quand le taux d’aluminium atteint le 0.01 a 0.03 %

massique d’aluminium. Ce type domine quand le taux d’aluminium est proche de 0.04
% massique. Les MnS présent dans la nuance d’intérét X52 de pipeline se situent dans
cette catégorie.

Le type I de sulfures est le plus dur parmi les trois catégories. Pendant le laminage ils se
déforment en donnant une forme de losange (figure 2.8). Allongées durant le laminage, les
inclusions de type II et III sont des sites de délaminage. Farrar [55] montre aussi qu’a haute
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teneur en soufre les sulfures de type I peuvent également €tre & 1’origine d’un délaminage. Dans
les alliages a haut taux d’oxygene, le délaminage est plutdt contr6lé par les oxydes [56, 57].
Les type II et III des MnS sont plus susceptibles de se déformer sous I’effet du laminage .

(a) (b)

FIGURE 2.8 — Observation au MEB (Microscope Electronique a Balayage) d’inclusions qui
présentent une forme de losange apres laminage : X52 (échelle 2 um)

FIGURE 2.9 — Inclusions non métalliques cassées dans le sens de laminage : X52 (échelle 2 um)

Dans le but de caractériser le type d’inclusions présentes dans cet acier, nous avons mené
une analyse avec la microsonde de Castaing. La microsonde de Castaing est un outil puissant
qui permet de réaliser des cartographies chimiques de phases de tailles micrométriques. Elle
permet de faire une cartographie chimique plus précise que celle d’un EDS (spectroscopie
de rayons X a dispersion d’énergie) en MEB. En effet, la taille de la zone d’interaction
(poire) est moins prononcée avec la micro-sonde de Castaing. Les figures 2.10 montrent une
analyse qualitative des inclusions présentes dans la matrice. Cette analyse donne la chimie et
la géométrie des inclusions qui sont omniprésentes dans le matériau. Grace a ce dispositif
on peut analyser des inclusions de tailles aussi faibles que 1 pym en évitant I’influence de la
matrice sur 1’analyse.
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FIGURE 2.10 — Analyse inclusionnaire du X52 a la micro-sonde de Castaing

Suite a cette analyse, trois types inclusionnaires se distinguent dans la matrice ferrito-
perlitique :

— Grosses inclusions solitaires dans la matrice

— Amas d’inclusions

— Inclusions allongées dans le sens L de laminage, ce sont des MnS
L’analyse a également permis d’identifier la chimie des inclusions : Al, Mn, S et Ti . On
peut conclure que les grosses inclusions solitaires sont les MnS type I qui se présentent en
forme de losange du fait du laminage. Les amas d’inclusions ainsi peuvent &tre des MnS
qui ont cassés sous I’effet du chargement lors du laminage. Elles peuvent se présenter sous
forme d’un arrangement orienté selon la direction de laminage. Ces inclusions peuvent étre
de type II ou III. En effet, le taux d’aluminium est de 0.036 % massique dans le X52, le type
II et le type III coexistent et sont difficiles a distinguer. Les inclusions longues et allongées
selon le sens de laminage sont omniprésentes. Elle sont fines mais peuvent atteindre quelques
centaines des nanometres en longueur. Pour ces dernicres il était assez difficile de les analyser
vu leurs largeurs assez fines. Par la suite, cette analyse nous permettra de comprendre certains
mécanismes de rupture et de mieux interpréter les faciés de rupture.

2.4 Micro-dureté

Une premiere investigation sur le gradient des propriétés mécaniques dans I’épaisseur
du gazoduc a été réalisée grace a un micro-durometre de type Mitutoyo W640 (figure 2.11
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(a)). La mesure de la micro-dureté dans 1’épaisseur d’un échantillon prélevé dans le pipeline
est présentée dans la figure 2.12. On a comparé les plans (SL) et (ST) en allant de I’extra-
dos a I'intra-dos (figure 2.11 (b)) en gardant une distance d’environ 0.4 mm par rapport aux
extrémités. On utilise une masse de 500g.

Extra-dos
‘”_{ - Intra-dos
N
I S ﬂ;%l_ _______ ;}___}__S,,
——_:_.~——“"'
(a) Microdurometre Mitutoyo W640 (b) Schématisation des directions dans le gazoduc.

FIGURE 2.11 — Etude de la microdureté du X52

La figure 2.12 montre une fluctuation de la micro-dureté Vickers dans I’épaisseur. Cette
étude préliminaire montre 1’absence d’un gradient de dureté significatif dans 1’épaisseur
contrairement a la nuance A42 (figure 2.13) ou la micro-dureté ressemble a une gaussienne
avec un pic a ceeur.

Extra dos A 0.4 mmde lasurface Intra dos
250
200 7& i ! i
o
2 150
O
>
3 100 —a— ST
[} ——SL
—
S
o
50
0

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1
Profondeur (mm)

FIGURE 2.12 — Analyse de la micro-duretén Vickers dans I’épaisseur du pipe selon les plans
(LS) et (TS), chaque point représente la moyenne de 7 mesures
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FIGURE 2.13 — Analyse de la micro-dureté Vickers dans 1’épaisseur du pipe de nuance A42 !

Apres avoir étudié la métallurgie du X52, une partie des essais de caractérisation mécanique
ont été réalisés. Ces essais permettront, entre autre, de calibrer la loi de comportement.

2.5 Conclusion

L’étude de la micro-structure et de la chimie du X52 met en évidence I’existence
d’inclusions non métalliques. Ces inclusions sont souvent allongées selon la direction de
laminage. De plus, il existe une texture prononcée avec un allongement des grains de ferrite
selon cette méme direction. Par conséquent, la microstructure sera probablement & I’origine
d’une anisotropie de comportement mécanique. L’étude de la taille des grains montre que
la taille des grains dans le plan (LS) est inférieur a celle dans le plan (TS). Cependant, il
n’y a pas de différence de taille le long de la direction S (extrados, cceur et intrados). Cette
derniere observation indique qu’il ne devrait pas exister de gradient de propriété mécanique
dans 1’épaisseur (direction S). Cette conclusion est appuyée par des essais de micro-dureté
Vickers. En effet, on remarque une fluctuation non-significative entre 180 et 200 Vickers de la
valeur de micro-dureté dans 1’épaisseur. Cette étude confirme 1’absence d’un gradient de dureté
le long de I’épaisseur du pipe.

1. Communication interne
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Chapitre 3

Caractérisation mécanique de ’acier
X352 : essais standards
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La caractérisation mécanique de D’acier X52 sera faite grice a différents types
d’éprouvettes. La figure suivante 3.1 présente le plan de prélevement des éprouvettes dans
un morceau de pipeline X52. Des éprouvettes de traction simple, traction entaillée ainsi que
des éprouvettes d’étude de la rupture de type KCV, CT et SENT seront testées. La taille des
éprouvettes varie entre mini-éprouvettes et macro-éprouvettes. Pour caractériser le gradient de
propriétés mécaniques dans I’épaisseur, des éprouvettes pleine épaisseur et d’autres prélevées
a ceeur ont été testées. Idéalement, une éprouvette de caractérisation mécanique doit contenir
un volume élémentaire représentatif de la structure. Dans le cas des grosses structures de type
gazoducs, ces éprouvettes sont a la fois difficiles a usiner et a tester. Dans notre cas d’étude,
le diametre intérieur du tube est $;=609.6 mm pour une épaisseur e=11 mm (figure 2.3),
soit un rapport ®;/e ~55 relativement important (ce rapport pour le transport d’énergie est a
maximiser). La dimension des éprouvettes standards est ainsi limitée par I’épaisseur du tube
mais également par la courbure pour des prélevements selon la direction travers long T.

Pour pouvoir mener cette étude, on a réalisé une homothétie sur les dimensions standards
des éprouvettes (cf. plan de prélevement figure 3.1). En respectant certains rapports, on
peut prélever des éprouvettes de taille réduite, mais qui a priori, donneraient des résultats
transférables au pipe. Finalement, en testant des éprouvettes de plus en plus petites, on pourra
caractériser I’effet de la réduction de taille sur les résultats obtenus.

macro-traction
traction cylindrique a coeur
macro-charpy

macro-SENT

mini-ST

mini-SENT longues
mini-NT
mini-charpy

macro-NT4

macro-CT macro-NT2

FIGURE 3.1 — Plan de prélevement des éprouvettes

Des éprouvettes de traction simple et entaillée ont été prélevées selon le sens T et le sens L.
L’ objectif est de caractériser non seulement les propriétés mécaniques, mais aussi I’anisotropie
selon les différents sens. Des éprouvettes de traction simple et entaillée de taille trés réduite
(11 mm de longueur) ont été testées. Ces éprouvettes ont été testées en in-situ en tomographie
au synchrotron Soleil. Ces essais permettront d’évaluer I’endommagement. La résilience et la
ténacité sont des grandeurs importantes a étudier. La comparaison entre différentes échelles est
la base de cette étude.
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3.1 La méthode-R

Un protocole expérimental de suivi de contour a été développé dans le centre des matériaux.
Ce protocole consiste a utiliser deux caméras placées dans le plan perpendiculaire a la direction
de chargement. Par exemple, si I’éprouvette est prélevée selon le sens L, alors les caméras
seront mises dans le plan (TS). Alors, on aura le chargement selon le sens L, une caméra qui
va suivre la déformation selon le sens T et I’autre selon le sens S. L’acquisition des images doit
étre faite en continu et lancée simultanément avec la machine de traction. L’ objectif est d’avoir
un fichier final qui associe a chaque charge un couple d’images. Ce fichier permettra par la
suite de déterminer les deux strictions pour chaque niveau de chargement. Le traitement des
images est fait par le biais d’un ensemble de programmes qui filtrent, organisent et analysent
les données graphiques. Le code d’analyse principal s’appelle Shadow-R. 11 a été développé
au Centre des Matériaux (langage Python). Il est basé sur une méthode «subpixel» pour la
détection des contours. La figure 3.2 présente le montage des caméras pour la détection de
I’anisotropie de déformation. Ce protocole nécessite un fond blanc pour avoir un bon contraste.
En effet, 1a robustesse des codes de post-traitement dépend fortement de la netteté des contours
sur les images. Meilleur est le contraste entre le fond et 1’éprouvette, plus petite est 1’erreur
qu’on introduit lors du calcul.

FIGURE 3.2 — Configuration de I’essai avec suivi de contour- méthode Shadow-R

Les sorties de I’analyse sont des images comme le montre la figure 3.3. L'image 3.3 (a)
présente la section initiale de I’éprouvette (exemple NT10). La figure 3.3 (b) présente la section
au voisinage de la contrainte maximale tandis que la figure (c) est au voisinage de la rupture. La
réduction de la section minimale définit la striction radiale selon les sens observés. Un fichier
de ces réductions est récupéré a la fin de ’analyse pour les deux directions en associant une
charge a chaque niveau. Cette méthode sera systématiquement employée lors des essais sur
éprouvettes de traction lisses (ST) et entaillées (NT).
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FIGURE 3.3 — Evolution du contour d’une éprouvette NT10 selon le sens S

3.2 Essais sur des éprouvettes ST et SST

La figure (B.1 Annexe B) présente les éprouvettes de traction étudiées pendant cette
campagne d’essais. Etant donnée la forme cylindrique de ces éprouvettes, il nous a été
impossible de les prélever en peau. Des éprouvettes de types SST (Square Simple Tension) ont
par conséquent été prélevées en pleine épaisseur afin d’enquéter sur le gradient de propriétés
mécaniques en les comparant avec les ST. Elles ont les dimensions telles que le présente la
figure (B.2 Annexe B). Pour compléter cette étude, des mini-éprouvettes de traction seront
testées pour différentes positions dans I’épaisseur.

Les résultats des essais de traction simple sont présentés par la courbe conventionnelle
contrainte—déformation dans la figure 3.4. On présente une comparaison entre le sens L, le
sens T (éprouvettes prélevées a cceur) et les éprouvettes SST prélevées en pleine épaisseur.
On remarque ainsi, que pour les mémes conditions d’essai, on n’a pas de dispersion dans les
résultats. En effet, les essais sont répétables et ne présentent pas une dispersion remarquable.
On peut constater aussi qu’entre le sens L et le sens T, on n’a pas de différence et que les
courbes se superposent parfaitement. En observant les essais SST, on remarque que les courbes
présentent une méme pente élastique renvoyant a un méme module de Young. En effet, le
tableau 3.1 montre que les modules de Young des essais ST_T, ST_L et SST_T sont proches.
Les contraintes ultimes (R,,) sont légerement différentes (+10 MPa) entre les SST et les
ST, mais cela peut étre di a un trés léger gradient de propriétés. Ces essais confirment la
constatation faite pendant 1’analyse de la micro-dureté. Il n’y a pas ou peu de gradient de
propriétés mécaniques dans 1’épaisseur.

Le matériau présente également un plateau de Liiders. Celui-ci est plus court pour les
éprouvettes SST. Cet effet est attribué a la différence de géométrie entre des deux types
d’éprouvettes.

64



600

500

400

300

F/Sy (MPa)

200 R

100 STL — e |

ST-T
SST-L —e—

() 1 1
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20

Al/l

FIGURE 3.4 — Courbe contrainte en fonction de la déformation (avec Iy la longueur utile de
I’extensometre) des éprouvettes lisses de type ST prélevées dans le sens L et T et SST prélevées
en pleine épaisseur selon le sens L

Le post-traitement des essais mécaniques avec 1’outil DATMECHA (suite de programmes
développée par le Centre des Matériaux pour traiter et classer I’ensemble des bases d’essais)
donne un fichier récapitulatif des propriétés mécaniques de chaque essai. Le tableau suivant
3.1 présente la moyenne de ces grandeurs mécaniques de I’ acier.

— E : Module d’élasticité
— Rypp29 : Limite d’€lasticit€ a 0.2% de
ST-L ST-T déformation plastique .

E (MPa) 206592 | 221431 | 214419 — R,, : Résistance a la traction

Ry,0.29, (MPa) 406 407.6 421 . .
10.2%
R, (MPa) 55017 | 5497 560 (contrainte maximale).

A, (%) 155 13 23 — A, : Le pourcentage du déplacement
A (%) 27.1 28.5 31 plastique de I’extensometre a Ry, .
— A : Le pourcentage du déplacement
plastique du vérin a rupture .

TABLE 3.1 — Propriétés mécaniques en traction

La figure 3.5 montre une comparaison entre le déplacement du vérin (corrigé par la rigidité
de la machine) et le déplacement de 1’extensometre. On constate que le déplacement vérin est
plus important que le déplacement de 1’extensometre. En effet, apres la striction la déformation
n’est plus homogene dans I’éprouvette. Par conséquent, une mesure avec 1’extensometre n’a
plus vraiment de sens. Alors, I’extensometre nous permet de suivre la déformation jusqu’a la
charge maximal alors que le déplacement de la traverse (corrigé par la rigidité de la machine)
permet de mesurer la déformation au-dela de la charge maximale.
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FIGURE 3.5 — Courbe comparaison entre le déplacement vérin AV/Ly (ou Ly la longueur
utile de I’éprouvette) et le déplacement de 1’extensometre Al/ly (o I la longueur utile de
I’extensometre)

@, désigne les directions perpendiculaires a S (soit L et T). Les courbes ( @, /P -
®s /Do) dans la figure 3.6 montrent plus clairement 1’anisotropie dans le matériau. La courbe
en pointillés représente la premiere bissectrice qui traduit @, /@y = @g/Py et par conséquent
une isotropie de déformation. On remarque que pour le sens L la courbe bleue est en dessous
de la premiere bissectrice. Il en va de méme pour le chargement selon T. On constate aussi que
la pente de la courbe bleue (chargement selon L) est moins importante que celle de la courbe
noire (chargement selon T). On retrouve bien siir que la ductilité est plus grande selon L .
Toutes ces constatations appuient les conclusions précédemment mentionnées.

0.35

0.3

0.25 -"/

o
= 015 .
0.1 é"'{
0.05 Chargement selon L —e—
) Chargement selon T —e—
0 Striction
0.00 005 0.10 0.5 020 025 030 0.35

log(®g/Po)

FIGURE 3.6 — Comparaison du coefficient de Lankford pour I’ensemble des essais ST
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Il existe plusieurs moyens pour étudier 1’anisotropie dans les tdles laminées dans la
littérature. Parmi ces moyens, on cite le coefficient de Lankford aussi connu par le R-value
ou encore le ratio de déformation plastique [58]. Ce coefficient est trés employé comme un
indicateur de faconnage des tdles recristallisée a faible teneur de carbone. Ce coefficient est
définit par la formule suivante 3.1

R= Y 3.1

Avec (X, y) le plan de laminage, z la direction de I’épaisseur, egy est la déformation plastique
dans le plan et €} est la déformation dans 1’épaisseur. Dans les téles laminées, le coefficient de
Lankford est généralement déterminé pour trois directions principales de chargement dans le
plan (0°, 45°et 90°par rapport a la direction de laminage). La valeur du coefficient de Lankford
normale est déterminée avec la formule 3.2.

1
R= ZX(RO+2XR45 +R90) 3.2)

Cette valeur est déterminée par I’équation 3.3 pour une anisotropie plane.
1
R= EX(R()—ZXR45 +R90) (3.3)

Dans une t6le laminée a froid, Rog est plus important et le Ry5 est plus faible. Communément,
méme si la valeur de Ry5 est proche de 1, Ry et Rgg restent toujours plus élevés ce qui induit
une valeur de R importante [59].

La figure 3.6 montre la différence entre les coefficients de Lankford calculés pour les deux
sens L et T. Le sens L a un coefficient de Lankford plus important que celui du sens T (pente
plus importante). En outre, on peut remarquer que les deux coefficients sont inférieurs a 1. On
trouve Ry = 0.877 et R = 0.827.

3.3 Essais sur des éprouvettes entaillées

La méthode Shadow—R a été mise en ceuvre sur les éprouvettes axisymétriques entaillées.
Une premiere illustration des résultats des analyses menées sur les images est donnée par la
figure 3.7, un exemple pris sur une NT10_L. Les courbes présentées ci-dessous (3.7) présentent
la contrainte en fonction de la striction diamétrale pour chaque sens. Les images dans la figure
montrent I’évolution du diametre au cours de I’essai (on ne présente que les images pour
trois instants critiques : au début de I’essai, quand la contrainte est maximale et juste avant la
rupture). Une premiere constatation est tirée de cette figure. La striction ne se produit pas de la
méme facon dans les deux sens.
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FIGURE 3.7 — Exemple d’un chargement selon L. (NT10)

Les courbes dans la figure 3.8 montrent que quand le niveau de triaxilité devient plus
important le matériau se déforme moins. En effet, d’aprés ces courbes, on constate que une
NT2_L casse au voisinage de 0.2 alors qu’une ST_L casse au voisinage de 0.45. On conclut
donc a un effet important de la triaxialité sur la rupture. Les courbes dans la figure 3.9
présentent une comparaison entre le sens S et le sens perpendiculaire (dans cet exemple c’est le
sens T). La déformation selon S est plus importante que celle selon les sens perpendiculaires.
Les résultats montrent que pour un chargement selon le sens L par exemple, une ST_L atteint
une striction de 45% selon S alors qu’elle est de 40% selon les sens perpendiculaire qui est
dans ce cas T. Cette remarque est vraie pour tous les niveaux de triaxialité comme le montre la

figure 3.9.

800 | NT2-L —— |
00 NT4-L —
NT10-L —e— |
600 // / ST-L
§ 500 \ \
= 400 { 3
2 \ O\
= 300
200 | \« \g
100 §
0!
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

Adg /D,

FIGURE 3.8 — Courbe contrainte—striction diamétrale selon S pour un chargement selon L en
fonction de la triaxialité
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FIGURE 3.9 — Courbe contrainte-striction diamétrale selon S et T pour un chargement selon L

en fonction de la triaxialité

En guise de conclusion, la déformation est anisotrope pour tous les niveaux de triaxialité.
Cette conclusion reste vraie pour les éprouvettes prélevées selon le sens T aussi (figure 3.10).
En comparant la striction selon S pour les éprouvettes prélevées selon T et L on remarque que
les éprouvettes chargées selon L se déforment plus que celle chargées selon T. D’apres les
courbes, une ST_L atteint 50 % de déformation alors que ST_T, il est a 40%. Le sens L est
donc plus ductile que le sens T.

0.5

800 + Sens L —»— -

200 | Sens T ——
600
<
& 500
E; 400 4o .
2 b \
=~ 300

200 \. \X_‘

100 ll

! 0 0.1 0.2 0.4
Adg/D

FIGURE 3.10 — Courbe contrainte-striction diamétrale selon S pour un chargement selon L et

un chargement selon T en fonction de la triaxialité
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3.4 Striction a la rupture

On calcule la striction a la rupture grace a la formule suivante 3.4 :

-2

Avec Ags et A, la variation du diametre selon les deux direction observées. Les résultats
portés sur toutes les éprouvettes testées de type NT et ST sont présentés dans la figure 3.11.
Cette derniere présente le facteur Z en fonction de la triaxialité (figure 3.11 (a)). Effectivement,
quand on change le rayon de I’entaille, on change le niveau de triaxialité dans I’éprouvette. Plus
le rayon de I’entaille est sévere, plus la triaxialité est importante. On constate que les Z baissent
en fonction de la triaxialité. On remarque aussi que les Z sont d’autant plus importants pour le
sens L. Une 1égere dispersion est enregistrée pour les éprouvettes a haut niveau de triaxialité.
On s’intéresse également a la réduction de diametre pour laquelle la rupture s’amorce au centre
de I’éprouvette : AP/Py|.. Cela correspond au moment ol la charge commence a décroitre
fortement sur les courbes Force—contraction diamétrale [60]. La valeur est prise pour la
direction S. Sur la figure 3.11 (b), A®/Py|. est présenté en fonction de type d’éprouvettes.

0.5

0.7 — Sens L — Sens L
: Sens T Sens T
0.5 0.3
8o
N S~
0.4 ov
<
0.2
0.3
0.1
0.2
0.1 0.0
ST NT,, NT, NT, ST NT,, NT, NT,
ST, NT ST, NT

(a) (b)

FIGURE 3.11 — Comparaison du facteur Z (a) et de AP/Pp|. (b) pour les deux sens de
prélevement en fonction du triaxialité

Cette campagne d’essais mécaniques nous a aidé a mieux connaitre les propriétés de la
nuance X52 des pipelines. Elle nous a permis aussi de prendre connaissance des parametres
matériaux a tenir en compte lors de la modélisation. On a mis en évidence 1’absence du gradient
de propriétés mécanique dans 1’épaisseur. On montre aussi que le matériau est isotrope en
contrainte et anisotrope en déformation. Des coefficients de Lankford ont été déterminés pour
le sens de laminage (0°) et le sens transverse (90°). Une comparaison entre des strictions a la
rupture finales en fonction du niveau de triaxialité a été établie pour les deux sens de 1’étude.

3.5 Fractographies des éprouvettes lisses et entaillées

Afin de compléter cette partie de 1I’étude de I’acier X52, des observations des facies de
rupture ont été réalisées avec le MEB (Microscope Electronique a Balayage) (figure 3.12).
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En respectant la convention de garder le sens S dirigé vers le haut, les plans observés sont
(L,S) pour les éprouvettes prélevées selon T et (T,S) pour les éprouvettes prélevées selon L.
Ces fractographies révelent une rupture ductile conformément a ce qui avait été déduit des
essais précédemment présentés. Les facies de rupture des éprouvettes prélevées selon le sens L
présentent une rupture en cup-cone plus prononcée (figure 3.12 (a) et (c)) que celle présentée
par les éprouvettes dans le sens T (figure 3.12 (b) et (d)). A I’échelle macroscopique, cette
forme de facies de rupture en vague dite cup-cone est connue et elle est due a la différence de
niveau de triaxialité dans 1’éprouvette. On observe des cavités des différentes tailles, traduisant
des germinations primaires et secondaires. Les éprouvettes chargées selon le sens T présentent
des cavités alignées selon L. Ces alignements sont en fait des traces des MnS. Les cavités dans
ces éprouvettes ont amorcées sur des MnS puis elles croissent en suivant les orientations des
MnS. Ce genre d’inclusions peut aussi induire du dé-laminage tout le long de ces dernieres.
Contrairement a la direction T , les éprouvettes sollicitées dans le sens L présentent des
cavités circulaires selon L.

Les figures 3.12 montrent aussi une comparaison entre les deux niveaux de triaxialités
extrémes testées dans cette étude. Ces niveaux extrémes correspondent aux éprouvettes de
type ST ou le niveau de triaxialité est le plus bas et aux éprouvettes NT2 ou le niveau de
triaxialité est le plus élevé. On remarque que, tout comme les éprouvettes ST, le sens L présente
une rupture en cup-cone plus prononcée que le sens T (pour les NT4 et NT10 voir annexe G).
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FIGURE 3.12 — Comparaison de facies de rupture pour des éprouvettes ST (a) et des éprouvettes
NT2 (b)
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FIGURE 3.13 — Vue a fort grossissement (SE) des facies de rupture des éprouvettes NT4 et
NT?2 testées dans les sens L et T.

La figure 3.13 montre des facies de rupture a fort grossissement. On voit des cupules de
différentes tailles ce qui traduit une germination primaire et secondaire. En outre, au fond de
ces cupules, on voit des inclusions a 1’origine de ces dernieres. Pour les éprouvettes prélevées
selon le sens T, on note I’existence de grandes cupules allongées selon la direction L. Ces
cupules ont été créées autour des particules de MnS.
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3.6 Essais sur des éprouvettes fissurées

Nomenclature des éprouvettes de fissuration

Par convention, la nomenclature des éprouvettes de fissuration portera en premier le type
d’éprouvette (CT, SENT, mDCT, mSENT) puis la direction. Dans ce cas la direction sera
composée de deux lettres en premier on indiquera le sens de sollicitation et en second la
direction correspondant a celle du sens de propagation de la fissure (figure 3.14). Par exemple,
si on prend le sens LT, le sens L est le sens de prélevement et T est le sens de propagation de
fissure.

11mm

Crack propagation : e.g. L

%

(b)

FIGURE 3.14 — Schéma explicatif des sens de prélevement

3.6.1 Essais sur CT

Les éprouvettes CT (Compact Tension) sont développées par la norme ASTM E1820 [39]
pour étudier la ténacité des matériaux métalliques en se basant sur les parametres |, K et le
CTOD (0) (Crack Tip Opening Displacement). La ténacité pour une fissure en Mode I est alors
mesurée a partir de la courbe [—Aa. La norme propose aussi des rapports de dimensions pour
concevoir une éprouvette représentative de la structure. La figure 3.15 montre une éprouvette
CT avec les dimensions qui respectent la norme. Les dimensions sont des multiples de la
distance W (longueur de 1’éprouvette) selon a norme ASTM E1820 [39]. En particulier on
a généralement B = W/2 mais la norme autorise d’autres rapports de sorte que 2 < W/B < 4.
Dans cette étude on se basera sur les courbes | — Aa pour étudier la ténacité.
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FIGURE 3.15 — Plan d’une CT 10

D’essai est fait sur machine MTS (Materials Test Systems), muni d’une cellule de 250
kN. L’éprouvette a été instrumentée avec un extensometre comme le montre la figure 3.17.
L’essai est conduit en quasi-statique & une vitesse moyenne de déplacement 0.01 mm.s™'.
Les éprouvettes sont goupillées comme 1’indique la norme. Cinq éprouvettes sont testées
dans cette campagne d’essai. Chacune de ces derni¢res est arrétée a un niveau d’avancée de
fissure différents. Dans ces essais on combine la méthode "multi-specimen” en multipliant les
essais et la méthode de "single-specimen" en appliquant la méthode de la charge-décharge
pour la détermination de la complaisance. L’essai est piloté en déplacement extensometre. Il
consiste en une série de chargements cycliques avec maintien. Chaque cycle est composé de
trois phases (figure 3.16) : (i) Phase de chargement; (ii) Phase de maintien en déplacement
extensometre (avec une relaxation en fin de cette phase), cette phase dure 60 s et (iii) une phase
de déchargement.
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FIGURE 3.16 — Courbe déplacement extensometre en fonction du temps montrant la méthode
d’essai implémentée dans la machine MTS

Par la suite, les éprouvettes ont été cassées a I’azote liquide comme le montre la figure 3.17.
On distingue trois zones : la zone délimitée en jaune représente la pré-fissuration en fatigue ;
quant a la zone délimitée en rouge, elle représente I’avancée de fissure ductile et finalement
zone brillante qui la suit est le ligament qui a été rompu a I’azote liquide.

B e

(a) Montage de I’essai sur la machine de traction (b) Facies de rupture obtenu par microscopie
optique

FIGURE 3.17 — Essai sur les CT

Résultats

Les résultats des essais établis sur les CT sont présentés sur la figure 3.18. Les courbes
J—Aa montrent que les essais sont répétables et que les courbes ont la méme tendance.
L’éprouvette EQ75 (correspondant a la courbe verte) semble €tre plus tenace que les autres.
Toutefois, cette dispersion semble disparaitre quand on regarde la courbe (Load-LLOD) ou on

76



remarque que les courbes correspondantes a 1’éprouvette EO74 et EO75 ont presque la méme
tendance. La différence de la contrainte maximale entre les essais peut &tre une conséquence
directe du fait de dispersion en terme des longueurs des fissures initiales ag. Pour ces essais, on
a procédé de la méme maniere que pour les SENT. En effet, on a combiné deux méthodes :
la méthode dite «single specimen» pour les charges-décharges et la méthode dite «multi
specimen» pour les différentes fissures finales. Si on applique la formule donnée par la norme
pour J;,;, dans notre cas, on trouve que [, = 482.6 kJ/mm?. D’apres les courbes, on dépasse
largement cette valeur maximale imposée par la norme. En appliquant la norme d’une fagcon
inverse, on se fixe un J,;;c = 640 kJ/mm?. On peut calculer 1’épaisseur nécessaire pour étre
conforme a la norme grace a la formule 3.5. Finalement, B devrait étre égale a 13.5 mm.

10x]
oy

B=

(3.5)

Cette épaisseur est impossible a avoir avec notre pipe parce que son épaisseur estde 11 mm. Les
éprouvettes de ténacité de type CT ont été congues en respectant les conditions géométriques
et les rapports dimensionnels mentionnés dans la norme ASTM E1820 [39]. Néanmoins,
respecter ces conditions ne garantit pas la validation par la norme. Hormis le fait que les essais
ne sont pas valides a I’égard de la norme au dela d’une certaine avancée de fissure, les résultats
restent exploitables.

Load-CMOD curves J — Aa curves
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FIGURE 3.18 — Résultats des essais sur CT

3.6.2 Essais sur SENT

Les éprouvettes SENT (figure 3.19) sont des barreaux a section carrée 10X 10 mm? et de
longueur 220 mm. Cette géométrie, du fait de la géométrie du tube, impose que la matiere ne
peut étre testée que dans la configuration LT : traction selon L et avancée de la fissure selon T.
Dans Ia littérature, on fait parfois usiner une entaille qu’on considére comme un défaut initial
pour concentrer les contraintes et faire propager une fissure [47]. Dans cette étude, on amorcera
une vraie fissure avant de tester les éprouvettes. En effet, on se servira de I’entaille usinée pour
faire amorcer une fissure par fatigue. Cette pré-fissure sera considérée comme défaut initial.
C’est sa longueur qu’on prendra en compte dans le dépouillement.
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FIGURE 3.19 — Plan d’une SENT standard

La pré-fissuration a été faite en fatigue en flexion trois points. Le protocole a été fait en
respectant la norme ASTM-1820 [39]. L’essai a été suivi par deux caméras de corrélation
d’image. L’objectif de cette instrumentation est de raffiner la mesure de la pré-fissuration.
La figure 3.20 (a) montre la machine de pré-fissuration ainsi que le montage. Apres pré-
fissuration, on a usiné des entailles latérales de part et d’autre de la pré-fissuration. Ces entailles
latérales servent a canaliser la propagation de la fissure dans le plan en augmentant le niveau
de triaxialité li€ a la présence d’entailles. En pratique, le front de fissure n’est jamais plat. Cette
forme courbée de front de fissure peut provoquer une bifurcation si la fissure rencontre des
obstacles sur son chemin. Pour éviter des ruptures en travers, les entailles latérales permettent
d’enlever les bouts de la fissure et de corriger la courbure en conséquence. Ensuite, les
éprouvettes ont été testées. Les éprouvettes ont été encastrées dans des mors hydrauliques.
Elles subissent ensuite les cycles de charge-décharge (figure 3.20 (b)). La méthode de charge-
décharge permet de déterminer I’intégrale | par la méthode de la complaisance. L’essai de
ténacité était instrumenté par deux extensometres. Cette instrumentation s’appelle la méthode
«double-clip». En effet, avoir deux extensometres placés a deux distances différentes de la
pré-fissure permet de mesurer le CMOD et le CTOD en méme temps.

(a) Pré-fissuration en fatigue des SENT (b) Essai de ténacité des
SENT

FIGURE 3.20 — Etude des SENT
La méthode de double-clip a été introduite dans le rapport technique [61]. Cette méthode

permet de mesurer le CTOD (Crack Tip Opening Displacement) et le CMOD (Crack Mouth
Opening displacement). La procédure consiste a placer les extensometres a deux hauteurs
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différentes qu’on appellera Hq (niveau bas) et Hy (niveau haut) comme I’illustre la figure 3.21.

current crack tip

original crack tip

(a) Eprouvette SENT avec montage pour les
extensometres

(b) Schématisation du montage pour la
méthode de double-clip

FIGURE 3.21 — Emplacement des extensometres

La formule donnée par le rapport technique [61] pour le calcul de CTOD est donnée par la
relation suivante 3.6 :

(1_V2)XK% a+h

CTOD = 5+ Vip~ o= X (Vap—Vp) (3.6)

Avec K le facteur de concentration de contrainte, Vq, et V), les parties plastiques du
déplacement mesuré par les extensometres placés en H1 et H2.

Une décomposition du CTOD en partie partie élastique et autre plastique est possible. On
écrit donc CTOD = CTOD,+ CTOD,, avec :

(1-v2)x K2
CTOD: = 5 XE 3.7
ap+ H1
CTOD, = Vip= g% (Vap—Vp) (3.8)

La partie plastique du CTOD est déterminée géométriquement en partant du principe que la
fissure initiale (longueur ap) ne se déforme pas. Cependant, la formule donnée pour la partie
élastique du CTOD a été développée pour les spécimens du type SENB (Single Edge Notch
Bending). Par conséquent, cette formule peut ne pas €tre pertinente dans ce cas. ExxonMobil
a introduit une procédure pour calculer le CTOD en se basant sur les éprouvettes SENT (voir
[62]). La procédure propose d’utiliser la méthode de double-clip mais sans la décomposition
en partie élastique et partie plastique du CTOD. En effet, cette méthode propose une autre
formulation pour le CTOD voir 3.9
Hi+ag

TOD =V - -Vi .
CTO Vi Hz—H1X(V2 V) 3.9
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Avec V7 et V3 les COD mesurés a Hi et Hp. En outre, le CMOD est donné par la relation
suivante :

Hy
H,-H1
Une autre formulation a été développée pour les calculs de CMOD et CTOD avec la méthode
de doule-clip (voir [63]) :

CMOD =V, - (Vo= V1) (3.10)

Vo X (ag +Hy) = Vi(ap + Ha)
(Va—=V1)-2(H2—Hy)
Avec V7 et V3 les COD mesurés a Hy et Hy. Le CMOD est donné par la relation suivante 3.12 :

V1XH2—V2XH1_V H;
Hy-H» U H-H,

La méthode de double-clip est fondée sur des hypotheses géométriques et trigonométriques.

Les équations 3.6 et 3.12 sont valides si et seulement si les hypothéses suivantes sont vérifiées :

CTOD =2x @3.11)

CMOD = x (Vo= V1) (3.12)

— DL’ouverture de la fissure est symétrique par rapport au plan de la fissure
— La fissure initiale ne change pas de forme

Résultats

Les résultats de ces essais sont présentés dans la figure 3.22. Les essais sont arrétés a des
instants différents. Dans cette étude, on cible la comparaison entre des différentes éprouvettes
mais aussi entre des différentes méthodes. On va combiner deux méthodes : (i) la méthode de
I’éprouvette unique (single specimen) ou I’on applique des charges-décharges pour déterminer
J avec la complaisance et (ii) la méthode de plusieurs éprouvettes (multiple specimen) pour
déterminer I’avancée finale de la fissure pour chaque éprouvette arrétée. On remarque d’apres
ces courbes 3.22 que les essais sont répétables et que la dispersion est tres faible. Cette
dispersion peut étre due a la différence des longueurs initiales des pré-fissurations. On constate
aussi a partir de la courbe a droite (sans les charges-décharges) que les essais ont tous la méme
tendance. On précise aussi que le J,x calculé pour les essais sur ces SENT est de 271 kJ/mm?.

Load-LLOD curves J — Aa curves
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FIGURE 3.22 — Résultats des essais sur des SENT

Les facies de rupture des SENT on été observées avec le MEB. La figure 3.23 présente
un exemple de ces facies. La fractographie montre les différentes zones : entaille par usinage,
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pré-fissuration (Zone délimitée en vert), zone de rupture ductile (zone délimité en rouge) et
zone de rupture fragile (Zone délimité en cyan, cassée a I’azote liquide). Dans la zone ductile,
on observe de grosses fissures alignées selon le sens T. Ces alignements ne ressemblent pas
a ceux observés dans les éprouvettes de traction simple et entaillées dans I’étude précédente.
Celles-ci ont plus la forme d’un délaminage di a la décohésion entre les MnS et la matrice.

FIGURE 3.23 — Facies de rupture d’une éprouvette macro SENT

Une comparaison entre les SENT et les CT est présentée par le biais des courbes dans la
figure 3.24. Dans ce graphe, on voit que les résultats sur des SENT est au dessus des résultats
des CT. Cette différence est due a I’état de confinement dans les SENT qui s’avere plus proche
de celui dans les pipelines. En fait, les éprouvettes standards de fissuration (CT) proposées par
les normes, présentent un état de confinement plus élevé que celui présent dans les structures
de pipeline. Ces résultats montrent que les CT sous-estiment la ténacité de 1’acier.
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FIGURE 3.24 — Comparaison entre les SENT et les CT

3.7 Essais sur des éprouvettes Charpy

Afin d’étudier la rupture, des essais de résilience de type Charpy ont été conduits sur le
X52. C’est un essai de choc a vitesse de déformation élevée. L’essai est réalisé sur un mouton
pendule. L’énergie consommée par I'impact est évaluée a partir de 1’angle initial de lacher du
pendule et de I’angle maximal de remontée. En effet, en 1’absence d’éprouvette a rompre, le
pendule remonterait a une position symétrique de sa position de départ. Pour la plupart des
pendules, la vitesse d’impact est voisine de 5 m/s.
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FIGURE 3.25 — Le mouton pendule de Charpy-Zwick 50J (Institute of Physics of Materials,
Academy of Sciences of the Czech, Brno)

Il est possible de réaliser des essais instrumentés par des jauges de déformation collées
sur les faces opposées du couteau, formant un pont de Wheatstone avec deux jauges de
compensation. La chalne de mesure doit avoir une réponse d’au moins 100 kHz étant donné la
rapidité de 1’expérience. Ces systémes permettent d’obtenir une précision sur les résultats en
force enregistrée de I’ordre de 1 & 2%. Le déplacement s(t) peut étre mesuré par intégration des
résultats en force F(t) , puis en vitesse v(t) :

t
o(t) :UO_%I F(¢)dt (3.13)
to
et ;
s(t) = f o(t)dt (3.14)
to

ou m est la masse du couteau, vy la vitesse initiale d’impact, fp le temps au début de la
déformation et t le temps (t > tp). Ces mesures permettent d’estimer la cristallinité de la
rupture en évaluant la proportion de propagation stable (ductile) et de propagation instable
(fragile) sur la courbe force déplacement. Si la rupture est entierement instable, le matériau est
fragile, si la rupture n’est jamais instable, la cristallinité sera de O % et le matériau parfaitement
ductile. L’essai instrumenté apporte une interprétation beaucoup plus riche que celle fondée
uniquement sur 1’énergie. En effet, deux matériaux avec des comportements en traction tres
diftérents peuvent donner la méme énergie. L’ étude des courbes F—0 permettra de distinguer
les deux matériaux. De plus, lorsque 1’on souhaite étudier le vieillissement d’un matériau,
les courbes instrumentées permettront de distinguer si c’est la partie de I’amorgage ou de la
propagation de la fissure qui est affectée par ce vieillissement alors que le distinguer n’est pas
possible a partir de la seule énergie.
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Préparation de ’essai

Les éprouvettes des essais Charpy standards sont des barreaux prismatiques de section
10x10 mm? et de longueur 55 mm entaillées en leur milieu (figure 3.26). Il existe deux
types d’éprouvettes : les éprouvettes KUC et KCV, selon que I’entaille a une forme de U ou de
V. Les différences essentielles entre ces types d’éprouvettes sont la surface de matiére testée
(respectivement 0,5 et 0,8 cm?) et le rayon de courbure de I’entaille et donc la triaxialité des
contraintes. Les éprouvettes KCU ne sont pratiquement plus utilisées et ne servent plus qu’a
des comparaisons avec des résultats anciens (suivi de vieillissements thermiques, notamment).

55+0,05 10£0,02

Y

10£0,02

27,5x0,05

Y
240,02

FIGURE 3.26 — Plan des éprouvettes Charpy standards KCV

Elles sont positionnées sur deux appuis et frappées par le pendule dans leur plan de
symétrie, au dos de I’entaille.

Ces essais nécessitent peu de matiere et peu d’usinage et préparation. L’essai de résilience
ou essai Charpy est défini par les normes DIN 50115 et 51222 en Allemagne, ASTM E23 aux
Etats-Unis, AFNOR A03-161, A03-156 et A03-508 en France, BS131 part 1 a 5 en Grande-
Bretagne, ISO R148, R83, R84 et R442, Euronormes 45-63 et 7-55. Pour dimensionner ces
éprouvettes, la norme ASTM E23 a été appliquée. La norme recommande une éprouvette de
longueur de 55 mm et de section carré de 10 x 10 mm?. L entaille usinée est de profondeur
2 mm et d’ouverture 45°. Son rayon est de 0.2 mm.

Résultats

Les résultats des essais Charpy sur des éprouvettes standards sont présentés a la figure 3.27.
Pour les macros Charpy, seul le sens L a été testé. Ce choix est dii 2 une contrainte d’usinage.
Etant donnée que les éprouvettes ont été prélevées d’un morceau de pipe, il s’avere impossible
de prélever des éprouvettes standards dans le sens T du fait de la courbure (comme dans le
cas des SENT). On remarque qu’il n’y a pas de dispersion et que les essais sont répétables. Le
tableau 3.7 récapitule des résultats obtenus lors des essais de résilience.
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KCV | Fpax kN) | Eq (D) | 0pmax MPa) | E, (k]/m?)
LT 18.73 120.17 224.30 1505.17

TABLE 3.2 — Tableau récapitulatif des résultats des essais macroscopiques de résilience

20

| — E032,LT, E,=120.51 J, F,,,, = 17.883 kN
| — EO033,LT, E,=122.72 J, F,,, = 18.079 kN
| — EO034,LT, E,=119.48 J, F,,,, = 17.699 kN
/ E035, LT, E,=117.98 J, F,,,, = 17.972 kN

| 1 A S— I T—

Load (kN)
=
o

% 5 10 15 20
Displacement (mm)

FIGURE 3.27 — Courbes force-déplacement des essais Charpy sur des éprouvettes standards
prélevées dans le sens L

Les figures suivantes (3.28) montrent des différentes zones du facies de rupture. On
remarque 1’existence de différentes tailles des cupules. On peut voir aussi qu’il y a des cupules
qui coalescent pour donner une fissure plus grande. On peut observer aussi un délaminage di
aux MnS.

FIGURE 3.28 — Observation du facies de rupture d’une Charpy standard a un agrandissement
de x 20
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3.8 Conclusion

Cette partie consacrée aux essais mécaniques macroscopiques nous a permis de caractériser
les propriétés mécaniques du matériau de I’étude. Elle nous permettra de construire une base
de données matériau solide pour I’acier de la nuance X52. En effet, I’étude inclusionnaire
nous a permis de comprendre les morphologies observées sur les facies de rupture. On sait
maintenant que les alignements observés sur les facies sont du fait de la germination des cavités
a I’interface entre les MnS et la matrice.

La comparaison entre les essais sur des éprouvettes prélevées en pleine épaisseur du type
SST (Square Simple Tension) et les éprouvettes prélevées a ceeur du type ST (Simple Tension)
confirme 1’absence d’un gradient de propriétés mécaniques dans 1’épaisseur. Une constatation
déja faite grace a I’étude de la microdureté dans le plan (ST) et (SL). L’application de la
méthode de suivi de contour nous a permis de détecter 1’anisotropie de déformation dans les
différents sens de I’étude (S, T, L). On en déduit que le matériau se déforme plus dans le sens
S que dans les autres sens perpendiculaires. En outre, le sens L se déforme plus que le sens T.

Ces résultats sont conformes a ceux présentés pour les éprouvettes SST (figure 3.4) pour
confirmer qu’on est face a un matériau qui est isotrope en contrainte mais qui est anisotrope en
déformation. Cette conclusion est trés importante pour le choix du critere d’anisotropie pour
la modélisation de la loi de comportement. On peut déja éliminer quelques critéres comme par
exemple le critere Hill qui lie fortement anisotropie en contrainte et anisotropie en déformation.
Un modele du type Bron-Besson sera, a priori, plus adéquat pour cette nuance. Les essais
sur des éprouvettes fissurées de type SENT et CT nous ont permis de mettre en évidence les
propriétés a la rupture du X52. On remarque, a partir de ces essais, que les courbes [—Aa
obtenues pour les CT sont en dessous de celles obtenues pour les SENT. Ce décalage est dii au
fait que la plasticité dans les CT est plus confinée que dans les SENT elles-méme trés proches
du cas des pipelines.
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Chapitre 4

Formulaires pour le dépouillement des
mini—éprouvettes
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Dans cette étude, nous utiliserons des éprouvettes dont les géométries ne sont pas décrites
par les normes. Il devient donc nécessaire, dans la mesure out nous souhaitons suivre les grandes
lignes des normes, de déterminer 1’ensemble des fonctions nécessaires au dépouillement des
essais. Il s’agit donc des fonctions fx(a/W) permettant de calculer le facteur d’intensité des
contraintes Kj, de la fonction P,(u) liant le parametre u (équation 1.31) a la longueur de fissure
et éventuellement de la fonction P.(a/W) permettant de calculer la souplesse de 1’éprouvette
en fonction de a/W. 1l est bien sir également nécessaire de déterminer la fonction 7,(a/W)
permettant le calcul de Jj.

Le changement le plus important introduit sur ces éprouvettes est de déporter
I’extensometre. En effet, dii a I’encombrement de I’essai qui est amplifié par la réduction de la
taille des éprouvettes, I’extensometre a dii étre déplacé de sa position préconisée par la norme
ASTM E1820 dans le cas des éprouvettes DCT. Il n’est donc plus sur la ligne de charge comme
le montre la figure 4.1.

i_Configuration de I’essai ‘Configuration de la norme

FIGURE 4.1 — La configuration propre de I’essai sur mDCT en comparaison avec la
configuration indiquée par la norme ASTM E1820 [39]

Dans notre étude, on utilise également des éprouvettes SENT miniaturisées avec une
géométrie différente que celle proposée par Cravero et al. [40]. Nos éprouvettes ont une section
utile de 1.5 x 1.5 mm?. La géométrie ne permet pas d’insérer un extensometre dans I’entaille
(points rouges sur 1’éprouvette a droite de la figure 4.2). C’est pourquoi on décale la position
pour une mesure déporté de 5 mm de part et d’autre de 1’entaille (points bleus sur I’éprouvette a
gauche de la figure 4.2). Notre objectif pour ces éprouvettes sera, alors, de déterminer le facteur
plastique 17, permettant de calculer | a partir de la mesure déportée de I’ouverture de la fissure
par un extensometre mécanique et de la force.
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Configuration de I’essai
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FIGURE 4.2 — La configuration propre de I’essai sur mSENT en comparaison avec la
configuration indiquée par la norme BS8571 [64]

4.1 Approche numérique pour déterminer les différentes fonctions

Afin de déterminer les différentes fonctions nécessaires au dépouillement d’un essai, on
réalise deux séries de calculs. Pour chaque série, on fait varier la rapport a/W dans le domaine
d’intérét. Dans un premier temps, on réalise des calculs en élasticité linéaire afin de déterminer
la relation entre 1 et a/W et la fonction fx(a/W). On évalue ainsi la valeur de I’intégrale | pour
déterminer | = J,. La formule d’Irwin est ensuite employée pour calculer Kj.

On réalise ensuite des calculs non-linéaires en petites déformations pour calculer 7,,. Au
lieu d’employer une loi élasto—plastique, on utilise une loi élastique non-linéaire donnant la
méme réponse en traction simple. Cela permet de s’affranchir d’une éventuelle dépendance au
contour qui est observée dans le cas élasto—plastique [42]. On utilise une loi de comportement
a écrouissage isotrope (contrainte d’écoulement or(p)) avec une loi de plasticité de von Mises
et une loi d’élasticité isotrope (E : module d’ Young, v : coefficient de Poisson). Le tenseur des
contraintes est donné par :

o=A:(e-¢) (4.1)

avec A le tenseur d’€lasticité, ¢ le tenseur de déformation et &, le tenseur de «déformation
plastique». Celui—ci n’est plus donné de maniere incrémentale mais de maniere directe par :

3 s
= —p— 4.2
EP Zpaeq ( )

ou s est le déviateur de 0 et 0eq la contrainte de von Mises. p est calculé de sorte que of(p) =
Oeq- Il convient donc de résoudre numériquement I’équation :

3 _ s
o=A: (s - EOFl(Oeq)a_eq) 4.3)
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par rapport a 0. Cette équation est résolue par un schéma de Newton classique. On notera que
la valeur de p peut décroitre en décharge. Enfin si 0eq < 0f(0), on aura p = 0. On retrouve alors
la loi de comportement linéaire élastique.

Pour déterminer 1), on réalise une série de calculs pour différentes valeurs de a/W. Pour
chaque calcul, on évalue I’intégrale | en fonction du chargement. On calcule également le
facteur d’intensité des contraintes grace a la valeur de la charge. On en déduit [, (formule
d’Irwin). ], est alors simplement calculé comme | — J, en fonction du chargement. Par ailleurs
on évalue Ap. Il est recommandé d’employer la valeur calculée de la rigidité plutdt qu’une
formule ajustée pour calculer la partie «élastique» de I’aire sous la courbe force—déplacement
(A sur la figure 1.38). II est alors possible de tracer ], en fonction de Ay/BN(W —4a). On
obtient en regle générale une droite dont la pente correspond a 1),

Apl

LENCET

Un exemple de calcul de 17, est donn€ a la figure 4.3 pour une mini-DCT avec a/W. On
constate bien sir que la valeur de 7, pour le déplacement mesuré par I’extensometre déporté
est plus faible que celle correspond au CMOD. Cela correspond au fait que le déplacement de
I’extensometre est plus élevé que celui du CMOD mesuré sous la ligne de charge.

On établit ainsi, point par point, la courbe donnant 17, en fonction de a/W. Cette courbe
peut €tre ajustée par un polynéme dont on utilisera la dérivée pour calculer y,; en employant
la formule 1.41. Il est conseillé de tester plusieurs polyndomes de degrés différents. On pourra,
dans un second temps, ajuster un polynéme simple pour exprimer ), en fonction de a/W.

Dans ce travail, I’intégrale | est calculée avec le code Zset en employant la méthode
G—O6 [65] implantée par Chiaruttini ef al. [66]. Cette méthode n’est implantée qu’en 3D.
Ainsi pour réaliser des calculs en déformations planes, on construit un maillage plan extrudé
de deux éléments dans 1’épaisseur. On fixe ensuite tous les déplacements selon la troisieme
direction. Tous les calculs sont alors effectués en employant des éléments 3D quadratiques
réduits (c3d20r).

Dans le cas des calculs 3D, la valeur de | est calculée en chaque point du front de fissure.
On constate que cette valeur n’est pas constante comme indiqué sur la figure 4.4. Il est alors
possible de calculer la valeur moyenne de | le long du front de fissure :

Jds
D= i (44)

jf‘ront ds

ou s représente 1’abscisse curviligne du front. Dans la suite, on utilisera uniquement cette valeur
moyenne.

4.2 Calcul de P,(u), fx(a/W) et du facteur 11 pour les mDCT

On crée en premier lieux les maillages des éprouvettes. La figure 4.5 montre un maillage
pour un calcul en déformations planes. La figure 4.6 présente le maillage 3D dans lequel on
a maillé I’entaille latérale. On ne simule que le quart des éprouvettes du fait des symétries du
probleme.
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FIGURE 4.3 — Calcul des parametres 1),y pour une mini-DCT avec a/W = 0.5.

J (kJ/m?)
o)

-20 -15 -10 -05 0.0 0.5 1.0 1.5 2.0
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FIGURE 4.4 — Profil de | le long du front de fissure pour une éprouvette mini—-DCT B =5 mm,
a/W = 0.63. La courbe en pointillés représente la valeur moyenne.
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FIGURE 4.5 — Maillage des mini-DCT (déformations planes)
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FIGURE 4.6 — Maillage des mini-DCT en 3D.

La charge est appliquée sur un nceud noté LLD (Load Line Displacement). Ce point
représente le sommet d’un triangle qui fait partie d’un élément auquel on associe un matériau
élastique. Ce triangle représente de facon simplifiée la goupille qui permet le chargement de
I’éprouvette. Le contact entre la goupille et I’éprouvette n’est alors pas modélisé. La goupille
reste élastique au cours de 1’essai. Son comportement est alors modélisé comme étant élastique
avec les mémes module d’Young et coefficient de Poisson que 1’acier de I’éprouvette. Les
mesures de 1’ouverture de la fissure se font a deux endroits. Le premier est un nceud qui est
placé en dessous de la ligne de charge. C’est I’emplacement théorique de la mesure préconisé
par la norme ASTM E1820. Cette ouverture correspond au CMOD (voir figures 4.5 et 4.6).
La seconde mesure est réalisée a I’emplacement expérimental de I’extensometre déporté.
On notera ExOD (Extensometer Opening Displacement) ce déplacement. Les calculs sont
paramétrisés avec des maillages générés pour différentes valeurs de a/W allant de 0.3 jusqu’a
0.80 avec un pas de 0.05.

Fonction P,(1#) : Une premiere comparaison est faite afin de vérifier la fiabilité des calculs.
On compare les relations a/W — u pour un déplacement correspondant au CMOD. La
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figure 4.7 (a) montre le résultat du calcul FEM (méthode des éléments finis) en comparaison
avec la norme ASTM E1820. On remarque que les résultats sont cohérents avec cette derniere.
Un fit de la fonction P,(u) a été réalisé ; il donne les résultats suivants :

5—\/ =0.999377 —3.90691u + 0.5750941> + 18.3461° — 43.3196u* + 52.4678u° 4.5)

Cependant, les coefficients résultant de notre fit ne correspondent pas aux coefficients de la
norme qui donne :

v”—v =0.998193 — 3.880871 + 0.1871061% + 20.3714u> — 45.2125u* + 44.5270u°.  (4.6)

Ce résultat s’explique sans doute par des méthodes d’ajustement différentes (dans cette étude
I’ajustement a été réalisé grace a la fonction fit de gnuplot) et un nombre différent de points
pour ajuster la fonction. Les différences entre les deux ajustements restent toutefois tres faibles.
La fonction P,(u) doit également étre ajustée pour le déplacement mesuré par I’extensometre.
On réalise, ici encore, un ajustement par un polyndome de degré 5 qui conduit a la formule
suivante :

% =1.00059 — 4.60539u + 1.60761u2 — 5.12411u3 + 153.94u* — 440.9521°. 4.7)

Cette équation est comparée avec la norme ASTM a la figure 4.7. Bien siir ces résultats ne
peuvent concorder avec la norme. On constate toutefois une plus forte variation de a/W pour
une méme variation de u. La mesure de a/ W sera donc 1égérement moins précise en employant
I’extensometre.

0.9 0.9
08 L a MEF CMOD e | | 08 e MEF EXT e | |
) N fit — : '\;\\ fit —
07 ASTM E1820 - - | | 07 \__\\ ASTM E1820 - - | |
Ne. \.\ N
0.6 . 0.6 i
0.5 0.5 \ >
= = \\ s
S 04 \\ S 04 e
0.3 e 03 e
0.2 0.2
0.1 0.1
0.0 0.0
0.04 0.06 0.08 0.10 0.12 0.14 0.16 0.18 0.20 0.22 0.04 0.06 0.08 0.10 0.12 0.14 0.16 0.18 0.20 0.22
u u

(@) (b)

FIGURE 4.7 — Comparaison entre 1’évolution de a/W en fonction de u déformations planes
(DP); (a) comparaison entre des mesures via le CMOD en FEM et la norme ASTM; (b)
comparaison entre les mesures via I’extensometre et la norme ASTM

La validité de la fonction P,(u) a également été vérifiée dans le cas des calculs 3D pour

B =3 mm et B=5 mm. Dans les deux cas les entailles latérales représentent 20% de 1’épaisseur
(B, = 0.8B). On constate également un trés bon accord comme montré sur la figure 4.8.
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FIGURE 4.8 — Comparaison de la fonction P,(u) (équation 4.7) ajustée sur le calcul en
déformations planes (DP) et les calculs 3D.

Fonction fr(a/W) : Les résultats de I’évaluation de la fonction fx en déformations planes
sont comparés a la formule de la norme (équation 1.27). On constate un accord parfait. Les
valeurs de fx en 3D sont légérement inférieures. On peut ajuster une fonction dans ce cas en
reprenant la forme de 1’équation 1.27. On obtient alors :

+ a a \? a\’ a\*
W
=W 1286+ 0467 ~0.300( | ~1.060( ) +0955 (<)
W) 1-a 3/2 [ W W W W
(1-#)
(4.8)
On constate que les coefficients sont tres différents de ceux de 1’équation 1.27 alors que les
courbes sont trés proches. La différence entre cette fonction et celle de la norme est inférieure
4 5%. La fonction fx a été également ajustée en employant les calculs en déformations planes.
On obtient alors :

3DFE( 4 | _
K

2+ & 2 3 .
FE(L) T W & —8963(L) (&) ~a.a55( %)
K (w) (1_%3/2 [0.947+3.602W 8.963( 1) +9.141(55) —3.455( 5
4.9)

Meéme dans ce cas, les coefficients sont encore tres différents de ceux de 1’équation 1.27 alors
que la différence entre les deux formules est inférieure a 1%. Les ajustements proposés par la
norme ne sont donc pas uniques.
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FIGURE 4.9 — Comparaison de la fonction fg(a/W) de la norme ASTM E1820 avec les résultats
des calculs FE en déformations planes en en 3D pour B =3 mm et B =5 mm. La courbe en
rouge représente 1’ajustement de fg pour le cas 3D.

Fonction 7,(a/W)  : Pour les valeurs de 1, correspondant au CMOD, la courbe 4.10 (a)
présente une comparaison du facteur 7, calculé par €léments finis et la formule de la norme.
On constate un bon accord dans la fenétre de validité de la norme (zone en blanc). La figure
4.10 (b) présente les valeurs de 7, en fonction de a/W pour un déplacement pris au niveau du
I’extensometre déporté. Les zone grisées des graphes sont les valeurs de a/W qui ne sont pas
prises en compte par la norme.

25 25
e,
2.0 —— 2.0

1.5

77pl
77pl

cesesanns,
1.0 1.0
CMOD ——
ASTM E1820 — EXT ——

0.5 ‘ ‘ 0.5 ‘

03 04 05 06 07 08 09 03 04 05 06 07 08 09

a/W a/W
(@) (b)

FIGURE 4.10 — Détermination de de 1,; = f(a/W); (a) comparaison entre la norme ASTM
et les mesures faites au niveau de CMOD; (b) 1, = f(a/W) déterminé au niveau de
I’extensometre déporté

La courbe 4.11 montre une comparaison entre le calcul 2D (DP) et le calcul 3D. On constate
que les résultats des calculs DP sont Iégeérement au dessus des résultats pour les calculs 3D.
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FIGURE 4.11 — Comparaison entre la mesure 1),; via le CMOD et via I’extensometre (EXT)
pour une mDCT en 2D et en 3D

Le fit des courbes issues du calcul 3D (sur I’intervalle [0.4,0.8]) donne les fonctions de Myl
en fonction de a/W pour les mesures au niveau de CMOD et ExOD suivantes :

a
n51oP = ~0.547 x T +2.7808 (4.10)

a
My = —0.0416 X 7 +1.721 (4.11)

96



3.0

25 -
20
§ - * Hf_f o S S -

1.5 |

1.0 Npt CMOD —e—
i Npi EXOD —e—
| fit - -

0.5 i

03 04 05 06 07 08 09
a/W

FIGURE 4.12 — Fit de 1), pour les mesures via le CMOD et via I’extensometre (ExOD) pour
une mDCT en 3D

Une autre comparaison avec la norme ASTM E1820 pour les valeurs de 17, déterminées au
niveau du CMOD (figure 4.13) montre que la norme se situe entre le calcul 2D (DP) et le calcul
3D dans la plage des valeurs de a/W préconisée. Ces conclusions sont identiques a celles faites
par C. Le Guyader dans sa theése [67] sur des CT10 (figure 4.14).

2.40 ; ; ; ;
230 | Tel
3220 b 3

ASTM E1820 /*

2.10

205 | (3?alcu13Djr -

2.00 |
0.50 055 0.60 0.65 0.70 0.75

a'Ww

FIGURE 4.13 — Comparaison entre les valeurs de 1,; (CMOD) pour le calcul 2D/DP, le calcul
3D et la norme ASTM E1820
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FIGURE 4.14 — Comparaison entre les valeurs de Mpi (CMOD) en DP et en 3D [67]

Une comparaison entre des mDCT d’épaisseur 3 mm et des mDCT d’épaisseur 5 mm en
3D est faite a la figure 4.15. Les deux résultats sont tres proches.

3.0
2.5
74:%%
2.0 ==
&

L5 = ~—o

1.0
mDCT-5mm —e—
mDCT-3mm —e—

0.5

03 04 05 06 07 08 09
a/W

FIGURE 4.15 — Comparaison entre les valeurs 7, pour le CMOD et I’extensometre déporté
pour les mini-DCT 3 mm et les mini—-DCT 5 mm

Correction de rotation

Pour la correction de rotation portant sur I’ouverture mesurée, on reprend la démarche de
Cravero et Ruggieri pour les éprouvettes SENT [40] (voir 1.3.7).

Pour ce qui est du facteur de correction sur la charge, on exprime 1’égalité des moments par
rapport au point de rotation :

P.R; = Py cos(0+ ') 7/ R? + H?

ol ¢ est I’angle entre 1’horizontale et la ligne reliant le point de charge initial (P) et le centre

de rotation {2. On a bien sir :
tan(¢p’) = H/R..
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On a donc :

P \/R? + H?
—~=xp = [COS(G)COS((p’) —sin(0) Cos(q,‘)’)] -
P, R
’ . . ’ 1
= [cos(@)cos(q) ) —sin(0) sin(¢ )] o5 @)
= cos(0) —sin(0) tan(¢’)
On retrouve alors la formule de 1a norme ASTM E1820.
On a finalement : 1
=T _ O Mo, (4.12)

C_Pc_XvXme_Xp

4.3 Calcul de Py(1), fx(a/W) et du facteur 17,; pour les mSENT

Cette partie consiste a déterminer 1), pour les mSENT en suivant les mémes démarches
que pour les mDCT. On commence par créer les maillages adéquats en prenant en compte
les dimensions réelles de I’éprouvette. on ne simule que le quart de 1’éprouvette du fait du
symétrie.

600

500 + .

400 | CMOD |
My = 0.97

300 F R
Extensometre

200 | npr = 0.96 |

J, (kI/m2)

100 + .

0 I I I I I
0 100 200 300 400 500 600

Ap/B(W — a) (kJ/m?)

FIGURE 4.16 — calcul des parametres 1), pour une mini-SENT avec /W = 0.5
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FIGURE 4.17 — Profil de | le long du front de fissure pour une éprouvette mini—SENT,
a/W=0.65. La courbe en pointillé représente la valeur moyenne.

La figure 4.18 et la figure 4.19 montrent les maillages des mSENT en 2D et 3D
respectivement. Pour ces maillages aussi on utilise des éléments quadratiques réduites c3d20r.
Les maillages 2D sont en réalité 3D avec seulement deux éléments dans I’épaisseur. Le
déplacement selon z est bloqué ce qui ramene a une configuration de déformation plane.

i |
i LLD
it 7
Z EE X
CMOD

FIGURE 4.18 — Maillage des mSENT 2D (DP)
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FIGURE 4.19 — Maillage des mSENT 3D

Pour ces calculs les valeurs de a/W qui permettent de générer le maillage varie de 0.1
jusqu’a 0.8 avec un pas de 0.01. Tout comme pour les mDCT, on applique le chargement sur
le noeud appelé LLD et on récupere deux réponses : une au niveau du CMOD (position réelle
préconisé par la norme) et une autre au niveau de 1’extensometre déporté ExOD.

Fonction P,(#) : Une premiere comparaison est faite par rapport a a/w qui est une fonction
de u. La figure 4.22 (a) montre une comparaison entre les mesures au niveau du CMOD et les
résultats de Cravero et al.. Le résultat du fit donne :

% =1.0003 — 2.76851 + 4.6057u* —9.63001°> + 11.6027u* — 4.4163u° (4.13)

Malgré qu’on retrouve parfaitement la courbe tracée avec les donnée de Cravero ef al., on ne
retrouve pas les mémes coefficients qui sont donnée par I’équation 4.14.

% =1.0056 — 2.8744u + 5.4420u* — 12.5101° + 16.102u* — 7.06421° (4.14)

Tout comme dans le cas des mDCT, cette différence s’explique par des méthodes d’ajustement
différentes. Cette équation est comparée avec le fit des résultats issus des mesures au niveau de
ExOD. La comparaison diverge a partir de a/W de 0.55 environ (voir figure 4.22 (b)). Le fit de
ces mesures donne les coefficients suivants :

a

W 1.1963 —9.2934u + 85.8465u% — 488.7031° + 1343.14u* — 1439.79° (4.15)
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FIGURE 4.20 — Comparaison entre I’évolution de a/W en fonction de u en 2D (DP); (a)
comparaison entre des mesures via le CMOD en FEM et Cravero ; (b) comparaison entre les
mesures via I’extensometre et Cravero

Fonction fx(a/W) : Les résultats de 1’évaluation de la fonction f; en 2D et en 3D sont
donnés par les équations suivantes respectivement 4.16 et 4.17 :

FPPFE (/) = —2.983+64.128(i)—e,96.912(i)2 + 1187.07(i)3 - 1624.47(i)4 +861.258(i)5
k W W W W W
(4.16)
fila/WYP EF = _3.037+ 64.555(i)—400.304(i)2+1196.98(i)3 - 1638.52(1)4 +868.547(i)5
W W W W W

On constate que ces coefficients sont différents de ceux donnés par Cravero et al. [40] présentés
par I’équation suivante :

4

a\d
) +239.3969(W)

(4.18)
Ces coefficients différent méme si les courbes se superposent, c’est sans doute dii a la
différences des méthodes de fit.

2 3
Cmvero:_ i _ i) (i) _ (i)
0.0720+11.6294(W) 61.6928(W +223.4007 W 355.5166 W
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FIGURE 4.21 — Comparaison de la fonction fg(a/W) de Cravero et al. avec les résultats des
calculs FE en déformations planes en 3D. La courbe en rouge représente 1’ajustement de fx
pour le cas 3D.

Fonction 7,/(a/W)  : Les simulations montrent que le facteur 7, présente une légere
dépendance linéaire a a/W pour les mesures au niveau de CMOD et celles au niveau
de I’extensometre (ExOD dans la figure 4.19). D’apres la figure 4.22, on constate aussi
que la fonction 1,(a/W) pour le CMOD et celle pour I’extensometre sont superposées a
partir de a/W=0.5. Ainsi, I’allure de la courbe correspondante aux mesures aux niveau de
I’extensometre correspond a celle trouvée par Cravero ef al. en prenant les mesures au niveau
du LLD (figure 4.19). Toutefois, ces mesures au niveau du LLD et au CMOD ne collent jamais
quelque soit le a/W. Cette observation montre que pour un certain intervalle des valeurs de
a/W, les mesures au niveau de 1’extensometre déporté sont valides contrairement aux mesures
prises au niveau du LLD. On remarque a partir de la figure 4.23 que les résultats des calculs
3D donnent des résultats proches que celle de Cravero et. al. Ce résultat est cohérent avec celui
de Cravero et on peut affirmer que les calculs 2D sont suffisants pour déterminer 1),
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FIGURE 4.22 — Comparaison entre la mesure 7),; via le CMOD, I’extensometre et 1,,; Cravero
et. al [40]
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FIGURE 4.23 — Comparaison entre la mesure 7),; via le CMOD, I’extensometre et 17,,; Cravero
et. al [40]

On détermine, a partir de ces courbes, la relation qui lie Tpi a a/W pour les mesures au
niveau du CMOD notée T]CMOD et le ExOD noté nEXOD .

pl pl
nGMOP = ~0.0897 % +1.0243 (4.19)
NEYOP = —0.0798 X 17_\/ +1.017 (4.20)
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FIGURE 4.24 — Fit de 1, pour les mesures via le CMOD et via I’extensometre (ExOD) pour

une mDCT en 3D

4.4 Conclusion

L’objectif de ce chapitre est d’établir une relation entre 1,,; et a/W avec les géométries des
éprouvettes adoptées pour I’étude de la ténacité sur des mini—éprouvettes. On constate que pour
les mDCT, les mesures au niveau du CMOD sont completement différentes que celles prises au
niveau de I’extensometre déporté. La nouvelle formule de 7, issue du fit de la courbe 4.10 a été
implémenté dans un ensemble de codes de dépouillement appelé DATMECHA. Les résultats
sur les mSENT sont proches de celle de Cravero, surtout dans la gamme de a/W qui nous
intéressent, les mesures CMOD et les mesures extensometre sont confondus. Par conséquent,

Npt CMOD —e—
TIpt ExOD —»—
fit CMOD - -

fit ExOD - -

on implémente les relations décrites par Cravero et al.[40].
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Chapitre 5

Caractérisation mécanique de ’acier
X52 : essais sur mini-éprouvettes
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Ce chapitre est dédié a la caractérisation des propriétés mécaniques sur mini-éprouvettes
et sur éprouvettes a échelle intermédiaire. Les mini-éprouvettes de traction simple et entaillée
ont été prélevées selon le sens T, le sens L et pour les tractions lisses selon S également. Les
éprouvettes intermédiaires de traction simple et entaillée ont été prélevées selon le sens L, T et
D (45° par rapport au sens de laminage dans le plan (LT). Les mini-éprouvettes fissurées de type
mini-DCT sont prélevées dans le plan (LT). Les mini-éprouvettes SENT, plus difficile a mettre
en oeuvre, sont étudiées dans le chapitre qui suit dédié a la tomographie. Nous présentons enfin
les essais sur les mini-éprouvettes de résilience prélevées dans le plan (LT).

5.1 Essais sur des mini-éprouvettes de traction

L’objectif de cette campagne est tout d’abord de reproduire a une plus petite échelle les
essais mécaniques réalisés sur les éprouvettes standardes. Les dimensions ont été réduites par
un facteur de 5 (voir plans en Annexe E). La figure 5.1 présente la définition des dimensions
®q et ro mesurées ainsi que la longueur utile Ly utilisée pour I’évaluation de la vitesse de
déformation. Dans le cas des éprouvettes de type NT, I’objectif est de respecter le facteur & qui
est défini par la formule suivante :

£=10x -2 (5.1)
Do
Ce facteur vaut 10 pour une NT10, 4 pour une NT4 et 2 pour une NT2. Il regle en particulier
le niveau de triaxialité des contraintes au sein des éprouvettes. L’usinage des éprouvettes devra
étre le plus précis possible afin de garder le rapport & constant afin d’éviter d’induire un effet
de géométrie et de pouvoir étudier uniquement les éventuels effets de taille.

L,
N Yo 4
.e.o
Y
v N\

FIGURE 5.1 — Métrologie des mini-éprouvettes mNT : définition des dimensions @q et rg
mesurées ainsi que la longueur utile Ly utilisée pour I’évaluation de la vitesse de déformation.

5.1.1 Métrologie des éprouvettes

Les éprouvettes utilisées dans cette partie de 1’étude sont présentées dans 1’annexe E. Les
dimensions requises pour ces éprouvettes posent certains problémes d’usinage. En effet, la
précision sur le diametre de la zone utile n’est pas bonne du fait que le rayon de 1’entaille est
du méme ordre de grandeur que le bec de 1’outil de coupe ce qui fait que la précision de cote
n’est pas bonne parce qu’elle dépend du moment de I’engagement de 1’outil avec le matériau.
En outre, la longueur des éprouvettes est 11 mm ce qui rend le montage de 1’éprouvette dans
le mandrin assez compliqué. Les éprouvettes ont subi un contrdle métrologique avant d’&tre
testées afin de prendre en compte les dimensions exactes pendant la phase post-traitement des
essais (figure 5.2). Les directions du tube sont repérées lors de I’extraction des éprouvettes. Un
marquage au laser a été fait pour repérer le sens S.

Le tableau 5.1 récapitule les dimensions des éprouvettes testées. @ et Ly sont les cotes
comme le montre la figure suivante 5.1. Ces dimensions restent toujours dans I’intervalle de
tolérance demandé (~ 10 um).
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FIGURE 5.2 — Métrologie des mini-éprouvettes NT

TABLE 5.1 — Métrologie des éprouvettes mNT

Identifiant ¢o (mm) | 7o (mm) | Ecartau plan ¢9 (mm) | Ecart au plan rg (mm) | & réel
mNT2_T_E080 1.274 0.2422 0.074 0.002 1.90
mNT2_T_E081 1.2106 0.2273 0.011 -0.013 1.88
mNT2_T_E082 1.2037 0.2397 0.004 0.000 1.99
mNT2_L_E083 1.2466 0.2327 0.047 -0.007 1.87
mNT2_L_E084 1.2376 0.2326 0.038 -0.007 1.88
mNT2_L_E085 1.2479 0.2453 0.048 0.005 1.97

Ecart-type 0.026 0.007 0.052
mNT4_T_E089 1.1939 0.4476 -0.006 -0.032 3.75
mNT4_T_E090 1.1916 0.4512 -0.008 -0.029 3.79
mNT4_T_E091 1.194 0.456 -0.006 -0.024 3.82
mNT4_T_E086 1.235 0.4559 0.035 -0.024 3.69
mNT4_T_E087 1.2455 0.4578 0.046 -0.022 3.68
mNT4_T_E088 1.2465 0.4578 0.047 -0.022 3.67

Ecart-type 0.027 0.004 0.062
mNT10_T_E096 1.1989 1.1737 -0.001 -0.026 9.79
mNT10_T_E097 1.1863 1.1596 -0.014 -0.040 9.77
mNT10_L_E093 1.2131 1.202 0.013 0.002 9.91

Ecart-type 0.017 0.017 0.115

TABLE 5.2 — Métrologie des éprouvettes mST
Identifiant | ¢o (mm) Lo

ST-S-E099 1.2269 1.9752
ST-S-E100 1.3048 1.8761
ST-S-E102 1.2311 1.9917
ST-S-E103 1.2141 2.0173
Ecart type 0.022 0.036

5.1.2 Protocole expérimental

Afin de pouvoir tester les éprouvettes de taille réduite, le Centre des Matériaux de I’Ecole
des Mines a développé une machine d’essai dédiée (Elle est désignée sous le nom de «Bulky»).
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Cette machine est schématisée sur la figure 5.3. Les éprouvettes qui peuvent étre testées sur
cette machine ont une section utile de quelques millimetres. La machine est congue pour
aller jusqu’a 4.4 kN maximum en terme de chargement et 15 mm maximum en terme de
déplacement.

i

° ° |
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had \:\ hna
200
130 2725

FIGURE 5.3 — vue de face et vu de droite de la machine Buky [68]

Les concepteurs de cette machine ont choisi un moteur pas a pas qui offre plus de précision.
En plus de ce moteur, les concepteurs ont aussi utilisé une roue dentée qui permet de réduire
la taille du pas minimal. Pelerin et al.[68] présentent une description détaillée de la machine
Bulky. Il est important de noter que cette machine est a la fois adaptée aux tests in-sifu en
tomographie et ex-situ en laboratoire. Ses dimensions et sa compacité la rendent adaptée aux
essais au synchrotron. Une partie des éprouvettes de traction simple et entaillée est testée en
laboratoire tandis que I’autre partie est testée au synchrotron. Le montage est présenté dans la
figure 5.4. En effet, les éprouvettes sont filetées sur un mors axisymétrique en forme de cone sur
le bas. En haut, les éprouvettes sont filetées dans un capuchon qui appui sur une béti creuse et
cylindrique permettant le transfert des efforts. Les ouvertures permettent de mettre des caméras
qui permettront le suivi des contours pour 1’étude de 1’anisotropie.

FIGURE 5.4 — Montage d’une mini éprouvette de traction sur la machine Bulky

Les essais on été suivis par une caméra afin de pouvoir appliquer la méthode de détection
de contours. L’essai est piloté en déplacement avec un script python qui lance simultanément
la machine et I’acquisition des images. Le montage ne permet qu'une seule caméra. Par
conséquent, on n’a suivi que la striction selon le sens S. En effet, en se basant sur les résultats
macroscopiques on peut supposer que le sens S se déformera plus que les sens L et T (voir
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chapitre 3). La taille de cette machine ainsi que les dimensions des éprouvettes ont permit
de faire quelques essais in — situ en tomographie au synchrotron Soleil. Ces essais qui seront
présentés dans le chapitre 6 permettront de caractériser I’anisotropie selon les différents sens
(L, TetS).

5.1.3 Résultats

Les résultats des essais sont récapitulés dans les graphes suivants. On présente une
comparaison entre le sens L et le sens T ainsi qu’une comparaison entre les macro- et les
mini-éprouvettes. Les résultats pour les éprouvettes NT2 sont donnés a la figure 5.5 et aux
figures 5.6 et 5.7 pour éprouvettes NT4 et NT10 respectivement. Comme précisé plus haut,
la mesure de déformation des diametres est dans tous les cas réalisée selon le sens S. La
comparaison entre les mini-NT prélevées selon le sens L et celles prélevées selon le sens T
montre que les éprouvettes usinées selon le sens L sont plus ductiles que celles usinées selon le
sens T. Ce résultat est conforme a ce qu’on a pu observer dans le cas des éprouvettes standards.

Pour un sens de prélevement et un sens d’observation donnés, une comparaison entre les
mini- et les macro-éprouvettes est faite. On constate que les mini-NT sont systématiquement
plus ductiles que les macro-NT. On peut voir aussi qu’elles résistent souvent a des
contraintes plus élevées. Le niveau des contraintes est directement controlé par le parametre
& (équation 5.1). Ce parametre n’est pas toujours respecté dans le cas des mini—€prouvettes NT
comme montré dans la partie précédente. Le niveau de triaxialité réel induit par le parametre
& mesuré est plus élevé. Les efforts sur les mini-NT étant en général plus élevés que sur les
macro-NT, I’augmentation systématique de la ductilité ne peut toutefois pas étre attribuée a une
triaxialité plus faible dans les mini-NT.
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FIGURE 5.5 — Comparaison entre mini et macro éprouvettes NT2 prélevées selon L et T.
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FIGURE 5.6 — Comparaison entre mini et macro éprouvettes NT4 prélevées selon L et T.
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FIGURE 5.7 — Comparaison entre mini et macro éprouvettes NT10 prélevées selon L et T.

Un essai a été également réalisé en traction simple selon le sens S. Ici I’emploi de mini-
éprouvettes s’impose du fait de I’épaisseur du tube. Une comparaison avec des essais de traction
macroscopiques selon T et L est donnée sur la figure 5.8. On constate une rupture tres rapide
selon le sens S. Ce résultat est particulierement intéressant parce que le sens S n’a pas été
caractérisé dans la littérature. Le tableau suivant présente les grandeurs mécaniques du X52
issues des essais sur mST prélevées selon la direction S. La taille de ces éprouvettes ne nous
permet pas d’équiper ’essai avec un extensometre mécanique. Par conséquent, on ne peut
pas avoir acces au module de Young. On utilise le déplacement plastique de la traverse pour
déterminer le Rp02.

112



Eprouvettes Rp02 (MPa) | Rm (MPa) | A (%)
X52_mST_S_E099 377.52 524.87 30.69
X52_mST_S_E100 337.05 518.58 27.63
X52_mST_S_E102 387.39 506.59 25.86
X52_mST_S_EI103 426.05 530.21 34.19

Moyenne 382.00 520.06 29.59
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FIGURE 5.8 — Comparaison entre mini et macro éprouvettes ST prélevées selon L et T pour
les macros et selon S pour les mini-éprouvettes ; On compare la déformation selon la direction
S pour les macros éprouvettes et selon la direction L pour les minis éprouvettes

5.1.4 Fractographie des éprouvettes lisses et entaillées

Afin de pouvoir compléter la comparaison entre les mini—éprouvettes et les éprouvettes
standards, des observations des facieés de rupture ont été réalisées au MEB (figures 5.9 et
5.10). En respectant la méme convention sur les directions que pour les macro—éprouvettes,
ces fractographies révelent une rupture ductile conformément aux éprouvettes standards.
On observe aussi des cupules de différentes tailles traduisant des germinations primaires et
secondaires.

On constate aussi, que le «cup-cone» disparait completement pour les deux sens (L et T)
dans le cas des mini-éprouvettes. Ce résultat est a la fois intéressant et surprenant. En effet, en
I’absence de fissure, les états de contraintes dans les deux types d’éprouvette sont les mémes.
Le fait que les facies soient différents semble indiquer un effet de taille intrinseque au matériau.
Ce type d’effet ne peut étre pris en compte que dans le cadre de modeles enrichis de type «non
local». Pour confirmer/infirmer I’effet il est prévu de réaliser des essais de taille intermédiaire.
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FIGURE 5.10 — Comparaison entre mini-NT4 prélevées selon L et T

Les observations des faci¢s de rupture des mST prélevées selon le sens S sont présentées
par la figure 5.11 (a). On constate tout d’abord la présence de larges cupules allongées dans
le sens de laminage L. Elles correspondent aux inclusions de type MnS qui sont, dans ce cas,
chargées selon la normale a leur plus grande surface. L’endommagement est alors tres rapide.
On remarque également 1’existence d’une bande qui fait une angle de 15 ° environ par rapport
au sens L. Sur la figure 5.11 (b) on constate la présence d’un ligament non rompu. Cela indique
le scénario de rupture suivant pour cette éprouvette : Deux fissures apparaissent d’abord a deux
hauteurs différentes dans 1’éprouvette. La bande de matiere entre ses deux fissures est ensuite
cisaillée afin que les fissures se rejoignent.
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(b)

FIGURE 5.11 — Fractographie de mST prélevée selon le sens S

5.2 Essais sur des éprouvettes ST et NT a échelle intermédiaire

Dans cette partie on présente des résultats sur des essais de traction simple et entaillée
sur des éprouvettes prélevées dans les directions L, T et D (a 45 ° par rapport au sens de
laminage) et dont les dimensions sont a échelle intermédiaire entre les éprouvettes standards
et les mini—€prouvettes. Les essais ont été réalisés avec le méme protocole expérimental que
les macro—éprouvettes. Le diametre de la zone utile des éprouvettes intermédiaires est deux
fois plus petites que celle des macro—éprouvettes comme présenté sur la figure 5.12 (D50r0=2
X®Pinrerm) €t 2.5 fois plus grandes que les mini—éprouvettes. Le tableau suivant 5.3 présente
une récapitulation des dimensions initiales des éprouvettes intermédiaires. ry est me rayon de
I’entaille, Lo étant la longueur de la zone utile et @g est son diametre (figure 5.1).

69,60

30,00 5,00 10,00

6,00 S
N
©
<«
(a)
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16,00 10,00
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FIGURE 5.12 — (a) ST macro; (b) ST intermédiaire

115



Eprouvette 1o @dg (mm) | Lo (mm) | & réel
X52_ST_L_EI132 - 2.998 16.08 -
X52_ST_L_E133 - 3.004 16.03 -
X52_ST_L_E134 - 3.006 16.13 -
X52_ST_T_El141 - 2.985 16.07 -
X52_ST_T_E140 - 2.998 16.02 -

X52_NT2_L_E137 0.581 2.9903 1.161 1.942
X52_NT2_L_EI138 | 0.5421 2.9834 1.084 1.817
X52_NT2_T_E146 | 0.5769 2.9871 1.154 1.931
X52_NT2_T_E147 | 0.5803 3.0009 1.161 1.934
X52_NT4_L_E139 | 1.1962 2.9866 2.393 4.005
X52_NT4_L_EI150 1.1939 3.0666 2.388 3.893
X52_NT4_T_E148 | 1.2023 3.0197 2.405 3.982
X52_NT4_T_E149 | 1.1932 2.9766 2.387 4.009
X52_NT10_L_E135 | 3.0029 2.9989 5.689 10.013
X52_NTI10_L_E136 | 2.9973 3.0413 5.745 9.855
X52_NTI10_T_E144 | 3.0094 3.0257 5.741 9.946
X52_NTI10_T_E145 | 3.0043 2.9965 5.716 10.026

TABLE 5.3 — Tableau récapitulatif des dimensions initiales des éprouvettes intermédiaires

testées

Pour ces essais on n’a pas utilisé d’extensometre. Certains éprouvettes ont été arrétés avant
a rupture afin de pouvoir estimer I’erreur sur les mesures avec la méthode-R. Le tableau 5.
1 t fin d t I 1 1 thode-R. Le tableau 5.4
présente une comparaison entre les mesures des diametres en post-mortem. Lerreur estimée sur
les mesures effectuées avec le traitement d’image est faible. La figure 5.13 montre les mesure
post-mortem des diametres des éprouvettes arrétées en fonction des mesures issues de 1’analyse
d’images pour les deux sens d’observation (S et le sens perpendiculaire). En comparant ces
points par rapport a la premiere bissectrice on remarque que I’erreur est trés faible mais n’est

pas systématique.

Eprouvette Adg /Py Shadow | Adpery/Po Shadow | Adg/Pg profilometre | APperp /Py profilometre
X52_NT2_T_E147 0.2030 0.1774 0.2038 0.1799
X52_NT2_1_E138 0.1040 0.1032 0.1141 0.1038
X52_NT4_T_E149 0.1509 0.1332 0.1401 0.1330
X52_NT4_L_E150 0.3194 0.2726 0.3106 0.2734
X52_NT10_T_E144 0.2417 0.2143 0.2392 0.2196
X52_NT10_L_E135 0.3968 0.3271 0.3945 0.3242

X52_ST_T_El141 0.2715 0.2363 0.2737 0.2383
X52_ST_L_E133 0.3866 0.3395 0.3906 0.3281

TABLE 5.4 — Tableau comparatif des diametres des éprouvettes mesurées par analyse d’image
et par un profilometre
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FIGURE 5.13 — Courbe A®,;, /Py mesuré par le profilometre en fonction de ADgpai00/Po
mesuré par suivi de contour

5.2.1 Résultats

L application de la méthode de suivi de contour avec le systeme de double caméra permet
d’étudier 1’anisotropie a cette échelle. Tout comme les essais sur des macro—éprouvettes, on
compare le sens S et le sens perpendiculaire a S pour des éprouvettes prélevées selon la
direction L et T. La figure 5.14 montre une comparaison de la striction diamétrale dans la
direction S des éprouvettes chargées selon L en fonction de la triaxialité. On constate que plus
la triaxialité augmente plus la ductilité baisse.
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FIGURE 5.14 — Courbe contrainte—striction diamétrale selon S pour un chargement selon L
en fonction de la triaxialité
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La figure 5.15 montre une comparaison de la striction diamétrale entre le sens S et le sens
perpendiculaire a S pour des éprouvettes chargées selon L. Tout comme les éprouvettes macros,
on constate que la direction S est plus ductile que les directions perpendiculaires (L et T).
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FIGURE 5.15 — Courbe contrainte-striction diamétrale selon S et T pour un chargement selon
L en fonction de la triaxialité

La figure 5.16 présente une comparaison entre les éprouvettes macros et les éprouvettes
intermédiaires pour un chargement selon L. On constate que pour les éprouvettes ST, NT10 et
NT4 la ductilité est tres proche. Néanmoins, pour la NT2, I’éprouvette intérmédiaire présente

une ductilité inférieu
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FIGURE 5.16 — Courbe contrainte-striction diamétrale selon S pour un chargement selon L sur
des éprouvette macros et des éprouvettes intermédiaire en fonction de la triaxialité

Dans les graphes ci-dessus, on observe le plateau de Luders au début de I’écoulement
plastique. Apres avoir atteint la contrainte maximale, la contrainte descend d’une facon stable.
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Cette partie de la courbe, qu’on ne voit pas dans les essais sur les éprouvette standards dans le
chapitre 3.5, est dii au fait que pour ces essais on a réussi a piloter en extensometre. Ce mode
de pilotage donne acces a une descente plus stable comme celle qu’on observe pour quasiment
tous les essais.

200 pm

200 pm

L-loading T-loading

(b)

FIGURE 5.17 — Comparaison de facies de rupture pour des éprouvettes ST (a) et des éprouvettes
NT2 (b)

5.2.2 Fractographies des éprouvettes lisses et entaillées

Ces fractographies montrent que les éprouvettes de traction simple et entaillée a 1’échelle
intermédiaire sont ductiles. Cependant on remarque que les cup-cone sont plus prononcés sur
les facies de rupture des éprouvettes intermédiaires par rapport aux mini—éprouvettes mais
moins prononcés que celles des éprouvettes standards. Néanmoins, on remarque toujours les
facies en cup-cones sont plus marqués sur les éprouvettes prélevées dans le sens L que celles
prélevées dans le sens T.

Les figures suivantes 5.18 montrent une comparaison entre les facies de ruptures des
éprouvettes de traction entaillées (NT10, NT4 et NT2) chargées selon la direction L (pour le
sens T voir annexe G). On remarque que les cup-cones disparaissent en allant des éprouvettes
standards (a droite) aux mini—éprouvettes (2 gauche). Les faciés de rupture des éprouvettes
intermédiaires sont au milieu.
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FIGURE 5.18 — Comparaison de facies de rupture pour des éprouvettes NT10-L (a), des
éprouvettes NT4-L (b) et des éprouvettes NT2-L (c)

5.3 Essais sur des éprouvettes fissurées : mini-DCT

5.3.1 Préparation des éprouvettes

Les mDCT sont des éprouvettes de fissuration inspirées des éprouvettes de fissuration CT
standards qui ont une forme carrée. La conception de I’éprouvette est donnée par la figure 5.19.
Ces éprouvettes contiennent une entaille initiale faite par électo-érosion avec un fil de diametre
de 0.1 mm. Le fil trace un parcours en partant de la premiere encoche, puis I’entaille et finit
par la découpe de deuxieme encoche et le pourtour de 1’éprouvette. Cette procédure permet
d’avoir une entaille initiale de diametre 0.16 mm (I’aller-retour dans I’entaille agrandit celle-
ci). Comme dans le cas des macros éprouvettes (voir chapitre 3.8), cette entaille servira comme
zone de concentration de contrainte pour amorcer une fissure réelle.
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FIGURE 5.19 — Dessin de définition d’une mini-DCT (mDCT)

Ces éprouvettes ont été pré-fissurées sur une machine servo-hydraulique de type MTS, bati
250kN. Du fait de la taille des éprouvettes et des faibles charges, une cellule de charge de
capacité maximale 2 kN a été connectée a la machine. Elle permet de piloter cette derniere
avec précision. Un extensometre «clip» usuel est employé pour mesurer le CMOD. Du fait de
I’encombrement de I’essai, la mesure de 1’ouverture en cours d’essai est déportée sur 1’extérieur
comme montré a la figure 4.1.

FIGURE 5.20 — Dispositif de la pré-fissuration des mini-DCT.

Des lunettes de visée permettent de suivre la fissure en temps réel. Avant la pré—fissuration,
les éprouvettes sont polies «miroir». A partir du front de I’entaille, on trace des traits verticaux,
appelés traits de trusquin, tout les 0.5 mm. Ces traits permettent de mesurer la fissure en temps
réel. Plus la fissure avance, plus le niveau de charge doit étre abaissé afin de garder un niveau de
AK constant. Le calcul de I’amplitude maximal du chargement au cours de la pré—fissuration
est basé sur la norme ASTM-E1820 [39]. Le protocole est récapitulé dans le tableau 5.5.
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TABLE 5.5 — Protocole expérimental de pré-fissuration des mini-DCT

Ay (mm) | Fpy (N) | F; (N) | K(MPa+/m) | Nbr de cycles
0.0 330 270 7.30 20000—27000
0.2 311 270 7,20 20000—27000
0.5 284 232 7,20 20000—27000
0.8 259 212 7,20 20000—27000
1.0 2445 199 7,20 20000—27000
1.2 227 186 7,20 20000—27000

Les courbes charge-déplacement montrent souvent que 1’amorcage de la fissure est tres
brutal. Cela se traduit par une augmentation rapide de 1’ouverture de I’extensometre. Apres
cette phase initiale, un régime de propagation régulier est en général observé. Les fissures
de fatigue se propagent souvent d’une facon asymétrique. En effet, du fait d’un léger
désalignement de la machine, la fissure se propage plus rapidement sur une face que sur
I’autre. Ce phénomene nécessite 1’arrét de I’essai et 1’inversion de I’éprouvette pour permettre
de rattraper les écarts de longueurs de fissure. Avant d’étre testées, des entailles latérales
sont usinées de part et d’autre de I’éprouvette comme dans le cas des macro—CT. Toutefois,
I’opération est beaucoup plus délicate. L’usinage est réalisé par électro-érosion (diametre de
fil de 100 um). Il convient de s’assurer du bon re-positionnement de I’éprouvette afin que les
entailles soient bien usinées sur la ligne de pré—fissuration. On teste en raison de trois a quatre
éprouvettes pour chaque condition de prélevement.

5.3.2 Résultats

Les essais sur des mini-éprouvettes DCT ont été effectués sur deux épaisseurs différentes.
On a testé des éprouvettes de 3 mm et des autres de 2 mm. La figure 5.21 présente une
comparaison entre la direction LT et la direction TL pour les éprouvettes d’épaisseur 3 mm
(figure 5.21 (a)) et pour les éprouvettes d’épaisseur 2 mm (figure 5.21 (b)).
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FIGURE 5.21 — Courbe J-Aa avec la ligne de construction a 0.2; (a) pour des mDCT
d’épaisseur 3 mm ; (b) pour des mDCT d’épaisseur 2 mm

Les mDCT a épaisseur 2 mm présentent une énergie 1égerement inférieure que celle des
mDCT a épaisseur 3 mm. Néanmoins la différence de ténacité entre la direction LT et TL est
évidente. Cette différence est due a I’anisotropie de rupture dans les deux directions indiquées.
Cette derniere est due a I’existence de MnS orientés selon la direction de laminage notée L.
Quand I’éprouvette est sollicitée selon la direction T la fissure se propage selon la direction L

122



et son trajet est facilité par la dé-cohésion des inclusions de la matrice. On voit sur les facies
de rupture du chapitre 3.5 une orientation claire des cupules dans la direction L.
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FIGURE 5.22 — Courbe J-Aa avec la ligne de construction a 0.2 ; (a) pour la direction LT ; (b)
pour la direction TL

La figure 5.22 présente des fit des courbes | — Aa des éprouvettes CT standards, les mDCT
de 3 mm et les mDCT de 2 mm. La comparaison entre les mini—éprouvettes montre des valeurs
tres proches. En effet, la différence entre les deux mDCT est d’environ 5%. Cependant la
différence entre les éprouvettes standards et les mDCT de 3 mm est d’environ 26%.

5.4 Essais de résilience sur des mini-Charpy

5.4.1 Mini-Charpy d’épaisseur 3 mm

Le chapitre 3.8 présente les essais de résilience sur des éprouvettes Charpy standards qui
ont été mené a I'Institute of Physics of Materials, Academy of Sciences of the Czech Republic
a Brno. On présente ici les essais sur des éprouvettes de taille réduite (figure 5.23). Les essais
sur des mini—€éprouvettes Charpy de 27 mm de long sont normalisée. La distance entre appuis
est de 22 mm [69]. La taille de ces éprouvettes permet facilement d’étudier le gradient de la
résilience dans I’épaisseur et de comparer les directions LT et TL. Les essais ont été réalisés a
température ambiante.
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FIGURE 5.23 — (a)Dessin de définition d’une mini charpy (mKCV); (b) comparaison entre
une mKCV et une KCV standard

Les résultats des essais sur mini—Charpy pour les prélevements a I’extrados du pipeline sont
présentés sur la figure 5.24. On trace la force en fonction du déplacement de I’éprouvette grace
a I’emploi d’un dispositif instrumenté. La figure 5.24 présente une comparaison entre les sens
LT et TL prélevés a I’extrados du pipeline. On constate que le sens LT (figure 5.24 (a)) est plus
résilient que le sens TL (figure 5.24) en cohérence avec I’ensemble des résultats déja présentés.
Les mémes tendances sont constatées pour les éprouvettes prélevées a coeur (figure 5.25) et
a 'intrados (figure 5.26). La comparaison des courbes obtenues pour 1’extrados, le coeur et
I’intrados montre aussi qu’il n’y a pas de gradient de résilience dans 1’épaisseur du pipeline.
En effet, on voit que les aires sous la courbe ne varient pas entre les éprouvettes prélevées a ces
différentes positions.
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FIGURE 5.24 — Comparaison de la résilience entre LT et TL pour des des éprouvettes prélevées
a peau externe ; (a) mKCV selon LT ; (b) mKCV selon TL
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FIGURE 5.26 — Comparaison de la résilience entre LT et TL pour des des éprouvettes prélevées
a peau interne ; (a) mKCV selon LT ; (b) mKCV selon TL

Les tableaux ci-dessous (tableau 5.6) récapitulent les résultats des essais charpy
instrumentés sur les mini—€prouvettes prélevées selon différentes directions et différentes
positions dans 1’épaisseur. Ces résultats sont présentés en terme d’énergie en J et d’effort
maximal en kN.

mKCV E. ) mKCV Fonax (KN)
PI C PE PI C PE
LT | 6.66+0.17 | 6.05+0.11 | 6.18 £0.17 LT 128 +0.16 | 1.29 £0.02 | 1.29 +0.15
TL 2.6+0.09 | 2.57 0.11 | 2.64+0.14 TL | 1.21+0.03 | 1.25+0.1 | 1.18 £0.01

TABLE 5.6 — Tableaux récapitulatifs des résultats des essais charpy

5.4.2 Mini-Charpy d’épaisseur 2 mm

Dans le but d’étudier I’effet de la réduction de 1’épaisseur sur la résilience, des éprouvettes
d’épaisseur 2 mm ont été testées dans le méme laboratoire en République Tcheque et avec
les méme conditions d’essai que celles des mini—éprouvettes d’épaisseur 3 mm. Mais cette
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fois, c’est que des éprouvettes prélevées a coeur. On compare le sens LT et le sens TL avec
six éprouvettes selon LT et quatre éprouvettes TL. Les essais ont été réalisés a température
ambiante. On a aussi utilisé la méme géométrie de marteau que celle pour les mini—éprouvettes
d’épaisseur 3 mm.
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FIGURE 5.27 — Comparaison de la résilience entre LT et TL pour des des éprouvettes prélevées
a ceceur ; (a) mKCYV selon LT ; (b) mKCV selon TL
(épaisseur : 2 mm)

mKCV Fiax (KN) Eq, ()
LT 0.771 £0.02 | 4.5£0.12
TL 0.85 +0.05 2.3+ 0.08

TABLE 5.7 — Tableau récapitulatif des résultats des essais sur mini—charpy de 2mm

Le graphe ci-dessus montre que le sens LT est plus résilient que le sens TL. Une conclusion
qui reste invariante en variant I’épaisseur de 1’éprouvette. L’ énergie de résilience du sens LT est
environ 2 fois plus importante que celle du sens TL. On constate aussi, que 1’effort enregistré
avec les éprouvettes d’épaisseur 2 mm est remarquablement inférieur que celui des éprouvettes
d’épaisseur 3 mm.
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5.5 Conclusion

Cette partie consacrée aux essais mécaniques sur mini—€éprouvettes nous a permis de
caractériser les propriétés mécaniques du matériau de I’étude & une échelle de quelques
millimetres. Ces éprouvettes miniaturisées nous permettent de caractériser la direction S,
impossible a caractériser avec une éprouvette de taille standard. Cependant, a cette échelle,
I'usinage des éprouvettes présente un défi. En effet, on a remarqué une dispersion dans les
dimensions demandées. Cette derniere influence certains rapport géométrique critique comme

le facteur &.

Les résultats d’essais de traction sur éprouvettes simples et entaillées montrent les mémes
tendances que les essais standards. En effet, les éprouvettes prélevées selon le sens L sont plus
ductiles que celles prélevées selon le sens T. En comparant les mini- et les macro—éprouvettes
on constate que les mini—NT sont systématiquement plus ductiles. En outre, elles résistent a des
contraintes plus importantes. La direction S est comparée aux autres directions. On remarque
une rupture rapide selon S.

Pour compléter cette étude, des observations des facies de rupture ont été réalisées.
On remarque, dans un premier temps, des cavités allongées selon la direction du laminage
dans le plan (SL) di au fait de la germination a l’interface entre MnS et matrice. Ces
allongements deviennent des cercles dans le plan (ST). Cette observation est en accord avec
les macro—€prouvettes. Néanmoins, on constate que le mode cup-cone disparait pour les mini—
éprouvettes. Cette observation nous a poussés a faire des essais a une échelle intermédiaire. On
remarque que les cup-cones sont plus prononcés par rapport aux mini—éprouvettes, mais moins
prononcés par rapport aux macro—éprouvettes. Cependant, ces cup-cones, tout comme pour les
éprouvettes standards, ils sont plus marqués sur les éprouvettes prélevées selon le sens L que
celles prélevées selon le sens T.

Les essais sur les éprouvettes de fissuration de type CT mettent en évidence 1’effet
d’échelle. En effet, les mini—éprouvette mDCT sont moins tenaces que les éprouvettes
standards. La taille des mDCT nous a permis de tester les deux directions LT et TL. On
remarque une anisotropie de rupture qui est due a I'existence des MnS orientés selon la
direction de laminage L. Une autre comparaison est faite entre des mDCT d’épaisseur 2 mm et
des mDCT. d’épaisseur 3 mm. Elle montre que les premieéres présentent une énergie légeérement
inférieure.

L’effet d’échelle est aussi mis en évidence avec des essais de résiliations (Charpy). Les
valeurs de 1’énergie de résilience entre les macro- et les mini—€prouvettes sont tres différentes
(un facteur d’environ 20). La taille des éprouvettes permet de tester les deux sens LT et TL.
L’énergie de résilience du sens LT est 2 fois plus importante que celle du sens TL. Tout
comme les mDCT, on a testé des mKCV d’épaisseur 2 et 3 mm. On constate un résilience
plus importante pour les éprouvettes d’épaisseur 3 mm.
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Chapitre 6

Caractérisation mécanique de ’acier
X52 en Tomographie

128



La tomographie aux rayons X consiste a reconstruire un volume en 3D a partir d’une
combinaison de nombreuses radiographies prises sous différents angles. Cette technique
permet d’accéder a la distribution des phases dans I’échantillon apres traitement numérique
des radiographies. Elle permet de caractériser leur chimie, morphologie et topologie. Ici
on s’intéressera a la répartition des cavités. Cette méthode peut €tre combinée avec une
sollicitation mécanique (traction, compression, etc...), thermique ou autre; on parle alors
d’essais in-situ. Cette technique donne acces a 1’évolution des parametres d’endommagement
sous I’effet de ces différentes sollicitations. Dans le cadre de la science des matériaux, la
tomographie permet aussi de caractériser les transformations des phases sous 1’effet de la
température. En plus d’étre une méthode non destructive. Elle donne une information 3D tres
riche permettant de répondre a des nombreuses problématiques.

Divers types de dispositifs peuvent étre mis en pratique pour la tomographie. Les parties
indispensables constituant la tomographie sont : (i) une source, (ii) une platine tournante et (iii)
un détecteur de rayons X. Ces trois éléments contrdlent la résolution des images obtenues. L’un
des sources les plus connues c’est la source synchrotron. Cette source est connue par sa bonne
résolution du fait de sa brillance et sa stabilité. La rotation de la platine doit étre précise pour
éviter les translations parasites qui peuvent altérer la résolution.

Les essais in-situ qu’on a réalisé dans le cadre de cette étude sont réalisés sur la ligne
PSICHE de synchrotron, SOLEIL, a Saclay (figure 6.1). La particularit¢é du rayonnement
synchrotron par rapport aux sources classiques est que la résolution peut descendre a 100 nm.
En effet, I'utilisation d’un tube de rayons X avec nano-foyer permet une résolution d’un ordre
inférieur au millimetre. Cette résolution peut &tre poussée a 100 nm en jouant sur la trajectoire
optique des rayons X avec des éléments appropriés (lentilles, etc...) [70]. Cependant, les temps
d’acquisition avec un tube a rayons X sont moins importants que ceux atteints en tomographie
synchrotron. Cela est dii au flux limité fourni par ces sources.

L’origine des rayons X synchrotron est completement différente de celle des tubes
classiques. 11 est le produit des électrons ultra-relativistes qui tournent dans un anneau de
stockage. Les rayons X sont ainsi émis dans un cdne d’angle solide tres faible (divergence
a 100 mrad) dans une direction tangente a la trajectoire des électrons courbée par les champs
magnétiques. Les sources de rayonnement synchrotron les plus récentes ont un contréle tres
poussé de la trajectoire des électrons dans I’anneau de stockage. Cette derniere propriété
combinée a la grande distance entre la source et I’échantillon (allant de 30 a 150 m) donne
lieu a une bonne cohérence spatiale du faisceau.

storage ring bending magnet

insertion device

FIGURE 6.1 — (a) Le site de synchrotron Soleil a saclay, (b)Vue du synchrotron SOLEIL par
son artiste J.-F. Santarelli.

Pour comprendre les mécanismes de rupture et de I’endommagement des matériaux, il est
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important de pouvoir observer les éprouvettes en cours d’essai. On utilise une machine d’essai
adaptée a la ligne synchrotron. Dans notre étude, on a utilisé la machine Bulky qui a été congue
spécifiquement pour ce type des applications [68].

6.1 Préparation de I’essai

Les essais in-situ en tomographie ont été réalisés sur la ligne Psiché a SOLEIL. La
préparation des essais commence par la préparation de la ligne (voir figure 6.2). La machine est
située entre le faisceau du rayons X et le détecteur et elle est posée sur une platine tournante.
L’encombrement de la machine, comme expliquée dans le chapitre 5, est fait de telle sorte que
la machine ne bruite pas les résultats.

FIGURE 6.2 — Dispositif expérimentale pour les essais in-sifu

La résolution choisie pour cette campagne d’essai est 1.2626 pm/voxel. On commence par
un scan initial statique a charge nulle (état de référence). Le reste des scans a été réalisé en
traction continue (sans arrét de la machine) et a une faible vitesse qui varie entre 0.5 um/s
au début de I’essai jusqu’a 0.06 um/s a la fin (figure 6.3). La vitesse est rentrée a la main au
cours de I’essai et pris en compte dans le programme de pilotage. Le temps d’exposition est de
10 ms et le temps d’acquisition des scans est de 15 s environ pour les 1000 projections/scan.
Notons que les changements dans I’échantillon restent suffisamment faibles pendant la durée
de la mesure et sont corrigés lors de la reconstruction du scan.
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FIGURE 6.3 — Exemples de courbes charge—déplacement des essais in-situ sur des mini-NT10 :
(a) une éprouvette chargée selon T, (b) une éprouvette chargée selon L, les points rouges
correspondent a 1’acquisition en tomographie pendant la traction continue.

6.1.1 Traitement des données lors de reconstruction des volumes

Les données récupérées a la fin d’un essai in-situ sont trés volumineuses (quelques To) ce
qui rend ce type d’essais trés coliteux en terme de mémoire. Les données brutes issues d’un
essai au synchrotron sont bruitées. En effet, plusieurs artefacts peuvent étre introduits lors de
I’essai. Ils peuvent &tre li€s a la source et a 1I’objet imagé. Une étape critique de 1’exploitation
de ces résultats est de quantifier I’effet de ces artefacts. Les artefacts liés a la source peuvent
étre réduits avant le lancement de 1’essai en optimisant la distance entre 1’objet et la source.
Ces artefacts peuvent étre également réduits en stabilisant le flux et en adaptant son intensité
au grandissement choisi. Les artefacts li€s a 1’objet sont plutdt traités apres 1’essai en mettant
en ceuvre des techniques numériques diverses. Un des sources d’erreur sur les résultats est le
rayonnement secondaire de I’objet. Il s’agit d’une interaction entre les rayons X et la matiere
résultant de I’irradiation de I’objet. Chaque point irradié se comportera comme un source
d’émission de photons dans toutes les directions. La thése de Wils [71] détaille les effets de
ce phénomene appelé le «cupping» ainsi que les techniques de la quantification du bruit. Du
fait du mouvement de I’objet, les images acquises peuvent étre distordues (figure 6.4). Ces
mouvements sont diis a la vibration inévitable de la platine tournante ou encore de 1’objet s’il
n’est pas bien fixé.
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(a) (b)

FIGURE 6.4 — Artefact induit par la déviation de ’axe de rotation : (a) axe de rotation mal
aligné, (b) axe de rotation bien positionné [72].

Un autre artefact qu’on peut observer sur les acquisitions sont des cercles li€s a des pixels
défectueux. Ces pixels entrainent I’apparition de ce qu’on appelle «ring artefact» sur les images
(figure 6.5). 1l est possible de corriger cet artefact en interpolant les valeurs des pixels voisins
et en les affectant a ceux qui sont défectueux.

¢ N

. 4

FIGURE 6.5 — Apparition des rings sur les images acquises — (X52 de cette étude)

L’application des filtres (figure 6.6) est nécessaire pour améliorer la qualité des images et
augmenter la précision des résultats [73]. Toutefois les artefacts pourront engendrer des défauts
dans les images qui pourraient étre confondus avec les objets (particules, cavités ...) qu’on
cherche a observer. Il convient donc de «vérifier» les images visuellement.
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FIGURE 6.6 — Des sections zoomées dans le volume, (a) sans filtre, (b) filtre de 1 voxel, (c)
filtre de 2 voxel [73] — (X52 de cette étude).

Les acquisitions brutes apres filtrage sont ensuite employées pour reconstruire le volume
3D par morceaux. Ceux-ci peuvent ensuite étre assemblés avec le logiciel de visualisation
3D Avizo. Ce logiciel permet également d’analyser les volumes et d’extraire les informations
souhaitées.

6.2 Exploitation des données sur éprouvettes non fissurées mNT

La tomographie donne acces a I’'information dans le volume. C’est pour cette raison que
les essais mécaniques in-situ ont été de plus en plus employés ces dernieres années. Dans cette
étude, on exploite ces essais de deux manieres :

— Extraction des données métrologiques tout au long de 1’essai pour suivre la striction
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(section minimale) et analyser I’anisotropie de déformation a 1’échelle des mini-
éprouvettes. Pour cela, nous avons directement exploité les 1000 projections 2D en
radiographie X pour détecter les extremums de déformations radiales. Puis, on a
appliqué I’algorithme de détection de contours pour mesurer les contractions radiales
(méthode—R du chapitre 3) ;

— Analyse quantitative pour étudier I’endommagement a partir des volumes reconstruits.

6.2.1 Suivi de contours
Métrologie initiale des éprouvettes

Grice au seuillage des images, il est possible de détecter le contour des éprouvettes. Dans
un premier temps, cette méthode nous permet de vérifier la métrologie des éprouvettes. La
figure 6.7 montre un exemple de mesures effectuées sur les 2 directions principales S et T
de I’éprouvette E092 tirée selon la direction L. En effet, une acquisition a vide (sans charge)
permet de vérifier le profil ainsi que les dimensions de I’éprouvette. Comme mentionné dans
le chapitre précédent, les dimensions de ces éprouvettes posent un probleme de précision lors
de 'usinage. Ces radiographies permettent le tracage du profil afin qu’on puisse étudier son
influence sur les résultats. En outre, pour le traitement des données expérimentales, il est
important de déterminer le diametre minimal de chaque éprouvette.

Metrology of the sample : E092 Metrology of the sample : E092

Dgrip =2.186 mm Dgrip = 2.188 mm

Dgrip=2.191 mm Dgrip =2.194 mm

(b)

FIGURE 6.7 — Exemple de métrologie a partir des radiographies sur une érpouvette NT10
chargée selon L (E092) : (a) plan LS, (b) plan LT.

Caractérisation de ’anisotropie de déformation

Pour chaque scan tomographique, il nous faut caractériser I’anisotropie de déformation.
Pour cela, on cherche a identifier sur la section minimale les directions de plus grande et de
plus petite déformation. La méthodologie utilisée est la suivante :

— Une radiographie quelconque est analysée pour chaque scan en cours d’essai comme
illustré sur la figure 6.8. Cette image permet d’identifier la position X de la section
minimale qui correspond au maximum du profil selon X du signal integral selon Y ;

— Pour la section minimale identifiée, on exploite le sinogramme (intégrale du coefficient
d’atténuation en fonction de 1’angle de rotation 6) comme illustré sur la figure 6.9. Un
seuillage est ensuite réalisé, ce qui permet de tracer figure 6.10-a) le profil de I’intégral
du signal en fonction de 1’angle 6. Ce profil est associé a 1’évolution du diamétre de
I’éprouvette en fonction de ’angle. Une ellipse est ensuite identifiée pour lisser au
mieux le profil, ce qui permet de repérer les positions angulaires du diametre minimal
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et du diametre maximal. On extrait alors pour chacun des angles les radiographies
correspondantes pour suivre 1I’évolution du diameétre minimal par détection de contour
comme détaillé dans le chapitre 3. La figure 6.10-b) montre que 1’hypothese elliptique
de I’évolution de la section minimale de I’éprouvette est réaliste. Notons que les
directions correspondant aux diametres extremums coincident avec la direction S pour
la plus grande contraction radiale et la direction perpendiculaire a S pour la plus petite.
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FIGURE 6.8 — Méthodologie de détection de la section minimale de I’éprouvette pour chaque

scan.
a) sinogramme scan 37 b) Sinogramme seuillé
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FIGURE 6.9 — Sinogramme de 1’éprouvette NT10 tirée selon la direction L (E092) pour le scan
final 37 : (a) sans seuillage, (b) apres seuillage.
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FIGURE 6.10 — (a) Profil issu du sinogramme associé a 1I’évolution du diametre de 1’éprouvette
en fonction de 1’angle sur une éprouvette NT10 chargée selon L (E092), scan 37 avant rupture.
(b) Section minimal correspondante sur le plan TS avec superposition de I’ellipse identifiée.

La figure 6.12 présente une comparaison de la déformation selon le sens S pour chaque type
d’éprouvette. On constate que les éprouvettes NT2 sont les moins ductiles (A®g/P ~0.23) mais
conduisent aux charges les élevées (1000 N soit 850 MPa). L’éprouvette qui se déforme le plus
(Adg /P ~ 0.37) mais qui a la contrainte maximale la plus basse est la NT10 (=650 MPa). On
remarque que le comportement est le méme que pour les macros éprouvettes (chapitre 3) et
mini—éprouvettes (chapitre 5).

900 T

mNT2-L —e—
800

mNT4-L —e—
mNT10-L —e—

700

600
\.\.\

£
S 500 '/ T,
S 400
Ry
300
200
100
0
0 0.1 0.2 0.3 0.4
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FIGURE 6.11 — Courbe contrainte—striction diamétrale selon S pour un chargement selon L
pour des mini—€prouvettes NT10, NT4 et NT2.

La comparaison entre le sens S et le sens perpendiculaire pour chaque type d’éprouvette
est représentée dans la figure 6.12. Tout comme les éprouvettes standards, les mini—éprouvettes
NT se déforment plus selon S que selon les sens perpendiculaires. Ces résultats nous permettent
donc de vérifier que le sens S se déforme plus que les autres sens dans les mini-éprouvettes.
Cette observation n’avait pu étre faite que pour les macro—€éprouvettes (chapitre 3) puisque les
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mini-éprouvettes n’avaient été observées que selon le sens S (chapitre 5).
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FIGURE 6.12 — Courbe contrainte-striction diamétrale selon S et T pour un chargement selon
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FIGURE 6.13 — Comparaison entre les mNT et les NT standrads

Les graphes dans la figure 6.13 présentent une comparaison entre les mini—€prouvettes et
les éprouvettes standards pour les mémes conditions d’essai (triaxialité, sens de prélevement,

137



directions observées). Les mini—éprouvettes semblent un peu plus ductiles que les éprouvettes
standards. En plus, ces comparaisons montrent que 1I’anisotropie des mini—€prouvettes est en
accord avec celle observée sur les éprouvettes standards.
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FIGURE 6.14 — Comparaison entre les mNT?2 en In-situ et les mNT2 Ex-situ
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FIGURE 6.15 — Comparaison entre les mNT4 en In-situ et les mNT4 Ex-situ

On compare les essais effectués en tomographie et les essais effectués en laboratoire en
terme de ductilité. On constate que la ductilité des éprouvettes prélevées dans la direction L
sont identiques.
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6.2.2 Etude de I’endommagement
Protocole de I’analyse d’image

Les traitements appliqués sur les acquisitions lors de la reconstruction 3D sont nécessaires
pour éliminer les artefacts dus a I’essai. Ce traitement s’avere toutefois €tre peu efficace pour
améliorer la qualité de I’'image. Les images sont donc ensuite traitées pendant la phase de
reconstruction en 3D avec le logiciel Avizo qui offre une série de filtres. Aprés avoir testé
quelques filtres de ce logiciel, le filtre appelé «non local mean» donne les meilleurs résultats.

Ce filtre est aussi connu sous le nom débruitage par morceaux (patches). C’est une
technique de filtrage d’image basée sur un algorithme de réduction de bruit numérique. Par
opposition aux autres filtres, cette méthode prend la moyenne de la totalité des valeurs des
pixels dans I’image qu’il pondérera en fonction de la ressemblance du pixel ciblé. Ce filtre
permet d’optimiser la perte d’information dans 1’image comparée aux filtres classiques. Ce
filtre, comme tous les autres filtres, génere un bruit. En comparant aux autres filtres comme le
filtre de Gauss et le filtre de Wiener, le bruit produit par la méthode «non local mean» est plutdt
un bruit blanc. Ce filtre, permet de réparer les pixels bruités afin qu’on puisse avoir une image
de meilleure qualité.

Une étape qui suit 'application du filtre est la segmentation de 1’image. Cette étape,
aussi réalisée avec Avizo, est basée sur la méthode de segmentation par croissance de région.
L’ algorithme de segmentation par croissance de région (voir figure 6.17 ; cours Antoine Olivier
et Shen Danfei, 2000 ') est une approche de segmentation d’image en faisant croitre chaque
région au voisinage d’un pixel de départ.

L’agglomération des pixels autour d’un pixel de départ ne doit pas étre dépendante
du bruit. En effet, la décision d’inclure un pixel a la région repose uniquement sur un
critere d’homogénéité défini auparavant et appliqué sur la zone en croissance. Cet algorithme
donne des résultats plus ou moins satisfaisants ; tout dépend des filtres appliqués avant la
segmentation.

() (b)

FIGURE 6.16 — Exemple d’application : (a) image bruitée, (b) image non bruitée

1. http ://www.tsi.enst.fr/pages/enseignement/ressources/mti/croissance/index.html
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(a) (b)

FIGURE 6.17 — Application de I’algorithme de croissance par région : (a) image obtenue avec la
dynamique limitée a 20, c-a-d on continue a ajouter des pixels dans une région si la différence
entre le maximum et le minimum de niveau de gris est inférieure a 20. La segmentation est
satisfaisante. (b) Cette image est obtenue avec la dynamique limitée a 40. L’ image possede du
bruit ; la segmentation n’est plus satisfaisante

Cette méthode, nous permettra de distinguer la matiere du vide. On pourra par la suite
étudier une projection de dessus afin d’étudier I’avancée de la fissure en «top view». Grace a
cette méthode on a pu également évaluer la croissance des vides dans I’éprouvette au cours de
I’essai afin de pouvoir étudier I’endommagement.

Résultats

L’évaluation du vide (endommagement) dans les éprouvettes est fait sur les images
segmentées et projetées issues du traitement par Avizo. En effet, on obtient des images en
noir et blanc comme le montre la figure 6.19. Les tiches blanches sur I’image représentent le
vide. Pour estimer la fraction volumique du vide dans toute la zone utile, on balaye 1’éprouvette
avec une tranche d’épaisseur dz en partant du centre de I’éprouvette et en allant dans le sens
de z croissante. La méme démarche est faite dans le sens opposé avec une tranche qui balayera
I’éprouvette dans le sens —z, figure 6.18 (b). En plus de ce balayage selon I’axe de I’éprouvette
porté par la direction z des couronnes qui varient en rayon balayent 1’éprouvette en allant du
centre jusqu’a la frontiere de 1’éprouvette selon la direction du rayon r comme le montre la
figure 6.18 (a).
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FIGURE 6.18 — Schéma de principe de traitement des reconstructions en 3D des éprouvettes
testées en tomographie ; (a) vu de dessus des couronnes d’épaisseur dr qui évoluent en fonction
de r; (b) vu de face des tranches d’épaisseur dz qui évoluent selon z.

La figure 6.19 (a) présente la porosité a 1’état initial (éprouvette chargée jusqu’a 200
MPa). Le cercle rouge représente la limite de la zone d’analyse (90% de section équivalente
minimale). Les cavités (inclusions MnS) ne sont pas clairement visibles au début du
chargement. Avec I’augmentation de la déformatio, plastique, elles deviennent visibles. Ces
dernicres évoluent et croissent jusqu’a former des fissures a I’intérieur des éprouvettes (figure
6.19 (b)). En effet, I’algorithme superpose, pour chaque dz, les deux tranches (en dz et —dz).
Ce qu’on peut voir en blanc net correspond a des porosités porosités qui existent dans les deux
tranches. En blanc un peu grisatre sont les porosités qui existent dans une des tranches mais
pas dans I’autre.

1200 1200

1000 1000
800 800
600 600
100

100

200 200

600 800 1000 1200 1000 1200

(a) (b)

FIGURE 6.19 — Exemple d’application sur une éprouvette NT4 : (a) porosité a 1’état initial,
(b) porosité a une étape avancée de 1’essai, le cercle rouge délimite le contour cylindrique des
couronnes d’analyse (90% de section équivalente minimale).

Ces opérations sont faites pour chaque acquisition en tomographie reconstruite en 3D. Cette
analyse de I’endommagement permet de calculer une fraction volumique du vide au cours
de I’essai pour chaque éprouvette qu’on pourra lier au chargement appliqué. En plus, cette
étude permettra de comparer 1’évolution de I’endommagement en fonction de la triaxialité en
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comparant I’évolution de cette derniere pour chaque type d’éprouvette étudiée. Les figures
suivantes montrent 1’évolution des vides en fonction du niveau de la charge appliquée pour
les tranches en voisinage de z = 0. Les analyses montrent que, initialement, les éprouvettes
contiennent un certain taux de porosité. Notons que pour les graphes qui suivent, la référence
est prise au démarrage de 1’acquisition des scans en continu (chargement égal & 300 N). Ce taux
varie en fonction du chargement appliqué. En effet, on peut voir que le taux de porosité atteint
a peu pres 0,5% aux alentours de la charge maximale pour les mNT2-T, mNT2-L, mNT4-L.
La localisation du maximum de porosité le long du rayon n’est pas forcément située au centre
de I’éprouvette. Notons que la méthodologie employée implique un volume tres petit d’analyse
au centre, ce volume dépend du rayon et il n’est pas constant au cours du chargement (plus la
section diminue, plus dr diminue). Le taux de vide final avant la rupture varie fortement d’une
éprouvette a une autre. Il est en générale entre 1.5% et 3.5% pour les éprouvettes précédemment
mentionnées. Une seule exception est celle du cas de la mNT4-L (figure ) ou le taux de porosité
juste avant la rupture atteint 20%. Cela est dii a la présence d’une porosité assez grande a
proximité immédiate du centre le I’éprouvette.
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FIGURE 6.20 — (a) Evolution de la porosité en fonction du niveau de chargement pour une
mNT?2 selon L ; (b) map de la porosité a F,
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FIGURE 6.21 — (a) Evolution de la porosité en fonction du niveau de chargement pour une
mNT2 selon T; (b) map de la porosité a F,
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FIGURE 6.22 — (a) Evolution de la porosité en fonction du niveau de chargement pour une
mNT4 selon L ; (b) map de la porosité a F,
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FIGURE 6.23 — (a) Evolution de la porosité en fonction du niveau de chargement pour une
mNT4 selon T; (b) map de la porosité a F,
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FIGURE 6.24 — Evolution de la porosité en fonction du niveau de chargement d’'une mNT10
chargé selon L

6.3 Essais In-situ sur mini-éprouvettes SENT (mSENT)

Les essais en tomographie ont été réalisés sur deux éprouvettes : mSENT selon LT (E107)
et mSENT selon TL (E104). Ces éprouvettes ont été pré—fissurées selon la méthodologie
décrite dans I’annexe A. Le traitement des résultats bruts de ces essais est passé par les mémes
étapes de filtrage présentées précédemment. L’exploitation des données permet d’analyser le
comportement mécanique au travers de 1’extraction de diverses quantités locales importantes.
Dans le cadre de cette étude nous nous sommes limités aux mesures suivantes : I’ouverture de
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la fissure sur le bord de I’éprouvette CMOD, I’avancée de fissure 4, I’évolution de la métrologie
de la section minimale S le long de I’avancée de la fissure. Nous avons en outre appliqué les
formules de la norme pour calculer directement par la formule incrémentale la courbe | — Aa.
Enfin, une analyse descriptive de ’endommagement est réalisée ici de manieére sommaire.

6.3.1 Métrologie initiale des éprouvettes

Le scan de référence a charge nulle permet de mesurer de maniere tres précise la géométrie
des éprouvettes testées. La figure 6.25 illustre la méthodologie pour mesurer les quantités By et
W sur les sections de référence de 1’éprouvette (loin de la zone entaillée et fissurée). Dans cet
exemple, I’éprouvette est alignée pour faire correspondre le plan TS avec les axes de 1’image.
Pour chaque section de référence (i), on peut déduire des profils figure 6.25 (b) les dimensions
Bf) et Wf). Une moyenne est alors déduite sur 300 coupes de référence.

(a) Section i de référence dans le plan TS (b) Projections des niveaux de gris selon T et S
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FIGURE 6.25 — Eprouvette mSENT tirée dans la direction LT (E107) : (a) Coupe de référence
dans le plan TS, (b) Profils des niveaux de gris selon T et S de la somme des niveaux de gris
dans la direction perpendiculaire.

De la méme maniere, I’exploitation des coupes selon le plan LT permet de mesurer
I’ouverture initiale de la fissure CMODg comme illustré sur la figure 6.26. Sur la zone délimitée
par les pointillés bleu (figure 6.26 (a)), on peut déduire un profil de niveaux de gris moyen
sur la direction T, figure 6.26 (b), qui permet de mesurer par seuillage I’ouverture CMODB.
Une moyenne est alors déduite sur 800 coupes de référence centrées sur le plan moyen de
I’éprouvette sans prise en compte des entailles latérales.
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(a) Coupe i dans le plan LT (b) Projection des niveaux de gris selon L
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FIGURE 6.26 — Eprouvette mSENT tirée dans la direction LT (E107) : (a) Coupe de référence
dans le plan LT, (b) Profil moyen (dans la direction T) des niveaux de gris selon L.

Enfin, I’exploitation des coupes selon le plan LS permet de mesurer la largeur minimale B;;,o
proche du plan de propagation de la fissure comme illustré sur la figure 6.27. La figure 6.27 (a)
permet de localiser la section minimale B,, qui est alors directement exploitée comme illustré
figure 6.27 (b) pour mesurer par seuillage la largeur B,,.

(a) Projection selon le plan LS (b) Section minimale pour la mesure expérimentale de Bn
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FIGURE 6.27 — Eprouvette mSENT tirée dans la direction LT (E107) : (a) Projections de 40
coupes dans le plan LS pour identification de la section minimale en pointillée rouge, (b)
Section minimale dans le plan TS pour la mesure de B,,.

L’ensemble des données métrologiques pour les deux éprouvettes est résumé sur le
tableau 6.1. A noter que 1’avancée de la fissure n’est pas mesurée a ce stade, elle fait 1’objet
de la partie qui suit ol 'on I’exploite la métrologie des éprouvettes au cours de la traction
continue.
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TABLE 6.1 — Métrologie des éprouvettes mSENT testées en tomographie X

Identifiant Bg (mm) | Wy (mm) | B,,g (mm) | CMODg (mm)
mSENT_LT_E107 1.477 1.452 1.343 0.173
mSENT_TL_E104 1.437 1.456 1.330 0.175

6.3.2 Analyses des mécanismes de rupture pour différents états caractéristiques

La figure 6.28 montre les courbes charge—déplacement des essais in-sifu sur nSENT pour
les deux éprouvettes testées. Les scans sont réalisés en continu comme indiqué a la section 6.1 :
55 scans ont été analysés pour la direction LT et 66 scans pour la direction TL. Nous avons
choisi quelques points remarquables pour décrire et comparer nos essais une fois le maximum
de la force passé : Fyax, 90% Fpax, 80% Fpax €t 70% Frax lorsque cela est possible. Notons
que durant chaque scan, la vitesse de traction est réduite, ce qui implique une 1égere relaxation
de la force durant I’acquisition.

(b) mSENT LT (E107) (b) mSENT TL (E104)
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FIGURE 6.28 — Courbes charge—déplacement des essais in-situ sur mSENT : (a) éprouvette
E107 chargée selon LT, (b) éprouvette E104 chargée selon TL. Les marques A correspondent
aux scans tomographiques pendant la traction continue (55 scans pour la direction LT, 66 scans
pour la direction TL). Les marques o correspondent a 1’analyse des scans respectivement a e
Finax> ® 90% Fiax, ® 80% Fyax et ® 70% Fax.

La figure 6.29 montre les coupes tomographiques sur les états de références des deux
éprouvettes testées. La pré—fissure a I’état initial non-chargé n’est pas assez ouverte pour &tre
bien visible sur le plan de section minimale de propagation de la fissure. Elle semble étre mieux
visible (figure 6.29 (c) et (d)) sur une coupe orientée selon le plan du chargement et de la
propagation de la fissure (LT pour E107 et TL pour E104). On peut constater une dissymétrie
de la longueur de la pré—fissure entre les deux bords extérieurs pour les deux éprouvettes.
L’éprouvette E107 présente une pré—fissure plus ouverte a I’état de référence.

Pour mieux comprendre les différentes phases d’évolution de la fissuration, nous avons
représenté sur les figures 6.30 a 6.33 les coupes tomographiques correspondent aux scans
respectivement 2 ® F,x, ® 90% Fax, © 80% Frax et © 70% Fpax. A 1'état e Fp o, on observe
clairement I’émoussement de la fissure. Une légere fissuration est visible pour I’éprouvette LT
(figure 6.30 (c)) alors que 1’éprouvette TL présente déja une fissuration avancée (figure 6.30
(d)). Dans le plan de propagation de la fissure (figures 6.30 (a) (b)), la croissance des cavités
est bien visible, plus marquée du c6té de la plus grande avancée de la fissure. On observe
particulierement pour I’éprouvette TL (E104) des alignements dans la direction L dans la plan
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de propagation (figure 6.30 (b)). A mesure que la fissure croit, on observe une symétrisation
du front de fissure avec une croissance des cavités qui se généralise. Les alignements de
cavités selon la direction L apparaissent de plus en plus clairement dans le plan de chargement
LT de I’éprouvette mSENT E107 (coupes figures 6.31 (c) et 6.32 (c)) mais également dans
le plan perpendiculaire au chargement de 1’éprouvette mSENT TL E104 (coupes TS et TL,
figures 6.31 (b) (d) et 6.32 (b) (d)). Pour I’éprouvette LT, on note que malgré la présence des
alignements dans la direction perpendiculaire au chargement, la fissure se progage en mode I
perpendiculairement selon la direction T en coupant ces alignements. Des petites déviations
sont cependant observées sur le trajet de fissuration principal, ceci est bien visible pour le
chargement a © 70% F .« figure 6.33 (b).

A T’aide du logiciel Avizo, on a pu, apres diverses opérations de segmentation, isoler
les cavités de la matrice pour I’ensemble des volumes étudiés. Une visualisation 3D pour
I’éprouvette LT E107, figure 6.34, a été réalisée pour mettre en évidence ces cavités ol ’on
distingue clairement les alignements dans la direction de laminage L. Aussi, on observe une
large déformation de la zone délimitée par les entailles latérales dans laquelle se propage
la fissure principale. Notons que I’endommagement diffuse au dela cette zone méme s’il est
majoritairement cantonné a celle-ci.

(c) Coupe LT a mi-section (mSENT E107) (d) Coupe TL a mi-section (mSENT E104)

FIGURE 6.29 — Etat de référence des éprouvettes mSENT LT (E107) et TL (E104) : Coupes
tomographiques sur 2 plans caractéristiques.
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(a) Coupe LS de la section minimale (mSENT E107)  (b) Coupe TS de la section minimale (mSENT E104)

(c) Coupe LT a mi-section (mSENT E107) (d) Coupe TL a mi-section (mSENT E104)

FIGURE 6.30 — Etat a force o Fax des éprouvettes mSENT LT (E107) et TL (E104) : Coupes
tomographiques sur 2 plans caractéristiques.

(c) Coupe LT a mi-section (mSENT E107) (d) Coupe TL a mi-section (mSENT E104)

FIGURE 6.31 — Etat a force ® 90% Fax des éprouvettes mSENT LT (E107) et TL (E104) :
Coupes tomographiques sur 2 plans caractéristiques.
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(c) Coupe LT a mi-section (mSENT E107) (d) Coupe TL a mi-section (mSENT E104)

FIGURE 6.32 — Etat a force ® 80%F nax des éprouvettes mSENT LT (E107) et TL (E104) :
Coupes tomographiques sur 2 plans caractéristiques.

(a) Coupe LS de la section minimale (mSENT E107) (b) Coupe LT a mi-section (nSENT E107)

FIGURE 6.33 — Etat A force ® 70%F, de I’éprouvette mSENT LT (E107) : Coupes
tomographiques sur 2 plans caractéristiques.
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FIGURE 6.34 — Visualisation de I’endommagement de 1’éprouvette mSENT LT (E107) a I’état
© 80%F.x comparativement a 1’état de référence.

6.3.3 Mesures de grandeurs locales caractéristiques

L’exploitation conjointe des radiographies et des images tomographiques permet de
remonter a certaines mesures locales caractéristiques importantes pour la caractérisation directe
du comportement mécanique en cours de propagation de la fissuration. Dans le cadre de cette
étude, nous nous sommes limités a extraire les grandeurs suivantes : 1’ouverture de la fissure
sur le bord de I’éprouvette CMOD, I’avancée de fissure a, I’évolution de la métrologie de la
section minimale S le long de 1’avancée de la fissure ainsi que 1’évolution d’une section de
référence.

Mesures du CMOD

Pour chaque scan tomographique, on identifie la radiographie orientée dans le plan
de chargement et de propagation de la fissure (LT pour I’éprouvette mSENT E107 et TL
pour I’éprouvette mSENT E104). L’image permet de distinguer clairement les contours de
I’éprouvette. Le profil de I’intégrale du signal selon I’axe de propagation de la fissure permet
d’extraire par seuillage la mesure du CMOD comme illustré sur les figures 6.35 (a) et (b) pour
I’éprouvettes LT E107 (pour deux états caractéristiques). La figure 6.35 (c) montre la courbe
Force-CMOD comme suite aux traitements de toutes les radiographies pour 1’éprouvette
LT. Notons que la valeur de référence du CMODg correspond a la valeur de 1’ouverture de
I’entaille a 1’état de référence, la courbe Force—CMOD partant d’une valeur initiale nulle avant
chargement.
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FIGURE 6.35 — Mesures du CMOD 4 partir des radiographies dans le plan LT.

Mesures dans le plan de propagation de la fissure

L’analyse en coupe dans le plan de la fissure (et perpendiculaire au chargement) est
exploitée comme illustré sur les figures 6.36 (a) a (c). Les contours de la section portante
de I’éprouvette sont représentés comparativement a une section de référence issue de la mesure
du CMOD (ligne en tiret rouge de la figure 6.35 (a)). Le front de fissure étant représenté par
la ligne rouge, une mesure de la longueur de fissure moyenne est calculée en référence a la
ligne bleu du bord de 1’éprouvette (figure 6.36). A la force ® Fp., le front de fissure est bien
apparent et asymétrique. A mesure que la fissure avance, le front se symétrise comme illustré
pour les états a © 80%F ax et a © 70%F ¢ (figures 6.36 (b) et (c)) pour I’éprouvette LT E107.

En outre, ces images montrent une déformation importante de la section minimale, la
section de référence semble beaucoup moins déformée. Grace a ces images, un suivi quantitatif
a pu étre réalisé en cours de traction pour les deux essais. La figure 6.37-(a) montre 1’évolution
des surfaces en cours d’essais. La surface de référence reste assez faiblement déformée (moins
de 1% de réduction); I’éprouvette LT se déforme cependant beaucoup plus. La surface de
propagation se réduit énormément (plus 50% de réduction pour les deux conditions LT et TL).
Apres la force o F ., les deux éprouvettes semblent évoluer de la méme manicre. Ceci n’est
pas le cas au début de I’essai. La réduction de section portante de 1’éprouvette LT est beaucoup
plus faible avant, ce qui semble confirmer I’émoussement important avant fissuration. On note
pres de 15% de réduction de section a ® F,,x pour LT et du double pour I’éprouvette TL.
Cette dernicre semble trés vite étre influencée par la propagation d’une fissure bien avant
la force e Fp,.x. L’évolution de la largeur minimale moyenne B,,, figure 6.36-(b), confirme
ce constat puisqu’on observe une superpostion des courbes entre LT et TL. La différence de
réduction de section est liée essentiellement a 1’évolution de la fissuration différente entre les
deux configurations.
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FIGURE 6.36 — Avancées de la fissure pour différents états de fissuration pour 1’éprouvette
mSENT LT (E107) comparativement a I’état de référence.
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FIGURE 6.37 — Evolution de surfaces et des largeurs dans le plan de propagation de fissuration
en comparaison aux sections de référence.

6.3.4 Résistance a la propagation de fissures

L’accés aux mesures directes du CMOD et de 1’avancée de fissure Aa est appliquée
pour évaluer le comportement en cours de propagation des éprouvettes mSENT. Nous avons
appliqué les formules de la norme ASTM 1820 pour calculer directement par la formule
incrémentale la courbe | — Aa. La figure 6.38-(a) montre 1’évolution des courbes Force—
CMOD pour les deux configurations. La comparaison confirme le constat fait sur les images,
une plus grande ouverture de 1’éprouvette LT a charge o Fj,x. L'énergie de résistance a la
propagation | — Aa pour les deux configrations confirme 1’anisotropie de rupture observée
sur les éprouvettes mDCT. On note évidemment que les avancées de fissures observées sont
limitées, environ Az =300 ym au maximum. Pour LT, par exemple, on passe de a/W =0.37 a
I’état initial a a/W = 0.57 avant d’atteindre la charge atteinte au dernier scan. Cette limitation
est intrinseque a la géométrie de 1’éprouvette ; elle pourrait €tre augmentée en ayant un rapport
W/B = 2 (ce rapport est de 1 pour les éprouvettes étudiées). Pour 1’éprouvette LT, on peut
comparer la courbe | — Aa obtenue a celle issue des éprouvettes SENT standards. Les courbes
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semblent étre comparables sur la gamme de comparaison méme si on est un peu au dessus pour
les mini-éprouvettes. L’avancée de fissure des mSENT ne permet pas d’extraire une valeur
conventionnelle [y 7.

(a) Courbes Force — CMOD

(b) Courbes J — Aa
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FIGURE 6.38 — Comparaison des configurations LT/TL (a) des courbes Force—CMOD et (b)
des courbes de propagation de fissure.
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6.3.5 Conclusion

Cette étude a été réalisée a synchrotron Soleil. Les acquisitions de la tomographie nous ont
permis d’observer la réduction diamétrale des mini-éprouvettes pendant I’essai. Cette étape est
importante pour pouvoir mieux comprendre la mécanique a I’échelle des mini-éprouvettes. On
a constaté que I’anisotropie est aussi présente a cette échelle. La comparaison avec les macro-
éprouvettes montre une différence au niveau de la ductilité. Il s’avere que les mini-éprouvettes
sont plus ductiles que les macro-éprouvettes. Les observations en MEB révelent une surface
de rupture différente entre les macro et les mini-éprouvettes. En effet, en réduisant la taille des
éprouvettes, la rupture en cup-cone disparait. Grace a ces mini-éprouvettes, on a pu caractériser
le sens S (sens de 1’épaisseur). Finalement, ces essais in-sifu nous ont permis de comprendre
I’évolution de I’endommagement dans les éprouvettes de taille réduite pendant un essai de
traction. La variation de la géométrie de ces éprouvettes nous permet dans cette étude de lier
I’évolution de I’endommagement a la triaxialité.

Les essais en tomographie sur mSENT selon LT (E107) et mSENT selon TL (E104) ont
permis d’appréhender les mécanismes de rupture en présence d’une pré—fissure de fatigue.
Une métrologie fine des éprouvettes a été réalisée pour chaque essai a I’aide du scan initial.
La résolution limitée des scans et la faible ouverture de la fissure a I’état initial limitent la
définition initiale du front de fissure. L’ anisotropie de rupture est clairement mise en évidence
et induite par les alignements des cavités dans la direction de laminage L. L’exploitation
conjointe des radiographies et des images tomographiques a permis de mesurer certaines
grandeurs caractéristiques locales : I’ouverture de la fissure sur le bord de I’éprouvette CMOD,
I’avancée de fissure a, I’évolution de la métrologie de la section minimale S le long de I’avancée
de la fissure ainsi que 1’évolution d’une section de référence. On observe une plus grande
ouverture ainsi qu’'un plus grand émoussement pour la configuration mSENT LT. On observe
également que la surface de propagation se réduit énormément pour atteindre plus de 50%
de réduction pour les deux conditions avant rupture finale. Le suivi de la largeur minimale
moyenne B,, montre qu’on atteint de grands niveaux de déformation, ce qui confirme une
plasticité généralisée en cours de propagation, limitée bien évidemment par la présence des
entailles latérales.

Nous avons appliquée les formules de la norme ASTM 1820 pour calculer directement
par la formule incrémentale la courbe | — Aa. L’énergie de résistance a la propagation | — Aa
pour les deux configurations confirme 1’anisotropie de rupture observée sur les éprouvettes
mDCT. On note évidemment que les avancées de fissures observées sont limitées, environ
Aa =300 ym au maximum. Cette limitation est intrinséque a la géométrie de I’éprouvette, elle
pourrait étre augmentée en ayant un rapport W/B = 2. Pour I’éprouvette LT, on a pu comparer
la courbe | — Aa obtenue a celle issue des éprouvettes SENT standards. Les courbes semblent
étre comparables sur la gamme de comparaison méme si on est un peu au dessus pour les
mini-éprouvettes.
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Chapitre 7

Modélisation du comportement
¢lastoplastique
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Une base de donnée sur des essais standards a été établie dont les résultats serviront
pour modéliser le matériaux. En effet, cette étape est un passage nécessaire pour réduire
tous les résultats expérimentaux en une seule série d’équations mathématiques appelée «loi
de comportement». Cette équation, prend en compte des propriétés mécaniques du matériau
dans une formulation maitresse traduisant le comportement a 1’échelle macroscopique de
I’acier. Les modeles mécaniques se décomposent en deux familles de modeles : le Discrete
Element Method (DEM), a échelle microscopique, et les modeles élastoplastiques, a échelle
macroscopique. Pour la premiere famille, le calcul se fait sur le mouvement de chaque particule.
Ces modeles sont utilisés pour modéliser les interactions entre les atomes par exemple. On ne
s’intéresse pas au matériau a cette échelle. La deuxieme famille des modeles est plus adéquate
pour notre étude vu 1’échelle a laquelle elle s’intéresse. Dans cette famille, on distingue deux
types de modeles : les modeles faisant intervenir la pression hydrostatique et les modeles ne
faisant pas intervenir la pression hydrostatique. Parmi ces derniers on citera les modeles les plus
connus : Tresca et von Mises. Et parmi les modele faisant intervenir la contrainte hydrostatique,
on cite le modele de Mohr Colomb et Prager [74].

7.1 Ciriteres de plasticité

7.1.1 Criteére isotrope de von Mises

Dans la mesure ou la trace du tenseur des contraintes n’intervient pas, le critere le plus
simple est celui qui n’utilise que le second invariant du déviateur des contraintes (von Mises,
1928). Celui-ci est défini comme

3
Oeq = Es 'S (7.1)

ou s est le déviateur des contraintes. Ceci correspond a un ellipsoide dans 1’espace des
tenseurs déviatoriques symétriques (expression quadratique des composantes s;; , qui sont
toutes équivalentes). La surface de plasticité est alors définie comme :

f(0) =0e5—0r (1.2)

ou or est la contrainte d’écoulement du matériau. Celle-ci est généralement exprimée en
fonction de la déformation plastique cumulée p.

7.1.2 Critere isotrope de Tresca

L’expression du critere de von Mises fait intervenir les cisaillements maximaux dans
chaque plan principal, représentés par les quantités (0, —0;) ou g, i=1,...,3 sont les valeurs
propres du tenseur des contraintes. ! La spécificité du critére de Tresca est de ne retenir que
le plus grand d’entre eux. Le fait de rajouter une pression a chaque terme de la diagonale
ne modifie pas, comme prévu, la valeur du critere. Contrairement au cas précédent, cette
expression ne définit en général pas une surface réguliere (discontinuité de la normale, points
anguleux) :

f(0)=fr}é]1X|Gi—0j|—GF=GT—GP (7.3)

1. On a alors

Oog = \/% ((01 — 02)% + (02 — 03)% + (03 — 01)?)
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7.1.3 Criteres isotropes de Hosford et «<Upper Bound»

Le critere de Hosford [75] est une généralisation du critere de von Mises. Il utilise la
contrainte effective suivante :

1
1 n
o1 = (5 S1=Sal" +152 - al" +155 - 511" (74)

ol 51, S et 53 sont les valeurs propres du déviateur des contraintes. Un seul paramétre est
introduit : ’exposant n qui permet de situer oy entre la contrainte de von Mises (n = 2 ou
n = 4) et la contrainte de Tresca (1 = 1 ou n = +00). Il est également possible de définir la
contrainte effective dite «upper bound» comme :

1
3 i
ou = (55 (51 +15a0" +151) (75)

qui donnera toujours une contrainte effective supérieure ou égale a la contrainte de von Mises.
Dans tous les cas la surface de plasticité s’exprime comme : f(6) = oy —or ou f(0) = oy —or.
7.1.4 Critere anisotrope de Hill

Le critere anisotrope de Hill [76] propose une définition d’une contrainte effective
«elliptique» donnée par 1’équation suivante :

1
OH = \/E (F(ny - 0%2)2 +G(02z = 0x2)? + H(0wx — ny)Z + ZLOiz + ZM(T%X + 2N0325y)

Ici encore, la surface de charge s’exprime comme : f(0) = 0j, — OF.

7.1.5 Critere anisotrope de Bron

E. Bron [77] a proposé son nouveau modele de 2004 comme une forme plus générique
qui combine les criteres proposés par [78] et [79]. En effet, la contrainte effective anisotrope

s’exprime comme :
1/a
K

o = Z P (ak)a (7.6)

k=1

En régle générale K est limité a 2 et les contraintes o' et o2 sont exprimée de la maniére
suivante :

1 (L el _ el el et}
o' = (5 (Ish-Si" +153 -t +1st-s3”)) (1.7)
et
3¥* 2 2 2 ez
2 _ 2k 2 b 2 b
o _(2b2+2(|51| +]182 1P +182] )) (7.8)
Avec S?:l , 3 les valeurs principales du deviateur s* modifié qui s’écrit sous la forme suivante
(équation 7.9) :
sc=1LF:0 (7.9)
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Avec L le tenseur d’ordre 4 qui portera 1’ anisotropie. Chaque L est exprimé comme :

1k ok 1k 1k
3 (CLL1 ";(Css) L 2368 T3 0 0 0
_1§C]§S g(Cssl +kCTT) ) ;gCTTk 0 0 0
k= 73%wL —serr (et 19 0 0 (7.10)
0 0 0 & 0 0
0 0 0 0 s 0
k
0 0 0 0 0

Dans cette expression on fait apparaitre les directions T, L, S du tube comme les axes
d’anisotropie de ’acier rangés dans cet ordre. Cette formulation est une extension du critere
de Karafillis et Boyce [78] dans lequel ¢! et 0> sont associés 2 un méme deviateur modifié
" =19%:¢5 et a = b' = b?. La formulation de Bron permet d’utiliser deux déviateurs s* et
deux exposants b différent de a. On remarquera que si L¥ est multiplié par un facteur u, la

: s « e 1
contrainte 0¥ est multipliée par le méme facteur. En réécrivant a*(c)* = ((a*)7 6¥)* on constate
que le coefficient af peut étre «intégré» au tenseur L¥ de sorte qu’on peut poser

sans perte de généralité !. Les coefficients ajustables du modele sont donc by, bo, a, L et L?
soit un total de 1+ 1+ 1+ 6+ 6 = 15 coefficients. Les coefficients b1, b, et a jouent sur la forme
du critére (entre Tresca, von Mises et Upper bound) et les tenseurs L' et L? sur I’anisotropie.
On remarquera que o' (resp. 02) correspond 2 un modele de Hosford (resp. Upper bound)
anisotrope. L’effet des différents coefficients est discuté en détail dans [77]. Le critere de
plasticité s’exprime encore comme :

f(o) =op—or.

7.1.6 Ecoulement plastique et variable d’écrouissage

Le tenseur des vitesses de déformations plastiques (&) est obtenu en appliquant la regle de
normalité appliquée du critere de plasticité. Soit :

af oo E
&= A=—=1— 7.11
P~ "00 " 0o (.11
ou A est la multiplicateur plastique et or une des contraintes effectives mentionnées plus haut.
L’écoulement plastique a lieu pour f =0 et A > 0. Dans tous les cas, o est une fonction

homogene de degré 1 de ¢ 2. On a alors (lemme d’Euler) que :

5(75
tE,0=A——:0= 7.12
&:o Aaa 0= A0g ( )

On définit ensuite la variable d’écrouissage p telle que

& :0=poF (7.13)

1. Ce point n’avait pas été souligné dans la publication originale [77]. On pourra aussi choisir a' = a? = 1.
2. C’est a dire que :

og(uo) = yog(o) Yu > 0.
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Cette équation décrit la travail plastique. Comme og = or on obtient

aGE

A:f) et ép :p% (714)

On exprimera la contrainte d’écoulement comme une fonction de p. Il est important de noter

que p # 1/%&;, : & dans le cas général. Cette expression correspond uniquement au critere

de von Mises. Dans le cas du critere Bron—Besson utilisé plus bas il n’existe pas de formule
explicite permettant d’exprimer p.

7.2 Optimisation de la loi de comportement élasto-plastique

Dans I’objectif d’identifier la loi de comportement du matériau, on utilise le module Z-
opt du logiciel Z-set développé en association entre le Centre des Matériaux et ’ONERA. On
ajustera les parametres de la loi d’écrouissage (fonction or(p)) et du modele de Bron pour la
définition de la contrainte effective. Pour mener a bien cet ajustement on utilisera 1’ensemble
de la base expérimentale en traction (éprouvettes ST and NT)y). Pour cette étape, on a posé des
hypothéses suivantes :

— On modélise le vieillissement statique (plateau de Liiders) par un plateau a contrainte

constante (sans tenir compte des fluctuations et du pic de Liiders)

— Dans un premier temps on ne prend pas en compte I’endommagement

— Les calculs sont donc arrétés avant la chute brutale de la force correspondant a

I’amorcage d’une fissure lors des essais.
Lutilisation du module Z-opt nécessite la définition d’une fonction colit généralement
quadratique. Celle-ci est exprimée comme :

N
Fllx)) = 5 3 i (f(lx)) - 3 1.15)
i=1

{x} est le vecteur des parametres a optimiser. L’indice i décrit I’ensemble des points
expérimentaux considérés (incluant donc plusieurs essais). w; est le poids associé a chaque
donnée expérimentale (y;). fi({x}) est a la valeur simulée correspondant a la donnée
expérimental y;. Le processus d’optimisation correspond donc a la minimisation de la fonction
coiit par rapport aux paramétres du modele ({x}). On cherche a priori un minimum global {x}*
tel que

F({x)") < F(lx)), Vi),

En pratique, les algorithmes employés pour minimiser la fonction colt (Simplex, Levenberg-
Marquardt) ne garantissent pas que le minimum obtenu est global et 1’optimisation est sans
doute locale

F({x}) <F({x}), V{x}, IHx}—{xll<C

Pour un essai cette optimisation nécessite un certains nombres des fichiers en entrée :

— Un fichier d’optimisation : ce fichier contiendra les instructions nécessaires pour 1’ outil
Z-set pour qu’il effectue I’optimisation

— Un fichier matériau pour donner a I’optimisation la loi / critere a identifier

— Les fichiers des données sorties des simulations numériques a effectuer pour chaque
itération de I’algorithme d’optimisation.

— Les fichiers des données expérimentales
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Le résultat de cette optimisation est un fichier matériau qui contient les parametre identifiés
présentés sous la méme forme que le fichier matériau qui est donné en entrée du calcul. Cette
opération peut étre lancée sur plusieurs types d’essais en gérant les fichiers entrée-sortie de
I’algorithme avec, par exemple, un «shell» écrit en python.

Dans le cadre de cette étude, il a été décidé de décrire 1’anisotropie plastique avec le modele
Bron-Besson [77]. Ce choix est justifié par le fait que 1’anisotropie en terme de contrainte dans
le plan (TL) est tres faible voire inexistante alors que I’ anisotropie en déformation est marquée.
Un critere de Hill ne permettra pas de représenter ces tendances du fait de faible nombres de
parametres et il serait alors nécessaire de sélectionner les tendances a représenter en priorité
(voir [80]).

La loi d’écrouissage a été choisie avec la forme suivante :
or(p) = max(or =400, Ro+Qx(1—exp(-bp))+Hp) (7.16)

Avec Ry est la limite d’élasticité sans le plateau de Liiders. L’écrouissage (isotrope comme
expliqué plus haut) comprend un terme linéaire de pente H et un terme non-linéaire de type
Voce introduisant les parametres b et Q. La définition de la déformation plastique cumulée p
dépend du critere choisi et des parametres qui lui sont associé comme cela est souligné par
I’équation 7.14. Il n’est donc pas possible d’ajuster or(p) sur un simple essai de traction. Il
est également important de déterminer la loi d’écrouissage sur une gamme de déformation
plastique allant largement au dela de la déformation & striction (= 0.15) afin de bien décrire
I’ensemble des éprouvettes et la plasticité au voisinage d’une pointe de fissure. Un ajustement
rapide sur une courbe de traction permet de fournir un jeu de parametre initial. Dans ce jeu
initial on prendra clgw = 1. Par ailleurs 1’ajustement sera fait en supposant a = by = bp. On
prendra 8 comme valeur initiale. La valeur du plateau de Liiders oy est fixée a 400 MPa
conformément aux résultats expérimentaux. Ce choix permet I’éliminer toute indétermination
sur les coefficients cl)‘(y du modele d’anisotropie. En 1’absence de données pour une traction
dans la direction située dans la plan (TL) a 45° de ces deux directions on a supposé que le
comportement en traction était le méme que pour la direction L (méme courbe Al/lp—F/Sp)
et que la déformation des sections était isotrope comme cela a pu étre observé sur de nombreux
aciers de pipeline [81, 82, 83].

On obtient alors pour la contrainte d’écoulement :
or(p) = max (400, 374.8+341.7x(1—-exp(-9.9%p))+53.3xp) (7.17)

Les parametres du modele Bron—-Besson sont donnés dans le tableau 7.1. On a identifié les

paramétres c! ., ¢

1 2 2
Ls> s> Crs St Cor

a=by=by | 138 | ay=ap | 0.5
crr 0.8 T 1.18
o o[ & |17
cos 0.9 cZ 0.94
chy 0.98 Ty 0.94
s 15 | oy 1.3
Cor 1.15 2 0.77

TABLE 7.1 — Parametres du modele Bron—-Besson

Les courbes de traction selon L et T sont comparées a la figure 7.1. Les courbes A®/Py—
F/So pour la direction L et les éprouvettes ST, NTjg 42 sont comparées a les figures 7.2, 7.3,
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7.4 et7.5 (a). On compare les variations de diametre dans les direction T et S. Le méme graphe
pour la direction T est donné aux figures 7.2, 7.3, 7.4 et 7.5 (b).
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FIGURE 7.5 — Comparaison expériences/simulation pour les courbes de striction diamétrale (a)
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FIGURE 7.6 — Comparaison expériences/simulation ; (a)sur des essais de déformation plane
obtenus avec des éprouvettes prélevées selon le sens L; (b) sur des essais de traction simple

obtenus avec des éprouvettes prélevées a 45° par rapport au sens de laminage

7.3 Conclusion

Les essais mécaniques ont mis en évidence [’existence d’une isotropie de plasticité
et une anisotropie de déformation. Cette constatation justifie le choix d’un modele de
type Bron-Besson. L’identification des parametres de ce modele donné par ce chapitre
converge vers des valeurs satisfaisantes et permet de retrouver les courbes expérimentales.

Le modele de comportement élasto—plastique est la premiere brique pour une modélisation de
I’endommagement et de la rupture du matériau étudié.
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Conclusion

Dans cette conclusion, on propose de passer en revue les différents objectifs que nous
nous étions fixés au démarrage du doctorat, en prenant le soin d’y apporter un regard
critique, nécessaire a la poursuite de ces travaux. En effet, convaincu que 1’utilisation de
mini—éprouvettes pourront permettre d’optimiser les opérations de maintenance liées a ses
installations opérationnelles, GRTgaz a souhaité poursuivre le projet mini—éprouvettes en
réunissant d’autres partenaires industrielles autour du Centre des Matériaux Mines Paris et
sous la forme d’une chaire ANR industrielle MESSIAH (https://messiah.minesparis.
psl.eu/).

Le premier chapitre consacré a 1’état de I’art montre en effet que la caractérisation des
propriétés mécaniques sur petits échantillons est un sujet qui va au-dela d’un problématique
d’opérateur gaziers, et que de nombreux travaux de recherche y sont consacrés. Il est
particulierement intéressant de revenir ici sur la nécessité de recourir a de «petits échantillons»,
car la situation peut varier d’un cas d’usage a un autre. On peut en distinguer au moins trois :

— La géométrie de la structure ne permet pas d’en extraire des éprouvettes de dimensions
standards. C’est particulierement vrai pour les tubes minces utilisés pour le réseau de
transport de gaz.

— Le matériau est rare et précieux, et les campagnes de caractérisation doivent &tre
réalisées en limitant la quantité de matiere consommée. C’est typiquement le cas pour
les matériaux irradiés.

— Le matériau est disponible et permet d’usiner des éprouvettes standards, mais les
bonnes propriétés mécaniques de celui-ci rendent invalides les valeurs mesurées, au
regard des normes. Un exemple d’une telle contrainte est le critere de validité de
I’intégrale | mesurée selon la norme ASTM E1820 est décrite au paragraphe §1.3.8
du présent manuscrit.

Dans la littérature, on constate que ’utilisation de mini—éprouvettes de traction et de mini—
éprouvettes de résilience Charpy semble étre mature. Typiquement, des corrélations existent
pour convertir 1’énergie Charpy mesurée sur mini-éprouvette en énergie Charpy standard. On
constate cependant que la mesure expérimentale de la ténacité est moins maitrisée. Certains
suggerent 1’utilisation d’éprouvettes Small Punch Test (SPT) mais cette technique parait peu
fiable et peu robuste, du fait notamment de 1’absence d’entaille ou de fissure mais également
dans le cas des matériaux fortement anisotrope. Le cas des mini—éprouvettes de type Compact
Tension (mCT), Disk Compact Tension (mDCT) ou Single Edge Notched Tension (mSENT)
est limité au cas de la rupture fragile voire absent de la littérature, nous confortant ainsi dans la
nécessité d’y consacrer des efforts de recherche.

Dans le second chapitre, on présente les résultats d’une caractérisation chimique et
microstructurale de I’acier X52 de I’étude. Si ces deux aspects ne sont pas centraux par rapport
anotre projet, il n’en demeure pas moins qu’une bonne connaissance du matériau est nécessaire
pour interpréter les phénomenes mécaniques observées sur éprouvettes. La microstructure
typique de tubes fabriqués par cintrage d’une téle laminée permet par exemple d’expliquer
I’anisotropie de comportement en déformation et de rupture du matériau. Les grains sont de
plus petites dimensions dans le plan LS que dans le plan TS. Enfin, la présence d’inclusions
alignées selon la direction de laminage permet quant a elle d’anticiper les mécanismes de
développement de I’endommagement.

Le troisieme chapitre présente les résultats d’essais réalisés sur éprouvettes standards.
Des essais sur éprouvettes de traction lisses (ST), éprouvettes de traction entaillées (NT),
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éprouvettes de ténacité CT et SENT, ainsi que des barreaux Charpy. Ces nombreux essais
ont permis de construire une base de données particulierement riche et compléte, qui permettra
ensuite une bonne description de la loi de comportement de cet acier. Une instrumentation
optique des essais de traction a permis d’observer et de quantifier par suivi de contours
I’anisotropie du matériau en déformation, avec une déformation supérieure dans la direction
S (travers-court) par rapport a la déformation mesurée dans la direction perpendiculaire a S
dans le plan normal a la direction de traction. Il a été intéressant d’observer que le coefficient
de Lankford, représentatif de I’anistropie en déformation, mesuré reste constant méme apres
striction de 1’éprouvette. Le matériau a cependant montré une isotropie en contraintes. Ce
résultat est important car il a permis de guider le choix du critere de plasticité retenu dans
le chapitre consacré a la description du comportement matériau. Les essais sur éprouvettes
fissurées ont quant a eux confirmés les enseignements de la littérature, a savoir que les ténacités
mesurées sur éprouvettes CT sont inférieures a celles mesurées sur éprouvettes SENT. On
note ainsi que la mesure de la ténacité est particulierement sensible aux conditions d’essais,
et notamment ici au taux de confinement plastique en pointe de fissure. En effet, la CT
présente une plasticité confinée, tandis qu’'on parle de plasticité généralisée pour la SENT.
Pour ces derniéres, il est particulierement intéressant de noter que le confinement plastique
d’une éprouvette SENT est proche de celui calculé sur une canalisation de transport de gaz.

Les formules utilisées pour le dépouillement des essais sur éprouvettes fissurées de
dimensions standards n’ayant pas été établies pour les mini—éprouvettes, le quatrieéme
chapitre a permis d’identifier et valider des procédures expérimentales robustes. Des
simulations numériques par éléments finis ont été réalisées pour identifier certains des
parametres nécessaires au post-traitement des données brutes, tels que le facteur 7. La
nécessité de calculer cette valeur spécifiquement pour les mini—éprouvettes est notamment liée
aux dimensions de ces derni¢res, ne permettant pas de placer de maniere « traditionnelle » un
extensometre d’ouverture pour la mesure du Crack Mouth Opening Displacement (CMOD)
sur éprouvettes mini-DCT. La mesure de cette valeur est alors déportée. Il était alors également
nécessaire de réidentifier les coefficients polynomiaux permettant I’évaluation de I’avancée de
fissure par la mesure de la variation de complaisance lors de cycles de charge-décharge.

Le cinquieme chapitre du manuscrit présente en détails les résultats de la campagne
expérimentale réalisée sur mini—éprouvettes. Un point particulierement intéressant ici fut la
possibilité de réaliser des essais sur éprouvettes de traction dans la direction S, c’est-a-dire
dans I’épaisseur du tube. La mesure des ces propriétés mécaniques est évidemment impossible
avec I’emploi d’éprouvettes classiques. On notera qu’aucune différence n’a été observée entre
les essais de traction dans les directions L et T sur éprouvettes classiques et mini—éprouvettes.
La seule différence notable est la disparition de la rupture en cup—cone lorsque la taille des
éprouvettes est progressivement réduite. Ce constat n’est cependant pas valide lorsque 1’on
s’intéresse aux éprouvettes fissurées, pour lesquelles un effet d’échelle a clairement été observé,
avec des ténacités mesurées sur petits échantillons plus faibles. Ce mé&me constat est fait entre
mini—éprouvettes d’épaisseurs différentes. Ainsi, les éprouvettes mini-DCT d’épaisseur 3 mm
donne une ténacité plus importante que les mini-DCT d’épaisseur 2 mm. Ce phénomene est
également observé lors des essais de résilience sur barreau Charpy. Ce point est crucial pour les
travaux de développement d’essais sur petits échantillons, car s’il existe un effet de 1’épaisseur
sur la valeur mécanique mesurée, celui-ci devra étre quantifié et formalisé, sous la forme d’un
facteur de forme par exemple.

Au sixieme chapitre, les résultats des essais in-situ en tomographie sur éprouvettes de
traction entaillées ont permis d’observer directement 1’effet d’échelle sur les mécanismes de
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rupture ductile. Notamment, on constate une augmentation de la ductilité avec la réduction de
I’éprouvette, et la disparition de la rupture en cup-cone pour les plus petits éprouvettes. De
plus, la possibilité d’observer au cceur du matériau le développement de I’endommagement
en cours d’essai pour différentes géométries d’éprouvettes a conduit a lier 1’évolution de
I’endommagement a 1’état de triaxialité des contraintes. Des essais sur mini—éprouvettes SENT
ont également été réalisés et ont offert la possibilité d’observer I’ évolution des cavités en amont
du front de la fissure pendant le chargement mécanique. L’anisotropie de rupture observée
lors de la campagne expérimentale sur éprouvettes macro et éprouvettes mini a pu alors &tre
expliquée par le phénomene d’alignement des cavités dans le plan de laminage.

Enfin, le septiéme et dernier chapitre du manuscrit présente la démarche d’identification
de la loi de comportement du matériau X52, basée sur I’ensemble des données expérimentales
sur éprouvettes macroscopiques. Le critere de Bron-Besson et une loi d’écrouissage isotrope
simple comprenant un terme d’écrouissage non-linéaire et un terme d’écrouissage linéaire, et
prenant en compte le plateau de Liiders, permettent une bonne similitude entre les données
expérimentales et les données calculées par éléments finis.

Perspectives

Pour aller plus loin, et rester en cohérence avec la démarche d’utilisation des mini—
éprouvettes, il serait intéressant de réaliser une nouvelle identification des parameétres du
modele, c’est-a-dire de la loi de comportement et du critere, et de les comparer aux valeurs
données ici. En effet, les études réalisées pour évaluer I'intégrité des structures reposent
aujourd’hui de plus en plus sur la modélisation aux éléments finis. Etre capable d’alimenter
ces modeles avec des données fiables et précises apporterait de maniere certaine un avantage
considérable lié a la réduction des conservatismes. Il serait alors également tres intéressant de
tirer profit des résultats d’essais sur mini—€prouvettes fissurées pour identifier et calibrer un
modele d’endommagement couplé, de type GTN, afin de rendre le modele capable de prédire
le comportement a la rupture de structures sous chargements complexes. Le développement
de ces modeles n’étant pas trivial, des étapes de validation seraient nécessaires. On peut, par
exemple, imaginer réaliser des essais sur structures de dimensions intermédiaires (de type
Curce Wide Plate, par exemple, pour s’approcher du tube), qui présentent 1’avantage d’€tre a
la fois mieux maitrisables expérimentalement, du fait des dimensions réduites et généralement
de la meilleure connaissance des conditions aux limites, mais également plus simples a simuler
numériquement. Quoiqu’il en soit, des réflexions devront €tre menées sur le choix du critére
retenu pour modéliser I’évolution de I’endommagement dans le matériau. Le modele GTN
est connu pour sa dépendance a la taille des mailles. On utilise généralement des mailles de
dimensions 100 a 200 um, ce qui peut étre challengeant lorsque I’on cherche a simuler a la
fois des mini—éprouvettes et des structures industrielles de grandes dimensions.

Pour conclure, ces travaux permettent de poser de solides bases de connaissances
expérimentales qui seront utiles et précieuses a la poursuite du développement des mini—
éprouvettes de caractérisation mécaniques, notamment dans le cadre de la chaire ANR
industrielle MESSIAH. Différentes géométries d’éprouvettes ont été étudiées, et on retiendra
que chacune d’entre elles présentent a la fois des avantages et des inconvénients (voir
tableau 7.2) selon les cinq critéres retenus : quantité de matiere prélevée, facilité d’usinage,
protocole de pré-fissuration pour les éprouvettes fissurées, traitement des données et
comparaison avec les éprouvettes standards. Les mini—éprouvettes de traction simples (mST)
et entaillées (mNT) présentent une difficulté a I’'usinage pour obtenir les bonnes dimensions
de conception, elles ont néanmoins de nombreux avantages et une bonne adéquation avec

171



les éprouvettes macroscopiques. On préferera les mini—éprouvettes Charpy (mKCV) aux
éprouvettes SPT du fait principalement de la difficulté d’interprétation de ces derniéres en
I’absence d’entaille ou de fissures. Les éprouvettes fissurées mSENT sont intéressantes pour
les tubes vis-a-vis de la faible quantité matiere pour des prélevements dans I’épaisseur d’un
tube. Elles sont cependant difficiles a pré-fissurer et limitées en propagation de fissure dans
la configuration étudiée. Les éprouvettes fissurées mDCT semblent les plus prometteuses.
La comparaison de ces dernieres avec les éprouvettes standards montrent qu’elles sont
parfaitement adaptées a la mesure des propriétés mécaniques de rupture, pour autant que
I’effet d’échelle soit bien pris en compte. Cet effet devra nécessairement faire 1’objet de plus
d’investigations, car il sera garant de la validité des mesures.

mST | mNT | mDCT | mSENT | mKCV | SPT
Quantité de matiere prélevée + + -/+ + -/+ ++
Facilité d’usinage - - + I+ + R
Protocole de pré-fissuration ~ ~ + - ~ ~
Traitement des données ++ ++ + - + -
Comparaison avec les essais standards ++ ++ -/+ + -/+ --

TABLE 7.2 — Avantages et inconvénients des différentes mini—éprouvettes.
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Annexe A

Méthode de la complaisance appliquée
aux mini—éprouvettes SENT (mSENT)

A.1 Pré-fissuration des éprouvettes

Les mini—éprouvettes de type SENT sont présentées a la figure A.1. L’entaille initiale apres
usinage doit avoir un diametre d’environ 0.1 mm. Pour ce faire le méme fil de diametre 100 ym
que pour les mini-DCT est utilisé. L’entaille est usinée en premier. Pour ne pas élargir celle—ci
en retirant le fil, le courant est arrété et le métal a usiner est déplacé de la profondeur souhaitée
pour I’entaille. Le reste de I’éprouvette est ensuite usiné. Les dimensions de ces éprouvettes
sont tres petites et exigent une treés bonne précision. Il est nécessaire de définir une gamme
d’usinage détaillée. Le point de référence pour usiner 1’éprouvette est I'un des quatre coins.
Le positionnement (cote) de I’entaille initiale est alors relativement facile. L’ éprouvette est
ensuite pré-fissurée en fatigue et il est alors nécessaire de correctement repositionner celle-ci
afin d’usiner les entailles latérales. Cette étape est particulicrement délicate en particulier parce
que I’entaille est trop petite pour étre repérée directement dans le bain de la machine—outil. On
utilise donc le point de référence défini plus haut. Par ailleurs, la fissure de fatigue n’est pas
visible et il est alors impossible de mieux positionner les entailles latérales si la fissure a dévié
du plan médian.
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FIGURE A.1 — Dessin de définition d’une mini-SENT (mSENT)

Avant I’essai de rupture, ces éprouvettes ont été pré-fissurées par fatigue. Le choix de la
machine a cette étape est important. En effet, la section de 1’éprouvette est de 1.5 mm X 1.2 mm
et sa charge limite est faible. La pré-fissuration sur une machine servo-hydraulique est donc une
étape risquée et il convient de bien contrdler les conditions de pré-fissuration. C’est pour cette
raison qu’une machine électronique appelée de faible capacité a été choisie pour cette étape. Il
s’agit d’une machine électronique de type «Electropulse Instron E1000» (figure A.2).

FIGURE A.2 — Dessin de définition d’une mini-SENT

C’est une machine congue pour des essais sur les polymeres ou les feuillards métalliques.
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Elle peut aller de 0.01 a 100 Hz. Elle a une gamme de déplacement qui varie entre £30 mm a
1 Hz et £5 um a 100 Hz. Elle a une accélération maximale de 63 m.s~2 et peut étre équipée
d’une étuve pour des températures allant de —70°C a +250°C. Cette machine permet d’éviter
les coups brusques et brutaux qu’on peut avoir avec une machine servo-hydraulique en mettant
les bonne limites et le systéme de pilotage en mode «protection de I’éprouvettes.

Une pré-fissure a été introduite de la méme maniere que pour les mDCT. On respecte
toujours un rapport de charge R=0.1. Néanmoins, le calcul des chargements maximaux pour
la pré-fissuration n’est pas normé puisque, dans la littérature, il n’existe pas des cas d’étude
des mini éprouvettes de type SENT qui ont été pré—fissurées comme ce qui est présenté par
cette étude. Donc, la démarche est peu connue. Par conséquent, on s’inspire de la norme BS-
8571 [64] qui traite les éprouvettes de type SE(T) pour 1’étude de soudage et I’expression de la
fonction de concentration de contrainte présentée par Cravero et al.[40].

En prenant en considération les dimensions de la zone utile de 1’éprouvette, la pré-fissure
souhaitée est de 0.3 mm. La longueur de pré-fissure souhaitée la rend impossible a voir
méme avec des lunettes (des loupes de grandissement). La corrélation d’image semble &tre
un alternatif aux lunettes de visée. En effet, en se basant sur la rugosité de la surface issue de
I’usinage de I’éprouvette, il est possible avec un jeu de lumiere de créer ce qui ressemble a des

taches en noir et blanc qui peuvent &tre vu comme un mouchetis (figure A.3).

FIGURE A.3 - Dispositif expérimentale pour la pré-fissuration des mini-SENT

Le logiciel de corrélation d’images VIC permet de tracer le profil de la déformation au
voisinage de I’entaille. La longueur de la zone de forte déformation correspond a la longueur
de la pré-fissure. En pratique, la déformation reste faible mais le logiciel détecte le saut de
déplacement li€ a la présence de la fissure. Cette «déformation» est illustrée sur la figure A.4.
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FIGURE A.4 — Propagation de la fissure dans une mini-SENT durant la pré-fissuration.
Le protocole de pré-fissuration dans le tableau A.1. Le nombre des cycles dans le tableau

peut varier en fonction de 1’état des éprouvettes (corrosion, présence des inclusions). Il est donc
important d’observer 1’essai.

TABLE A.l — Protocole expérimental de pré-fissuration des mini-SENT

Ay (mm) | Fy (N) | F; (N) | K(MPa+/m) | Nbrde cycles sens LT | Nvr de cycles sens TL
0 214 175 7.25 90000 90000
0.1 206 169 9 13000 26000
0.3 166 136 10 13000 26000

Durant I’essai, tout comme dans le cas des mDCT, on constate que la fissure ne se propage
pas de la méme maniere sur les deux faces de 1’éprouvette. Cette asymétrie est incontournable
dans les deux cas d’étude. Elle est due a de Iéger désalignement machine. Il faut a chaque fois
inverser 1’éprouvette pour équilibrer la fissure pour rattraper la fissure la plus longue. Ensuite,
des entailles latérales sont usinée comme indiqué précédemment. L’estimation de la quantité de
maticre a enlever est faite en se basant sur la simulation numérique. On simule une éprouvette
SENT en enlevant 10% de 1’épaisseur totale (soit 5% de chaque coté) et 20% de I’épaisseur
totale soit (10% de chaque c6té). En comparant le niveau de triaxialité engendré par la réduction
d’épaisseur, on a choisi d’employer des entailles de 20% de I’épaisseur.

A.2 Réalisation des essais de complaisance a I’aide de la machine
Bulky

A.2.1 Protocole expérimental

Contrairement au SENT, les mSENT sont goupillées (pin-loaded). Par ailleurs, certaines
éprouvettes sont testées in-situ en tomographie en utilisant la machine «Bulky» qui impose
alors I’emploi de goupilles (voir figure A.5). Certains essais sont basés sur la méthode de la
charge—décharge pour la détermination de la complaisance et de 1’avancée de fissure. Les essais
in-situ sont conduits avec un chargement monotone et une prise de radiographies en continu.
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FIGURE A.5 — Montage de 1’éprouvette mSENT dans la machine «Bulky».

Le protocole expérimental adopté pour ces essais ressemble, sur le principe, a celui
appliqué sur mes macro—SENT. En particulier, des décharges partielles sont effectuées
régulierement afin de mesurer les variations de la complaisance des éprouvettes. La machine est
pilotée en déplacement extensometre. Elle charge jusqu’a une valeur cherchée, elle maintient
pendant 60 s puis elle décharge jusqu’a 75% de la charge maximale atteinte lors du chargement.
La fréquence de ces charges—décharges est définie de sorte a avoir suffisamment de points
apres la force maximale et pendant la descente de celle-ci L’extensometre, dans le cas des
mini—éprouvettes SENT, n’est pas dans sa position standard au niveau du CMOD. En effet,
I’entaille usinée par EDM n’est pas suffisamment large pour pouvoir mettre un extensometre.
Une solution adaptée a notre géométrie d’éprouvette est de reporter I’extensometre de 2.5 mm
de part et d’autre de I’entaille. Ce décalage doit étre pris en compte pendant la phase de
dépouillement.

A.2.2 Premiers résultats

A ce stade d’avancement, les résultats qui seront présentés ne tiennent pas en compte
les corrections de rotation. Contrairement aux éprouvettes standards, on teste deux sens de
prélevement pour les mini—€prouvettes. En plus de 1’extensométre mécanique, on dépose un
mouchetis sur une des faces observées de 1’éprouvette. 11 aidera a placer un «extensometre» dit
virtuel sous la forme de marqueur. Les marqueurs seront placés dans la position conventionnelle
(voir figure A.6).
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FIGURE A.6 — Position de marqueur pour mesurer 1’avancée de la fissure

La comparaison entre le CMOD mesuré avec le suivi de marqueur et celui mesuré avec
I’extensometre mécanique permettra de comparer les résultats et éventuellement de proposer
une correction pour obtenir le CMOD a partir de la mesure de 1’extensometre. Cette correction
pourra étre validée par calcul. Le graphe A.7 présente une comparaison entre les résultats
mécaniques et optiques. On constate que les deux types de mesures sont proches. La figure A.7-
(b) présente I’évolution de la mesure de 1’extensometre optique en fonction de I’extensometre
mécanique. La courbe est linéaire avec un changement de pente au voisinage de 0.13 mm en
lecture mécanique. En comparant cette courbe avec la premiere bissectrice, on remarque le
rapport entre les deux mesures n’est pas loin de 1.
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contrainte en fonction du CMOD mesuré avec I’extensometre mécanique et le CMOD mesuré
avec |’extensometre optique, (b) mesure optique en fonction de la mesure extensometre.

Le graphe A.8 présente une comparaison entre les mini—éprouvettes prélevées selon le sens
LT et selon le sens TL. La dispersion en terme de force maximale qu’on voit dans chacun
des graphes est due a la différence des tailles de la longueur de pré-fissure initiale ap. Plus la
longueur de fissure initiale ag est importante moins 1’éprouvette est résistante. Ces premiers
résultats montrent qu’il est possible de réaliser des essais en charge-décharge. L’ exploitation
des données pour en déduire des courbes de propagation a la fissure | — Aa est en cours, elle
fait I’objet des perspectives associées a cette étude.
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FIGURE A.8 — Courbe force-déplacement pour des mini—éprouvettes SENT prélevées selon le
sens L et T : (a) mSENT-TL, (b) mSENT-LT.
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Annexe B

Plans des éprouvettes standards
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Annexe C

Résultats sur ST
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Annexe D

Plans des éprouvettes intermédiaires
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Annexe E

Plans des mini-éprouvettes
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Annexe F

Plans des éprouvettes de fissuration

31,25 10,00
o 625 25,00 P
A
S 4 g
5 R
q c
o
S
&
- o B (8:1)
o
A8 .
_ Q@“ %o -
A
8 AA (4:1) 8 7 gl s %#SB
' 1,0
~
)
&
14,00
7 I o AN (=T~ =TT Foerres e 3 A
Philippe Burlot 10/06/2010
9 par direction (TL et LT)
GDF-SUEZ T
CT12.5 Ep 10mm [ 7

[ T 5 T 7 4; T T

FIGURE F.1 — CT standard

201



220,00
10,00
110,00
NA .
X =
sl
4,50
S —o [o
2,50 /79
% A(5:1)
% 3
+ i —
; A8
N
o
\)
N
Q_Q\
Congu par Vérifié par Approuvé par Date Date
Meddour 27/07/2018 |
Macro_SENT
Macro_SENT Mud\ﬁcatmri Feuille
FIGURE F.2 — SENT standard
N}
325 o9
8/ o8
— 7/ ¢
o} o Em [
~— o ~—
ot -«
o
oS
3
Gy
_/ 30'000
4,00
o
o
o
Congu par Vérifié par Approuvé par Date Date
Meddour 02/06/2017 |

CT R5_CEA

Momﬁcauor‘ Feuille

AP

FIGURE E3 — mDCT

202




3,00
R
S
A
A( 10:1 ) 2,40
9&.30
0,30
-
Congu par Vérifié par Approuveé par Date. Date
Meddour 02/06/2017 |
DCT 0.1B Mud\ﬁcaﬂor‘ Feuille
FIGURE F.4 — Entailles latérales des mDCT
46,00
23,00 150
7,32 &
S |
o
2[ £ 8
\ Fd oy
S
& 4,50
A(10:1)
0,10
2
ﬁo
Congu par Vérifié par Approuveé par Date. Date
Meddour 13/07/2018 |

Micro_SENT

Mamﬁcauor‘ Feuille
1

AP

FIGURE E.5 — mSENT standard

203




26,00
22,00 1,50
5,00 7,32
A(\ e
T -
C N O 2[
50 A(10:1)

[ | N | E:[ s
B
™

B o
C(10:1) %, <+
90,00° B(10:1) o
Q
Q L
S &2
é\’b
~N
o
S
Congu par Vérifié par Approuvé par Date Date
Meddour 16/07/2018 |

Mud\ﬁcallori Feuille
1

Micro_SENT_Sides-Grooves

AP

FIGURE F.6 — Entaille latérales des mSENT

204



Annexe 111

205



Annexe G

Fractographies des éprouvettes testées
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FIGURE G.1 — Comparaison de faci¢s de rupture pour des éprouvettes ST (a), NT2 (b), NT4
(c) et NT10 (d)
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200 pm

FIGURE G.2 — Comparaison de facies de rupture pour des éprouvettes NT10-T (a), des
éprouvettes NT4-T (b) et des éprouvettes NT2-T (c)
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Annexe H

Etude des contraintes résiduelles
d’usinage dans les mini—éprouvettes de
traction
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17/02/2021 16:43:26

Sample : NT4-L

Material H K L Wavelength 2Theta = Poisson Young S1 1/2 S2 Arx

Fe

310 0.1540549 116.372 0.320 181159 -1.766E-6 7.286E-6 1.000
P=i=-45.00 Psi=-41.81 Psi=-38.58 Psi=-35258 Psi=-31.81 Psi=-2813
Psi=-24.09 Psi=-10.47 Psi=-13.63 Psi=0.10 Psi=13.63 Pei=19.47
Psi=24.10 Psi=28.13 Psi=31.81 Psi=35.26 Psi=38.58 Psi=41.81
,J’/‘//V\\V\.\ ’/\//\\ka A\l\/\ A s Af/‘l/l\,\r\'\‘ /\\M\

Psi= 45.00

7

.0004

0002

0000

-.0002

Strain

-.0004

-.0006

-.0008

-38.6
+

-.0010 4

0.1 0.4

Corrections: Absorption , Background ( 5 ), Polarisation , Smooth , Kalpha 2 (0.50)
Phi: 0O

Psi values: -45.00, -41.81, -38.58, -35.26, -31.81, -28.13, -24.09, -19.47, -13.63, 0.10, 13.63, 19.47, 24.10, 28.
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Measured:
02/11/2021 16:48:1
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Stress Model:

Normal + Shear
Normal:

43+ 221
Shear:
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RESUME

Le dimensionnement des structures nécessite une compréhension des propriétés en propagation de fissure des matériaux employés. Pour ce faire, on utilise principalement des essais mécaniques
normalisés sur des éprouvettes fissurées de type CT ou SENT. Pour étre considérés valides selon les normes, ces essais doivent étre réalisés sur des éprouvettes suffisamment grandes par rapport
a la taille de la zone d’élaboration de la rupture. Ces dimensions sont de I'ordre de quelques centimetres mais elles sont d’autant plus grandes que le matériau est plus tenace. Cependant, I'utilisation
des éprouvettes de petite taille (de dimensions de quelques millimétres) est incontournable dans plusieurs cas: (i) éprouvettes prélevées in situ afin de faire contrdler les structures en service ou lors de
leur réception, (ii) lors de la mise au point de nouveaux matériaux en quantité limitée, (iii) lorsque la structure ne permet pas d’extraire des éprouvettes suivant les recommandations des normes (e.g.
structure mince). Dans tous ces cas, il s’avére étre difficile voire impossible de réaliser des essais «valides» selon les normes. Une approche qui permettrait de résoudre ce probléme serait d’établir des
procédures permettant I'acces aux propriétés macroscopiques a partir d’essais sur mini-éprouvettes.

Lobjectif principal de la thése est de développer des protocoles d’essais sur mini—€prouvettes. Létude est réalisée sur un acier de gazoduc «vintage» de grade X52. On réalise tout d’abord une campagne
d'essais sur des éprouvettes de taille usuelle. Des essais sur éprouvettes de traction axisymétriques lisses et entaillées prélevées dans la direction de laminage (L) et dans le sens transverse (T) sont
réalisés. Ces essais sont asservis avec un extensometre mécanique. Un systéme de caméras permet de suivre la réduction de la section minimale. Pour la caractérisation de la ténacité, on réalise des
essais sur des éprouvettes de fissuration de type CT et SENT en appliquant la méthode de la complaisance pour évaluer I'avancée de fissure (norme ASTM E1820). Il s’avére toutefois étre impossible
de prélever ces éprouvettes pour les solliciter selon le sens T du fait de la courbure du pipe. A I'échelle des mini—&prouvettes, on reproduit la méme démarche avec 'avantage de pouvoir prélever
des éprouvettes de fissuration dans la direction T. Un montage spécifique est congu pour la pré-fissuration et I'essai de ténacité lui-méme. La taille réduite des éprouvettes ne permet pas de mesurer
I'ouverture de la fissure & la position préconisée par la norme. Pour dépouiller les essais miniaturisés, il est alors nécessaire de modifier la procédure de la norme. Des calculs par éléments finis ont alors
été employés pour calculer les différents facteurs géométriques permettant de déterminer les courbes J—Aa. En outre, certains essais ont été réalisés in situ a I'aide de la tomographie synchrotron a
rayons X pour mesurer la déformation des échantillons, la progression des fissures et I'évolution de I'endommagement sur mini-éprouvettes de traction (ST et NT) et mini-éprouvettes SENT.

L'étude sur les éprouvettes standard montre une anisotropie plastique notamment de déformation dans les différentes directions de la structure. Il existe une forte anisotropie de rupture due a la présence
d'inclusions de type MnS allongées selon la direction de laminage. On aboutit aux mémes conclusions a I'échelle réduite. On note également un effet d’échelle : les mini-éprouvettes sont légerement
plus ductiles ; dans le sens L on note la disparition du faciés en cup—cone lorsque la taille diminue. Les données tomographiques donnent de précieuses informations sur I'évolution de la plasticité
étendue avec une mesure directe de I'avancée de fissure. Lemploi des mini—éprouvettes de fissuration permet de montrer une forte anisotropie de rupture. Les éprouvettes chargées selon le sens L
présentent une meilleure résistance a la fissuration. On montre également que I'emploi de mini—éprouvettes SENT reste difficile. Sur éprouvettes DCT, on obtient des résultats trés reproductibles. On
met également en évidence un effet de taille marqué : les courbes J—Aa sur mini—éprouvettes sont systématiquement situées en dessous de celles des CT standard.

MOTS CLES

Eprouvette standard, éprouvette miniaturisée, caractérisation mécanique, ténacité, tomographie, plasticité, mécanique de
la rupture, effet d’échelle, gazoduc, aciers X52

ABSTRACT

The design of structures requires an understanding of the crack propagation properties of the materials used. For this purpose, standardized mechanical tests on cracked specimens of the CT or SENT
type are mainly utilized. To be considered as valid according to the standards, these tests must be carried out on sufficiently large specimens in relation to the size of the process zone. These dimensions
are no more than few centimetres. However, these dimensions get larger as the material is tougher. Nevertheless, the use of small size specimens (with dimensions of a few millimeters) is unavoidable
in quite several cases: (i) specimens taken in situ in order to check the functionning structure or when received, (ii) during the development of new materials in limited quantities, (iii) when the structure
does not allow specimens to be extracted according to the recommendations of the standards (e.g. structure mince). In all these cases, it is difficult or even impossible to perform "valid" tests according
to the standards. One approach that would solve this problem would be to establish procedures that allow access to macroscopic properties from tests on sub-size specimens.

The main objective of the thesis is to develop protocols on sub—size specimens. The study is carried out on a pipeline steel «vintage» of grade X52. First, a testing campaign on standard size specimens is
performed. Tests on axisymmetric tensile and notched tensile specimens taken in the rolling direction (L) and in the transverse direction (T) are performed. These tests are controlled with an extensometer.
A system of cameras allows us to monit the reduction of the minimum section. As for the characterization of the toughness, tests are carried out on CT and SENT type cracking specimens by applying
the compliance method to evaluate the crack mouth opening displacement (ASTM E1820 standard). However, it is not possible to sample these specimens along T-direction due to the curvature of the
pipe. At the sub-size specimen scale, we reproduce the same approach with the advantage of being able to sample CT and SENT specimens in the T direction. A specific setup is designed for the
pre-cracking and the toughness test itself. The size of the specimens does not allow to measure the opening of the crack at the position recommended by the standard. To process the results of those
tests, it is then necessary to modify the procedure of the standard. Finite element calculations were then used to calculate the different geometrical factors allowing to determine the determine the J—Aa
curves. In addition, some tests were performed in situ using synchrotron X-ray tomography to measure the deformation of the specimens,the progression of cracks and the evolution of the damage on
mini-tensile specimens (ST and NT) and SENT mini-tests. The study on standard specimens shows a plastic anisotropy, especially strain anisotropy in the different directions of the structure. There is a

strong anisotropy of rupture due to the presence of inclusions of MnS type elongated according to the rolling direction. The same conclusions are reached at the reduced scale. We also notice a scale
effect : the sub—size specimens are slightly more ductile ; in the L direction we notice the disappearance of the cup-cone from the fracture surfaces as the size decreases. The tomographic data gives
valuable information on the evolution of the extended plasticity with a direct measurement of the crack advance. The use of mini-cracking specimens allows us to show a strong anisotropy of failure. The
specimens loaded along the L direction show a better resistance to cracking. It is also shown that the use of sub—size SENT specimens remains difficult. On DCT specimens, very reproducible results
are obtained. We also show a conspicuous size effect : the J—Aa curves on mini-test specimens are systematically located below those of the standard CT.

KEYWORDS

Standard size specimen, sub—size specimen, mechanical caracterisation, toughness, tomograhy, plasticity, fracture
mechanics, scale effect, pipeline, X52 grade of steel
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