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Introduction

1. Contexte industriel

Les alliages d’aluminium sont trés utilisés en aéutique, notamment parce qu'ils présentent
des propriétés mécaniques spécifiques élevéesn@apieles éléments ajoutés a I'aluminium pur pour
améliorer ces propriétés (Cu, Zn, Mg...) le rendessibles a la corrosion. Cette corrosion peut
interagir avec les contraintes mécaniques par si@mosous contrainte et/ou fatigue corrosion et
mener a des durées de vie réelles inférieures ages de vie estimées. L'action de la corrosion sur

les défauts de type fissure est donc un dangerljitegrité des structures.

Dans la pratique, tout défaut détecté conduitr@paration ou au remplacement de la structure,
ce qui nécessite une maintenance rigoureuse etadlnélevé. Par exemple, selon un rapport de
Kinzie sur la maintenance du parc d’aéronefs dSAB [1], en 1990 le colt moyen de maintenance
due a la corrosion était de 185 000 $ par avigmaetan (donnée reprise par Groner [2]). En 2007, le
co(t total de la corrosion pour le DépartementadBdfense des Etats-Unis était estimé entre 10 et 2
Milliards de dollars par an [3].

Aujourd’hui, la corrosion des alliages d’aluminiuest de nouveau un important sujet de
recherche en aéronautiquelagrochaine interdiction du chrome et du mangardees les alliages a
usage aéronautique est la raison d’'une nouvellesmentre avionneurs pour disposer de nouveaux

alliages d’aluminium offrant les mémes qualitégpdatection et de résistance a la corrosion4].

Pour la corrosion sous contrainte, Speidel [5]sifessde nombreux retours d’expériences de
pieces rompues en service dans I'aéronautiqueldamnées 1960 et 1970 (Tableau 1 et Tableau 2).
Ces ruptures se sont produites en majorité sualiages d’aluminium 7XXX et 2XXX (Figure 1).
Les sites d’'amorgage sont de natures trés vadées, il est impossible de protéger tous les maigria
de la corrosion sous contrainte par des traitendmtirface ou par des revétements. Les contraintes
I'origine de ces ruptures sont dans la moitié das des contraintes résiduelles de fabrication,
contraintes souvent inévitables mais qui ne somtégdement pas prises en compte lors du

dimensionnement des structures.

Accidents géométriques (concentrateur de contiginte 25%
Bagues de serrage, manchons, chapes 15%
PigQres de corrosion 12%
Fissures de fatigue 5%
Frottement, usure 5%
Corrosion intergranulaire et feuilletante 4%
Non connu 34%

Tableau 1. Distribution des sites d’amorgage de isires de corrosion sous contrainte recensés
dans I'aéronautique. Alliages d’aluminium. Speidell975 [5].
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Contraintes résiduelles (traitements thermiquéahetcation) 40%
Contraintes dues a I'installation sur la structure 25%
Contraintes due a la vie en service 25%
Non connu 10%

Tableau 2. Distribution des sources des contraintesl’origine de la propagation en corrosion
sous contrainte. Alliages d’aluminium. Speidel 1975].

800 S P e TPt Tl B o — SR L~ =
¢ TOTAL NUMBER OF SERVICE FAILURES
700 - ® HIGH = STRENGTH ALUMINUM ALLOYS
O HIGH - STRENGTH STEELS

600 - & HIGH - STRENGTH MAGNES UM ALLOYS

o TITANIUM ALLOYS

ESTIMATED NUMBER OF STRESS CORROSION SERVICE FAILURES

a __/A'_N
& & o 5

0 = = £3) % L 5 ) 3 .
190 1961 1962 1963 1964 1965 1966 1967 1968 1969 1970

YEAR IN WHICH FAILURE OCCURED

Figure 1. Estimation des ruptures en service de pies aéronautiques dues a la corrosion sous
contrainte en Europe de I'Ouest et Amérique du Norcentre 1960 et 1970 [5].

Les ruptures de fatigue sont également aujourcehaore d’'actualité. En 2007, Les 441 F-15
de I'US Air Force furent immobilisés pendant plusi mois suite a la perte en vol d’'un de ces
appareils, attribuée ala présence de criques de fatigwerepérées sur les longerons [6]Des
criques ont depuis ont été trouvées sur neuf aatvemns, qui sont vraisemblablement destinés a étre
ferraillés ». On n'ose imaginer I'impact économique de cagues de fatigue pour I'US Air Force. De
plus, il parait inévitable que la corrosion agisse la croissance des fissures de fatigue, pargigne
avec le chargement cyclique ou par l'apparitionnddommage de type corrosion sous contrainte
venant s'ajouter au dommage de fatigue. Par exelaplepture en vol d’une charniére de volet de
bord de fuite d'un F/A-18, fabriquée en alliage ldrainium 7050, a été attribuée, sur la base
d’analyses microfractographiques, a I'accélératienla croissance d'une fissure de fatigue par la
corrosion saline [7].

Tous ces éléments montrent que, pour assurer lgitgédes vols tout en réduisant les codts de

maintenance, il est nécessaire :

1/ de développer des alliages aussi résistantspgesible a la tolérance aux dommages en
fatigue, fatigue corrosion et corrosion sous caonmniea

12
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2/ de savoir estimer la cinétigue de croissance dégguts préexistants ou apparaissant en
service sous des conditions de sollicitations e8elCeci implique notamment de connaitre la naure
le domaine d’existence des synergies entre la siomoet un chargement mécanique (statique ou
cyclique), de comprendre les mécanismes a l'origieees synergies, et l'influence des paramétres

métallurgiques, mécaniques et environnementaugesimécanismes.

L’étude présentée ici est centrée sur ce derniet,@ savoir la détermination des domaines de
synergie entre la corrosion saline et un chargemeftanique cyclique lors de la propagation de
fissures de fatigue dites « longues », la caraetoin de ces synergies, et la compréhension des

mécanismes a l'origine de ces dernieres, dandliages d’aluminium aéronautiques.
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2. Obijectifs de I'etude

1. Domaine de synergie entre fissuration par fatiguecarosion
saline

La fissuration par fatigue des métaux en milieueagqufait I'objet d’une littérature abondante,
en particulier sur les aciers et les alliages diahium de la série 7000, mais aussi sur les akiage

d’aluminium de la série 2000 et de nombreux authésges métalliques.

De nombreux parameétres sont a considérer (Tabled8])3 Cette quantité importante de
parameétres et leurs effets tres souvent couplédengérdifficile une généralisation des tendances
observées en fatigue corrosion. Les résultats smntent contradictoires, et pour chaque alliage, su
une méme géométrie d’éprouvette, le nombre de maram étudiés ne permet généralement pas
d’avoir une vision synthétique des interactionsreerié chargement mécanique, la métallurgie de
I'alliage et la corrosion. Dans la littérature, te@ms paramétres essentiels ne sont d'ailleur®isgphis

précisés, ce qui rend impossible 'analyse dedtedsyprésentés.

On peut également noter que peu d’études ont tntéaractériser, sur un méme alliage, le
comportement en corrosion sous contrainte et lepootement en fatigue corrosion. L'identification
des points communs ou des différences entre cex dgpes de fissuration assistée par

'environnement n'est pas couramment réalisée.

Il est donc apparu nécessaire, pour un méme alladsges les mémes conditions expérimentales
(géométrie et préparation des éprouvettes, envéroent, cellule de corrosion, mesure de longueur de
fissure...etc.), de réaliser une caractérisatina €fle I'influence d’'un panel de paramétres ausgela
que possible, et de découpler au maximum leursaictiens. Ceci est donc le premier objectif de

I’étude.

Dans cette optique il semblait préférable d’étudierlliage d’aluminium bien connu au sein de
lindustrie aéronautique. Notre choix s’est pornté ke 2024-T351, alliage courant grace a ses bonnes

performances en tolérance aux dommages.
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Parameétres

Mécaniques Environnementaux Métallurgiques Géoméas

Amplitude AK du facteur . . . .
b o ; Température Composition chimique Longueur de fessur
d’intensité de contrainte|
Distribution des élément
d’alliages et impuretés
Type d’environnement . . Concentrateurs de
- Taille et forme des grain ;
(liquide, gazeux...) contraintes

Pression partielle (gaz)

Uy

Rapport de charge R Pression totale Géométrie de fissure

Fréquence de chargement

"2

Forme du signal ou concentration (liquide) Traitement thermique
de chaque espéce active
Amplitude du signal Potentiel électrochimique Teeient mécanique
Etat de contraintes pH Texture
Contraintes résiduelles Viscosité
Débit

Tableau 3. Liste des principaux paramétres interveant en fatigue sous environnement

2. Notion de milieu représentatif des conditions enrvise :
immersion émersion en fatigue

Ce deuxieme objectif concerne plus spécifiquemantdtion de milieu artificiel représentatif
du milieu réel, et donc I'application de résultdtsssais accélérés en laboratoire a des duréds éa v

service beaucoup plus longues.

En corrosion, 3 milieux artificiels sont généralermnetilisés : brouillard salin, immersion
permanente en solution saline et alternances d'nsiore en solution saline et d’émersion a l'air
(immersion émersion). Il est difficile d’estimer &gon absolue, & partir d’essais de laboratoes, d
cinétiques de corrosion sur structures en servifest pourquoi ces 3 environnements sont
généralement utilisés pour comparer plusieurs galiaentre eux. La classification donnée par
'immersion émersion se rapproche généralementiéenxade I'environnement réel [9, 10]. Les essais
de corrosion sous contrainte sont donc habituel¢nedfectués sous un environnement de type

immersion émersion, comme I'imposent les normesMET AFNOR [11-14].

L'immersion émersion trouve également une apphbecatindustrielle pour certains projets
inhabituels. Ainsi le département de la défenseEdats-Unis étudie un projet de drone lancé pas sou
marin pour des applications militaires [15]. L'otijié est de transporter des drones dans les sous
marins de I'US Navy, les lancer pour des missioilgaines puis les faire amerrir pour les récupérer
« Si une suite lui est donnée, il faudra encore résele probleme posé par des immersions répétées,

qui conditionneront les matériaux et types de nrsteu

Pourtant, la grande majorité des essais de fatgtgéalisée soit a I'air, soit en immersion
permanente. Le risque est donc trés grand d’obtiesrrésultats peu représentatifs des conditions
réelles. Le deuxieme objectif de cette étude estc die déterminer s'il existe une différence de
comportement importante entre la propagation daifes de fatigue en immersion permanente et la

propagation en immersion émersion, afin de stagueda représentativité des résultats de fatigue en
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immersion permanente. Plus particulierement, gjis'de savoir si une accélération de la propagation
peut se produire en immersion émersion par ragpditnmersion permanente, car dans ce cas les
résultats collectés en immersion permanente pew@vérer non conservatifs.

3. Extension aux autres alliages d’aluminium

Le dernier objectif de cette étude est de détenndaas quelle mesure les résultats obtenus sur
l'alliage 2024-T351 peuvent s’appliquer aux autr@ages d'aluminium, en particulier ceux
couramment utilisés dans I'aéronautique. Une ridlexest effectuée sur ce sujet, sur la base des
résultats de cette étude et de la littérature, Badsrnier chapitre du rapport.
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3. Structure du rapport

Le chapitre | expose la bibliographie de la corrosion, corrossmus contrainte et fatigue
corrosion des alliages d’aluminium 2000. L'object# sera pas de réaliser une revue exhaustive et
détaillée de la littérature sur ces sujets, maidedimir et décrire les phénomenes et notions de bar
ces domaines, nécessaires pour la lecture de pertafn fatigue nous montrerons également que le
nombre de paramétres a prendre en compte estlénds @ue leurs influences sont complexes et
souvent couplées, et que cela a induit un grandbrerd’études rapportant des tendances parfois

contradictoires ou difficilement comparables ewsiies.

Dans lechapitre Il nous présenterons le matériau de I'étude puidifgmsitifs et le protocole

expérimental utilisés pour les campagnes d’essafatijue et de corrosion sous contrainte.

Le chapitre Il est dédié a la présentation des résultats expdtdomme de corrosion sous
contrainte sur le matériau de cette étude, I'adlia§24-T351. Certains de ces résultats seront sdmly
directement dans cette partie et ne seront pass rdgms la discussion finale, car ils méritentenéfin

mais ne rentrent pas dans les trois objectifsétade.

Le chapitre IV présente une caractérisation fine du comporteingitiseque et de l'influence
de l'air ambiant en propagation de fissures degtatisur le 2024-T351, essentiellement dans le
domaine de Paris. Les résultats présentés darfsapére seront résumeés et analysés en détail dans |

discussion finale.

Le chapitre V rapporte les résultats sur l'influence des priaaip paramétres mécaniques,
environnementaux et métallurgiques sur la fissomagn fatigue de l'alliage 2024-T351 en milieu

aqueux, toujours dans le domaine de Paris.

La premiere partie dahapitre VI considére tout d’abord le comportement en fatsues vide
et sous air de l'alliage d’aluminium 2024-T351. €ainalyse a deux objectifs : fournir un support de
connaissances pour l'analyse du comportement eguéatcorrosion et apporter des éléments de
réflexion sur le comportement intrinseque et daais &mbiant de cet alliage. Ensuite, I'analysdaet
discussion des résultats de fatigue corrosion fesent des éléments de réponse aux trois objeletifs

I'étude.
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.1 Introduction

Dans ce chapitre nous présenterons les notionaske $ur la fatigue, la fatigue corrosion, la
corrosion et la corrosion sous contrainte desgabad’aluminium. La littérature étant extrémement
abondante sur ces domaines, il serait impossilyie dacadre de ce rapport de réaliser un étatade I’
exhaustif. Le but de ce chapitre est donc surteytrdsenter les notions et phénomenes nécessaires a

la compréhension de ce rapport, et de confirmetéllét des objectifs de I'étude.

La premiére partie concerne la corrosion sous aoné des alliages d’aluminium. Apres une
partie préliminaire sur la corrosion des alliag@duininium, nous présenterons la phénoménologie de
la corrosion sous contrainte des matériaux meteigpuis exposerons le cas particulier des alliages
2XXX.

La deuxieme partie du chapitre est consacrée atigué et la fatigue corrosion des alliages
d’aluminium, et plus particulierement des alliage6XX. Une remarque est nécessaire sur le terme
de « fatigue corrosion ». Selon la norme AFNOR [&], fatigue corrosion est un phénomene
résultant de I'action conjuguée de la corrosiordatne déformation cyclique du métglla corrosion
étant elle-méme définie par’iteraction physico-chimique entre un métal et suilieu entrainant
des madifications dans les propriétés du métabavent une dégradation fonctionnelle du métal lui-
méme». Ainsi, sous air, les alliages d’aluminium ssatimis a la corrosion, puisque l'air dégrade leur
résistance en fatigue. Par conséquent la fatigue aw est, selon la norme AFNOR, de la fatigue
corrosion. Cependant, pour le reste du manuschritaetcommodité de langage, nous définirons la
fatigue corrosion comme la fatigue en solution ageeet parlerons simplement de fatigue sous air ou

sous vide.

Nous avons ensuite choisi de faire une partie iedéante sur la fissuration assistée par
I'environnement. En effet, les mémes mécanismes@ent généralement les effets d’environnement
des fissurations en fatigue sous air, fatigue ro et corrosion sous contrainte. Le cas d'un
chargement cyclique complique I'approche par rappain chargement statique et fait apparaitre de
nouveaux phénoménes, donc lors de la descriptisnnd&anismes nous mettrons l'accent sur les

éventuelles particularités d’'un chargement cyclique

Enfin, la derniere partie illustre la différence tren immersion émersion et immersion
permanente sur la corrosion des alliages d’aluminpwis reporte les quelques études traitant d’'une
immersion émersion en fissuration par fatigue etnd’ exposition séquentielle entre fatigue et
corrosion. Nous confirmerons la nécessité de cénsid’influence d’'une immersion émersion sur la

propagation de fissures de fatigue.
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.2 Corrosion sous contrainte des alliages
d’aluminium

1.2.1  Préliminaire : corrosion des alliages d’aluminium

.2.1.1 Généralités

Les principaux types de corrosion rencontrés sualiages d’aluminium en aéronautique sont
la corrosion généralisée, la corrosion par pigQatascorrosion intergranulaire et la corrosion

feuilletante [2]. Nous traiterons ici les trois priers types de corrosion.

A la surface d'un échantillon d'aluminium un filmosdyde se crée naturellement par une

réaction entre le métal et I'oxygene, de typAl, +30, - 2Al,0,. Ce film a une épaisseur de

guelgues nm et protége le matériau de la corragméralisée et des autres types de corrosionl [2]. |
est en réalité formé de deux couches : une counke gres du métal, compacte et amorphe, dont
'épaisseur dépend de la température, et une cophie épaisse d’alumine hydratée de type
Al,05.H,0 [3].

Néanmoins, lorsque des éléments sont ajoutésuamiiailum pur, ce film peut étre fragilisé au
niveau de précipités intermétalliques ou d’'inclasioce qui facilite 'accés des espéces agresdives,
plus connue étant les ions chlorure. Ces précipitéésent également avoir un potentiel différent du
matériau, et accélérer I'attaque du film par camoegalvanique. Par endroits la nature de I'oxydetp
également étre différente de I'alumine et ce nowwside peut avoir une plus faible résistance a la
corrosion. Une fois le film rompu, des cavités d@ee piqlres peuvent apparaitre. Le fond de la
piglre constitue I'anode, donc la zone de dissmutiA la surface du matériau, les produits de
corrosion formés constituent la cathode. Ces pglnle corrosion sont des sites privilégiés
d’apparition de fissures de fatigue et peuvent dortement diminuer la phase d’amorcage de défauts
meécaniques [4-9]. La corrosion généralisée, etdef parfois expliquer la diminution de la secti@s d
structures, et donc 'augmentation de la contraiéédle dans le matériau dans le cas de produgtstay
déja une section faible. Ces deux types de comdsituent principalement sur la phase d’amorcage

des fissures et ne seront donc pas exposés phétah

Nous nous intéresserons plus particulierement aexx dypes de corrosion apparaissant
généralement aprés ou simultanément avec la comr@sir pigares : la corrosion intergranulaire et la
corrosion feuilletante. En effet la corrosion igi@nulaire est & 'origine de la fissuration enrosion
sous contrainte de la plupart des alliages d’aliumin De plus, la corrosion feuilletante comporte

quelques similitudes intéressantes avec la comasdas contrainte.

22



Bibliographie

1.2.1.2 Attaque du film passif, dissolution anodique et irfience des ions chlorure

Le film passif qui se crée a la surface de I'aluomm peut étre attaqué de deux maniéres : par
une attaque due a un milieu acide (ou basiquedretlgs espéces agressives comme les ions chlorure.
En milieu acide, c’est I'ion H+ qui va arracher atome d’oxygene du film pour former une molécule
H,O.

Si le film passif est détruit, il peut alors y avalissolution anodique du matériau par les

molécules d’eau [10], donnant les deux réactionsastes :

Al +3/2H,0 - AlO,,, +3H" +3e-
AlO,,, +3H" - Al**aq+3/2H,0

Finalement, on obtient Al - Al**aqg+ 3e—, ce qui est la forme classique de présentation de

la dissolution anodique dans les alliages d’aluamni

Les ions chlorure peuvent également favoriser daalition anodique du matériau. En effet, 2
ions CI peuvent extraire un atome Al du film ou du métaludpour créer le composé (AKEL Or ce

composé n'est pas stable dans leau, ce qui donneu la la réaction
suivante (AICI, )" +CI~ - AI* +3Cl". Cette réaction va finalement mener a la dissmutie

I'aluminium dans la solution.

L'influence des ions chlorure est donc: 1/ de dliske localement le film passif; 2/
d’empécher la reconstruction de ce film par contipétiavec I'oxygene ; 3/ de favoriser la dissolatio

du matériau.
1.2.1.3 Corrosion intergranulaire

On parle de corrosion intergranulaire lorsquetd@ie par I'environnement se concentre sur
les joints de grain d’'un matériau [2]. Cette ataguéférentielle est due a la présence, au niveau d
joints de grain, d’'une zone anodique par rappdim@rieur des grains. Il existe en réalité deygds
d’attaque intergranulaire [10]. La différence entes deux types d’attaque dépend de la nature des
zones anodique et cathodique (Figliig. Si le ou les précipités se formant aux joisgrains sont
constitués d’éléments plus nobles que le matéralake, alors, entre ces précipités et une zone
environnante appauvrie de ces éléments, une différde potentiel va se créer. Cette zone appauvrie,
moins noble que les précipités et I'intérieur deairgs, constituera lI'anode, lieu de la dissolution
anodique. C’est l'attaque de type |. Dans le carage, si le précipité est moins noble, il cotustia

I'anode et sera dissout, tandis que la zone adiacena la cathode. C'est I'attaque de type Il
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élect

précipité

rolyte

zone appauvrie

type 1

electrolyte

précipité
type 11

Figure I-1. Types de corrosion intergranulaire selon Landt [10].

Le Tableaul-1 résume les types de corrosion intergranulareontrés sur plusieurs familles

d’alliages d’aluminium [10].

Famille d’alliage Précipité Potentiel du précipitar Type de corrosion
rapport a celui du matériau correspondant

2XXX Al,Cu
Al-Cu Al éuM Plus noble Type |

Al-Cu-Mg 2-UMg
5EXXX .
Al-Mg MgsAlg Moins noble Type Il
BXXX . L s

Al-Mg-Si Mg.Si, Si Légérement plus noble Type |
TXXX

Al-Zn-Mg MMQZ%:;I Plus noble Type |

Al-Zn-Mg-Cu GeeNaAl2

Tableaul-1. Corrosion intergranulaire de différentes familles d’alliages d’aluminium.

.2.1.4 Corrosion feuilletante

Un grand nombre de matériaux aéronautiques sulsit tddtements mécaniques de type

laminage ou extrusion. Ces étapes de fabricatidoisent une orientation préférentielle des grains

dans le matériau (texture). La corrosion intergl@ine peut détacher entre elles des couches du

matériau selon I'axe principal de la texture, gaxpte décohésion ou action mécanique des produits

de corrosion [11]. On parle alors de corrosion Ifetsinte. La Figurd-2 présente un exemple de

composant attaqué par la corrosion feuilletantg [11
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Figure 1-2. corrosion feuilletante sur alliage d'aluminium 7075-T6 [11].

La Figurel-3 présente la cinétique de corrosion de l'alli2g24-T351 dans un milieu créant
de la corrosion feuilletante [12]. On observe traemaines de corrosion. Le premier est
principalement de la corrosion par piqlres tandis lgs deux autres sont gouvernés par la corrosion

feuilletante.

[=]

o
L=

Maximum Comosion DamageDepth (imm)

g

1 10 S ””1IZIIZI
Exfoliation Exposure Time (hours)

o

Figure I-3. cinétique de corrosion de l'alliage 2024-T35&n solution créant de la corrosion
feuilletante (solution EXCO de la norme ASTM G34-0113]) [12].

1.2.2  Phénoménologie de la corrosion sous contrainte

La propagation de fissures de corrosion sous dotgrgour les matériaux meétalliques peut
généralement étre schématisée par la courbe deylaeRF-4. Quatre domaines apparaissent. Si la
valeur du facteur d'intensité de contrainte K ernf@ de fissure est inférieure & une valeur seulil
appelée kscc, la propagation de la fissure ne se produit pasesi tellement lente qu’'on considére
arbitrairement gu’il N’y a pas de propagation. Aaladde cette valeur seulil, la vitesse de propagatio
augmente trés rapidement avec K (phase 1). Apparaitite un plateau (phase Il), ou la vitesse de
fissuration est constante et indépendante de kuwvale K. Au dela d’'une certaine valeur de K, la

propagation devient instable et accélére fortermague le facteur d’intensité de contrainte augmen
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(phase Ill). Lorsque la valeur de K atteint la waleritique a rupture de la structure ou de I'épeite,

il y a rupture catastrophique.

LOG CRACK VELOCITY

i
1
i
i
i
{

STRESS INTENSITY, K'I e
Isce

Figure I-4. Schématisation de la propagation en corrosiosous contrainte.

1.2.3  Cas des alliages d’aluminium 2XXX

Sprowls et Brown [14] ont réalisé une revue tremitlée des mécanismes de corrosion sous
contrainte de plusieurs familles d’alliages d’alnimim, en relation avec la sensibilité a corrosion

intergranulaire, le revenu et les procédés dedatioin comme la trempe.

Dans le cas des alliages de la série 2XXX, danéthds sous revenus lorsque la trempe n’a pas
été effectuée correctement et que le cuivre n’agpasuffisamment figé dans la solution solide, des
précipités riches en cuivre peuvent se former aintg de grains et appauvrir la matrice adjacente.
Cette zone appauvrie en cuivre est anodique paorap ces précipités et a l'intérieur des graihs.
peut donc y avoir corrosion intergranulaire de tyE0]. La trempe s’avére inefficace souvent parce
que les produits sont trop épais, ce qui empécbbtdhtion d'une vitesse de refroidissement
suffisamment élevée au coeur de la plague. A I'EBatet pour des pieces d’épaisseur supérieure a 10

12 mm, l'alliage d’aluminium 2024 devient sensill& corrosion intergranulaire [15].

A partir des études de Dix, Brown et Binger [16HletHunter, Frank et Robinson [17], Sprowls
et Brown ont relié la séquence de revenu d’'ungdlial-4%Cu a sa sensibilité a la corrosion sous
contrainte (Figurd-5). En effet, le revenu modifie I'état de la ppitation aux grains et joints de
grains, ce qui fait varier la différence de potentntre les précipités intergranulaires, la zone
appauvrie en cuivre autour de ces précipités melieur des grains. La différence de potentieteent
ces trois zones conditionne alors la sensibilité @orrosion intergranulaire et a la fissuration en

corrosion sous contrainte.

Ainsi, si la trempe a été réalisée efficacemensolation solide est uniforme et le potentiel est
identique en tout point de la microstructure. Afaible degré de revenu, la précipitation de composé

riches en cuivre peut se produire aux joints dengeppauvrir la matrice environnante qui deviemt u
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réseau anodique continu le long des joints de dfagurel-5a-b). Dans cette condition, I'alliage est
trés sensible a la corrosion intergranulaire ed adrrosion sous contrainte. Au coeur d’'une plague
épaisse de 2024-T351 la microstructure est de e ¢gr la trempe n’est pas réalisée efficacement.
Apres un plus long revenu, la précipitation estdangnte au centre des grains et presque toute la
matrice est appauvrie en cuivre (Figurgc-d). L’ensemble des grains et des joints desngrest
moins noble que les précipités riches en cuivrepastitue donc I'anode. Dans ce cas, la corraston
produit pas piqdres sur I'ensemble du matériauirfgrat joints de grains) et l'alliage résiste a la
fissuration en corrosion sous contrainte. Les aateettent également en avant que, si I'on observe
les deux états corrodés a une faible échelle,itgggs sur les joints de grains peuvent faire erair

une corrosion intergranulaire continue. Il est dovécessaire d’observer la corrosion a un fort

grossissement pour bien différencier les piqiraselattaque continue intergranulaire.

Figure I-5. Relation entre condition de revenu d’un alliag@ Al-4%Cu et sensibilité a la corrosion
sous contrainte d’'un 2024. (a) Al-4%Cu peu revenutayant un réseau anodique continu. (b)
corrosion intergranulaire sur un 2024 vieilli 4h a190°C et correspondant au revenu de (a). Etat
sensible a la CSC (c) Al-4%Cu sur-revenu. (d) cormgion intergranulaire sur un 2024 vieilli 16h a
190°C et correspondant au revenu de (c). Etat peessible a la CSC. [16, 17]
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1.2.3.1 Influence du chargement mécanique

Dietzel [18] a comparé 3 modes de chargement @oaoirosion sous contrainte de I'alliage
2024-T351 (Figuré-6) : chargement par effort statique constangsse de déplacement constante et
déplacement constant. Les essais a effort constamt été réalisés que pour déterminer la valeur de
Kisee (pas de mesure de vitesses de fissuration). Gettur de K. est identique a la valeur
déterminée par les essais a déplacement constagtessais a vitesse de déplacement constante
donnent les mémes vitesses et les mémes surfageptdee que les essais a déplacement constant,

tant que la vitesse de déplacement reste suffisatrfiaible.

107
VLL= 0.1 mm/h
105
0.01 mm/h
~
Xy
£ i 0.0005 mm/h
5 0.001 mm/h
~
]
o
1L
0 ; AL 2024 T351 S-L
< 0.0001 mm/h 35% NaCl B=20mm
F = const I DeB (VL =0)
’ T 'CT (v =const)
10-8 %/ 1 1 | 1 1 -
0 5 10 15 20 25 30 35 40

K [MPas/m]

Figure 1-6. Influence du chargement sur la propagation ddissures en corrosion sous contrainte
pour l'alliage 2024-T351 [18].
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1.3  Fissuration en fatigue et fatigue corrosion

1.3.1 Généralités

Lorsqu’'un matériau métallique est soumis a un amraent mécanique cyclique, 'amorcage et
la propagation d'une fissure peuvent généralemenpreduire pour une contrainte inférieure a la
contrainte maximale admissible en statique pard&énau. Aprés la phase d’amorgcage qui ne sera pas
traitée dans cette étude, une fissure mécaniquespeuropager si le chargement cyclique reste. actif

Si I'on trace l'avancée de fissure da pour un n@niN de cycles de chargement en fonction de

'amplitude du facteur d’'intensité de contraintds, on obtient la courbe présentée en Fidufe

A
Seui Domaine de Patr Rupture instable
. i Faible influence de la
ortedlnl uence microstructure et de la
— . dela contrainte moyenne
% microstructure,
k) de la contrainte Forte influence de
£ moyenne et de I'environnemer _
> I'environnement Forte influence de
% la microstructure et
S de la contrainte
moyenne.
Faible influence de
I’environnement
10—11 |

AK seui AK (MPaNm)

Figure I-7. Schéma d'une courbe de propagation en fatigue.

Trois régions apparaissent.

Au seuil, pour une légere diminution A& la propagation ralentit fortement. Pour des &éss
inférieures a 1% ou 10™ m/cycle, les avancées de fissures sont trop faibteir étre mesurées en

laboratoire. On définit alors une valeur seuil &€ correspondant & ces vitesses, sous laquelle on
considere gqu’il n’y pas de propagation de la fissur

Dans le domaine des vitesses intermédiaires, dRales, si la courbe est tracée en échelle bi

logarithmique, les vitesses de propagation vari@atfacon linéaire ave@dK et peuvent étre

_ . da A L
modélisées par une loi de type Paéﬁzc.AKm. C et m sont des paramétres « matériau »

déterminés a partir d’essais de laboratoire. Désulois empiriques, qui ne seront pas présentées ic
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décrivent le domaine de Paris, ou méme la courbérerda/dNAK. C’est dans ce domaine que des
stries peuvent se former sur les surfaces de mupliespace entre chaque strie correspond alors a
'avancée de fissure macroscopique, ce qui perreetedonstituer I'historique de chargement d'un
composant rompu en fatigue. Ces stries apparaipigdt aux fortsAK car aux faibles chargements

la propagation se fait en général de facon intéemtié. Plusieurs auteurs proposent des mécanismes
pour expliquer ces stries. On peut citer Iplastic blunting process de Laird et Smith [19] et le

modéele basé sur l'irréversibilité du glissemenPadoux [20].

Finalement, la troisieme zone est proscrite lorsdilmensionnement car elle méne a une
propagation tres instable et proche de la ruptatastrophique, et une étude de dimensionnement
consiste avant tout a éviter de charger la straafans ce domaine de chargement. Son faible intérét

industriel fait donc que ce domaine est trés paumixe dans la littérature.

1.3.2 Résistance intrinseque a la fissuration par fatigue

Le comportement intrinséque en fissuration d’'unémat définit la propagation gouvernée par
les seules interactions entre le chargement méeargygclique et la microstructure, et doit donc étre
déterminé en I'absence de tout effet d’environndne¢mprés la prise en compte des éventuels effets
de fermeture. Expérimentalement il est donc carigétédans un vide poussé, ou I'atmosphere
résiduelle ne donne lieu a aucune réaction suddepti’influencer la propagation. Trois
comportements caractéristiques ont été dégagé€gtddd de la résistance intrinseque de nombreux
matériaux meétalliques. Ces comportements sont éppgmlopagation en stade |, stade Il et pseudo

stade | et sont illustrés en Figur@ [21].

Le stade | correspond a un glissement selon un griatallographique particulier du grain et
favorablement orienté par rapport au chargementanigae. Pour les alliages d’aluminium et plus
généralement les métaux présentant une structiumi face centrée, les plans favorables au
glissement sont généralement les plans {111}. Ladest| est observé sur les monocristaux
favorablement orientés et ne comportant pas depitaon incohérente, ou lors des premiers stades

de propagation d’'une microfissure dans les poliauis Ce mode de propagation est le plus rapide.

Le stade Il se caractérise par une propagatiorepdrpulaire & I'axe de chargement [22]. Petit
et Hénaff [21] proposent un modéle dérivé des quiscge Weertman ou Rice permettant d’unifier les

vitesses intrinséques en stade |l de nombreux fmatémétalliques (Equatioial).

da_ A(Ke )
dN D, E

Equation I-1. Loi de propagation intrinséque (Petit et Hénaf).
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Avec A : facteur sans dimensiorﬁ)g . déplacement cumulé en pointe de fissure, E :ubeod

d’Young du matériau eiKy : facteur d’intensité de contrainte efficace.

Le dernier mode de fissuration, le pseudo stadsstl,similaire au stade | si I'on se place a
I'échelle du grain, mais sa direction de propagatitacroscopique est perpendiculaire au chargement
mécanique, comme pour le stade Il. La rupture smlyir selon des plans cristallographiques
favorables au glissement et donne naissance aadetids trés droites d’orientations variées et a un
chemin de propagation tres accidenté. Ce mode ajmgation est courant surtout aux faibles valeurs
de AK, et plus particulierement au seuil de propagaticar lorsque le chargement mécanique
augmente plusieurs systemes de glissement s’'atteteta propagation passe en stade Il. On le
rencontre pour les alliages montrant une précipitatohérente, type de précipitation ne bloquast pa
le passage des dislocations. La propagation erdps&ade | est plus lente qu’en stade Il pour deux
raisons. 1/ A I'échelle du grain, les changemerétigifents de la direction de propagation induisest d
déviations et des branchements importants dedarés ce qui ralentit fortement la propagation [23]
2/ A chaque joint de grain, un nouveau systémelidsegnent doit s’activer au sein du nouveau grain
rencontré. Si les deux grains ne sont pas oriefgda méme maniere, ce qui est généralement le cas,
la fissure peut s’arréter pendant un certain nondereycles, le temps qu’un systéme de glissement
s'active et que I'amorcage se produise dans le emuygrain. Ce nhombre de cycles dépend fortement
de l'orientation entre les deux grains, ce quigeborigine de la grande dispersion expérimentas d

vitesses de propagation observées pour le pseade kst

Q
—>» Q
Q

! !

o 9 9

(a) (b) (©)
Figure 1-8. Schématisation des différents comportements frinseques en propagation de fissures
(a) stade | (b) stade Il (c) pseudo stade I.

La Figurel-9 présente les vitesses de propagation intrirsequ stade Il et pseudo stade | pour

divers alliages d’aluminium.
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Figure 1-9. résistance intrinséque a la propagation de f&ires en stade Il et pseudo stade | pour
plusieurs alliages d’aluminium [21]. Alliages testg a température ambiante sous ultravide.

En plus de la rupture par glissement selon un ptaistallographique, menant aux
comportements stade | ou pseudo stade |, et depkare par quasi clivage due a l'activation de
plusieurs glissements menant au comportement @estggle 11, il faut considérer deux mécanismes de
rupture ductile des alliages d’aluminium. Ces mé&raas sont la coalescence de vide par apparition

de microcavités (MVC pour MicroVoid Coalescence)laecoalescence de vide par dommage de type

fatigue (FVC pour Fatigue Void Coalescence) [24, S sont illustrés en FigurelO.

a O
b O-—®-0°00 O—C—0

e O—000-0—0 000

« O00000000 A

(a) (b)
Figure 1-10. Mécanismes quasi statiques de rupture ductildans les alliages d'aluminium 2XXX
(a) MicroVoid Coalescence (b) Fatigue Void Coalesoee [25].

\

La coalescence de microcavités (MVC), due a unetr@iote statique importante, est
I'apparition de microcavités accompagnée d’une mhéfdion plastique importante. Dans les alliages

d’aluminium, ces cavités apparaissent généralepentiécohésion de l'interface entre les précipités
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intermétalliques grossiers ou les dispersoides, miatrice. Ce mécanisme est fortement influencé pa
des facteurs métallurgiques comme la taille, lanfgrla fraction volumique, la résistance mécanique,
la localisation et la distribution des précipitéigpersoides, et par des facteurs mécaniques, €edenm
taux de triaxialité des contraintes. Par aillelas;oalescence de microcavités dépend beaucoup de |
contrainte maximale en pointe de fissure et est d@s influencée par le rapport de charge, poar un
valeur donnée daK [25].

Le mécanisme FVC est I'apparition d’une cavité duecisaillement ou au contournement d’'un
précipité ou d'un dispersoide par les dislocati@s.parle de « Fatigue Void Coalescence » cat il es
observé lorsque les dislocations émises le longedhande de glissement par un chargement cyclique
rencontrent une particule qui bloque leur mouvemgontrairement aux zones de Guinier Preston qui
sont réparties de facon homogéne dans la matrese,ptécipités/dispersoides vont localiser la

déformation [24], ce qui entrainera la rupture @tumrée par FVC.

Ces deux mécanismes méenent a la formation d'élénmmactéristiques appelés cupules, dont

des exemples sont donnés en FiglwEl. Nous les engloberons sous I'appellation gdleér

« mécanismes de formation de cupules ».

PR N2 W WSS
Figure I-11. Exemples de cupules observées en fatigue faenant par MVC et FVC (fleche
blanche) [25].

1.3.3 Phénoménologie de l'influence de I'environnement ku
propagation

1.3.3.1 Fissuration en milieu gazeux

De nombreuses études sur des alliages a base dialomde cuivre, de fer, de titane et de
nickel ont permis de dégager les résultats suivantsla propagation de fissures de fatigue sous

environnement gazeux [21] :

1/ Effet néfaste de la vapeur d’eau sur la plugestmatériaux métalliques.

33



Bibliographie

2/ Effet de I'environnement plus important pour faibles facteurs d’intensité de contraintes (et

donc les faibles vitesses de propagation).
3/ Possibilité de forte interaction entre la mitrosture et I'environnement gazeux.
4/ Influence possible de I'environnement sur lesanésmes de rupture.

5/ Influence d’'un environnement gazeux dépendamta thature du glissement et du rapport de

charge.

L'augmentation des vitesses de fissuration en mifjazeux est attribuée a la fragilisation par
I'hydrogéne et/ou a I'adsorption de vapeur d’eaas @eux mécanismes apparaissent alors de facon
séquentielle (adsorption de vapeur d'eau puislfsagion par I'hydrogéne), et seront présentés ttans
suite du rapport. Sous air, I'adsorption de vap#aau se traduit par une translation de la courbe
da/dNAK tandis que la fragilisation par I'hydrogene indun changement de pente caractéristique
(Figurel-12).

da/dN régime assisté par
) I"adsorpifion de molécules
propagation régime assisié par de vapeur d'eau
confinue I'hydrogéne

avahce
infermittente

IA propagation
3 intrinséque en stade I
/ AK eff

1 DK off, seuf (vide) ==
BK off, goull  lair}

Figure 1-12. Influence d'un environnement gazeux sur la pspagation de fissures [26].

Meyn [27] a examiné dans les années 1960 I'actmfialr sur la propagation de fissures de
fatigue dans l'alliage 2024-T3, dans le régime des? Cet auteur mesure une forte augmentation des
vitesses par rapport au vide (FiguwE3). De plus, Meyn est le premier a avoir obsdlimduence de
I'environnement sur les surfaces de rupture predwsur un alliage d’aluminium en fatigue sous vide
et sous air [27]. Le résultat marquant est I'absetie stries sous vide, alors qu’elles apparaissent

nettement sous air, avec une interstrie corresparidia vitesse de propagation macroscopique.
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Figure 1-13. Vitesse de propagation de l'alliage 2024-T3ss vide (2.1 torr) et sous air. Signal
sinus. R=0. f=12 Hz. [27].

Figure I-14. Surfaces de rupture sous vide (haut) et soasr (bas) observé par Meyn sur un
2024-T3. Signal sinus. R=0. f=12 Hz. [27].

Dans le cas des alliages d’aluminium, I'oxygénesa @'effet sur les vitesses de propagation de
fissures. Ainsi la Figuré&15 montre, dans le cas de l'alliage Al-Cu-Li 2028, 29], que les vitesses

de propagation sous oxygene, hélium et vide senni&mes.
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Figure I-15. Vitesses de propagation pour plusieurs envirmements pour l'alliage 2090 [28, 29].

1.3.3.2

Fissuration en milieu aqueux

L'influence de la corrosion agueuse se traduit gldament par deux effets [21]. Le premier est

'action des espéces agressives contenues daneludios sur I'endommagement généré par la

déformation cycliqgue en pointe de fissure, menanb& translation de la courbe da/dK-vers des

vitesses plus élevées (Figurdba). Le deuxieme effet est la superposition dd@ammage de type

corrosion sous contrainte au dommage de fatiguesegtraduit par un plateau de la courbe daAdi\-

lorsque Knax atteint Kscc (Figurel-16b). Il est courant que les deux effets agissenultanément pour

donner naissance au comportement de la Figiée.
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Figure I-16. Schématisation de l'influence de I'environnemnt sur la propagation de fissures.
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Si la littérature est volumineuse sur la propagatie fissures en fatigue corrosion sur les
alliages d’aluminium 7XXX, les alliages de la séBEXX ont été moins étudiés. La plupart des
études concernant la propagation de fissures éguéatcorrosion et utiles a notre réflexion sont
reportées et discutées a la fin du rapport loradlscussion des résultats expérimentaux et raser
donc pas abordées ici. Les exemples suivants amtlppd de confirmer I'intérét du premier objectd d
I'étude, a savoir la caractérisation des domairesythergie entre fatigue et corrosion en propagatio

de fissures en solution saline.

La Figurel-17 montre la forte influence de la fréquence ldesla fissuration en solution saline
d'un alliage 2618 [30]. A 35 Hz, les vitesses depgaigation dans I'air et en solution a 3.5%NacCl sont
identiques tandis qu'a 0.15 Hz, les vitesses deuffegion en solution saline sont supérieures aux
vitesses sous air. Cette augmentation des vitgssgsatteindre la moitié d’'un ordre grandeur paur u
AK d’environ 15 MPalm. La fréquence de chargement apparait donc conmfaateur important

gu’il conviendra d’examiner en détail.

o
I

CRACK GROWTH RATE da/dN ,(mm/cycle)

/ O IN AR AT OI5Hz
O IN 3:5%NaCl
2 ; AT O'15 Hz
10 (— ® IN AIR AT 35-OHz
B N 3.59cNaCl
AT 3570 Hz

]

9 [9) 20

RANGE OF STRESS INTENSITY FACTOR,
aK, (MN [ m3/2)

g
’_
L

Figure I-17. Influence de la fréquence sur l'effet de laddution saline en fatigue corrosion pour
l'alliage 2618-T651 [30].

On peut également noter que le sens S-L est peiédtar rapport au sens L-T ou T-L [31-34]
et que les tendances observées sont parfois cmttiaels. Par exemple Zampaeti al [35] ont étudié
I'influence du milieu sur la plasticité en pointe fissure, pour les alliages 2024 et 6013, lorss#es
de fatigue a température ambiante sous solutianesat sous air. Pour les deux alliages, la zone
plastigue en pointe de fissure est plus grandeodutien saline que sous air. Cet effet est plus
important dans le cas du 2024 que pour le 6013eCGeitriation de la zone plastique est supposée

diminuer les vitesses de propagation de fissurei €smpenserait alors en partie I'effet néfastdade
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solution saline sur les vitesses de propagatioret®b observent, eux, une zone plastique plus petite

en fatigue corrosion qu’en fatigue sous air sulidige 2024-T3 [36].

Plus récemment, Pauze a étudié la corrosion, leosion sous traction lente, et la fatigue
corrosion de Il'alliage 2024-T351 dans le sens tseeurt [8]. L'auteur étudie finement la trangitio
entre un défaut de corrosion localisée et les merstades de propagation d’une fissure longue de
fatigue corrosion. Pour la fatigue corrosion dessures longues, l'auteur observe de nombreuses
synergies entre fréquence, contrainte, corrositergnanulaire et dommage transgranulaire, synergies
ayant une influence notable sur les vitesses dpapation, et I'étude présentée dans ce rapport

constitue le prolongement logique de la caractioisale ces synergies.

Finalement, plusieurs arguments (peu d’étudesesunlliages 2XXX par rapport aux alliages
7XXX, sens S-L peu examiné et tendances contrdadisioconfirment I'intérét du premier objectif de
cette étude, a savoir caractériser les interaceéomi® la microstructure, un chargement cycliquia et
corrosion saline, leur influence sur les cinétiquiss propagation de fissures de fatigue, et

I'identification des mécanismes responsables desymargies.
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1.4 Mécanismes et modeles de fissuration assistée
par I'environnement

Dans cette partie nous présenterons dans un prdaemngrs les mécanismes élémentaires
responsables de la fissuration assistée par lemvament. Cette partie est indépendante des parties
fatigue et corrosion sous contrainte car les mémésanismes sont généralement avanceés pour ces
deux modes d’endommagement. La déformation cycligdeite par la fatigue corrosion apporte
quelques particularités, notamment lors de la miseompte de ces mécanismes dans les modéles de
fissuration. Notons également que la fragilisagan I’'hydrogéne est active dans les milieux gazeux

comme dans les milieux aqueux, alors que la diisalanodique n’est possible qu’en milieu aqueux.

Nous exposerons ensuite les principaux modeles@eagation assistée par I'environnement.
Ces modeles se basent sur une action séquentieignergétique entre les mécanismes de fissuration
assistée par I'environnement et d’autres phénomeéoresne la passivation, le clivage, la formation de
lacunes ou encore le glissement en pointe de ésdlous définissons ainsi un mécanisme comme une
action relativement « élémentaire » de I'environaetrsur le matériau, tandis qu’'un modéle est une

séquence de mécanismes et de phénoménes menanadancée de fissure dans le matériau.

.4.1  Mécanismes de rupture assistée par I'environnement

.4.1.1 Fragilisation par I’hydrogéene

L’atome d’hydrogéne, par sa petite taille, peutgtéer et/ou diffuser au sein de la plupart des
matériaux métalliques et fragiliser le matériaut Gedrogéne peut étre interne, c'est-a-dire déja
présent au sein du matériau lors du début de lsagation (hydrogene capté lors de la fabrication du
matériau ou du composant), ou apporté par I'envieoment [37]. Dans le dernier cas on parle
d’hydrogéne externe, méme si on peut supposer ’'qtigine de I'hydrogene n’a plus d'influence
lorsqu’il a pénétré au sein du matériau. Nous ctirerons plus en détail ce cas de figure. Gangloff
résume les différentes étapes de la productioppdg et la pénétration de I'hydrogéne au seinade |
zone plastique, pour un milieu constitué d’hydragepour la vapeur d’eau et pour un électrolyte

(Figurel-18).
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Figure I-18. Etapes de la fragilisation par I'hnydrogéne par différents milieux [37].

Pour expliquer l'effet néfaste de I'hydrogéne ainsde la zone plastique, deux principales
familles de mécanismes sont généralement avan¢#eBE pour Hydrogen-Enhanced DEcohesion et

HELP pour Hydrogen-Enhanced Localised Plasticitys Geux types de mécanismes sont illustrés en

Figurel-19.
H oo
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Figure 1-19. Mécanismes de fragilisation par I'hnydrogéned) HEDE (b) HELP.

Le mécanisme de décohésion HEDE suppose la dimimuate la contrainte de cohésion du
réseau due a I'hydrogéne, théorie proposée tobbdidapar Troiano [38] puis reprise notamment par
Oriani [39]. L’hydrogéne en insertion dans la nedret a la surface de la pointe de fissure dimaiter
la densité de charges électriques entre les atahedsnc la force d'attraction interatomique. Larsq
la concentration en hydrogéne atteindrait une vadeuil, la décohésion produirait une microfissure
qui se propagerait dans les zones enrichies eroggde. L'avancée de fissure par ce mécanisme se
produirait suivant les plans de clivage, les joitésgrain et les interfaces entre les précipitétesu

dispersoides, et la matrice. Ce mécanisme est sbaié pour expliquer la fissuration en I'absedee

contrainte.
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Le caractere ductile de la fissuration en miliedrogénant, montré notamment par Beachem
[40] constitue le support du mécanisme HELP. Deseplations in-situ ont montré que I'’hydrogéne
favorise la création et le mouvement des dislonatice qui augmente la déformation au voisinage de
la surface de rupture [41-43]. Ces observationségalement mis en évidence la corrélation entre
I'activité des dislocations en pointe de fissuréagprésence d’hydrogéne dans I'atmosphére [44, 45]
Selon ce mécanisme, I'hydrogéne pénetre dans lériaat suit les dislocations et les aide a passer |
obstacles comme les précipités ou les dispersoRfgsconséquent, HELP facilite la coalescence de
vides autour de ces obstacles, donc on peut attemdr augmentation du nombre de cupules avec ce

mécanisme.

En réalité il est fortement possible que ces mé&oaeé agissent en méme temps, et que la

prédominance de I'un ou l'autre dépende de nombiaeteurs [46].
1.4.1.2 Dissolution anodique

La dissolution anodique est le passage en soldtiom atome d’aluminium sous forme d'un
cation, accompagné d’'une perte d'électrons. L'édqnabilan est de la formeAl — Aljaq+3e”

[10]. On parle d’équation bilan car en réalité iasdlution anodique est la conséquence de plusieurs
réactions chimiques se produisant a l'interfaceeclaet métal et I'électrolyte. Toute réaction anaogiq
s'accompagne d’'une réaction cathodique, qui estr fgs alliages d’aluminium, la formation d’'une
couche d’hydroxyde d’aluminium Al(OHl)La dissolution est traitée dans la suite du rapgamme

mécanisme de propagation de fissures a part entiere
1.4.1.3 Réduction de I'énergie de surface

L’adsorption d’espéces agressives, comme la vagieau, en surface de la pointe de fissure
peut diminuer I'énergie requise pour propager $suie [47, 48]. Cette réduction de I'énergie de
surface peut étre due a une décohésion facilitédesaespéces adsorbées, ou par I'émission de

dislocations facilitée en pointe de fissure.

1.4.2  Modeles de fissuration assistée par I'environnement

Dans cette partie nous présentons les principauxieles de fissuration assistée par
I'environnement. En solution aqueuse, beaucoupedammdeles partent de la méme étape, a savoir la
rupture d’un film passif créant de la dissolutiorodique en fond de fissure. Certains s’arrétergtie c
étape (dissolution assistée par le glissement yemgle), d’autres considérent qu’il y a interaction
avec la plasticité, avec la localisation de la déftion en pointe de fissure, avec le microclivage

induit dans le matériau par rupture fragile du fdmencore avec la mobilité des atomes en surface.
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.4.2.1 Modéle de Wei

Transport

1. Transport des Especes Actives
2. Adsorption Physique

3. Adsorption Chimique et Dissociation  Réaction de Fragilisation
4. Pénétration de I'Hydrogéne
5. Diffusion

- ol »
- ol

Figure 1-20. Mécanisme de propagation assistée par I'nydgene proposé par Wei [49].

Wei propose le modéle séquentiel illustré en Figi@, avec adsorption de la vapeur d’eau en
pointe de fissure, dissociation des molécules d'amac création d’hydrogéne, pénétration de
'hydrogéne dans le matériau, diffusion dans leeaéset finalement fragilisation du matériau. Le
transport ou la dissociation des molécules de vageau limiteraient la cinétique de ce phénomene
suivant l'alliage considéré, mais seule la fragtisn serait responsable des vitesses de propagatio

plus élevées que sous vide.
1.4.2.2 Modéle de « dissolution assistée par le glissement

Ce modele a été introduit par Champion [50] et looge] et a été repris par différents auteurs
dont Ford [52]. La propagation de la fissure sedpi@it par dissolution du matériau en fond de
fissure, apres rupture du film protecteur. Lordaddéformation plastique, des marches de glissement
créent une surface de métal non passivé. Il y i@ almmpétition entre dissolution de cette surfdce e
reconstitution du film. Une vitesse moyenne de pgapion de fissures a été proposée, dérivée de la
loi de Faraday [53] :

n

— M io.t{)‘ ;;"ff
Vo (p.z.FIl—n &

Equation I-2. Modéle de propagation de fissures par dissolign anodique [53].
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Avec g, : déformation a rupture du film protecteur ; M; masses atomique et volumique du

métal ; lo : densité de courantg;ff : vitesse de déformation en fond de fissure ;cBnstante de

Faraday et Z : nombre d’électrons mis en jeu damédction d’oxydation.

Ce modele est difficile a identifier et a mettreasmuvre car la densité de couram I'instant §

et la vitesse de déformation en fond de fissuré¢ des grandeurs difficiles & calculer et/ou a mesur

Vogt et Speidel observent une bonne corrélatioredatprédiction des vitesses de propagation
du modele de dissolution anodique de Shoji [54lestdonnées expérimentales de corrosion sous
contrainte obtenues sur un alliage d’aluminium 2{85%]. Le modéle de Shoji est basé sur la loi de
Faraday, comme pour le modéle de Ford, mais prermdmpte I'influence de I'avancée de fissure sur

la distribution de la déformation en pointe deuies[54].
1.4.2.3 Mobilité des atomes de surface

Galvele [56] postule que la propagation assistéel’pavironnement est due a la diffusion
superficielle des lacunes en pointe de fissureuf€iz21). La sensibilité du matériau a la fissuration
dépend alors du coefficient de diffusion superfieides éléments de base ou d’especes adsorbées qui
se forment en solution. Dans ce mécanisme, unendagient remplacer un atome dans le réseau

métallique, ce qui aboutit a la propagation dedsuire sur une distance interatomique.

Vacancy gensration

Surface mobility

Figure 1-21. Modéle « Mobilité des atomes de surface » pposé par Galvele [56].

Vogt et Speidel ont démontré que ce modéle ne c@itv@as pour décrire la fissuration en

corrosion sous contrainte d’'un alliage d’alumini@i4 [55].
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1.4.2.4 Rupture fragile d’'un film passif

Le modéle de Sieradzki et Newman [57] considére lguim de surface subit une rupture
fragile, due & la dissolution, et entraine la pgapi@n de la fissure par microclivage dans le nietiéa
nu. Pour les films passifs qui se forment en sofué la surface d’'un alliage d’aluminium, aucune
mesure n’est reportée sur la résistance mécanigugl films et donc leur capacité a se rompre de

facon fragile et a provoquer un microclivage damhatériau n'a jamais été directement prouvée.
1.4.2.5 Localisation de la déformation de type AIDE

Le modele «Adsorption Induced Dislocation Emissien(AIDE) de Lynch est un modele de
localisation de la déformation due a [l'adsorptiotesgeces en pointe de fissure [46]. En
environnement inerte les dislocations sont émigastement en pointe de fissure mais également tout
autour, ce qui contribue a émousser la fissure pais a la faire propager. En effet seules les
dislocations partant exactement de la pointe druifis participent a la propagation. Or I'adsorption
d’'espéces agressives favoriserait I'émission déochitions a partir de la pointe de fissure en
diminuant la contrainte de cohésion des atomesgplagactement en pointe et soumis a la plus forte
contrainte (réduction de I'énergie de surface)urgght ainsi I'émoussement, et toute I'énergie
apportée par le chargement mécanique se concensaraes dislocations partant de la pointe et

menant a la propagation.
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Figure 1-22. Adsorption Induced Dislocation Emission de Lych [46].
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Un argument majeur avancé par Lynch en faveur dcaméme AIDE est la similitude des
surfaces de rupture avec 'endommagement dansiliesixnde type métaux liquides. En présence de
métaux liquides en pointe de fissure, les vitesefissuration sont plus grandes que sous airs alor
que la solubilité des espéces dans le métal estfaible. Ceci réfute donc I'hypothése d'un
endommagement dans le matériau en pointe de fiiéukda pénétration d’espéces au sein du réseau
et, par élimination, conforte I'idée que la propawa est gouvernée par I'adsorption en surface. Par
ailleurs, ce mécanisme de localisation peut expligula fois I'influence d’'un milieu gazeux et d’'un

milieu aqueux.
1.4.2.6 Quasi clivage induit par adoucissement localisé (GEM)

Le modele de Magnin, CEPM pour Corrosion Enhandasitieity Model, est illustré en Figure
I-23. Il suppose un mécanisme de clivage induitgakrucissement localisé. Les étapes successives du

modele sont les suivantes [58-60] :

1/ Le film passif est rompu par les dislocationeav@ des plans de glissement activés en pointe

de fissure, ce qui entraine une dissolution an@ddyumatériau.

2/ Sous l'effet de cette dissolution, des lacungsaeaissent et de I'hydrogéne atomique se
forme par réaction cathodique. Deux phénoménegviatenent alors. Les lacunes adoucissent
localement le matériau et augmentent la plastaitdavorisant le déplacement des dislocations. Par
ailleurs I'absorption d’hydrogene atomique diminies contraintes de coeur des dislocations. Les
dislocations coin sont plus mobiles et un adouaiese localisé se crée dans les plans {111} actifs e

pointe de fissure. L’émoussement est donc réduit.

3/ Les dislocations, rendues tres mobiles au niwlala zone adoucie en pointe de fissure, se
déplacent en avant de la fissure sur un plan dseagtient jusqu’a ce qu’'elles rencontrent un obstacle
(précipité, joint de grain). Cet obstacle peut aég® la zone écrouie du métal, plus en amontade |
fissure, qui n'a pas subi d’adoucissement locghiae dissolution (on considere alors deux zones au
voisinage de la fissure). Les dislocations s’emmpilsur cet obstacle, ce qui provoque une

concentration de contraintes au niveau de cet empiht.

4/ Localement, au niveau de I'obstacle, la ténaditénatériau, i, est dépassée et la rupture

intervient.

5/ L’hydrogene transporté par les dislocations Verspilement diminue localement I'énergie

de cohésion des plans {111}. La rupture se propadng de ces plans.

6/ Le processus se répete suivant un plan symétaguplan précédent, cause une rupture en

« zZig-zag ».
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Figure 1-23. Modéle de Magnin [58, 59].
1.4.2.7 Modeéle de Jones

Pour JONES [61], la pointe de fissure constitue site anodique (perte d’électrons par
dissolution du métal en ions métalliques), tandie des lévres sont des sites cathodiques (gain
d’électrons par création de couches d’oxyde). Issalution anodique en fond de fissure est favorisée
par ce couplage, et la transformation des atoméalligées en ions en solution amene la formation de
lacunes dans le réseau. Ces lacunes se déplacsea wene plastifiée en fond de fissure sousdteff
de la déformation. Leur accumulation provoque laitpn de bilacunes qui favorisent la clivage

suivant les plans {100} (Figure24).

STEPS in SCC MECHANISM

1. Film rupture by mechanical stress

2. Retarded repassivation by competetetive adsorption of
critical species, e.g. CI°

. Anodic dissolution by coupling to surrounding passive surfaces

Vacancy formation from rapid dissolution

. Divacancy formation and migration

Crack initiation (Omitted from giagram)

Crack propagation by cleavage due to accumulation of

divacacies on prismatic planes, e.g. (100}

Figure 1-24. Modéle de Jones [61].
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.5 Influence de cycles d’'immersion émersion et de
I'exposition séquentielle entre fatigue et corrasio

1.5.1 Immersion émersion en corrosion

Cette partie s’inspire largement du livre « Comospf Aluminium » de Vargel, Jacques et
Schmidt [62].

En corrosion atmosphérique, la plupart des métawosodent plus rapidement lorsqu’ils sont
soumis a des cycles de pluie et de séchage. Paupbxeun alliage 6060 exposé a un environnement
industriel pendant 1 an a montré des pigQres d@sion profondes d’environ 0.065 mm sur la face
avant, exposée au soleil, tandis que sur la fatgrada profondeur était de 0.040 mm. Pour la face
tournée vers la soleil, le film d’humidité est phapidement séché donc moins épais, ce qui fatilite

diffusion de I'oxygéne.

En corrosion aqueuse, une exposition périodiques daau de mer corrode plus vite les
structures meétalliques qu'une immersion permandpae.exemple, en milieu cotier, les parties des
structures soumises a l'action des vagues et deSesiae corrodent toujours plus vite que les gartie
immergées en permanence. L'eau apportée par leesag les marées contient plus d’oxygéne que
'eau moins renouvelée dans les zones d'immersiermanente, ce qui favorise les réactions

cathodiques et la dissolution anodique du matériau.

Les alliages d’aluminium sont généralement peuibkassa ces cycles d'immersion séchage,
sauf les alliages 2XXX et les alliages 7XXX contetndu cuivre. Vargel, Jacques et Schmidt reportent
des résultats de Rozenfeld sur la vitesse de d¢omrabun alliage 1050 et d'un alliage 2017 pour
différentes expositions & une solution saline (F@dtR5). La vitesse de corrosion de l'alliage 2017
augmente fortement entre les cycles d'immersiohage et I'immersion permanente alors que pour
I'alliage 1050 le nombre de cycles n'a que peufllience. De plus, lorsque la fréquence des cycles

d'immersion séchage augmente, la vitesse de corr@sigmente.
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Figure 1-25. Vitesse de corrosion pour une immersion péritique dans 3%NaCl pendant 30
jours pour des alliages 1050 et 2017. (1) immersigermanente (2) immersion 1 fois par jour (3)
immersion 6 fois par jour (de Rozenfeld repris paiVargel, Jacques et Schmidt [62]).

1.5.2  Exposition séquentielle fatigue — corrosion en duié vie

Peu d'études examinent I'influence d’'une exposiéguentielle a la fatigue et a la corrosion

sur la durée de vie en fatigue des alliages d’aliumi [63-65].

Les auteurs des études référencées [63-65] apptigaex éprouvettes une exposition
séquentielle fatigue sous air / corrosion sansgement mécanique, suivant I'idée qu’un avion,
lorsqu’il est au sol, n'est pas soumis a des conesa et est exposé a un environnement agressif
(corrosion pure), alors gu’en vol a haute altitdeleamilieu est moins corrosif mais les contraintes

mécaniques sont importantes (fatigue sous air).

Yao [65] considere linfluence d’'une exposition géqtielle en fatigue et en corrosion sur
l'alliage LY12-CZ, qui désigne un alliage 2XXX &tat T4 (Cu 4.34%, Mg 1.48%, Mn 0.77%, Fe
0.29%, Si <0.15%, Zn <0.1%, Ni <0.05%. Limite d%tiaité 359 MPa, limite a rupture 470 MPa).
Des éprouvettes lisses sont soumises alternatitetnem environnement corrosif de nature non
précisée et a un chargement cyclique, a R=0.1Bféahtes contraintes maximales, jusqu’a ce que la
fissure atteigne une longueur d’environ 2 mm. Leamtdéveloppe un modéle de cumul de dommages
avec superposition, mais aussi compétition ensedtanmages de corrosion et de fatigue. Il prédit
avec succes la durée de vie de ses éprouvettessayamune gamme variée d’alternances de corrosion
et de fatigue, pour différents temps de corrosiodiférentes valeurs de la contrainte maximale en
fatigue. Cependant, son modéle n'est pas mis etigelavec les mécanismes de corrosion et de

fatigue, et il manque des données expérimentalibgetiques importantes, comme le milieu utilisé.

Du et al [63, 64] considérent également I'influence d'ungosition séquentielle fatigue sous
air / corrosion sans chargement mécanique surrksedie vie du 2024-T3, sur éprouvettes lisses. Tout

d’abord, I'éprouvette est soumise a un chargemgciique, a une fréquence f=9 Hz, un rapport de
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charge R=0.2 et une contrainte maximale de 200 d&adant un nombre de cycles variable. Ensuite,
I'éprouvette est immergée en solution saline a Bl&@ en masse + 10%8, en volume, pendant
48h. Finalement, I'éprouvette est retirée de lautgmh, rincée a l'eau distillée, et soumise a un
chargement de fatigue identique au chargemenalinjtisqu’a rupture. La durée de vie obtenue par
cette exposition séquentielle est toujours supggiada durée de vie du matériau soumis seulement a
la corrosion puis soumis a la fatigue jusqu’a ruptiFigurel-26). De plus, si le nombre de cycles du
chargement de fatigue initial est supérieur a latihale la durée de vie en fatigue sous air du
matériau, alors la durée de vie totale sous c&tiesition séquentielle devient supérieure a laelded

vie du matériau sous air. Les auteurs supposentage@rrosion émousse la pointe des micro fissures
amorcées en fatigue et supprime les extrusionsiteisions formées lors du premier chargement

cyclique, ce qui retarderait la création d’'unedrgsmécanique macroscopique.
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Figure 1-26. Durée de vie du 2024-T3 pour une expositioréguentielle fatigue - corrosion —
fatigue. L'axe y a droite est normalisé pour 380 GDcycles.

1.5.3

Immersion émersion en propagation de fissurestapita

A la connaissance de l'auteur, une étude existd'isfluence de séquences dimmersion et

d’émersion sur la propagation de fissures de fatians les alliages d’aluminium, sur I'alliage 7075

T6 [66].

Shafiq et Agarwala ont réalisé des essais de fitisur en faisant varier I'environnement en

fonction de la longueur de fissure ou a intervatlegemps réguliers [66]. L'environnement n'a donc

pas varié sur un cycle mais une avancée de figdaiteeffectuée sous air, puis une autre avanage so

solution saline puis sous air...etc. Selon les astedsins chaque phase de propagation (sous air et

sous solution) la propagation de la fissure seafét vitesse typique de I'environnement (Figugg).

Les premiers essais avec variation de I'environmeroet été réalisés a R=0.1 et R=0.4, pour WK

constant de 6.6 MRa, a 1 Hz. Les auteurs observent une forte dinonutie la vitesse de
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propagation lors des phases de transition, etpatsculierement lors du passage propagation sous a
— propagation sous solution. Cette diminution pe@me conduire a un arrét complet de la
propagation (Figuré27). Les auteurs attribuent cet arrét de la fssuune soudaine variation de la

fermeture de fissure (Figute28).
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Figure 1-27. Vitesse de propagation en fonction de la lowgur de fissure lors d’un
environnement de type immersion émersion [66]. (ICFair sec, ACT=1%NacCl).
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Figure 1-28. Influence d'un changement d'environnement sut'ouverture de la fissure. ICT=air
sec, ACT=1%NacCl. Stable : condition sans effet tragitoire. Initial : condition transitoire apres
le changement d’environnement [66].

1.5.4  Conclusion partielle sur lI'influence de 'immersiémersion
en fatigue et I'exposition séquentielle fatiguefosron

Sur les alliages d’aluminium, les effets d’envirenrent observés sous immersion émersion en
corrosion et en propagation de fissures de fatjprievent étre tres différents de ceux observés sous
immersion permanente. Les études avec expositoueséielle fatigue — corrosion — fatigue montrent

gue, méme dans le cas d’'une exposition séquentielte fatigue sous air et corrosion, il y a syieerg
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entre ces deux phénomenes. Leur influence n'ess@asment additive, et la corrosion peut agir sur
le dommage de fatigue précédemment créé, tandidegdemmage de fatigue est un site privilégié
d’attaque de la corrosion. Par ailleurs, en proflagade fissures sous alternances d'immersion et
d’émersion, les brusques arréts de la fissure vésgrar Shafiqg et Agarwala [66] peuvent modifier le
durées de vie réelles des structures en serviegefis ces données sont limitées du fait d’'un manq
d’études systématiques et peu de mécanismes santes: |l apparait donc légitime de vouloir
examiner I'influence d’'une immersion émersion eapagation de fissures de fatigue. Ceci constitue

le deuxieme objectif de notre étude.
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.6  Conclusion de la partie bibliographie

Cette bibliographie montre que la fissuration etigfee des alliages d’aluminium en milieu
gazeux est relativement bien connue, mais qu’enersion permanente les études peuvent rapporter
de nombreux résultats contradictoires et les méoas sont moins bien compris. Par ailleurs, les
modéles de propagation en fatigue sont souvented&nsions des modeles de corrosion sous
contrainte. Finalement, presque aucune donnéestéegur I'influence d’'une immersion émersion en

propagation de fissure de fatigue.

Schmidt et Brandecker [67] soulignent quehaque nouveau matériau, pour des zones dont le
critere de dimensionnement est la tolérance aux ndages, ne peut étre accepté que si le

comportement en propagation de fissures de fatgpues un_environnement réet une_fréquence

réelle est au moins aussi bon que celui du 2024>TBa mise en oeuvre d’un tel principe suppose
d'une part la connaissance approfondie du comperéeran fissuration du matériau de référence,
d'autre part la définition de ce que représentemtenvironnement réel et une fréquence réelle.
L'examen de la littérature montre que les connaisss actuelles sur le comportement en fatigue
corrosion des alliages d’aluminium de la série 2XH¥ivent étre améliorées afin de réaliser des
essais de laboratoire permettant de mieux repmgésentte fréquence et cet environnement réels et

d’établir des outils prédictifs fiables..

Dans ce cadre, le comportement en fissurationgigule de I'alliage d’aluminium 2024-T351
sous des expositions a la solution saline de typmersion permanente et immersion émersion
constitue I'objet de cette étude. La démarche esthbisir un matériau de référence, le 2024-T351,
dans l'orientation la plus sensible a la corrossmus contrainte, le sens S-L, de bien examiner et
comprendre les mécanismes actifs en immersion peEmmb@, notamment par l'influence de la
fréquence, puis d’explorer des conditions d’expasiplus représentatives des conditions de vie en

service.
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1.1 Matériau de I'étude

Le matériau de cette étude est l'alliage d’alumimi2024-T351. Il provient d'une plague de 50

mm d’épaisseur fournie par EADS IW et produite [pasociété CORUS.

11.L1.1 Composition chimique

L'alliage d’aluminium 2024-T351 est un alliage taire de type Al-Cu-Mg. La composition
donnée par CORUS est présentée dans le Tallldau_e principal élément d’addition du 2024,
comme tous les alliages de la série 2000, estileeciLa partie bibliographie de ce rapport a méntr

I'importance de cet élément d’addition vis-a-vislaeésistance a la corrosion du 2024.

Si Fe Cu Mn Mg Zn Ti Ni Cr Ti+Zr Autres
Min. |/ [ 38 | 030] 12| I ] ] ] ] ]
Max. | 050 | 050| 49| 09| 18 o026 o015 /| o040 o0poChacun0.05
Total 0.15
Corus| 0.057] 0129 4.464 0602 1435 0021 0/03 50/0®.00 | 0.031 0.015

Tableaull-1. Composition chimique de l'alliage 2024. Al reste. Min-Max : norme AFNOR
pour les produits laminés.

11.L1.2 Procédé d’obtention de l'alliage 2024-T351

Les différentes étapes d'obtention de lalliage £2Gbus la forme T351 sont la coulée,

I’lhomogénéisation, le laminage puis le durcisserséemictural.

Apres la coulée, 'homogénéisation consiste en @intien a haute température, autour de

500°C, du matériau pendant 6 a 48h. Son but egédiger la ségrégation des éléments d’alliage.

Le laminage a pour objectif I'écrouissage du matéret sa mise en forme a I'épaisseur
demandée. Cette étape engendre un allongementrdies glans la direction de laminage et un
aplatissement dans I'épaisseur, ce qui donne wtearéetrés marquée de la morphologie des grains.
On verra plus tard que cette texture modifie carsiblement les propriétés mécaniques du produit

obtenu.

Aprés la coulée, 'homogénéisation et le lamind@mliage 2024-T351 subit un traitement
thermique de durcissement structural : mise ertisalule 4h a 495°C, trempe rapide a I'eau a 20°C,
détensionnement par traction sans dressage a Afnd@ment, maturation a 'ambiante pendant 4
jours. La trempe rapide permet de figer la soluBarsaturée en atomes de cuivre dans la matrice et
donc de conserver cette solution sursaturée a tamopé ambiante. Ce traitement thermique est a
I'origine des bonnes propriétés mécaniques deid@# mais aussi de sa grande sensibilité a la

corrosion. L’état T3 ne subit aucun revenu apréselape.
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[1.1.3 Microstructure

11.L1.3.1  Techniques d'observation

La microstructure a été principalement observée raictoscopes optique et électronique a
Transmission (MET).

Le microscope optique permet d’observer les grajosits de grains ainsi que les gros
précipités intermétalliques issus de la coulée. bitgque est réalisée avec le réactif de Keller sur
échantillon poli jusqu’au grain 1 micron. L'attaqieller révele la précipitation intergranulaire et
donc les joints de grains. La composition de cetiéast la suivante : Eau (95%), acide nitrique
(2.5%), acide chlorhydrique (1.5%) et acide fluattigue (1%). Quelques gouttes sont déposées sur la
surface a étudier pendant 30 secondes, puis 'gptieuest rincée a I'eau.

L’'analyse des précipités et des dispersoides seadamicroscope électronique a transmission
(MET), sur des lames minces prélevées dans le imatér

11.L1.3.2  Taille et morphologie des grains

La microstructure est présentée en Fidl#le Les grains sont de type « pancake », c'edir@-
fortement allongés suivant la direction de laminhga aplatis suivant I'épaisseur S. Lorsque qu’une
éprouvette de type Compact Tension est prélevée ldasens S-L, les grains sont donc allongés dans
la direction de propagation de la fissure.

RFouleanux du

OIS

N |

Flaque de 2024

0.500 mm

Figure II-1 : Microstructure du 2024-T351 au coeur de la phque (L : direction de laminage ; S :
épaisseur ; T : travers court).

La taille moyenne des grains a été mesurée au saigpe optique. Aprés polissage du matériau

jusqu’au grain 1 micron, une attaque est réalis®e & réactif de Keller afin de révéler les joides
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grains. Plusieurs clichés sont pris a des grosaeses de x1.6 ou x2.5. Des lignes sont ensuitéésac
dans chaque direction S (travers court), T (tralerg) et L (laminage) et le nombre de grains ceupé
par cette ligne est compté. La taille moyenne demg est la longueur de la ligne divisée par le
nombre de joints de grains qu’elle coupe. Par cetéthode, 2800, 1500 et 430 grains ont été
respectivement mesurés dans les sens S, T et taillamoyenne des grains est d’environ |90
suivant S, 21@um suivant T et 82Qm suivant L.

Des grains de forme quasi circulaire, de diameéwgan de quelques dizaines g sont aussi

visibles (Figurdl-2). Kemp et al [1] observent des grains de méme morphologieusarplaque de
2024-T351 d’épaisseur 25 mm.

| S
{4
2l 10 *
g
/L' hd 4
:';':: i B S
\III. 1 . i I
(5 41 [ !
Al
7
4l 100 ) pm
“ 2V G o T } 5 2 E ' : ,,e"k\”_.ﬂ 5 J(
Figure 11-2. Grains quasi circulaires de faible diametre (Ieches noires). Vertical : L. Horizontal :

T.
11.1.3.3  Précipitation de I'alliage 2024 a I'état T351

Trois types de précipitation sont présents dariatg 2024 pour la teneur T3 (alliage sans
revenu) : les intermétalliques d’'une taille moyemigel & 1Qum, les dispersoides qui mesurent de

quelques dizaines a quelques centaines de nm it lesf Zones de Guinier-Preston-Bagaryatskii
GPB, d’environ 10 nm [2].

11.1.3.3.1 Précipités intermétalliques

Les précipités intermétalliques proviennent géménaint d’'impuretés présentes dans le
matériau, comme le fer Fe ou le silicium Si. llsfeenent lors de la coulée et sont peu modifiés par
les autres traitements. Lors du laminage ces ptésipont cassés et éparpillés suivant la directen

laminage (Figurdl-3).
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Figure 1I-3. Précipités grossiers observés au microscop@tique (cadres).

11.1.3.3.2 Dispersoides

De phase binaire ou ternaire, ils sont dus a cextdéments d’addition permettant de contréler
la recristallisation (ex. Chrome, Zirconium, Mangae, Titane) [2]. Leur taille varie de 10 a 500 nm
[3]. lls se forment lors de la coulée ou lors deothogénéisation et, comme pour les précipités
intermétalliques, sont peu modifiés par les tra@eta ultérieurs et alignés dans la direction de
laminage. Al:2Mg.Cr, AlZr et AlgCr,Mgs sont des exemples de dispersoides rencontréslemans
aluminiums de la série 2000. Ces dispersoidesmmnt la plupart incohérents avec la matrice. La

Figurell-4 montre des exemples de dispersoides obsewBtEa (formes noires).

Figure 1l-4. Dispersoides observés au MET dans l'alliage024-T351.

11.1.3.3.3 Précipitation durcissante

Pour I'état sous revenu la précipitation durcissagst sous la forme de zones de Guinier-

Preston-Bagaryatskii appelées zones GPB et coléra@viec la matrice. Ces zones sont des amas

62



Matériau et méthodes expérimentales

d’atomes de cuivre et de magnésium sous la fornaisdgies paralléles aux plans {100} de la maille
de la matrice d’aluminium, de diamétre compris @@&ret 5 nm pour une longueur d’environ 10 nm.

Comme ces zones sont cohérentes avec la mateseselht difficilement visibles au MET [2, 4].

11.L1.4  Proprietés mécaniques du 2024-T351

Les propriétés mécaniques de I'alliage 2024-T35%1t sicapitulées dans le Tablda@.

2024-1351 2024-1851
Densitép 2.77 2.77
Module d’Young E (MPa) 73000 72400
Coefficient de Poisson 0.33 0.33
Limite élastique Rp0.2% S:270
(MPa) T :300 448
L:325
Limite a rupture Rm S:380
(MPa) T:428 483
L:430
Allongement A (%) S:4
T:9 7
L:12
Ténacité KIC (MPam) S-L:26 18
T-L:32 22
L-T:34 26

Tableaull-2. Propriétés physiques et mécaniques du 2024-53 (T351 : valeurs minimales
données par Corus et EADS IW, T851 : [5, 6]).

L’anisotropie des propriétés peut étre attribuéefarte texture morphologique des grains.

Afin d’étudier l'influence de la microstructure, rt@ines éprouvettes ont subi un traitement
thermique de 12 et 16h a 190°C. Ce revenu permetatifier la microstructure aux grains et joints
de grains. Un traitement thermique de 12 a 16hespond a I'état T8 [6, 7]. Les propriétés
mécaniques du 2024-T851 sont données dans le Tali2aOn peut noter une augmentation des

limites élastique et a rupture et une nette dinnimudle la ténacité.

Des essais de dureté ont été effectués au laberator un échantillon de T351 puis sur le
méme échantillon vieilli 12h a 190°C (T851). La ehdr Vickers pour I'état T351 est de 137. Elle
monte a 156 apres le revenu. Ces résultats comfirome augmentation de la dureté du matériau due

au vieillissement, donc une diminution de la tétéaeit une augmentation des limites élastique et a

rupture.
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1.2  Protocole expérimental

[1.2.1 Introduction

Cette partie résume I'ensemble des méthodes etdtifp expérimentaux utilisés pour cette
étude. Ces méthodes et dispositifs ont été étalblisde des normes ASTM E647-00, G1-03, G44-99,
G47-98, AFNOR A 05-301 et A 05-501-1 [8-13].

11.2.2 Géométrie des éprouvettes

Les éprouvettes sont de type Compact Tension W=#Getrd’épaisseur B=10 mm, conformes
a la norme ASTM E647 [8] (Figul&5). La plupart des éprouvettes ont été prélevizas le sens S-L
(chargement mécanique suivant le sens travers ceupropagation de la fissure suivant la direction
de laminage L). Quelques essais ont été réalisgs ldasens L-T (chargement mécanique suivant la
direction de laminage L et propagation de la fisssuwivant le sens travers long T). Les éprouvettes

sont usinées par électroérosion puis polies aurgB20, 500, 1000, 2400, 4000 puis 1 micron.

Plusieurs éprouvettes CT40 d’épaisseur 4 mm ordi &tés testées en corrosion sous contrainte,
fatigue sous l'air du laboratoire et fatigue enusioh saline. Cette épaisseur est relativementefaib
mais elle reste en accord avec la norme ASTM EGd7conseille que I'épaisseur B soit comprise

entre W/20 et W/4, donc, pour une CT W=40 mm, ehte¢ 10 mm.
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Figure 1I-5 : Eprouvettes Compact Tension utilisées pour'énsemble des essais de I'étude. W=40
mm. B=10 mm.

11.2.3  Suivi de la longueur de fissure et de la fermetlgdissure

Trois méthodes expérimentales sont utilisées péterchiner la longueur de fissure durant
I'essai : mesure optique a la surface de I'éprdeyetesure par différence de potentiel, et mesarre p
complaisance. La fermeture de fissure est détegm@némesurant la complaisance de I'éprouvette sur

un cycle de chargement.
11.2.3.1  Mesure optique

Le suivi optique est effectué a I'aide d’'une luaditnoculaire fixée sur une vis micromeétrique.
La précision de cette vis est d’environ + 0.01 nffour la plupart des essais la longueur de fissure
n'est mesurée que sur une face de I'éprouvetteeri@izmt, pour I'étalonnage de I'extensométre et de
la mesure par différence de potentiel, la fissstdue de chaque cbté de I'éprouvette. En fin diidss

longueur de fissure est mesurée sur les bordségeolivette a I'aide d’'un microscope optique muni
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d’'une vis micrométrique, et au cceur sur les susfate rupture, pour déterminer une longueur de

fissure moyenne. La longueur de fissure est alomsgeée si nécessaire.
11.2.3.2  Différence de potentiel

Pour la mesure de longueur de fissure par différede potentiel, on fait passer dans
I'éprouvette un courant électrigue a intensité isgm Les lignes de courant qui traversent
I'éprouvette engendrent un potentiel électriquel’émrouvette agit comme une résistance. Lorsque la
fissure se propage, elle coupe ces lignes de cowhrait varier la résistance électrique de
I'éprouvette, ce qui fait varier le potentiel. Oaup alors corréler la longueur de fissure en famcte
la variation de potentiel mesurée. En pratique taiblié un polyndme reliant la longueur de fissure
normalisée a/w en fonction de V/Vo. Ceci permets@dfranchir des parametres matériaux (type de

matériau...), ou encore de la température. La mét@dalonnage utilisée est la suivante :
1/ Mesure optique de la longueur de fissure it{@pres usinage)
2/ Mesure du potentiel initial V pour da=0
3/ Propagation de la fissure par fatigue (esséatigue sous air a R=0.1 10 Hz)
4/ Lecture, pour chaque avancée, de la longuefissiee par suivi optique et du potentiel V
5/ Détermination de yen prenant V=Y pour a/w=0.278
6/ Corrélation de a/w en fonction du rapport Ypar un polynéme.
Le polynéme obtenu est le suivant :
R 22.018-75.145* v +94.715* 12 —51.842* Vls +10.535* i‘l

w 0 0 0 0

Equation 1. Longueur de fissure normalisée a/w emhction de V/V,

Une fois ce polyndbme établi, pour chaque éprouv@itenesure V au début de I'essai pour une
valeur de a/w mesurée visuellement. Cette valewa/weest la valeur de I'éprouvette non fissurée ou
la valeur de a/w aprés préfissure. On détermines alo nouveau ypour que le rapport Vi/donné

par le polynéme soit égal au rapport a/w lu paruresptique.

Le branchement des fils de potentiel sur une émtbenest présenté en Figuies. Les fils
branchés prés des bords de I'éprouvette font péisgensité imposée et les fils connectés au eentr
de I'éprouvette mesurent le potentiel généré pgralesage du courant. Des bagues en céramique,

matériau isolant, sont placées entre I'éprouvettesegoupilles (Figurd-7).
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Figure 1I-6. Branchement des fils électriques pour mesurde longueur de fissure par différence
de potentiel.

bagues
15olantes
el ¢eralnigue

Figure II-7. Mise en place de I'éprouvette avec suivi degbentiel dans les mors de la machine de
fatigue.

[1.2.3.3  Variation de la complaisance

La mesure de fissure par complaisance est effectu&ade d’'un extensometre placé en face
avant de I'éprouvette. La complaisancegente de la droite reliant la charge P appliquéeuverture
de fissure induitéd, dépend de la longueur de fissure. En connaidaacharge P, et en mesurant
I'ouverture de fissuré, on peut donc déterminer la longueur de fissurenaisée a/w. L’étalonnage
consiste & mesurer, pour une longueur donnéentuéur de fissure da de facon optique et tracer la
droited en fonction de P. On peut alors établir un polya@ntre a/w ei/P.
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Figure 11-8. Mesure de longueur de fissure par complaisare

Le polynéme obtenu est le suivant :
alw=15847Ux"> -11786Ux" +3412Ux* — 48233Ux* + 3033Ux + 0.0675

Equation 2. Longueur de fissure normalisée a/w erohction du déplacement mesuré par
I'extensometre et de la charge P imposée

E.0.B

1
AvecUX =( +1j , B épaisseur de I'éprouvette, E module d'Young.

11.2.3.4  Comparaison des méthodes de mesure de longueur dgstire

Trois éprouvettes ont été testées avec les ménmelitions expérimentales, chacune par une
méthode de mesure différente (Figlir®). On observe une bonne homogeénéité des 3 méthde

mesure.
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Figure 11-9. Comparaison des 3 méthodes de mesure de fissudans les mémes conditions d’essai
(1 éprouvette différente par méthode de mesure).

11.2.3.5 Fermeture de fissure

La mesure de fermeture de fissure s’effectue dd’'a'un capteur capacitif pour les essais sous

vide et d’un capteur d’ouverture de fissure (exbemstre) pour les essais sous air.

Le principe de la mesure est le méme pour les tgaes de capteur. On trace I'ouvertdrde
la fissure en fonction de la charge P appliquéedrate de cette droite est la complaisandenction
uniquement de la longueur de fissure. Quand laifsest entierement ouverteyarie linéairement
avec P. Lorsque la fissure se referme partiellemené variation de complaisance apparait. Un
systéme électronique permet de retirer la paniéalire de I'ouverturé et d’amplifier la partie non
linéaired’. On obtient alord’'=6-a.P, aved’ partie non linéaire de I'ouverture etcomplaisance de
I'éprouvette.d’ est nulle lorsque la fissure est ouverte mais nale lorsque la fissure est encore

fermée. Un coude net apparait donc sur la droise Brace a ce coude on détermine U, facteur

- AP . o .
d’Elber, défini pat) =ﬁ. U permet finalement de calculer la facteur diisieé de contraintes

efficaceAK, par la formuldK , =U.AK .
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Figure II-10. Mesure de fermeture de fissure et déterminabn graphique du rapport U.

11.2.4 Environnements étudiés

La résistance a la propagation de fissures a ét#iéét dans cing milieux : l'ultravide, I'air,
I'eau distillée, I'eau distillée avec ajout de 3.8% masse de NaCl (chlorure de sodium pur a 99.9%),
et 'immersion émersion. Les principales caractiéngs des environnements sont données dans le
Tableaull-3.

Ultravide

Température : 20 & 25°C. Pression : environ i mbar.

Air

Humidité relative 20 a 50%. Température : 20 a 3060r les essais de fatigue, et 19 a 22°C powgdsais
de corrosion sous contrainte (piéce climatisée)

Eau distillée

Conductivité 1uS/cm. Température ambiante (voir température @.ljgH ~ 7. Débit 0.3 a4 0.5 L/min.

Eau distillée + 3.5% NaCl

(appelé immersion permanente en corrosion sousainte et 3.5%NacCl en fatigue corrosion)
Salinité 3.5% en masse. Température ambiante twipérature de I'air). pe 7. Débit 0.3 a 0.5 L/min.
Oxygene dissout 5.5 a 9 mgl/L.

Immersion émersion

Alternances d’expositions a I'air ambiant et aduion saline 3.5% NacCl
(immersion 1 min 3 fois par jour matin, midi etrsdi fois par jour le week-end)

Tableaull-3. Caractéristiques des 5 environnements étudiés
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Trois des ces milieux ont été considérés en camosous contrainte : I'air, 'eau avec 3.5%
NaCl (immersion permanente), et 'immersion émersldn milieu supplémentaire a été employé en
corrosion sous contrainte lors d’'un seul essas: @eles de type immersion 10 minutes en solution

saline & 3.5% NaCl puis émersion sous air pendantibutes.

Pour les longs essais de fatigue corrosion et simmasous contrainte, la salinité est mesurée et
ajustée tous les deux a trois jours. Le pH a étd sur un essai de corrosion sous contrainte en
immersion permanente dans une solution a 3.5% Ne@lant environ 1 semaine et n’a pas montré de
variations importantes. La teneur en oxygene disaoété mesurée lors d’'un essai de corrosion en
immersion permanente dans une solution a 3.5% N2&d.grandeurs n'ont ensuite plus été mesurées

sur le reste des essais de fatigue corrosion gision sous contrainte.

Remarque : la solution saline est changée toutesskmaines et le volume minimal de solution
recommandé est respecté (voir suite du rapporthcda norme ASTM G44-99 confirme qu'il nest

pas nécessaire d'ajuster le pH [10].

11.2.5 Essais de fissuration en fatigue

1.25.1 Introduction

Tous les essais de fissuration de cette étudeasamiplitude de chargemetlP constante et ont
été réalisés en suivant les indications de la n&8iEM E647-00 [8]. Ceci implique une amplitude du

facteur d'intensité de contraintdX croissante pendant I'essai.

La plupart des essais sont arrétés avant la rugtut@&prouvette pour observer les chemins de
fissuration en surface et corriger la longueurléotde fissure si nécessaire. Les éprouvettes sont

ensuite rompues sous chargement monotone pouhj&ndes surfaces de rupture.
[1.2.5.2  Signaux de chargement considérés

Différents signaux de chargement ont été applidoés des essais de fatigue. Le signal par
défaut est le signal sinusoidal. Les signaux dedarell-11b-c sont des dents de scie. lls permettent
de garder une durée de cycle constante tout eanfaisrier le temps de mise en chargement. La
fréquence est alors constante, f=1/Tl avec Tl :peiiimmersion. Les signaux d-e sont des signaux
triangles auxquels on a rajouté des temps de raairdti la charge minimale,, ou a la charge
maximale Ra.. Enfin, un signal de chargement a amplitude végiab été considéré. La charge
maximale reste la méme pour chaque cycle et lagehaninimale varie pour alterner des cycles a
R=0.1 et des cycles a R=0.7.
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Figure lI-11. Signaux considérés pour la campagne de fatig.

[1.2.5.3  Fatigue sous vide

Les essais sous ultravide sont conduits sur un@im&atNSTRON 1271. La longueur de fissure
est mesurée par différence de potentiel avec dtignisautomatique. La fermeture de fissure est
déterminée a l'aide d'un capteur capacitif CAPACOT @Bodéle HPC 75-22859.

Une préfissure est effectuée sous air, jusqu’anibtaene avancée d’environ 0.6 mm, avec un
signal sinusoidal a 10 Hz, et undSen fin de préfissure inférieur au.k au début de I'essai sous

vide.
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Figure II-12. Machine de fatigue sous vide INSTRON 1271.

[1.2.5.4  Fatigue sous air

Les essais de fatigue sous air sont réalisés umachine servohydraulique INSTRON 1341
d’'une capacité de 10 kN en traction/compressioguféill-13). La longueur de fissure est mesurée
par méthode optique, différence de potentiel ettomplaisance. La préfissure est effectuée dans les

conditions exactes de 'essai.
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Figure 11-13. Machine de fatigue sous air INSTRON 1341.
11.2.5.5  Fatigue corrosion

11.2.5.5.1 Enceinte de corrosion

Il existe deux principaux types de montage poulis&ades essais de fatigue corrosion [14]. Le
premier consiste a fixer deux piéces en plexiga®hg du chemin de fissuration de I'éprouvette, en
gardant le reste de I'éprouvette sous air (Fidlail). L’avantage principal de ce montage est lgue
mesure de la longueur et fermeture de fissure @ndaant (extensometre, capteur capacitif, difiggen
de potentiel...etc.) reste possible et aucun dispdgtprotection des capteurs vis-a-vis de I'eaest’
nécessaire. De plus, les mors ne sont pas immdoyesil est possible de garder des mors classiques
en acier. Cependant, ce montage perd facilemen&sorchéité, I'acces de I'eau par I'avant de la
fissure n’est pas favorisé, le suivi optique déidaure est difficile a réaliser, la solution ausioage
de I'éprouvette n’est pas en contact avec l'aipeiit perdre sa teneur en oxygéne, et il n’est pas
possible de placer des capteurs prés de I'éprauvait méme dans I'éprouvette (sondes pH,

salinité....etc.).
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circulation d'ean

- .

circilation d'ean

Figure 1I-14. Premier type de montage couramment utilisé ans la littérature pour les essais de
fatigue corrosion [14, 15].

by

Le deuxieme type de montage consiste a immergatetoent I'éprouvette [14, 16-18]. La
mesure de la longueur de fissure est fortement bqude car elle nécessite un systéme de mesure
résistant a I'eau. De plus, les mors et les gaegilbont immergés, par conséquent des mors
« classiques » en acier ne peuvent pas étre atde€ils pourraient interagir de facon électrogfima
avec I'éprouvette (notion de corrosion galvanigee)l faut également vernir les goupilles. Partoan
I'acces a la solution en pointe de fissure, I'ajdatcapteurs pres de I'éprouvette, I'oxygénatiole et

remplacement de I'eau ainsi que I'observation \liewde la fissure sont aisément réalisables.

Pour garder possible I'examen visuel de la fisstiféautilisation éventuelle de capteurs dans ou
autour de I'éprouvette, mais surtout pour assueemdniére optimale I'accés de la solution en pointe
de fissure et 'oxygénation de I'eau, le deuxieymetde montage a été préféré, a savoir fabriquer un
bac pour immerger totalement I'éprouvette. De ptesmontage est le plus efficace pour réaliser des
cycles d'immersion émersion car la vidange du bsic skmple a contrdler. L'enceinte concgue,
fabriquée au laboratoire et assemblée sur la madhénfatigue utilisée pour les essais sous air est
présentée en Figuné-15. Toutes les pieces (pompes, tuyaux, robinetiule de corrosion, mors,
visserie...etc.) sont en matiere non métallique padter tout phénomene de pile électrochimique
avec I'éprouvette. Les goupilles en acier inoxydabbnt vernies. Le potentiel de corrosion a été
mesuré et ne varie pas en présence des goupillsesrinoxydable vernies donc elles n’interagissen

pas avec I'éprouvette. Une description détaillééateeinte est donnée en annexe 1.
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INSTROIN 1341

Figure 1I-15. Photo et schéma de principe de I'enceinte datigue corrosion.

11.2.5.5.2 Préparation des éprouvettes

Les éprouvettes sont immergées en solution salid®&% NaCl pendant 24h avant I'essai de
fatigue corrosion, conformément a ce que condeillfrme ASTM E647 [8].

La préfissure est commencée sous air, a une fréqudm 10 Hz, sous chargement sinusoidal,
jusgu’a une avanceée de fissure da d’au moins 0,5ltamplitude et le rapport de chargement ne sont
pas toujours ceux de I'essai mais apres cette aealefacteur d’intensité de contrainte maximalK
est toujours inférieur au ¥, obtenu lorsque I'on passe dans les condition&edsdi. La préfissure est
ensuite terminée dans les conditions exactes deaiepour environ 1 mm. C’est ce que la norme
ASTM E647 préconise pour les préfissures de fatigueosion [8]. D’aprés la norme, ce premier
millimétre de fissure parcouru peut étre le lieeffiits transitoires entre la préfissure sous alnet
fissuration dans I'eau. Des effets transitoirepdty fissures courtes ») ont effectivement panfoés

observés lors de la fissuration de ce premier mitre.
11.2.5.5.3 Mesure de la longueur et de la fermeture de fissure

Pour I'ensemble des essais de fatigue corrosioseptés ici, la longueur de fissure est
déterminée par mesure optique, a I'aide d’'une ten@hoculaire, sur une face de I'éprouvette vernie
avant l'essai. Le vernis utilisé est un spray silie haute dureté. Il montre une grande résistanee a
solution saline et se dissout facilement dansd&aiitrique, ce qui permet a la fin de I'essai €e |
retirer totalement par immersion de I'éprouvettasiane solution d’acide nitrique. La fermeture de

fissure n’a pas été mesurée lors des essais dadatorrosion.
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[1.2.5.5.4 Mesure de potentiel électrochimique

Pour plusieurs essais de fatigue en solution sédirotentiel de I'éprouvette a été mesuré a
'aide d’'une électrode au calomel saturé KCI 4.2/moSon potentiel par rapport a I'électrode a

hydrogéne, a 25°C, est de 0.241 V [19]. Le digfasipérimental est présenté en Figlis&6.

Figure 1I-16. Mesure du potentiel de I'éprouvette par rapmrt & une électrode au calomel saturé
(ECS).

[1.2.5.6  Campagne d’essais de fatigue et fatigue corrosion

Les essais de fatigue sont résumés dans le Talbléau

Milieu Fréquence Rapport de charge Signaux de emaegt
Vide 15 Hz R=0.1-0.7 Sinus
. _ Sinus
Alr 5-10 Hz R=0.1-0.7 Chargement sinus & amplitude variable
Eau distillée 5Hz R=0.7 Sinus
Sinus

Dents de scie positives

Eau distillée 0.05 & 10 Hz R=0.1-05-0.7-0.8 Dents de scie négatives

+3.5% NaCl Trapeze
Maintien a Pmin 9.9s + triangle 0.1s

Chargement sinus & amplitude variable
Immersion 0.1 Hz R=0.7 Sinus
emersion Trapéze

Tableaull-4. Résumé de la campagne d'essais de fatigue

[1.2.6 Essais de fissuration en corrosion sous contrainte

11.2.6.1 Enceinte de corrosion sous contrainte

Une enceinte de corrosion avec cycles d'immersioersion a été congcue spécialement pour
les essais de corrosion sous contrainte et assersiiéin banc de fluage fonctionnant a effort indpos

(Figure lI-17). Les mors et la cellule de corrosion sorgntiques a ceux de I'enceinte de fatigue
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corrosion. Les goupilles sont vernies, comme eiguatcorrosion. Une description plus détaillée de

I’enceinte est donnée en annexe 1.

Lismison prvot powr le bras
de levier

Ligne de chargement de
I'éprouvette

FPouils maorts
Cellnle de co1ros10n

Lunette bmoulane

V15 micrométiique pouy
longuewr de fissme

Figure 1I-17. Enceinte de corrosion installée sur un bande fluage a effort imposé.

La machine a au préalable été étalonnée, a I'dideahneau dynamométrique, pour connaitre
exactement |'effort sur I'éprouvette en fonctionldemasse suspendue au bout du bras de levier. La
relation est la suivante : F = 99.775.m + 558.98l,-avec m : masse suspendue au bout du bras de
levier en kg, F: force exercée sur I'éprouvetteNerP| : poids de la partie supérieure de la ligne

d’amarrage en N.

Les essais sont réalisés a effort imposé. Ceciigmplque K, facteur d'intensité de contrainte
en pointe de fissure, augmente lorsque la longdeufissure augmente. La longueur de fissure est

mesurée optiguement, par mesure sur une face \@d@riéprouvette.
[1.2.6.2  Préparation des éprouvettes

Les éprouvettes utilisées en corrosion sous comérgiont du méme type que celles de fatigue
corrosion (CT40B10) et préparées de la méme mafp@lessage jusqu’au graindm et immersion
en solution saline 24h avant I'essai). Sauf mentamtraire, les éprouvettes ne sont pas préfissurée

11.2.6.3  Campagne d’essais pour la corrosion sous contrainte

Le résumé des essais de corrosion sous contraindemené en Tabledls5.
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Objectif et remarques Préfissure Environnement théini
(MPaJm)
Influence de I'environnement apres Air 10 Hz R=0.1 | 50 min air — 10 min 3.5% 14.5
différentes préfissures (trans- Kmax=10.2 MPam NacCl
intergranulaires) ou sans préfissure | Charge statique i/e Air 12.5
Kmax=12.5 MPam
4 éprouvettes testées en i/e sans préfissure / ile 10.8a11.1
Air 15 Hz R=0.1 Immersion permanente 12.9
10 min 3.5% NaCl-50 min air : exposition Kmax=8 MPa/m
imposée par les normes ASTM Charge statique i/fe| Immersion permanente] 145
Kmax=14.5 MPam
/ Alternances i/e — 10.8
immersion permanente
Etude du sens L-T Air 5 Hz R=0.1 ile 10.7
Kmax=7.5 MPam
Air 10 Hz R=0.1 ile 17.5 puis
Kmax=11.5 MPam sauta21.1
Influence d’'une préfissure de fatigue sous Air 5 Hz R=0.1 ile 10.8
air transgranulaire avec Kmax<Kinitial 8t Kmax=7.9 MPam
Kmax>Kinitial Air 10 Hz R=0.7 ile 104
Kmax=19.2 MPam
Air 10 Hz R=0.1 ile 104
Kmax=23.3 MPam
Influence de I'épaisseur / ile 10.6
(CT40 Epaisseur 4 mm)
Influence d’'un / ile 11.2 puis
traitement thermique 16h a 190°C saut a 13.9
Influence d’'un / ile 11.0
traitement thermique 12h a 190°C
Influence du chargement : essai a NaCl 10 Hz R=0.8 ile 20.8
déplacement imposé Kmax=20.8 MPalm

Tableaull-5. Résumé des essais de corrosion sous contra@nt/e : air et immersion 2 minutes 3
fois par jour (1 fois par jour le week-end).

[1.2.6.4  Analyse des résultats de corrosion sous contrainte

Les résultats de corrosion sous contrainte sem@septés sous la forme de courbes donnant la
longueur de fissure normalisée a/w en fonctionetiepts, ainsi que les vitesses de fissuration da/dt e
fonction du facteur d’intensité de contrainte K. teenps a rupture ainsi que la vitesse moyenne de
fissuration sur tout I'essai seront aussi des desndilisées pour I'analyse des résultats. Comme
aucun dispositif de suivi automatique n’est instadur I'enceinte de corrosion sous contrainte, la
rupture est constatée lors de I'inspection périoglide I'éprouvette. L’heure de la rupture est prise
comme I'heure moyenne entre la derniere inspectioant rupture et I'heure ou la rupture est
constatée. Les inspections ne sont pas espac@hssdie 24h donc cette heure est déterminée a + 12h
de précision dans le pire des cas. Le temps daraupst finalement la durée entre le début de anise
charge de I'éprouvette et I'heure de la rupturaurRm essai de 450h, l'incertitude sur I'’heure éxac

de la rupture représente moins de 3% d’incertisidde temps de rupture.

La vitesse moyenne de fissuration est la longuetatet de fissure aprés rupture de I'éprouvette

divisée par le temps de propagation de la fisdueetemps de propagation de la fissure peut étre
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assimilé au temps de rupture de I'éprouvette. Hat,e€e temps de rupture comprend le temps
d’amorcage et de propagation de la fissure maiedigage s’est avéré trés rapide, moins de 12h
environ. L'incertitude sur un essai de 450h eshdi®n 3%. Finalement, I'incertitude sur le moment
exact de la rupture et le fait d’assimiler le terdpspropagation au temps total de I'essai donneat u
incertitude totale sur le temps de propagation densnde 6%, donc autant sur la vitesse moyenne de

fissuration.

11.2.7 Nettoyage et analyse post-mortem des éprouvettes

11.2.7.1  Nettoyage des éprouvettes
Pour les éprouvettes testées sous vide et sous mlest pas nécessaire de nettoyer les
éprouvettes apres l'essai.

Pour les éprouvettes de fatigue testées en edllédist solution saline ainsi que les éprouvettes
de corrosion sous contrainte, la procédure de yagto est donnée ci-dessous. Afin d'éviter toute
corrosion des surfaces aprés I'essai, cette proeéhi accomplie immédiatement apres I'essai et au
plus tard le lendemain de l'essai. En effet, loesd@s produits de corrosion ne sont pas retirés

immédiatement, ils sechent et deviennent trescddf a enlever. La procédure est la suivante :
1/ Immersion dans un bain a ultrasons environ I0 mi

2/ Immersion dans une solution d’acide nitrique (iNsp. gr 1.42) pendant 1 a 5 min a

température ambiante [11]
3/ Polissage aux grains 4000 atrth pour enlever les produits de corrosion restants
4/ Observations du chemin de fissure au microsopfigue
5/ Attaque au réactif de Keller de la fissure erfieze
6/ Observations du chemin de fissure au microsopgigue avec l'attaque Keller
7/ Lecture de la longueur de fissure da sur lex eees pour correction
8/ Rupture de I'éprouvette par chargement en tragtionotone
9/ Immersion dans un bain a ultrasons environ X0 mi

10/ Immersion dans une solution d’acide nitriqueN@4 sp. gr 1.42) pendant 1 a 5 min a

température ambiante [11]

11/ Lecture de la longueur de fissure au cceur gemee avec les longueurs en surface pour

correction

12/ Analyse du surfaces de rupture au microscopegumpet électronique a balayage
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Remarque : les éprouvettes sont parfois rompuesigrgn’essai. Dans de tels cas le chemin de
fissuration n’est pas observable et la longueurfideure sur les deux bords de I'éprouvette est lue

directement sur les surfaces de rupture. Tout &eree la procédure reste inchangé.
11.2.7.2  Observations microscopiques

Les chemins de fissure sont observés au microsmoigpue, aux grossissements x2 a x50. Pour
les essais de fatigue corrosion et corrosion songrainte, les chemins sont ceux de la face vernie,
afin d’éviter de confondre la fissure avec des uléfae corrosion créés en surface de I'éprouviedte.
face non vernie pourra éventuellement étre présesitélle ne montre pas de corrosion en surfage tro

importante.

Les surfaces de rupture sont observées a la lubietdeulaire et au microscope électronique a
balayage MEB (JEOL JSM 6400 et 6100) en électrensrglaires, a des grossissements allant de x10
a x10000, sous un courant de sonde de 20 ou 25&Wdéfaut les photos sont prises au cceur de

I'éprouvette et la direction de propagation macopsgue est de bas en haut.
[1.2.7.3  Analyse quantitative des surfaces de rupture

Certains aspects typiques de mécanismes partEwdefatigue, fatigue corrosion ou corrosion
sous contrainte ont été analysés de facon quaveitadfin d’évaluer l'importance relative des
mécanismes auxquels ils sont dus. Cette analyset@stée grace au logiciel VISILOG. La Figure

[I-18 donne les différentes étapes de l'analysenel’'image MEB. Le pourcentage de la surface de

rupture totale que représentent les zones noirésEigurell-18c est ainsi calculé.

Ces analyses quantitatives sont effectuées sundggs a un grossissement relativement faible
de x50. Cependant, ce grossissement permet dersamelesurface importante (2.24x1.8mm) tout en
restant suffisamment précis et détaillé. En efét tailles de grains sont élevées (820x21Qx8) et
un trop fort grossissement ne permettrait pas didyeg suffisamment de grains pour une analyse
statistique pertinente. Sur une image a un grasssst de x50, la largeur comprend environ 10.7

grains et la longueur comprend 2.2 grains en mag/eswit presque 24 grains par image.
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(c) image analysée par VISILOG
Pourcentage : 100 x Aire totale des zones noirgs/de I'image

Figure 11-18. Analyse des surfaces a I'aide du logiciel BILOG.

11.2.7.4  Identification des plans de rupture par la méthodeles piqQres

Une solution aqueuse reprenant les mémes compagantgues que le réactif de Keller mais
dans des concentrations plus importantes est aggligendant quelques secondes sur les surfaces de
rupture afin de révéler la nature cristallographkigies plans de rupture. Cette solution chimique est
constituée de 50% d'eau,®, 50% d’'acide nitrique HN§ 32% d’acide chlorhydrique HCI et 2%
d’acide fluorhydrique HF [20]. Elle corrode les faaes et fait apparaitre des piqQres dont la forme

nous renseigne sur la nature cristallographiquelatu de rupture (Figurié-19 et Figurell-20) [2].
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Direction 110
Plan {001}

S _———

—_—— 168FHo,
JEOL 28K Al.o8B S mm

() (b)
Figure 1I-19. Identification d’'un plan de type {100} par les piqglres (a) schéma de formation
d’une piglre carrée et du plan {100} correspondan{b) observation au MEB.

Plan {111}

1 m
3,888 2 mm

(a) (b)

Figure 11-20. Identification d’un plan de type {111} par les piglres (a) schéma de formation
d’une pigdre triangle et du plan {111} correspondan (b) observation au MEB.
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Caractérisation du comportement de I'alliage 203%1Ten fissuration par corrosion sous contrainte

1.1 Introduction

Ce chapitre présente les principaux résultats @rpétaux sur la caractérisation de I'alliage
2024-T351 en corrosion sous contrainte (CSC). luarice de I'environnement et du chargement
mécanique sont d’abord considérées, puis linfleentune préfissure de fatigue, du sens de
prélévement et de I'épaisseur seront exposéeediugimce du chargement mécanique, d’'une préfissure
de fatigue, du sens de préléevement et de I'épaiseront analysées dans ce chapitre car ils ne font
pas partie intégrante des objectifs principaux eiecétude, qui sont le comportement en fatigue
corrosion et l'influence d’'une immersion émersiam & tolérance aux dommages de I'alliage 2024-
T351. L'influence de I'exposition a I'environnemefinmersion permanente, immersion émersion),

qui est une des problématiques de I'étude, selgsEeaet discutée dans le chapitre VI de ce rapport

Nous nous intéresserons principalement a I'évatutie la longueur de fissure en fonction du
temps et des vitesses de fissuration da/dt eniéoncu facteur d'intensité de contraintes K. Ces

données seront analysées et mises en relatior'analyse post mortem des éprouvettes.

On rappelle que I'étude de la fissuration de Bajé 2024-T351 en corrosion sous contrainte a
été lancée pour évaluer la contribution possiblEadeSC lors des essais de fatigue corrosion emeter
de vitesse de propagation, mais aussi pour déterrfrénrmode de rupture de l'alliage pour ce type de

sollicitation.
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1.2 Remarque préliminaire

Les essais sont réalisés a effort constant, danar, pne longueur de fissure croissante, a un
facteur d'intensité de contrainte K en pointe desdire croissant. La valeur initiale de K a étéepris

entre 10 et 11 MRan. Cette valeur a été choisie pour deux raisons :

- En premier lieu, idéalement, afin de caractérsermieux le matériau en corrosion sous
contrainte, il faudrait mesurer la vitesse da/diirpdes valeurs de K allant de la valeur seyi-K
jusqu’au K a rupture de I'éprouvette. Cela impliglenc de parcourir les 3 phases de la courbe da/dt
en fonction de K (Figurdll-1a). Dans la phase |, les vitesses sont trésefs, ce qui conduirait a des
durées d’'essais de presque 1 an, donc des esaaihp trop longs a I'échelle d’'une thése. Avec une
vitesse de propagation proche de celle du platglaasg 1), le temps d’'un essai a été estimé a & moi
ce qui représente une durée convenable pour un destaboratoire. Il a donc été décidé de
commencer chaque essai en fixant K au début déateap afin de parcourir 'ensemble de la phase II
et de la phase lll de la courbe de fissuration@mnosion sous contrainte. Pour le 2024-T351 chargé
dans le sens S-L la valeur de K pour la transitioine la phase | et la phase Il est comprise dftiet
12 MPalm, d’apreés la littérature (Figuth-1b [1]).

- En second lieu, dans I'optique d'utiliser lesulésts de corrosion sous contrainte pour estimer
la contribution possible de ce type de chargemarst dles essais de fatigue corrosion en terme de
vitesse de propagation, le domaine de K parcourcoemsion sous contrainte devait étre identique a
celui parcouru lors des essais de fatigue corrodiarplupart des essais de fatigue corrosion ant ét
menés & unK initial proche de 4 MPém, soit & R=0.7, un K, d’environ 9.3 MPam, et jusqu’a un
K proche de la rupture de I'éprouvette. La valeunimale de K considérée en corrosion sous

contrainte devait donc autour de 9.3 MPa
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Figure IlI-1. (a) courbe schématique de corrosion sous ctrainte pour la plupart des alliages
métalliques (b) courbe de corrosion sous contraintgour le 2024-T351 sens S-L.
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1.3

Influence de I'exposition a I'environnement

111.3.1 Comparaison des différents environnements

Quatre types d’environnement ont été étudiés :ni@rsion permanente en solution saline a

3.5% NaCl, l'air du laboratoire (émersion permaeent9 a 21°C, humidité relative 20-50%),

'immersion émersion (immersion en solution saléois par jour pendant 2 minutes et 1 fois par

jour le week-end) et des cycles de type 10 mineesolution saline 3.5% NaCl — 50 minutes sous air.

Pour comparer ces trois environnements on utiligerdableaulll-1 ainsi que la Figurdll-2 qui

donne la longueur de fissure normalisée a/w entifamdu temps.

Essai Préfissure Milieu Plage de |K Résultat
parcourue
(MPaJym)
Effort constant i/e
Kmax=12.5 . Apres passage a l'air, avancée de 0.6 mm ¢
CSCh MPam Alr 12.5-12.5 522h € 21.8 jours)
da=2.58 mm
Fatigue Air 15 Hz
CSsc2 KmaxSS_.C:i.]l\-/lPalm 12.9-12.9 Pas de fissuration en 1689 (@ jours)
da=8.91 mm Immersion
Effort constant i/fe | permanente
CSsCi3 Krl{]/I?DXa_\/]r-r?.S 145-14.5 Pas de fissuration en 1737 2 jours)
da=4.83 mm
Fatigue Air 10 Hz
R=0.1 50 min air —
CscCi Kmax=10.2 10 min 3.5%| 14.5-14.5 Pas de fissuration en 4421.8.5 jours)
MPa/m NaCl
da=3.87 mm
csca 10.9 a4 da/dt moyenne 8.4x10° m/s
rupture Temps a rupture 470h € 19.6 jours)
cscs / ile 10.8 a4 da/dt moyenne 1.0x10° m/s
rupture Temps & rupture 447h & 18° jours)
CSC15 11.13416.8 da/dt moyenre9.0x10° m/s
AItei;ga_nces Pas de fissuration pendant les phases
CscC7 / : . 10.8a19.4 d'immersion permanente
immersion . : .
Fissuration nette pendant les phases d'i/e
permanente

Tableaulll-1. Paramétres et résultats des essais réalisgsur étudier l'influence de
I'environnement en corrosion sous contrainte (i/fe immersion émersion).

D’aprés les résultats exposés dans le Talikduet la Figurelll-2, I'immersion émersion est

le seul environnement permettant d’obtenir uneufesson en corrosion sous contrainte.
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—e— CS5C4 Imrmersion émersion sans préfissure

—8— CSCH Préfissure immersion amersion puis air seulerment

—— C5C13 Préfissure irmmersion émersion puis immersion permanente

—&— CECT Alternances immersion émersion §irmmersion permanente

ues M7

2024-T381 CT40B10 5-L
Effort statique constant

Kinitial = 10.5 4 11 MPam '~

06

0,55

Fetour immersion permanente
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Figure IlI-2. Influence de I'environnement. Longueur de fissure normalisée a/w lue sur la face
vernie de I'éprouvette en fonction du temps total  I'essai.

Aucun essai réalisé en immersion permanente damsalation saline a 3.5%NaCl n’a abouti a
une fissure de corrosion sous contrainte. Pouessais, deux types de préfissure ont été considérés
une préfissure transgranulaire de fatigue sougtaimne préfissure intergranulaire obtenue sous un
chargement a effort constant en immersion émerglans aucun de ces deux cas une propagation en
CSC n’a été détectée. Par conséquent cette abderissuration n’est pas due a la préfissure. Béaut
part, 'essai avec alternances d’'immersion émerstodiimmersion permanente démontre que l'arrét

ou la reprise de la fissuration lors du passage diilieu & un autre sont presque instantanés.

Méme si 'immersion permanente ne produit pas dsufiation en corrosion sous contrainte,
I'apport régulier de solution saline est nécessaoenme le montre I'essai réalisé dans l'air (CSC6)
Une avancée de fissure de 0.6 mm a tout de mémeé&étée. On verra dans la suite du rapport
gu’'une immersion en solution saline a un effet d’'wmingtaine d’heures sur la fissuration : pendant
environ 20h apres I'immersion, la fissure peut s@ager sous l'effet de cette immersion. A la dges
de 10° m/s, 'avancée possible de fissure pendant 20hd’estviron 0.72 mm, ce qui correspond

globalement a I'avancée observée sous air, dueeritdere immersion en solution saline.

Deux éprouvettes, dont les résultats ne sont gEstés dans les tableaux, n’ont pas fissuré en
corrosion sous contrainte en immersion émersioms paéfissure, en environ 1 semaine, a K égal a

10.6 et 11.7 MPém, pour des raisons non élucidées. En comptargsdas éprouvettes de corrosion
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sous contrainte de cette étude, ainsi que les épites de fatigue préfissurées en corrosion sous
contrainte, une fissuration de CSC a été observée b7 éprouvettes sur 19, soit environ 90% des

éprouvettes.

111.3.2 Vitesses de fissuration

Les vitesses de fissuration en fonction du factéintensité de contrainte K sont reportées sur
la Figurelll-3, pour I'immersion émersion. Sur la plage deétidiée, la fissuration se produit a vitesse
presque constante jusqu’a rupture. La vitesse nmsyele fissuration est comprise entre 8.hfs et
1.10° m/s, soit environ 0.8 mm par jour. Cette vitesse en trés bon accord avec les données

disponibles de la littérature [1-5].

La grande dispersion des vitesses peut proverdedg sources. En premier lieu, on ne mesure
la longueur de fissure da que sur un point en serfe tout le front de fissure. Comme ce fronttn’es
pas parfaitement rectiligne, la propagation du pdemesure peut étre irréguliere. En second lieeu,
mécanisme qui gouverne la fissuration en corrosimus contrainte peut-étre de nature discontinue,
avec alternances entre avancées brutales et teepeteshce. Il serait intéressant de brancher un
systéme de mesure de fissure automatique permdeaétecter de trés faibles avancées pour savoir
si la propagation est continue ou si elle se ptagiai a coups. Par manque de temps ceci n'a pas été
fait.
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& 20247351 S-Limmesion émersion effort imposé sans préfissure (CSC4)
m} Hyatt, 1970, 2024-T351 DCB Ep. 25 350 mm (déplacemeant imposé) Qqes gouttes 3.5%MaCl 3 fois par jour
Speidel 1975, 2024 T251 S-L DCB &paisseur 25 mm. Qqes gouttes 2 fais par jour
H Dietzel 1959, 2024 T351 DCB S5-L. préfissure fatigue. déplacement imposé. Immersion 3.5%MNaC|
mmmmf=m== Bhodes 1921, 2024-T6 DCH 5-T 6 gouttes de 2.5%MaCl par minute
- —— Robinson 1998, 2024-T351. Plaque Ep. 42 mm. Salution Exco. Effort constant
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Figure 111-3. Vitesses de fissuration da/dt en fonction ddacteur d’'intensité de contrainte K pour
les essais en immersion émersion (Kinitial=10.9 MR, mesure de longueur de fissure en
surface) et comparaison avec différentes études telittérature [1-5].

[11.3.3 Chemins de fissure

Les chemins de fissure en surface ont été photbgmpendant I'essai a travers la lunette
binoculaire permettant la mesure de la longueufisdeire. Sauf mention contraire, tous les résultats
présentés ici ont été obtenus pour I'environnentinttype «immersion émersion » car seul cet

environnement permet d’obtenir une fissurationificative du matériau.

En premier lieu il n'est pas rare d'observer plussefissures. Elles se propagent parfois a la
méme vitesse sur plusieurs millimetres et peuvestiige se rejoindre. Certaines d’entre elles peuven
aussi s’arréter tandis que I'une continue de spager jusqu’a la rupture finale. On peut donc parle

de multifissuration. Un exemple est donné en Fidjlsé

Lk

Figure 1ll-4. Fissures se propageant simultanément en coosion sous contrainte sous immersion
émersion (propagation de droite a gauche).
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En second lieu, apres attaque Keller, le chemirisdeire en surface montre une fissuration

intergranulaire trés marquée, comme on peut leariFigurdll-5.

S00 pun

Figure IlI-5. Chemin de fissure en surface de I'éprouvett@apres nettoyage et attaque Keller
(immersion émersion, effort constant). Fleches naés : exemples de propagation intergranulaire.

[11.3.4 Surfaces de rupture

Les surfaces de rupture confirment la fissuratientype intergranulaire observée en surface
(Figurelll-6). La rupture semble de type fragile car lesfaces sont plates et ne présentent presque

aucun signe de déformation plastique.
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Figure 111-6. Surfaces de rupture en corrosion sous contrate en immersion émersion (CSC4).
Propagation de bas en haut. K en MPém.
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En observant I'éprouvette aux microscopes optiquetlectronique a balayage avec un fort
angle par rapport a la verticale, des joints désb@al ainsi que des joints de grains attaqués par la
corrosion peuvent étre observés (Figlirg et Figurelll-8).

Figure Ill-7. Décollement des grains observé au MEB. Anglde 50° par rapport a la verticale.
Fleche noire : sens de propagation de la fissurer(mersion émersion, effort constant).

- - oy - —— . rw =
e - - '— it A e
e = " % b
. e W A : i i %

Figure I11-8. Décohésion des grains vue au MEB. Angle 58far rapport a la verticale. Fleche
noire : sens de propagation macroscopigue de la $igsre (immersion émersion, effort constant).

Pour I'environnement 10 min 3.5% NaCl — 50 min aine fine bande de corrosion (sous
contrainte ?) a été observée apres la préfissuiaidae en environ 3 semaines. L'éprouvette prtésen
une caractéristigue inhabituelle : dans la zonepddissure de fatigue, une zone de corrosion
intergranulaire est observée au milieu de I'éprttevéFigurelll-9a). La Figurelll-9a-b montre que

cette zone correspond a un réamorcage de fissubgranulaires dans le sillage car elle n'est pas
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dans le méme plan que celui de la préfissure dgufat Cependant I'environnement utilisé n'a pas
permis une fissuration suffisante dans le temp$edsai et on ne peut pas savoir si en continuant

I'essai, la corrosion aurait pu induire une fissioramenant a rupture.
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sur les bords de I'éprouvette
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Figure 111-9. Surfaces de rupture pour I'éprouvette testéesous des cycles air 50 min - 3.5% NacCl
10 min (a) vue au microscope optique (b) fine band#e corrosion (sous contrainte ?)
intergranulaire au niveau du front de préfissure (§ vue au MEB avec inclinaison de 68° par
rapport a la verticale de la zone de corrosion intgranulaire dans le sillage de la préfissure.
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[11.3.5 Effets de bord et déviation du front de fissure

Sur certaines éprouvettes une déviation importentéront de fissure a été observée (Figure
[1I-10). Cette déviation s’est produite sur une oiwette non préfissurée et testée en immersion
émersion ainsi que sur deux des éprouvettes pr&diss en fatigue puis testées en immersion

émersion.

(a) immersion émersion sans (b) préfissure de fatigue puis (c) préfissure de fatigue puis
préfissure (CSC5) immersion émersion (CSC8) immersion émersion (CSC14)

Figure 111-10. Effets de bord sur plusieurs éprouvettes tstées en corrosion sous contrainte. Coté
gauche de I'éprouvette : face vernie. C6té droitface non vernie.

Plusieurs remarques s'imposent.

1/ Le calcul de la longueur de fissure moyennelawurface de rupture a la fin de I'essai est

perturbé mais reste possible car le front se djgérires bien de la zone de rupture catastrophique.

2/ Comme le montre la Figutl-10, le c6té ou la fissure s’est le plus propagst le cété ou
I'éprouvette n'a pas été vernie. Ainsi, le verngsnble avoir une influence sur le comportement en
corrosion sous contrainte de I'éprouvette. On pdartc supposer qu'il ralentit la fissuration en
empéchant la corrosion intergranulaire de s’amoeeerord du front de fissure, a la surface de
I'éprouvette. Afin de vérifier cette hypothése, @pmouvette a été testée en immersion émersios, san
préfissure, avec les deux faces non vernies. Ldtaé®st donné et comparé aux autres essais elans |
Tableaulll-2. Le temps de rupture est diminué (17.0 aw lge 19.1 jours), donc le vernis ralentit

légérement la fissuration. La diminution du temgsrdpture est d’environ 11%, ce qui en théorie
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induit la méme erreur sur les vitesses. En pratitj@eart sur les vitesses differe car il faut auss

prendre en compte I'erreur sur I'estimation deolegueur de fissure moyenne en fin d’essai.

Essai Application du Préfissure| Milieu| Plage de K Résultat
vernis parcourue
(MPaJm)
. 109a da/dt moyenne: 8.4x10-9 m/s
csca Une face vernie rupture Temps a rupture 470h € 19.6 jours)
. . 108 a da/dt moyenne 1.0x10-8 m/s
CSCS Une face vernie / ife rupture Temps a rupture 447h € 18.6 jours)
. 10.7 a da/dt moyenne: 1.0x10-8 m/s
CSC21|  Aucune face vernig rupture Temps a rupture 409h € 17.0 jours)

Tableaulll-2. Analyse de l'influence du vernis sur la propgation en corrosion sous contrainte.

3/ Bien que non souhaitée lors des essais de dtetle, cette déviation du front de fissure due
au vernis est un résultat important. En effet cdtigiation pose la question de l'influence de la
corrosion intergranulaire a la surface de I'épraigyest donc de la différence de comportement entre
le cceur et les bords de la fissure. On peut alomeisoger sur I'influence d’une faible épaisseur

corrosion sous contrainte. Cette influence serdiétdans la suite du rapport.

4/ En fatigue ces effets de bord peuvent aussiezxs il N’y a aucune certitude que la solution
saline corrode de maniere égale le coeur et les limd' éprouvette. On peut tout de méme supposer
gue lors d'un chargement cyclique, la solution rempius facilement par phénoméne de « pompage »
de la solution par la fissure. Dans la littératasstains auteurs présentent ce phénomene comme
bénéfique pour I'acces de la solution en pointeestains auteurs avancent que la solution rentrera
encore moins facilement. Cependant, méme poupfegslessais de fatigue (essais de 2.5 semaines),
les fronts de fissure sont tres droits, il N’y @@udécalage entre le c6té de la face vernie @itiede
la face non vernie. Ceci est du au fait que la @gagion en fatigue est surtout due a des phénoménes
mécaniques qui ne dépendent pas de I'acces ddéulioeodans la fissure et qui font avancer le front

de fissure de fagon homogéne sur toute I'épaisteléprouvette.

111.3.6 Rupture au niveau d’un trou de goupille

Pour la premiere éprouvette qui a fissuré en cmmosous contrainte (CSC4 : immersion
émersion effort constant), des fissures ont étéreBss au niveau d'un trou de goupille, notamment
dans la section située entre un trou de goupilla &ice avant de I'éprouvette. Elle passe patraun t
fileté qui permet de fixer des vis pour mesure deemtiel ou de complaisance en face avant (Figure

[1I-11). Hyatt observe aussi ce phénoméne sur pesugettes WOL [4].
Deux remarques s'imposent au sujet de cette rupture

En premier lieu, on peut se poser la question idfuénce de cette rupture sur les résultats.

Avec la rupture de la section entre le trou de gleupt la face avant, la déformée de I'éprouvette
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donc I'état de contrainte en pointe de fissurer@event modifiés. Cependant, comme la propagation
du 2024-T351 se produit & vitesse constante dapkdae Il de la courbe de fissuration de corrosion
sous contrainte (voir Figuild-1a), méme si le K réel en pointe de fissurerastifié, la vitesse n’est
pas nécessairement changée si I'on reste danase phde la courbe da/dt-K. De plus, la rupturdade
section est peut-étre apparue trés tard et prabeblepas dés le début de I'essai. La vitesse de
propagation moyenne et le temps de rupture conobmreec les autres essais (CCS5-CSC15) et la

littérature, ce qui confirme que I'essai a été periurbé.

(b)
Figure IllI-11. Fissuration au niveau d’un trou de goupille pour CSC4 (immersion émersion
effort constant sans préfissure) (a) entre le trode goupille et la face avant (b) au niveau du trou
de goupille.

En second lieu, cette rupture peut étre analyséeneorésultat a part entiere. Dans cette section
la contrainte n'est pas aussi élevée qu’en poiatéissure et pourtant une trés nette fissuratiests’

produite. Les surfaces de rupture révélent une eotierement intergranulaire (Figuité12). La ou

100



Caractérisation du comportement de l'alliage 2025%1Ten fissuration par corrosion sous contrainte

les zones d’amorcage ne peuvent pas étre déteteeties sont de type intergranulaire tout comme
les zones de propagation. Par ailleurs, aucunenaifinale ductile se produisant lorsque K dépésse
K & rupture du matériau ou de I'éprouvette n'eded®e, donc K n'a pas dépassé la ténacité du

matériau.

Sur le plan mécanique, on peut suspecter un effetotdicentration de contraintes du au trou
fileté en face avant et au trou de goupille. Afim wErifier cette hypothese, une modélisation par
éléments finis avec le code de calcul Abaqus arééisée (Figurdll-13). Pour ce modele, un
déplacement est imposé sur une goupille qui emtreoatact avec I'éprouvette. Le contact modélisé
permet le glissement de I'éprouvette par rappdatgoupille. Or I'essai est a effort constant, donc
a déterminé le déplacement par 'Equatibrl (p105), équation issue de la norme ASTM E@@ir
relie, pour une longueur de fissure donnée, lead@phent et la charge imposés au niveau de la ligne
de chargement. La longueur de fissure da (longpgse a partir du fond d’entaille) est de 14 mm,
longueur tout a fait arbitraire. Pour la charge asge (P=4140 N) et la longueur de fissure donnée
(da=14 mm), le déplacement correspondant est d& . La loi de comportement utilisée est
élastique linéaire. Les éléments du maillage sertypge C3D10M (tétraédres quadratiques modifiés a
10 nceuds). Une demi éprouvette est modélisée etywmétrie est imposée sur le ligament non fissuré
de I'éprouvette.
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Figure 111-13. Modéle numérique 3D sous Abaqus de la goulbe et de la demi éprouvette.

D’aprés [6], la contrainte seuil pour la rupture @mrosion sous contrainte en immersion
émersion dans une solution a 3.5% NaCl sur éprtes/ésses est inférieure a 55 MPa pour le 2024-
T3 dans le sens travers court. Par conséquenéssgtats par la méthode des éléments finis sont
analysés en repérant les points de I'éprouvettecetie contrainte est dépassée. La contrainte
demandée est S22, contrainte suivant la directiencldargement de I'éprouvette. En effet, la
microstructure est trés texturée et on est dasens S-L. Par conséquent les contraintes suivant la
direction 1 et 3 seront peu dommageables pour tériaa (dans la suite du rapport on verra que dans
le sens L-T le matériau est trés résistant a laosmm sous contrainte). Les trois zones les plus
sensibles de I'éprouvette apparaissent : le plassiue de fissuration, et deux zones au niveau des
trous de goupille. Ces deux zones sont préciséo@lets qui ont fissuré lors de I'essai, donc I'effe
supposé de concentration de contraintes au niveawod de goupille est confirmé par la modélisation

sous Abaqus.
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Figure 1ll-14. Modélisation des effets de concentration deontraintes sur Abaqus.

Pour les autres éprouvettes de I'étude, la facataatal’intérieur des trous de goupille ont été

vernis afin d’éviter toute rupture dans cette zpeedant I'essai.
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I11.4 Influence du chargement mécanique

l11.4.1 Corrosion sans chargement

[11.4.1.1 Immersion émersion sans chargement mécanique

Une éprouvette a été préfissurée en fatigue soyssaju’a une longueur de fissure®d& mm,
puis soumise a une exposition de type immersionrgore pendant 234h=(10 jours) sans aucun
chargement mécanique. Aucune fissuration ne stestutte, ce qui confirme que I'application d’'un

chargement mécanique est indispensable a la pripaga

l11.4.1.2  Corrosion en pointe d’'une fissure existante

Une éprouvette a été préfissurée en fatigue soyasaju'a une longueur de fissure da = 8.23
mm (R=0.1, 5 Hz, K.=7.7 MPa/m), puis immergée en solution saline & 3.5% Na@ksaucun
chargement mécanique pendant 436h (environ 18 )joldeux zones apparaissent: une zone
fortement corrodée proche de I'entaille d’électos@wn et sur les bords de I'éprouvette et une zone
coeur, nettement moins corrodée que l'autre (FigltEs). Ce résultat montre que sans chargement
mécanique pour ouvrir la fissure, 'eau ne peut pasoder de fagon importante le cceur de

I'éprouvette.

Figure IlI-15. Corrosion sans chargement mécanique sur unéprouvette CT40B10 préfissurée
en fatigue.

I11.4.2 Essai a déplacement imposé

Un chargement de type déplacement imposé a égédasmmersion émersion sur la machine
utilisée pour les essais de fatigue. Une préfisdarfatigue a été réalisée jusqu’a da=2.65 mm @&=0.
10 Hz, K.,=20.8 MPalm). Le déplacement imposé est celui correspondémicharge maximale en
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fin de préfissure donc, au début de I'essai, K5#20.8 MPalm. Une avancée de fissure moyenne de

7 mm a été enregistrée. La fissuration est deitypegranulaire (Figurél-16).

———— 188FMm
JEEIL‘Q 28 KL AZEA
i /i

Figure 111-16. Surfaces de rupture intergranulaire pour un chargement de type déplacement
imposé en immersion émersion.

La vitesse moyenne de propagation est de 6:3x18. Cette vitesse est similaire aux vitesses
enregistrées sur éprouvettes préfissurées et sestéanmersion émersion a effort constant (Tableau
[11-3). Elle est un peu plus faible que les vitesseesurées sans préfissure mais comme on le verra
plus tard, le temps de propagation est assimiléeayps de rupture, qui prend en compte le temps
d’amorcage. Cet amorcage peut étre retardé paréfdsgure. De plus, de longues périodes sans
immersion ont été appliquées afin de fournir desultéts supplémentaires. C'est le point qui sera
abordé dans le paragraphe suivant.

En effet, on peut extraire un autre résultat irsgaat de cet essai. Le chargement choisi est de
type déplacement constant. D’aprés I'Equatitinl, si le déplacement est constant, lorsque la
longueur de fissure augmente, la charge P dimi@ette tendance est normale : plus la fissure est

longue, plus la charge a imposer pour obtenir wverure donnée est faible.
a=alW=C,+C U, +C,U?+C, U +C, U *+C. US>
EuBT% -1
avec U, :{{%} +1} , E: module d’Young du matériau, P : charge, Baigseur de

I'éprouvette, eb : déplacement dans la ligne de chargement.

Equation 11I-1. Relation entre la charge P, le déplacement dans la ligne de chargement et la
longueur de fissure a (norme ASTM E647).
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On peut donc suivre I'évolution de la fissure ersamant la force P appliquée lors de I'essai. La
courbe de la FigurBl-17 trace la charge P mesurée par la celluleldege de la machine en fonction
du temps. Au début de I'essai, P diminue, ce qtinesmal car la longueur de fissure mesurée
optiquement augmente et le déplacement est congtpneés environ 126h I'éprouvette n'est plus
immergée régulierement en solution saline. La ahd@gcontinue de diminuer pendant environ 23h
puis se stabilise. En interprétant la stabilisatieria charge par un arrét de la fissure, on pmutlare
gue I'immersion en solution saline a un effet d’'wmegtaine d’heures. Ce résultat est confirmé par
une autre longue période sans immersion a la deitéessai, ol la charge se stabilise aprés environ
19h.

EEDD|||||||||||||||||||||||||||||||

Derniére immersion

goO00 avant le passage 3 I'air -
- i Jk ]
i L J
z I 23h J
b Imrmersion
= I 2 minutes 1
z 500 lmmersion _
L Ermersion i
3 [ M _
@
o L 4
000 | —
2024-T351
CT40810 5-L i
I Déplacement imposé T
rImmersion émersion 7
45':“] 1 L 1 | 1 1 1 | L 1 1 | 1 1 1 | 1 L 1 | 1 1 1 | 1 1 1 | 1 1 1
1] 40 20 120 160 200 240 280 320

termps (h)

Figure IlI-17. Charge P en fonction du temps pour un déplaement imposé en immersion
emersion.

Les fluctuations de la charge P enregistrées septées en Figuid-17, d'une amplitude de
guelques centaines de N et sur des périodes daemidh, ne semblent pas témoigner d'un
mécanisme physique au niveau de la fissure maibleatrétre plutdt dues a I'asservissement du vérin
et au bruit de la machine, comme le montre un essliplacement imposé avec une piece en acier

prise comme éprouvette et n'ayant pas de fissunegrt se propager (Figuhé-18).
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Figure 111-18. Bruit de la machine enregistré a déplacemenimposeé.

107



Caractérisation du comportement de l'alliage 20351 en fissuration par corrosion sous contrainte

1.5 Influence d’'une préfissure transgranulaire

[11.5.1 Résultats expérimentaux

Nous venons de voir qu'a effort constant, seulartiersion émersion génére I'amorcage et la
propagation d'une fissure intergranulaire. L'infhee d'une préfissure transgranulaire a été
considérée, et notamment l'influence du facteuntdhisité de contrainte maximalk a la fin de la
préfissure de fatigue sur la transition transgrainedintergranulaire a été analysée. Pour cela, des
essais avec f inférieur et supérieur a k. csc Valeur de K au début de I'essai de corrosion sous
contrainte, ont été réalisés. Le Tabldde3 fournit les paramétres et résultats des esgaiur

l'influence de la préfissure.

Essai Préfissure Milieu Plage de Résultat
parcourue
(MPaJm)
CSC4 10.9 & da/dt moyenne 8.4x10° m/s
rup.ture Temps a rupture 470h € 19.6 jours)
Une face vernie. Pas d’effets de bord.
CSC5 / 10.8 3 da/dt moyenne 1.0x10° m/s
rup'ture Temps a rupture 447h € 18.6 jours)
Une face vernie. Effets de bc;rd importants
CSC15 N da/dt moyenne 9.0x10° m/s
11121638 Une face vernie. Pas d’effets de bord.
csce Alr E_) Hz R=0.1 , 10.8 & da/dt moyenne: 5.8x10° m/s
Kmax=7.9 MPam ile . .
da=8.51 mm rupture Une face vernie. Effets de bord importants
CsCi14 Air 10 Hz R=0.7
Kmax=19.2 10.4 a da/dt moyenne 7.3x10° m/s
MPa/m da=2.15 rupture Une face vernie. Effets de bord importants
mm
CSC16 Air 10 Hz R=0.1
Kmax=23.3 1043211 da/dt moyenne 3.4x10° m/s
MPa/m da=3.19 ' ' Deux faces vernies. Pas d'effets de bord.
mm

Tableaulll-3. Parametres et résultats des essais réalispsur étudier I'influence de la préfissure
en immersion émersion.

Comparons les essais CSC8, CSC14 et CSC16 avéprimsvettes non préfissurées. La vitesse
moyenne sur tout I'essai est légérement infériéuta vitesse sans préfissure (Tablé3). Ces
vitesses sont déterminées a I'aide du temps tetdiedsai qui prend en compte le temps d’amorcage.
Cette donnée seule ne permet donc pas de salaipfissure a ralenti la phase d’amorcage etou |
phase de propagation de la fissure de corrosion sontrainte. Pour répondre a cette question, la
longueur de fissure normalisée a/w est tracée meetitm de temps (Figunél-19). L’origine du temps
correspond au début de I'essai de corrosion sausatote. Pour les 3 essais avec préfissure, latdéb
de I'essai est marqué par un temps d’incubatiore fdis que la fissure a amorcé et s’est légerement

propagée, elle évolue a une vitesse similaire \itémse sans preéfissure. C'est donc le temps de ré-
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amorcage en mode intergranulaire qui est augmeca@se de la préfissure en fatigue transgranulaire.
Par ailleurs, 'augmentation de ce temps est plasjoée pour les préfissures aveg KK gsput cscque
pour I'essai avec Ko< Kgebut cse COMme mentionné précédemment, des effets dedmbnoerturbé les
résultats de CSC8 et CSC14. L’'augmentation du tetigyeorcage n’est donc observée et commentée
gue pour la face vernie de I'éprouvette. Pour ¢& faon vernie le temps d’amorcage a peut-étre moins

augmenté.

—&8— CS5C4 Immersion émersion sans préfissure
¥ CSCE Préfissure fatigue sous air avec Kmax final=kdéhut csc, puis immersion &émersion
—— 5014 Préfissure fatigue sous air Kmax final=kdébut cse, puis immersion émersion
—&— CSC1 6 Préfissure fatigue sous air avec Kmayx final=kKdéhut csc, puis immersion émersion

langueur de fissure normalisée (2

Sauts 13.0 MPam'™
Sauta 111 MPam'™  Sautd 124 MPam'™
|:| 2 1 1 1 1 | 1 1 1 1 | 1 1 1 1 | 1 1 1 1 | 1 1 1 1 | 1 1 1 1

] 100 200 ann 400 a00 GO0
temps de I'essai ()

Figure 111-19. Influence de la préfissure en immersion émesion a effort constant. Longueur de
fissure normalisée a/w lue sur la face vernie dedprouvette en fonction du temps.

Pour éprouver au maximum la capacité de I'immergioersion a produire une fissuration en
corrosion sous contrainte, les conditions a priesi plus défavorables possibles ont été réunies.
L’éprouvette CSC16 a ainsi été préfissurée jusHira de 23.3 MPam pour obtenir une grande zone
plastique, jusqu’a une avanc&a de 3.19 mm afin que la pointe de fissure corestitu milieu aussi
confiné que possible, et les deux faces de I'éprtieont été vernies. La Figuite19 montre que la
corrosion sous contrainte a quand méme pu appaktitmener a la rupture de I'éprouvette. Notons
tout de méme que la fissure a amorcé aprés en@@éh, et pour K=13.7 MRan. L'essai a été
démarré & un K=10.4 MRe mais comme aucune fissuration ne se produisaitcharge a
régulierement été augmentée. Il ne faut donc pakiexI’hypothése que, sans I'augmentation du

facteur d’'intensité de contrainte K jusqu’a unetaiee valeur critique comprise entre 10.4 et 13.7
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MPa/m, I'amorcage ne se serait peut-étre jamais réaligéc des cinétiques appréciables en
laboratoire. On peut tout de méme raisonnablemeppaser que le long temps d’amorgcage est
seulement du aux deux faces vernies et/ou a lauvaievée du facteur d’intensité de contrainte
maximal Ky ax en fin de préfissure. Finalement, une fois laufissamorcée, la fissure s’est propagée a
une vitesse similaire & la vitesse typique de gyapian en corrosion sous contrainte, envirofi ts.

Pour toutes les éprouvettes testées avec unesunéfige fatigue, la propagation en corrosion

sous contrainte est de type intergranulaire, cotemegontre la Figurdl-20.

168 EHm
HEao

28 mm n

Figure I111-20. Surfaces de rupture de corrosion sous conginte en immersion émersion pour
éprouvettes préfissurées en fatigue (a) CSC8. K=5MPaVm (b) CSC14. K= 18.5 MPam (c)
CSC16. K= 18.4 MPalm.

Le chemin de fissure d'une des éprouvettes (CCa¥8§ photographié lors de I'essai (Figure

[11-21). La fissure de corrosion sous contraintebke partir du sillage de la préfissure.
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site d'amorgage de la fissure de corrosion
s0us contrainte

AL : A

Pointe de la préfissure Préfissure de fatigue

Figure 111-21. Amorcage d'une fissure de corrosion sous ctrainte dans le sillage de la
préfissure de fatigue.

La corrosion sous contrainte dans cet alliage étamhécanisme intergranulaire, 'amorcage ne
peut pas se faire exactement a partir de la paetéa préfissure transgranulaire, qui se trouve par
définition a l'intérieur d'un grain. A I'échelle dgrain, il y a donc nécessairement réamorcage de la
fissure a partir de la préfissure car elle ne pastse propager de l'intérieur du grain. La méaamniq
de la rupture prévoit 'amorcage de la nouvellsdige a I'endroit ou le facteur d’intensité de caimtte
est maximal, donc a la pointe exacte de la préfssCieci n'est pas observeé si I'on se place a éiieh
du grain. Cependant, a I'échelle macroscopiqueplate de la préfissure et le lieu d’amorcage de la

fissure intergranulaire sont trés proches.

En fin d'essai, les chemins de fissure au coeurépeduvette CSC16 ont été observés (Figure
[1I-22). Des fissures intergranulaires apparaissdahs la zone de préfissure de fatigue. Par
conséquent, I'observation des chemins de fissune sannaissance de I'historique de chargement,
pourrait laisser penser, a tort, que la fissurmaraé en corrosion sous contrainte. L'identificatdes
causes de rupture en service pourrait alors éussée par cette corrosion intergranulaire du siltey

la préfissure, postérieure a la propagation.
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F de la prefissure

| Fisswres mtergranulanes

'gl-: o ':“I

Préfisswe transgranmlaire ©

I R — St i |

Figure 111-22. Observation au coeur d'une éprouvette préfssurée en fatigue sous air puis
fissurée en corrosion sous contrainte en immersicggmersion et a effort constant. Propagation de
droite a gauche.

[11.5.2 Analyse de l'influence de la préfissure

L’influence de la préfissure de fatigue est trailéas cette partie car elle ne rentre pas dans les
trois objectifs principaux de I'étude.

Les résultats présentés ici démontrent que quelgiida valeur de Kax en fin de préfissure, la
corrosion sous contrainte peut se produire et mgisgu’'a la rupture de I'éprouvette. La valeur de
Kmax contréle le degré de plasticité en pointe de fisslié aux dislocations a l'intérieur des grai0s.
la fissuration en corrosion sous contrainte estrgranulaire et il n'est donc pas surprenant ggl’'sdlit
peu influencée par la valeur de.d{en fin de préfissure. Dans la littérature, de naubes études
confirment la possibilité de fissurer de facon iigtanulaire en corrosion sous contrainte apres une

préfissure de fatigue transgranulaire pour leagdls 2XXX mais aussi 7XXX [3, 4, 7-13].

Cependant on a tout de méme pu observer une augtiverdu temps d’amorcage de la fissure
de corrosion sous contrainte liée a la préfissudout lorsque Kaxen fin de préfissure était supérieur
au K au début de I'essai. Deux hypothéses peuventf@mulées pour expliquer le retardement de

'amorcage.
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La premiere concerne la précorrosion de I'éproevgiendant 24h, avant l'essai, sans
chargement. Sur les éprouvettes non préfissuréegjapt I'immersion de 24h, la solution saline
accéde facilement au fond d’entaille d’électro@nsdonc des défauts de corrosion apparaissent
facilement. Par contre, sur les éprouvettes préfies, cette immersion permanente de 24h en solutio
saline est réalisée apres la préfissure de fatiGeéte préfissure constitue un milieu confiné et ne
permet peut-étre pas de réaliser une précorrospimale, induisant des défauts de corrosion

suffisamment importants pour faciliter I'amorcagela fissure en corrosion sous contrainte.

La deuxieme cause concerne les mécanismes mis enLg passage d'une fissure
transgranulaire a une fissure intergranulaire irpG@morcage d’une fissure intergranulaire dans le
sillage de la préfissure car on ne peut pas réamarpartir de la pointe de fissure située a Ifipté
du grain. Plusieurs fissures peuvent amorcer aitles différents au sein du sillage et il faut radre
gu’elles se rejoignent pour donner une fissure osopique. De plus, au sein de la zone plastique, |
zone écrouie peut fortement perturber les chemmitesgranulaires de fissuration comme l'illustre la
Figurelll-23. Le cheminement intergranulaire a travergeceone plastique risque alors d’'étre ralenti.
Ce mécanisme n’a toutefois pas été mis en évidamcies essais de cette étude. Dorward et Hasse [9]
observent, pour des alliages de la série 7XXX,x@ostion alternée a de I'eau de mer artificietler
éprouvettes DCB, un temps d’incubation sur lessgigs de propagation, apres leur préfissure, qu'ils
attribuent au temps que la fissure de corrosions scontrainte met a «trouver un chemin »

intergranulaire au bout de la préfissure transdedieu

T ]
ERRRRRRRE )
- f"
Grain 1
T s
1 0 i . . s
] Grain 2 (a) microstructure sans plasticité
Chemin
mtergranulaire
TTTTITTT]
I HHHHH ' ; o
: )
Gram 1 - -
’ T Grain 2 >
1 Ii 1 I1I )

(b) microstructure avec plasticité

Extrusions dues a
la plasticité dams
le gram 1

Figure 111-23. Influence possible de la plasticité sur l&ehemin de fissuration intergranulaire de
corrosion sous contrainte.
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I11.6 Influence du sens de prélevement

111.6.1 Résultats expérimentaux

Deux éprouvettes CT40B10 ont été prélevées damsere L-T et testées en corrosion sous
contrainte avec un environnement de type immergioersion. Aucune fissuration n'a pu étre

observée en environ 3 semaines (Tabldad).

Sens de Plage de K
Essai rélevement Préfissure Milieu | parcourue Résultat
P (MPaym)
10.9 & da/dt moyenne 8.1x10° m/s
Csc4 S-L / ' Temps a rupture 470h € 19.6
rupture )
jours)
Air 5 Hz R=0.1
Kmax= 7.5 Aucune fissuration
CSCLT11 LT MPa/m i/e 10.7-10.7 en 550h £ 22.9 jours)
da=1.70 mm
Air 10 Hz R=0.1
Kmax= 11.5 17.5 puis Aucune fissuration
CSCLT12 L-T MPa/m sauta21.1 en 463h# 19.3 jours)
da=3.91 mm

Tableaulll-4. Parametres et résultats des essais réalispsur étudier l'influence du sens de
prélevement sur la fissuration du 2024-T351 en coosion sous contrainte.

Les chemins de fissure montrent que dans le siklgéa préfissure de fatigue, la corrosion
intergranulaire s’est effectuée parallélement didection de chargement mais cette corrosion n& pa
pu se développer et entrainer une rupture dansuede fissuration (Figuril-24). La Figurelll-25
montre une fissure de fatigue sous air, donc nerodée, pour une éprouvette prélevée dans le sens
L-T. La comparaison confirme que les défauts olisesur la Figurdl-24 sont bien apparus pendant

I'essai de corrosion sous contrainte et sont dascarrosion intergranulaire de I'éprouvette.
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B g aha ] R M 3 » s e Ly MY |
Figure 11I-24. Corrosion intergranulaire dans le sillage ce la préfissure de fatigue sous air (10 Hz

R=0.1) pour une éprouvette sens L-T (immersion émsion effort constant). K,.x=8.9a 11.5
MPavm. Fléches noires : défauts de corrosion intergraaire apparus lors de I'essai.

Sur une des éprouvettes prélevées dans le sensaledrrosion intergranulaire s’est effectuée
sur une distance importante au niveau du frontaderéfissure de fatigue suivant la direction de
chargement. Lors de la rupture statique de I'épetievsous chargement de traction monotone, la

rupture a suivi cette zone puis est repartie stivanplan parallele au plan de fissuration (Figure

111-26).

Ruptwe statique
de I'éprouvette
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Fond d'entalle
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La zone corrodée lors de I'essai est présentéasafqit grossissement sur la Figlile27. Elle

apparait clairement de type intergranulaire.

Figure IlI-27. Zone intergranulaire obtenue lors de I'immersion émersion a effort constant. Sens
L-T.

[11.6.2 Analyse de l'influence du sens de prélevement

Cette influence du sens de préléevement sur lataésis a la corrosion sous contrainte des

alliages d’aluminium est un résultat connu dettarature [14] (Figurdil-28).

o ——— =

STRESSING QIRLC Ti0N

=

201 .

STRESS CORROSION RESISTANCE, K51
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Figure 111-28. Influence de la géométrie et de I'orientaton des grains en CSC sur un alliage
7075-T6 fortement texturé. Résistance : plus hautentrainte ne causant pas de fissure en 84
jours d'immersion émersion. Travaux de Sprowls et Bown [14].

On a vu que la fissuration du 2024-T351 en corrosimus contrainte est intergranulaire. Dans
le sens L-T, l'orientation des grains n’est pa®fable a la fissuration suivant les joints de ggalanc
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la résistance du 2024-T351 dans ce sens étaitdateha forte texture morphologique des grains, qui
fait la sensibilité & la corrosion sous contraitéel’alliage 2024-T351 dans le sens S-L, conféere un

bonne résistance de ce méme alliage dans le s€énpdr-effet barriere des grains.
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111.7 Influence de I'épaisseur

Les effets de bord observés sur les éprouvette9BIB (Figurelll-10) montrent qu’aux bords

de I'éprouvette le comportement en corrosion saudrainte n'est pas le méme qu’au cceur. Par
conséquent on peut supposer que I'épaisseur deoliégtte aura une influence notable sur la
corrosion sous contrainte du 2024-T351. Pour @ritette hypothése, une éprouvette CT40
d’épaisseur 4 mm a été testée sans préfissureneersion émersion, a effort constant. Afin de
favoriser au maximum la corrosion menant a la fesson du matériau, aucune face n'a été vernie
pour cette éprouvette. Les résultats sont préseatgsle Tablealll-5. Pour une épaisseur de 10 mm,
la vitesse moyenne de propagation est de 9:7x@s. Pour une épaisseur de 4 mm, la vitesse
moyenne de propagation est de 1.3%h@’s, soit environ 34% de plus que pour I'épaiss€umm.
Cette augmentation des vitesses n'est pas néglggem@me si les deux vitesses donnent le méme

ordre de grandeur, qui est de®1@/s.

Essai Préfissure Milieu Plage de K parcourue Résultat
(MPaym)

cseo1 da/dt moyenne 1.0x10% m/s

_ 10.7 a rupture Temps a rupture 409h € 17.0 jours)
B=10 mm .

Aucune face vernie
/ ile

csc18 da/dt moyenne: 1.3x10° m/s

B=4 mm 10.6 a rupture Temps a rupture 360h € 14.9 jours)

Aucune face vernie

Tableaulll-5. Paramétres et résultats des essais réalisgsur étudier l'influence de I'épaisseur
de I'éprouvette sur la fissuration du 2024-T351 enorrosion sous contrainte.

La Figure llI-29 confirme que les effets de bord sont pluspdmiants pour I'éprouvette

d’épaisseur 4 mm que pour I'éprouvette d’épaisd@unm.
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1 5Smm

(a) (b)
Figure 111-29.Vue générale des surfaces de rupture en coosion sous contrainte pour deux
épaisseurs. (a) B=10 mm (b) B=4 mm.

Sur la Figurelll-30, on peut voir qu’au cceur de I'éprouvettentatériau n’est pas fissuré en
corrosion sous contrainte sur une longue distatazalis que la fissuration intergranulaire est trés
marqueée sur les bords.

Zone ductile due ala
rupture finale de

I'éprouvette
P Zones de csc

mtergranulare
swr les bords
de I'eprouvette

Figure 111-30. Effets de bord sur une éprouvette d'épaisag 4 mm (immersion émersion effort
constant).

Par ailleurs, la fissuration s’est produite surspurs plans paralléles au plan principal de
fissuration. Ceci a déja été observé sur des éptmsvplus épaisses mais ici le caractere muldele

la fissuration est tres développé. La Figuhe31l présente plusieurs plans macroscopiques de
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fissuration sur les surfaces de rupture observée@dEB. Chaque petite fleche noire indique un plan
de fissuration différent.

Figure I1I-31. Surfaces de rupture au MEB sur CT40B4. Angé 40° par rapport & la verticale
(immersion émersion effort constant). Fleches noige: plans de propagation de la fissure.

L’influence de I'épaisseur lors de la rupture fmale I'éprouvette est illustrée en Figlite32.
Sur cette figure on voit que lors de la ruptureastbphique de I'éprouvette qui s’est produite dura
I'essai, le plan de rupture a rejoint un défautdeosion initialement présent au bord de I'éprdieve
Ce défaut est relativement loin du plan principaffidsuration mais le plan de rupture a quand méme
pu étre dévié par ce dernier. Ceci illustre lagarnteraction entre un défaut de surface initialeme
présent et la rupture de I'éprouvette lorsque [gg®ur diminue. La Figurdll-32b donne des
exemples de nombreux défauts en surface susceptibieteragir avec I'éprouvette lors de la

fissuration et lors de la rupture finale.
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Diéfant de corrosion Zone de upture ductile

Fisswre de corrosion
S0MS Coltralite

1 mm

(b)
Figure 111-32. (a) interaction entre un défaut de surfaceet la fissure de corrosion sous contrainte
lors de la rupture finale de I'éprouvette (b) nombeux défauts en surface susceptibles d'interagir
avec I'éprouvette lors de la fissuration et lors déa rupture finale.

Pour conclure, une plus faible épaisseur d’épraengetieux conséquences principales :
- Une augmentation du caractére multiple de laifeggon en corrosion sous contrainte.

- Des effets de bord plus importants qui se trahigpar une augmentation de la vitesse de
propagation et une plus forte interaction de laufie principale avec des défauts de corrosion en
surface lorsque la pointe de fissure arrive a héveau.
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1.8 Modeles de propagation: effets de bord et
influence de 'épaisseur

Le comportement de I'éprouvette d’épaisseur 4 maisraussi les effets de bord observés entre
la face vernie et la face non vernie indiquent lgufissuration en corrosion sous contrainte doi ét
analysée en deux dimensions, et non pas avec uhe dienension. Une illustration est donnée en
Figurelll-33. Un modéle pertinent pourrait utiliser unrgaétrea=a/b, afin de définir la proportion
entre la composante bidimensionnelle (aux bords) @mposante unidimensionnelle de la fissuration

(au ceeur).

2

e Z0Otie f1011 fothpne -~

| O D 2 <

e

e
Zone de propagation en Zone de propagation en
COftoSion Sos COtr0Sion 8o
cottraitite cofitrainte
Liodéle 1D Wiodéle 20

Figure 111-33. Modéles 1D et 2D de fissuration en corrosio sous contrainte.

Remarque : cette déviation du front de fissure été observée que sur certaines éprouvettes
d’épaisseur 10 mm vernies sur une face. Ainsi, poer épaisseur de 10 mm avec une face vernie, les
effets de bord présentés dans la partie « résuttatsorrosion sous contrainte » ne sont pas towgour
observés. On ignore pourquoi certaines éprouveitdsvu ces effets de bord et pourquoi le front de
fissure s'est propagé de fagon rectiligne sur d‘ast Si une déviation s’amorce, elle peut se résorb

ou s’amplifier, suivant le chargement, la formefechnt de fissure au moment de la déviation....etc.
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111.9 Conclusion

Le résultat principal de la caractérisation deliige 2024-T351 en fissuration par corrosion
sous contrainte est qu'a effort constant, I'immamspermanente en solution a 3.5% NaCl n’est pas
propice a la fissuration, et il faut soumettre laténiau a de longs cycles d’immersion émersion pour
faire apparaitre la corrosion sous contrainte. Aecfissuration n'a été observée en immersion
permanente pour 3 éprouvettes, a des valeurs dentprises entre 12.9 et 19.2 MiPa avec des
préfissures transgranulaires ou intergranulaires, effort constant, pour une durée allant jusgi®a
jours. La fissuration ne peut cependant pas seupedans apport régulier de solution saline comme
I'essai sous air I'a démontré. Au total, pour iafle 2024-T351 dans le sens S-L, en immersion
émersion, une fissuration menant & rupture & uessé moyenne d’environ i0n/s a été observée
sur 17 éprouvettes (13 éprouvettes pour des edsaisrrosion sous contrainte et 4 préfissures pour
essais de fatigue corrosion). Ces éprouvettestérpréparées avec une préfissure transgranulaire ou
sans préfissure, avec une épaisseur de 4 et 10poum,des chargements de type effort constant et

déplacement imposé. Par ailleurs, le sens L-T teésisieux a la fissuration en corrosion sous

contrainte que le sens S-L.

La fissuration intergranulaire doit étre considéa@ssi bien en avant de la fissure que sur les
bords du front de fissure, comme I'ont montré l#ete de bord observés sur plusieurs éprouvettes.
Par conséquent, il faudra prendre en compte I'épaisdes structures réelles, mais aussi les moyens

d’acceés de la solution saline (faces protégéesai n

Il convient également de noter que si les essaigsadtion lente couramment réalisés dans la
littérature peuvent fournir des indications sur tigpe de rupture apparaissant en fonction de
I'environnement, et sur les vitesses de propagdtibla vitesse de déformation est suffisammertelen
[3]), la sensibilité & I'environnement de I'allia@®24-T351 sous effort statique constant ne pesit pa
étre finement caractérisée par ce type d’essaiseffat ils échouent a reproduire I'absence de

fissuration en immersion permanente et la néced'sigoser la fissure & une immersion-émersion.

Dans le chapitre « discussion » du rapport, noadysarons plus en détail la différence entre
'immersion émersion et Iimmersion permanente. 8lodiscuterons différentes hypothéses
susceptibles d’expliquer pourquoi 'immersion én@rglonne une nette fissuration alors que I'alliage

est résistant a la corrosion sous contrainte erension permanente.
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IV Résultats experimentaux de fatigue so
vide et sous air

LIS
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V.1 Introduction

Dans ce chapitre nous présenterons les résultp&rimentaux en fissuration par fatigue sous

ultravide et sous air de I'alliage 2024-T351.

La premiére partie est dédiée aux résultats sotravide, ce qui permettra I'étude du
comportement intrinseque du matériau dans la sluiteapport. Les deux sens de prélevement sont

considérés a R=0.7 et seul le sens S-L est cogsad@=0.1.

La deuxieme partie traitera des résultats soudNains caractériserons le comportement dans le
sens S-L a R=0.1 et les deux sens de prélevenRr0&. Nous analyserons également I'influence de

I'épaisseur de I'éprouvette.

L’analyse des vitesses de propagation est basédesuobservations microscopiques des
chemins de fissure et des surfaces de rupture.sktohtion des chemins de fissure ne représente
gu’une indication partielle mais elle permet pasfdiappréhender les mécanismes de fissuration plus

simplement que sur les surfaces de rupture.
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V.2 Caractérisation du 2024-T351 en fatigue sous
ultravide

IV.2.1 Courbes nominales

La Figure IV-1 présente les vitesses de propagation de fssuominales mesurées sous
ultravide et tracées en fonction du facteur d’istEnde contraintdK pour deux rapports de charge :
R=0.1 et R=0.7. Les courbes obtenues pour les dapports de charge sont tres proches. Pour le
rapport R=0.1, deux régimes apparaissent, corregmra deux pentes différentes pour la droite
da/dN en fonction d&K en échelle log-log. JusquAK=7 MPa/m la pente est élevée, environ 9.
Ensuite, la pente est plus faible, environ 5.6 &epremier régime a été observé pour la valeld.R=
(du rapport de charge) car le facteur d’intensiécdntrainte maximal K, étant plus élevé qu'a
R=0.1 pour un mémak, la plage deAK disponible avant I'apparition du domaine Il dedourbe
da/dN -AK est plus réduite.

107 ¢
E +  Ultravide R0.1 15 Hz nominale
i ® Ultravide R0O.7 14 Hz nominale +++
- . +
L o - S E
2| +i T
L i e RRRLLRRLLLLEE -

dafdM {nicycle)
T T IIIIIII
+
+
4'-"+
H

=
A
i

. 2024-T351

L {TCT40B10 5L
c Sinus

1|:|'":| 1 1 1 1 1 1 i 1
3 4 5 B 7 8 810 20

AK iMPam'S

Figure IV-1. Courbes nominales de fissuration sous ultrade a R=0.1 et 0.7.

IV.2.2 Prise en compte des effets de fermeture

La FigurelV-2 donne les vitesses de fissuration effectivesssultravide, donc apres prise en
compte de la fermeture de fissure. Pour le ragpoeft7 aucune fermeture n'a été détectée. Une légere

fermeture a pu étre décelée pour R=0.1 aux faitdésurs deAK. Les courbes effectives ont la méme
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allure et sont trés rapprochées. Cependant, psdailelesAK la différence de vitesses entre R=0.1 et

R=0.7 s’accentue et les vitesses pour R=0.1 sostglevées que pour R=0.7.

107 g =
F +  LUltravide R0.1 15 Hz nominale 3
C B Ultravide R0O.T 19 Hz nominale + ]
T o Wiravide R0.1 15 Hz effective + ]
107 L ————— m— g -
= : ++ 3
[ - ]

T s +o
5 107 Erorr e + """""""""""""""" =
= o H 3
z - + QH-E : 3
= | " -
E 1|:|-3 —uRbbELEELLELEELEELEELEELEEY 'iH- ''''''''''''''''''''''''''''''' —=
= r =
- I 2024-T3481 7
L 1. FTCTA0B10 5L
c Sinus 3
1|:|'|':| 1 1 1 1 1 I 1
3 5 B 7 8 910 20

AK (MPam'

Figure IV-2. Courbes nominales et effectives de fissuratiosous ultravide a R=0.1 et 0.7.

IV.2.3 Chemins de fissure et surfaces de rupture

Comme expliqué dans la bibliographie, les alliag&duminium a durcissement structural

présentent deux modes de fissuration intrinséqiepseudo-stade | et le stade Il. Nous allons donc

analyser les chemins de fissure et les surfacasitare avec comme principal objectif d’identifier

I'un ou l'autre de ces modes de fissuration. Sidesx modes sont rencontrés nous tenterons alors de

caractériser l'influence du chargement mécaniquéesu domaine d’existence et de prédominance.

IV.2.3.1 Rapport de charge R=0.1

A R=0.1, le chemin de fissure indique une propagatajoritairement transgranulaire (Figure

IV-3). Ceci est cohérent avec la nature des mégwssintrinseques de fissuration des alliages

d’aluminium, le pseudo-stade | et le stade Il mgéique.
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500 um

Figure IV-3. Chemin de fissure sous ultravide. R=0.1. Ser&L. Propagation de droite a gauche.

Des bandes de glissement (persistantes) apparaissttament (FigurdV-4). De maniére
générale la densité et la longueur maximale debaeses augmentent avA&. Ce résultat dépend
toutefois de I'orientation cristallographique deaigs en fonction de la direction de propagatiorade
fissure et de la direction de chargement. Si ladtiion de fissuration suit une direction de glissein
favorable du réseau cristallin, les bandes sonallgées a la fissure, longues et peu nombreuses
(FigurelV-4c). Dans le cas contraire, les bandes soniniées par rapport a la fissure, plus courtes et
plus denses (Figuré/-4a-b-d). Les aspects de la Figubé-4 plaident plutdét en faveur d'une

fissuration en stade II.
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(a) AK=6.6 MP

(d) AK=16.3 MPalm. l,5,= 140um
Figure IV-4. Bandes de glissement sous vide a R=0.1. Prgagion de droite a gauche.

Aux faibles valeurs deAK, des bandes de glissement sont observées setléongnd’un
branchement, suivi d'un changement de directiofadissure (FigurdV-5a-b). Pour une plus forte
valeur deAK, un branchement du méme type mais de taille iphportante est présent sur le chemin

de fissure (Figurév/-5c).
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aeLome, ,.v-

()
Figure IV-5. Branchements sous vide & R=0.1. (&K=5.3 MPaym (b) AK=5.7 MPaym (c)
AK=7.1 MPaJm. Propagation de droite & gauche.

Les observations des surfaces de rupture confirtagaédominance du stade Il (Figuxe6).
Des cupules se formant par coalescence de vide isaillament au niveau de précipités
intermétalliques grossiers sont détectées sur faufgage deAK considérée, cependant elles sont
rares aux faibleaK et de plus en plus nombreuses lorsque le chamfemugmente. Ceci est cohérent
avec la littérature disponible sur les alliagedudfanium [1]. Finalement, pour les fortes valeues d
AK, le mécanisme menant a la formation de ces capdiemine, mécanisme induisant une

propagation en stade Il.
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(b) AK=18 MPa/m
Figure IV-6. Surfaces de rupture sous ultravide pour R=0.1

Aux faibles valeurs d&\K (juste aprés la préfissure), un mode de ruptuistatiographique
caractéristique du pseudo-stade | est observé inaes constitue pas le mécanisme dominant. Un

exemple est donné en Figuxe7.
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S R 1y 1{ {1
Figure IV-7. Aspects cristallographiques typiqu\/es du pseuntstade I. Ultravide. R=0.1AK=4.5
MPavm.

On retrouve également les deux mécanismes de formate cupules (Fatigue Void
Coalescence FVC et Micro-Void coalescence MVC)itpar Sunder [2], et illustrés dans le chapitre
« bibliographie » du rapport.

~

R G —— Tl Mm
woe 3enm [l JEOL “Ss2BKU =1 Banan
@) ()

Figure IV-8. Cupules observés sous ultravide a R=0.1. (par mécanisme de type FVQAK=7
MPavm (b) par mécanisme de type MVCAK=12 MPaVm (selon la terminologie de Sunder [2]).

Finalement, sous ultravide, a R=0.1, la fissura&sh principalement de type stade Il avec
propagation par quasi clivage et formation de cegunéme si aux faibles valeurs/Al€ on observe

guelgues aspects de pseudo-stade |. Par ailleumsne strie de fatigue n’a été détectée.
IV.2.3.2 Rapport de charge R=0.7

Le chemin de fissure indique une propagation tnamgdaire (FigurdV-9). Il semble qu’un

compromis entre pseudo-stade | et stade Il existeost le chemin de fissure (Figuié-10).
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Figure IV-10. Pseudo-stade | et stade
Les bandes de glissement ne sont pas nombreuskffictes a déceler (Figurdv-11). La
FigurelV-11c montre une transition entre le stade llim#éque, ou les bandes de glissement sont trés
inclinées par rapport a la direction de la fisseiréde pseudo-stade | ou les bandes sont plus Ishgue

moins nombreuses et paralléles & la fissure. On @essi noter que dans la zone de stade Il
intrinseque les bandes semblent s’arréter lorsigs’eencontrent un joint de grain.

135



Résultats expérimentaux de fatigue sous vide et awu

‘- : :“" merlsta sl
(c) AK=6.5 MPa/m
Figure IV-11. Vide. R=0.7. Evolution des bandes de glissemt en fonction deAK. Propagation

de droite a gauche.

Les surfaces de rupture sont fournies en FitwE2 et FigurelV-13. PourAK=4.5 MPa/m le

pseudo-stade | est tres marqué mais le stadedlusst présent (Figuig-12).

(@) (b)
Figure IV-12. Fatigue sous vide & R=0.7AK=4.5 MPav¥m (a) vue générale (b) vue détaillée.
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(b) (c)
Figure IV-13 : Fatigue sous vide & R=0.7AK=6 MPa\m (a) vue générale (b) stade II. Carrés
blancs : colonies de cupules. (c) pseudo-stade le€hes noires : fissures secondaires.

La FigurelV-13a donne une vue générale pourAkimoyen de 6 MP#m. L’observation & un
plus fort grossissement fait ressortir deux aspggigues : de nombreuses colonies de cupules en
FigurelV-13b (carrés blancs), et un fort caractere digsaphique en FigurB/-13c marqué par des
fissures secondaires (fleches noires). Ces fisssgesndaires sont typiques du pseudo-stade | qui
engendre généralement beaucoup de branchement.

En conclusion, au rapport de charge R=0.7, les deantes de fissurations apparaissent. Aux
faibles valeurs deAK le pseudo-stade | semble dominer. Lorsque legament augmente, cette
domination diminue au profit du stade Il, et notaemtnau profit de la propagation en stade Il par
formation de cupules. Par ailleurs, comme pour R=8ucune strie de fatigue n’a été détectée.
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IV.2.4 Influence du sens de prélevement

IV.2.4.1 Vitesses de fissuration
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. + sens 5-L ]
[ m sensLT : ]
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Figure 1V-14. Courbes de fissuration pour les sens L-T e-L sous ultravide a R=0.7.

La FigurelV-14 montre les vitesses de fissuration sous vilieg & R=0.7, pour les sens S-L et
L-T. On observe une nette diminution des vitesgefisduration lorsque que I'éprouvette est prélevée
et sollicitte dans le sens L-T. La fissuration sausavide n'étant pas soumise aux effets
d’environnement, seule la microstructure est resgble de cette diminution des vitesses. Cependant
il faut noter que la fermeture de fissure n'a psmesurée. L'influence possible de la fermeture de

fissure sera discutée ultérieurement.

Dans cette partie nous observerons tout d’abordHemins de fissure et les surfaces de rupture
du sens L-T indépendamment du sens S-L. Dans & ghiscussion nous comparerons les deux sens

en essayant d'expliquer I'écart remarqué sur lesses de fissuration.
IV.2.4.2 Chemins de fissure et surfaces de rupture

Comme pour le sens S-L, on tentera ici d'identifies deux mécanismes intrinséques de
fissuration en fatigue des alliages d’aluminiumr Béleurs, indépendamment de l'identification de
ces deux mécanismes, toute observation sur lesinbela fissure et surface de rupture sera reportée

afin de fournir un maximum d’éléments de comparaieec le sens S-L.

Le chemin de fissuration pour le sens L-T souswvitle est présenté en Figuxel15. Apres la

préfissure de fatigue sous air, on observe I'agiparid’'un pseudo-stade | marqué (détail en Figure
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IV-16), avec de nombreux branchements ramifiés. ltaschements se propagent en pseudo-stade I,

comme le montre la Figui¥-17.

Fin d'essai

AK = 9.6 MPa.m'”?
500 pm Saut de AK de
- 6474 MPam'?

Fin préfissure sous air
AK=5 MPa.m"?

Figure IV-15. Chemin de fissure sous ultravide pour le senL-T a R=0.7. Propagation de droite
a gauche.

Branchement
S

Figure IV-16. Exemple de pseudo-stade I. Ultravide. R=0.Bens L-T.AK=5.9 MPaym.
Propagation de droite a gauche.

Figure IV-17. Fissures secondaires ramifiées. Ultravide. 0.7. Sens L-TAK=5.8 MPavm.
Propagation de droite & gauche.

Aprés le saut daK pour diminuer le temps d’essai, d’autres branam@sisont détectés mais

ils sont nettement moins développés (Figlwel8). Ces branchements ne se propageant plus en

pseudo-stade | et proviennent de l'interaction ades précipités intermétalliques grossiers. Par
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ailleurs, sur la FiguréV-18a on voit que ces précipités peuvent aussi égaillés sous I'action du

chargement mécanique, créant localement une fisitege secondaire qui ne rentre jamais en contact
avec la fissure principale.

| /' 100 pm
(a) (b)

Figure 1V-18. Interactions entre la fissure et des précipés intermétalliques grossiers. Ultravide.
R=0.7. Sens L-T. (apK=7.6 MPaim. (b) AK=7.9 MPaym. Propagation de droite & gauche.

La Figure IV-19 montre l'effet barriere d’'un joint de grain$léche noire). Cet effet se
caractérise par une déviation de la direction dpamation.

Figure IV-19. Effet barriere d'un joint de grains (fleche noire). Ultravide. R=0.7. Sens L-T.
AK=8.4 MPaVm. Propagation de droite & gauche.

Enfin, avant de passer a I'analyse des surfacesimtare, une derniére observation peut étre
extraite du chemin de fissuration. Lorsque la fissse propage dans un grain, elle semble dévier jus
avant de rencontrer le prochain joint de graingt ém laissant un Iéger branchement rejoindreifd jo
avec la direction de propagation initiale. Commédaure dévie régulierement cette observationtn’es
peut-étre qu’une coincidence mais il est intérasgame mentionner ici. Des exemples sont donnés en
FigurelV-16 et FigurelV-20.
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Figure IV-20. Déviation de la fissure juste avant de renatrer un joint de grains. Ultravide.
R=0.7. Sens L-T. (apK=8.3 MPaym. (b) AK= 8.5 MPaVm. Propagation de droite & gauche.

En résumé, les chemins de fissure indiquent urte demination du pseudo-stade |, marquée
par un fort effet barriére des joints de graindeehombreux branchements aux faibles valeurskde

Les surfaces de rupture confirment ce que I'on peutsur les chemins de fissure, a savoir un
pseudo-stade | trés prononcé, méme aux trés fdftg(Figure IV-21). De nombreuses fissures

secondaires sont visibles (fleches noires), suggérse fissuration en pseudo-stade |.
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(c) (d)
Figure IV-21. Fatigue sous vide. R=0.7 sens L-T. (a)-(BK=6 MPavm (c)-(d) AK=9 MPavm.
Fleches noires : fissures secondaires.

En conclusion, dans le sens L-T, le pseudo-stadst lextrémement prononcé sur toute la
gamme de chargement explorée. Les vitesses dedfigsusont nettement plus faibles que pour le
sens S-L avec presque un ordre de grandeur deutionin Cependant il est important de noter que la
fermeture de fissure n'a pas été prise en comppEesAprise en compte de cette fermeture, la
différence serait certainement plus faible car pdusseudo-stade | est prononcé, plus la fermetstre
importante, et on observe plus de pseudo-staded ldasens L-T que dans le sens S-L. Comme pour

le sens S-L, aucune strie n'est observée.
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V.3 Caractérisation du 2024-T351 en fatigue sous air

IV.3.1 Courbes nominales

Les courbes de propagation nominales, donc sass pri compte de la fermeture de fissure,
sont données en Figut®y-22. Les vitesses sont plus élevées pour R=0& ppur R=0.1. Nous
verrons plus tard si cela est essentiellement do affet de fermeture de fissure. Pour le rappert d
charge R=0.7, autour de 3x1@n/s, on observe une modification de la pente ddrdite. Ce léger
plateau sera analysé ultérieurement. Pour R=0gden&e de la droite est de 4.7. Pour R=0.7, aprés |

léger plateau observé a 3X10Vs, la pente est de 4.3.

107 ¢ , :
+ ArR0O1 8 Hz nominale | +
L m AIrR0.7 5 Hz nominale | 4
: +
- ]
- + +
1|:|"-" :_ """""""""""""""""""""""""""""""""""""" _": """""" _:
£ o
- o4

dafdi {micycled
=

10° TR S —— 4

E ; 2024-T351

r ¢ ZT40B10 5-L

i ; Sinus
10* N ——

2 4 4] 2 10

AK (MPam'™S

Figure IV-22. Courbes nominales de fissuration sous air B=0.1 et 0.7.

IV.3.2 Prise en compte des effets de fermeture

Aucune fermeture n'a été détectée a R=0.7 doneitesses nominales et effectives sont les
mémes. Apres correction pour le rapport de charg@e. R les vitesses effectives des deux rapports
sont presque identiques. On voit donc que linfagedu rapport de charge peut étre essentiellement
expliquée par la notion de fermeture de fissuradoh® tout de méme qu’aux faiblaK les vitesses

pour R=0.1 semblent supérieures aux vitesses pedi7R
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Figure IV-23. Courbes effectives de fissuration sous air8=0.1 et 0.7.

IV.3.3 Comparaison avec les modeles de la littérature

Afin de vérifier les résultats expérimentaux ex@odé, les vitesses de propagation sont
comparés a quelques données et lois empiriques digtdrature (TableauV-1). Maymon [3] a
développé son modéle de telle sorte qu'une seydeession soit valable pour tout rapport de charge
R. McMaster et Smith [4] corrélent directement Wigsses de fissuration qu’ils mesurent avec le
facteur d'intensité de contraintes efficace, damépendant de la fermeture de fissure. L’équation
NASGRO [5, 6] a été développée par Forman et Newida NASA, de Koning au NLR et
Henriksen a 'ESA. Cette équation a pour avantagdeéttrire tout le domaine de propagation, du seuil
jusqu’a rupture. Par l'intermédiaire de la fonctifhnla fermeture de fissure est prise en compte.

L’épaisseur de I'éprouvette est prise en comptd’ipggrmeédiaire de la fonction ;.
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dN 1-R

K q
Modele NASGRO 1— —max
Kcrit

C=7.073x10" ; n=3.353 : p=0.5 ; q=1AK¢=2.857 ; G:=1.5 ;0a=1.5 ; Smax/S0=0.3
Valable pour -0.8R<0.7

2024-T351 Sens T-L. E=73084 MPa ; Re=358 MPg=%1.8 MPa/m

ECHQJAK}&

da
N C1AK , “% avec C1=1.0237x1Y ; C2=4.1925

Mc Master & d
Smith. C1 en MP&2mm"““??; da/dN en mm/cycleAK en MPa/mm
2001. [4] Indépendant de R car prend en compte la fermetifissure

2024-T351. Plaque épaisseur 15.7 mm.

da

—— =C.PK™ avec C=7.648x1# ; m=4.05 ;PK = (AK.K _)°°
Maymon. dN
2005. [3] PK en MPalm. Pour RO
2024-T351
da m
d_N =C.AK™ . da/dN en mm/cycle.
Kemp A R=0.1, C=2.4x18 ; m=3.80

1993. [7]
2024-T351 sens T-L. Taille de grains 800, 300 eifsdans les sens L, T, S. Plaque
épaisseur 25 mm. CT50B25.

TableaulV-1. Modéles et données de la littérature pour [2024-T351 sous air.

Pour le rapport de charge R=0.7 (Figlwve24), I'accord avec les données d'EADS IW [8] est
tres bon. Aux trés faibles et tres haat§ les résultats semblent se rapprocher du modeMajenon
tandis que pour les valeurs intermédiaires\Heles vitesses sont plus proches des données de Kem
et al. et de McMaster et Smith.

On doit noter que pour Kengb al. [7] ainsi que pour I'équation NASGRO c’est le s8hL qui
est étudié donc les grains ne sont pas orientéa d&me maniere que pour le sens S-L étudié ici.
Cela nous indique que la direction du chargemerdaméue importe peu entre S ou T, tant que la
propagation de la fissure se fait suivant la dioect. L'influence de I'orientation des grains senze
plus en détail lors de I'étude du sens L-T et omavgue le comportement du matériau peut dépendre

beaucoup de l'orientation de la direction de prepiag par rapport & la microstructure.
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Figure 1V-24. Comparaison des vitesses nominales sous aiR=0.7 avec la littérature [3, 4, 8].
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Figure IV-25. Comparaison des vitesses nominales sous aiR=0.1 avec la littérature [3, 7, 8].

Pour le rapport de charge R=0.1 (Figlive25), I'accord avec les données d’EADS IW est
encore satisfaisant. Pour ce rapport de charga el Maymon est ici bien adaptée pour corréler les
vitesses de fissuration mesurées tandis que lesédsrde Kempt al. donnent une pente Iégerement
inférieure a la courbe sous air, a R=0.1. Le sthdpparait plus tard dans le cas du modele NASGRO

qgue dans notre cas. Cependant, pour le modéle NAS@BBsenté ici, le 2024-T351 est prélevé dans
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le sens T-L. Dans ce sens la ténacifé du 2024-T351 est d’environ 32 M#ta (donnée NASGRO
en accord avec les données EADS IW [8]) alors tprest d’environ 26 MPan pour le sens S-L,
sens étudié ici. On sait que la ténacité a peuldénce sur le domaine de Paris mais qu’elle est
déterminante pour I'apparition du stade lll, ce explique la différence d’apparition du stade htre
NASGRO et les données de notre étude.

IV.3.4 Chemins de fissure et surfaces de rupture

IV.3.4.1 Rapport de charge R=0.1

Figure IV-26. Chemin de fissure général. Air. R=0.1. 10 HZ2ropagation de droite a gauche.

Le chemin de fissure montre principalement uneungptransgranulaire en stade Il avec une
fissure sinueuse et perpendiculaire a la dired®hargement (Figuit¥-26). On peut tout de méme
observer quelques aspects cristallographiques rglyu27a). Comme pour les essais sous vide, les
bandes de glissement se densifient et deviennastlphgues lorsquaK augmente (Figuré/-27).

La longueur et la densité des bandes de glissed@p#ndent de l'orientation du grain et peuvent

s’arréter a un joint de grain (Figui\&-27f).

54

(d) AK=15.8 MPalm Imax= 811

=

104 pm

(€) AK=16.9 MPalm Imax= 177um AK=17.4 MPalm Imax= 283m
Figure IV-27. Bandes de glissement sous air a R=0.1. Pragaion de droite a gauche.

147



Résultats expérimentaux de fatigue sous vide et awu

Jusqu'a environ 9 MPR&m on observe fréquemment de courts branchements dissure
(Figure IV-28). Le branchement de la FigubPé-28a est le seul de cette longueur rencontrélesur

chemin de fissure. La plupart des branchementssamiitires a celui de la Figute-28b.

(b)
Figure IV-28. Branchements observés sous air & R=0.1 (&K=5.3 MPaym (b) AK=6.0 MPavm.
Propagation de droite a gauche.

La rupture transgranulaire en stade Il observésueiace est confirmée par I'observation MEB

des surfaces de rupture (Figive29).
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4 r¥
(c) AK=20 MPa/m
Figure 1V-29. Surfaces de rupture sous air. R=0.1. 5 Hz.

Deux mécanismes transgranulaires, menant a unegabpn en stade Il, sont détectés : la
rupture par quasi clivage qui se traduit par desch@s de clivage, et la rupture au niveau de pitésip
grossiers intermétalliques par cisaillement ou es@@nce de vide qui se traduit par la formation de

cupules. Ces cupules seront présentées plus ehpiétale rapport de charge R=0.7.

Quelques exemples de marches de clivage sont péésen FigurdV-30. La FigurelV-30c
montre que de part et d'autre d’un joint de graes marches n'ont pas le méme aspect. En effet,
I'aspect des marches de clivage dépend de I'otientaristallographique du grain.
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Figure IV-30. I\/(Iz)rches de clivage en fatigue sous air. R=1.5 HS.J)AK:4.5 MPavm.

A partir d’'un AK d’environ 12 MPam (da/dN«5x107 micycle) et jusqu'a la fin de I'essai
(rupture) on observe de nombreuses stries dudidesl'espacement (m/strie) correspond aux vitesses
macroscopiques mesurées (m/cycle). Les mécanisnop®ges pour expliquer I'apparition de ces
stries ont été précédemment présentés dans laodridgtihie. La FigurdV-31 montre quelques
exemples de stries ductiles. Les lignes noiresespondent aux mesures de vitesses microscopigues
sur ces stries. L'espace entre chaque strie, enienfsst la longueur de la ligne divisée par lenhce
de stries. Sur la Figui®/-32 on compare les vitesses microscopiques mesugeice aux stries avec
les vitesses macroscopiques de fissuration mespegetant I'essai. L’accord est tres bon, ce qui est
utile pour I'expertise de piéces rompues en serWcgons tout de méme que ces stries n'apparaissent
gue pour des conditions de chargement et de vitds8g précises. Par ailleurs, I'incertitude sur la
mesure des vitesses microscopiques n'a pas étdifq@enar I'objectif est seulement ici de démontre
la corrélation possible entre les stries de fatigfues vitesses macroscopiques, et donner leuaitem

d’existence sous air a R=0.1.
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Figure IV-31. Exemple de stries de fatigue & R=0AK=15 MPavym. 8.7x10" m/strie.

®o AirROT 8 Hz
& Mesures dinterstries surfaciés de rupture mistrie

10 T T
"
.
; '
: Ho
E % :
— ; [
o : &
% ; X
T S OO SOUU DU ]
z ] ¢
E L] x*x [ ]
«
; X []
XX ><
e
|
10_7 i i 1
9 10 20 30
AK (MPam"®

Figure IV-32. Comparaison des vitesses microscopiques meses avec les stries avec les vitesses
macroscopiqgues (moyenne de 20 stries par point deesure). 2024-T351. CT40B10 S-L.

IV.3.4.2 Rapport de charge R=0.7

Comme pour le rapport de charge R=0.1, le chemifisd@ire est transgranulaire avec une
propagation en stade Il (FiguiN-33). Les bandes de glissement sont peu nombsestsees difficiles

a déceler.
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g T
Figure 1V-33. Chemin de fissure général. Air. R=0.7. 5 HAK 2.5 & 5.1 MPa/m. Propagation de
droite & gauche.

La FigurelV-34 montre linteraction entre des précipités ggiers et la fissure principale. A
AK=3.5 MPa/m (FigurelV-34a), un branchement se crée et contourne leipté car le chargement
n'est pas assez important pour le cisailler. Ont @eypposer ici un effet barriere induit par des
précipités, avec comme principal conséquence émtiakement de la propagationAK=4.2 MPa/m
(FigurelV-34b), le chargement est suffisamment importantriisailler le précipité, alors méme que
ce dernier se trouve relativement éloigné de kufis. La FigurdV-34c montre I'interaction entre la
fissure et un groupe de précipités étalés suigadiréction de laminage, qui dans le sens S-Liesgia
la direction de propagation de la fissure. De n@ukrbranchements apparaissent, donnant naissance
a une longue fissure secondaire. Au bout d’env20@ um, cette derniére est déviée par un autre

chapelet de précipités puis s’arréte.
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@) (b)

(c)
Figure IV-34. Air. R=0.7. 5 Hz. Interactions entre la fissire principale et des précipités grossiers
intermétalliques (a) AK=3.5 MPavm. branchements dus a des précipités ()K=4.2 MPaym.
cisaillement d’un précipité. (c)AK=4.3 MPaym. branchements dus & un chapelet de précipités.
Propagation de droite & gauche.

L'analyse des surfaces de rupture confirme lesrghtiens sur les chemins de fissure (Figure
IV-35) et montre que, comme pour le rapport de @hdR=0.1, la fissuration en fatigue sous air a
R=0.7 est principalement de type transgranulairgjpasi clivage avec des zones de cupules dues aux
précipités intermétalliques. LorsqueK augmente les plages de quasi clivage devienneihsm
nombreuses au profit des cupules.
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(c) AK=6 MPa/m (d) AK=8 MPa/m
Figure 1V-35. Surfaces de rupture sous air. R=0.7. 5 Hz.

La FigurelV-36 montre, pour différentes valeurs du chargem®, des cupules formées
autour de précipités grossiers. Pait=3 MPa/m les cupules ne sont pas cisaillées, alors que pou
AK=4 MPalm, certaines cupules sont cisaillées. Les obsenatisur les chemins de fissure

présentées en Figuié¢-34 sont donc confirmées par les surfaces deurapt
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() (b)
Figure 1V-36. Surfaces de rupture sous air. R=0.7. 5 HzaJ AK=3 MPavym. Cupule non cisaillée.
(a) AK=4 MPavm. Cupules cisaillées.

En FigurelV-34c nous avons vu que le fait que les précipit@ssiers sont distribués suivant la
direction de laminage et donc, pour le sens S-hsda direction de propagation, pouvait avoir une
influence sur la fissuration du matériau. Les stgfade rupture confirment cette influence. En gffet
en FigurdV-37, les cupules, qui se forment au niveau depeésipités, sont alignées dans la direction
de propagation. La fissure a donc probablementdepé un chapelet de précipités alignés dans la
direction de laminage qui a donné naissance a oopgr de cupules allongé dans cette méme

direction.

, i
- L ¢ b N v
NN O -

Figure IV-37. Groupe de cupules alignées dans la directiathe propagation. Air. R=0.7. 5 Hz.
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Une derniére observation concerne les stries digutatobservées a R=0.7. Ces stries
n’apparaissent pas avant aK d’environ 8 MPalm. Leur domaine d’existence est limité car lorsque
AK dépasse 8 MR, la valeur de K., devient proche de la valeur critique & rupturdé@grouvette
et le mécanisme qui domine totalement est la faomate cupules. Un exemple est fourni en Figure
IV-38 mais il constitue la seule plage de stries @jpu étre observée. La vitesse microscopique
mesurée grace aux stries est d’environ 3.8xtfkycle, ce qui est proche de la valeur macrosgepi
(environ 2x10 m/cycle).

y" JEDL =0k ol E?nﬁh

Figure IV-38. Stries sous air a8 R=0.7. Sens S-AK=8 MPa\m.

IV.3.5 Influence du sens de prélevement

IV.3.5.1 Vitesses de fissuration

La FigurelV-39 montre que le 2024-T351 fissure moins vitassair dans le sens L-T que dans
le sens S-L. Cependant la diminution des vitessggrdpagation est moins prononcée pour l'air que
pour le vide. Ainsi, sous air, les vitesses nongisaont plus élevées dans le sens S-L que daesde s
L-T d’'un facteur 2 environ, alors que sous ultravielles sont supérieures d’'un ordre de grandeur.

Cependant il faudrait considérer l'influence déglameture de fissure sous ultravide pour le sefs L-
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Figure 1V-39. Courbes de fissuration dans les sens S-L etT sous air a R=0.7.
IV.3.5.2 Chemins de fissure et surfaces de rupture

En FigurelV-40, on constate une propagation transgranulairestade Il tout le chemin de

fissure. Par rapport au vide, le régime cristaiphiique typique du pseudo-stade | a disparu.

; v : W . i e 7
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Figure 1V-40. Chemin de fissure sous air a R=0.7. Sens L-Propagation de droite a gauche.

De courts mais fréquents branchements sont obsqoad la fissure rencontre des lignes de

précipités intermétalliques (Figui¢-41).

500 pm

Figure IV-41. Branchements lors de la rencontre entre laigsure et des lignes de précipités.
AK=4.6 MPaym. Propagation de droite & gauche.

Sous air on retrouve I'effet barriere des jointgdans observé sous vide (Figlve42). Il faut

mentionner que cet effet existe aussi pour le Sehsmais que dans le sens L-T, la fissure reneontr
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beaucoup plus souvent des joints de grains, dulédifporientation des grains par rapport a la dioec

de chargement.

(a)
Figure IV-42. Effet barriere de joints de grains sous aidans le sens L-T a R=0.7 10 Hz (a)
AK=4.2 MPaym (b) AK=6.7 MPavm. Propagation de droite & gauche.

Comme pour le sens S-L, les surfaces de rupturdramdrune propagation transgranulaire en
stade Il par quasi clivage et formation de cup(fégurelV-43). Cependant, aux faibled<, quelques
aspects tres cristallographiques sont détectésr@ig-43a). Méme aux forts niveaux de chargement

les cupules semblent moins nombreuses que dam$eSL (FigurdV-43b). La comparaison des

deux sens de prélevement sera réalisée en déatailalpartie « discussion » du rapport.

%, R o SNE) | bl pid
(a) (b)
Figure IV-43. Surfaces de rupture sous air dans le sensT-R=0.7. 5-10 Hz. (aAK= 4.5 MPaVym
(b) AK= 7 MPavm.
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IV.3.6 Influence de I'épaisseur

IV.3.6.1 Vitesses de fissuration

Dans la gamme daK explorée une épaisseur de 4 mm au lieu de 10 rarpas d’influence

sur les vitesses de propagation (Figit&l4).
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Figure 1V-44. Influence de I'épaisseur en fatigue sous a& R=0.7. Sens S-L.

On peut tout de méme supposer qu'a de plus Xt y aura divergence des deux courbes sur
I'apparition du domaine lll, domaine de propagatiostable de la fissure menant trés vite a rupture.
En effet lorsque K.« S’approchera de la valeur critique a rupture dprbuvette et que la plasticité
sera importante, la différence de proportion entmmtraintes planes et déformations planes
augmentera entre les deux épaisseurs. Or l'apparitu domaine Il de la courbe da/dNK est
gouvernée par la ténacité du matériau mais audsat kle contraintes en pointe de fissure (contsint
planes ou déformations planes). AK d’apparition de ce domaine risque donc d'étréédént pour
les deux épaisseurs et les courbes s’éloignenamt kle I'autre. C’est ce qui est observé par EADS |
pour des éprouvettes CT sur le 2024-T351 [8]. Umellation sous AFGROW prédit effectivement un
nombre de cycles a rupture plus élevé pour I'épaisd mm (FigurdV-45). Les données matériau
sont les mémes, seul change I'état de contraiaieslé par AFGROW. Ce dernier détermine I'état de

contraintes par la relation suivante :
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K Y1
A=6.7037- 1.497{ﬂj —
oy B

Equation 1. Formule utilisée par AFGROW et proposéear Harter pour qualifier I'état de
contraintes.

avec A indice reflétant I'état de contraintes,Kfacteur d’intensité de contrainte maximal en
pointe de fissure MRan, oy limite d’élasticité MPa, B épaisseur de I'éprotiggm). Si A6, |'état

est de type « déformations planes ». SEA’'état est de type « contraintes planes ».

Cette simulation nous montre tout de méme qu’elesedeux épaisseurs, la différence dans
I'état de contraintes est suffisante pour induine lEgére variation du nombre de cycles a rupture.
Ainsi, I'épaisseur 4 mm a une plus grande proportle contraintes planes, ce qui retarde sa rupture

par rapport a I'épaisseur 10 mm.

0.03 ! ! ! ! ! T
— AFGROWY Epaisseur 10 mm i i 5 ||
-— AFGROWY Epaisseur 4 mm || lll
e A T U S S 11—
£ 2024-T351 T-L NASGRO i )
= Eprouvette CT40 i }!
= Longueur de fissure initiale 11 mm x
20,02 : :
a1}
-
5
[a k]
=
fan]
[y
= 0,015
o T R R R N

1] 50000 100000 150000 200000 250000 300000 350000

Mombre de cycles & rupture

Figure IV-45. Longueur de fissure en fonction du nombre deycles déterminée par le logiciel
AFGROW pour deux géométries d’éprouvette : CT40B1@t CT40B4.

Par ailleurs, la fermeture de fissure n’a pas é&éurée sur I'éprouvette d'épaisseur 4 mm. Par
conséguent la courbe de la Figlived4 est la courbe nominale pour cet essai. Pépalsseur 4 mm
la proportion de contraintes planes est supériaula@ proportion pour I'épaisseur 10 mm car plus
I'éprouvette est fine plus on se rapproche des itiond de contraintes planes. Par ailleurs, en
contraintes planes la fermeture est plus importqaten déformations planes [9, 10]. Par conséquent
si des effets de fermeture de fissure intervendeseraient plus importants a priori pour I'égaisr 4
mm et les vitesses de fissuration seraient inféggaux vitesses de I'épaisseur 10 mm. Aucun écart

n'est constaté avec la courbe pour I'épaisseur af) oe qui suggere fortement que la fermeture de
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fissure n'affecte pas la propagation a ce rapp@xttdrge éleve. On verra que ce résultat est ianort
en fatigue corrosion.

IV.3.6.2 Surfaces de rupture

Les surfaces de rupture sont relativement simiadr&eux présentés pour I'épaisseur 10 mm,

avec des aspects marqués de pseudo clivage etugates dues aux précipités intermétalliques
grossiers (Figuré/-46 et FigurelV-47).

() (b)

() (b)
Figure IV-47. Surfaces de rupture sous air. R=0.7. 5 HAK=7 MPaJm (a) B=4 mm (b) B=10
mm.
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IVV.4 Conclusion

Le comportement en fatigue de I'alliage 2024-T35%técaractérisé sous vide et sous air, dans
le sens S-L a R=0.1 et R=0.7. L'influence de I'épaur et du sens de prélevement a également été
analysée a R=0.7.

Sous vide, dans le sens S-L, la fissuration sectéise par I'existence du pseudo-stade | et du
stade Il, pour R=0.7, et par la domination du sthd® R=0.1. Lorsque le chargement mécanique
augmente, le pseudo-stade | disparait au profgtade Il. Dans le sens L-T le pseudo-stade | est tr
prononcé et peu de stade Il est observe, ce quignegpdes vitesses de fissuration nominales plus

faibles de presque un ordre de grandeur dans ¢elsérgue dans le sens S-L.

Sous air, pour les deux sens de prélevements ekeles rapports de charge, la fissuration se
produit nettement en stade 1l, avec des marchetivdge typiques du pseudo clivage, et des cupules
résultant de l'interaction du chargement mécaninex les précipités intermétalliques grossiers, par
coalescence de vide ou cisaillement. Par ailleagsgs air, a R=0.7, dans la gammeAde explorée
(3.5<AK<9 MPa/m), pour une épaisseur de 4 mm on observe les méiesses de fissuration et les

mémes surfaces de rupture que pour une épaissa0rrden.
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V Reésultats expérimentaux de fatigue
corrosion
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V.1 Introduction

Dans ce chapitre nous présentons les résultatsiergrdaux de fissuration en fatigue corrosion

dans le domaine de Paris.

Nous prendrons comme référence un essai relativtestassique de la littérature. Cet essai a les
parameétres suivants : sens S-L, R=0.7, 1 Hz, sginakoidal, amplitude constante, solution saline a
3.5%NaCl, immersion permanente, température andigti=7, potentiel de corrosion et aération
libres. L'immersion en eau distillée avec ajoubd$ chlorure a température ambiante et & pH neutre
est largement utilisée dans la plupart des étuddatjue corrosion pour de nombreux matériaux [1-
15]. Le rapport de charge R=0.1 est peut-étre ptusmun que le rapport R=0.7 [4, 11, 12, 15, 16]
mais cette valeur a été choisie pour des raisonsejont expliquées plus tard. La fréquence de
chargement de 1 Hz est assez habituelle car aBmadérber les effets de la corrosion sur la
fissuration, la plupart des auteurs diminuent éfience par rapport aux fréquences utilisées sous a
[5, 6, 8, 12]. Le signal sinusoidal a amplitudestante est le plus courant de tous les signausgasil
en fatigue corrosion [4, 5, 8, 15]. Enfin, le pdtehélectrochimique et la quantité d’oxygéne disso
sont souvent laissés « libres » [4, 5, 7, 9, 1616J4 Une fois I'essai de référence exposé, norente
varier la plupart des parametres de l'essai et seqoms les résultats sous la forme de 3 grands
groupes, a savoir les parametres mécaniques, hesn@aes environnementaux et les parametres
métallurgiques. Une partie sera dédiée a chacureslgroupes. La premiére partie concernera donc
les parametres mécaniques essentiels, comme leefrég de chargement, la forme du signal pour une
fréquence donnée et le rapport de charge. La deexgartie s'attachera a I'environnement, a travers
I'influence des ions chlorure et une expositiontgfge immersion émersion. Enfin, la derniére partie
portera sur un parametre métallurgique importasgwir le sens de prélévement (on doit mentionner
que la microstructure ne varie pas avec ce parametest son orientation par rapport au chargement

meécanique qui varie).

Avant de passer & la suite du chapitre, nous feyoekjues remarques sur la campagne d’essais

de fatigue corrosion et la présentation des résulta

Tout d’abord, il convient de rappeler que la fenmetde fissure n’'a pas été mesurée en fatigue
corrosion. Les courbes da/d« exposées ici sont donc toutes nominales. Cepénldaplupart des
essais ont été conduits avec une valeur élevéaphornt de charge, R=0.7, et la fermeture de fissure
est peu susceptible de se produire a un tel raglgotharge. Cette hypothese sera discutée dans le

dernier chapitre du rapport.

Ensuite, pour la plupart des essais présentée i@dport de charge par défaut est le rapport
R=0.7, pour éviter toute fermeture de fissure naaissi pour se placer a des valeurs du facteur

d’intensité de contrainte K favorables a I'apparitde la corrosion sous contrainte, afin de comsidé
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de possibles interactions/compétitions/superpostientre la corrosion sous contrainte et la fatigue

corrosion.

Enfin, malgré le vernis appliqué sur une des fgums la mesure optique de la longueur de
fissure, la corrosion post-mortem du sillage peétrudre certains détails tels que les bandes de
glissement, les légers branchements, les fisswgesndaires...etc. Nous ne ferons donc pas une

analyse des chemins de fissure aussi détaillépauees essais de fatigue sous vide et sous air.
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V.2 Essai de référence

V.2.1 Introduction

Dans cette partie nous allons rapporter les résulka I'essai de référence de la campagne de

fatigue corrosion. Les parametres importants sassés dans le Tablesul.

Paramétres mécaniques Paramétres environnementaux  aramd&res métallurgiques
3.5%NaCl
Rapport de charge R 0.7 Milieu Immersion | Sens de prélévement S-L

permanente

Fréquence f 1Hz Température 20-30°C Etat métatjue T351

Signal Sinus Potentiel Ecorr libre Epaisseur 10 mm
Amplitude AP constante Oxygéne dissous libre

pH 7

Tableau V-1. Parametres de I'essai de fatigue corrosion déférence.

V.2.2 Vitesses de fissuration

Les vitesses de fissuration sont tracées et cormpanéec celles obtenues a l'air en Figure.

Trois domaines se distinguent :

1/ Pour des valeurs d&K comprises entre 3 et 3.5 M, la courbe da/ddMK donne une
droite de pente proche de 4 et les vitesses sgmentées d'un facteur 4 environ par rapport a.|2ir
Pour des valeurs d&K comprises entre 3.5 et 4.5 M#ta on observe une transition, marquée par un
plateau de la courbe da/dN&. 3/ Pour des valeurs deK supérieures a 4.5 MRm et jusqu’a la fin
de la gamme de chargement explorée, la droite dAKINst parallele a celle sous air donc de méme

pente ; mais les vitesses n'y sont plus augmermpdées’un facteur d’environ 1.5.
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Figure V-1. Vitesses de fissuration pour I'essai de réfénee et comparaison avec l'air.

V.2.3 Chemins de fissure et surfaces de rupture

Comme sous air, le chemin de fissure observé lers’ebsai de référence indique une

propagation principalement transgranulaire (FiQtH2).

500 pm

Lo

Figure V-2. Chemins de fissure pour I'essai de référencak=4 a 7.9 MPa/m. Propagation de
droite a gauche.

Par ailleurs, en corrosion sous contrainte, on gwune déviation du front de fissure pouvait
étre induite lorsqu’une seule face de I'éprouveéttét vernie. Pour les essais de fatigue corrositte
déviation n'a jamais été observée, certainementepgu’en fatigue la contribution du chargement
mécanique est plus importante que la contributienlad corrosion, méme si les deux agissent en
synergie. La Figur&/-3 montre, pour I'essai de référence, que méme awne face vernie le front de
fissure reste droit. La courbure observée est lesaetlue a une différence de proportion « conteain
- déformations planes » entre les bords et le cceur.
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Figure V-3. Courbure du front de fissure. Fleche noire : ens de propagation.

L'analyse des surfaces de rupture confirme la mrapan principalement transgranulaire
observée sur le chemin de fissure (FigwWird). Cette propagation intervient par les mécaesm
connus de pseudo clivage et formation de cupulesgadescence de vides et cisaillement autour des
précipités intermétalliques grossiers et des disfides (Figuré/-5a). Comme sous vide et sous air,
plus AK est grand et plus la propagation par formationcdpules autour des précipités domine la
fissuration. En conclusion le principal résultat g@s'il n'y a pas de modification fondamentale des
surfaces de rupture entre I'air et la solutionreali
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(c) (d)
Figure V-4. Surfaces de rupture de I'essai de référence.536 NaCl. R=0.7. 1 Hz. (aAK=3
MPavm (b) AK=4.5 MPaVym (c) AK=6 MPa\m (d) AK=7 MPa\m.

Le chargement étant a amplitude de chargementaestle facteur d’intensité de contrainte
augmente lors de I'essai. Par conséquent c'esfabbes valeurs dAK que le temps de corrosion
post mortem est le plus important. Ceci expliquergooi 8AK=3 MPa/m (FigureV-4a), les surfaces
sont trés corrodées et inexploitables. La Figt#sb montre des fissures secondaires présentdessur
surfaces. On peut difficilement savoir si ces fiesusont apparues apres le passage de la fissure ou
pendant la fissuration de I'éprouvette. Si ellestsapparues dans le sillage aprés le passage de la
fissure, elles auront peu dinfluence sur les mista@s de propagation mais permettront tout de
méme d’identifier la fatigue corrosion en expertieepieces. Par contre, si elles se sont crééempen
la fissuration, il faudra les prendre en comptes Ide I'étude des mécanismes de propagation en

fatigue corrosion.
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' \
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Figure V-5. Surfaces de rupture de I'essai de référence. 58 NaCl. R=0.7. 1 Hz. (a) cupules par
coalescence de vide ou cisaillememk=6.5 MPavm (b) fissures secondaireAK=4.5 MPavm.

V.2.4 Comparaison avec quelques données de la littérature

En FigureV-6 les vitesses de fissuration obtenues pourdiede référence sont comparées a
des données de la littérature sur le méme matélens un sens de prélevement similaire, pour la
méme fréquence de chargement et de forts rappertharge R [17, 18]. L’accord avec ces données

est satisfaisant.

+ AirROTASHz

o 3A%MNaCIROT 1 Hz

EADS Y 3.8%MNaCIR0.Y 2024-T351 5-L CT40B20 1 Hz
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Figure V-6. Comparaison de I'essai de référence avec |#dirature [17, 18].
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V.3 Influence des parameétres meécaniques

V.3.1 Fréguence de chargement

V.3.1.1 Vitesses de fissuration

Le premier parametre mécanique étudié est la fréspale chargement. Les vitesses de
fissuration obtenues pour une gamme de fréqueniceg de 10 a 0.1 Hz sont tracées sur la Figure
V-7.

1']-6 T T T T T T ]
+  ArROY S5 Hz ]
¥ 348%NaClROT10Hz o
O 348%MaclROTaH:z o, |
*  35%MNaCIR0OT 2.5 Hz -
o 35%MaCcIRO.T 1 Hz
& J5%MaClROT 0.1 Hz
g 107 oo
= i
= *
E i L,
- K oW K
= | y ok o
m i o Do ga
oo
¥ o ) :
L g 2024-T381
[ 0 CT40B10 5-L ]
[ Sinus. .
i L. Amplitude constante. |
L L L L L L L |
2 3 4 a 4] 7 g 9 10
AK (MPam'S

Figure V-7. Influence de la fréquence de chargement surdevitesses de fissuration dans
3.5%NacCl.

Le résultat le plus marquant est la diminution diéssses de fissuration lorsque la fréquence
diminue. Dans la littérature certains auteurs partkans ce cas d’effet de fréquence « négatif } [19

Plus précisément on peut schématiser I'influencketeconsidérant deux régimes :

Le premier régime est observé pour une fréquenoepise entre 10 et 2.5 Hz. Dans ce
domaine les vitesses sont indépendantes de laeinégulLa courbe da/dNK peut étre modélisée par
une droite de pente légérement supérieure a 2vitesses sont nettement supérieures aux vitesses

mesurées sous air. En effet, 'écart dépasse ur delgrandeur aux tres faiblek.
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Le second régime est observé pour une fréquencprigaentre 1 et 0.1 Hz. Dans ce domaine
les vitesses de fissuration diminuent quand f dirairA 0.1 Hz les vitesses diminuent méme jusqu’a

retrouver celles observées sous air. De plus lebeoda/dNAK a la méme allure que celle sous air.

Afin de mieux illustrer les résultats observés, \@®sses de propagation sont tracées en
fonction de la fréquence en Figuke8, pour plusieurs valeurs daK. On retrouve le régime
indépendant de la fréquence entre 10 et 2.5 Hz.dimiution brutale des vitesses se produit lors du
passage a 1 Hz. Enfin, a 0.1 Hz, les vitesses dininencore pour atteindre le niveau de l'air. De
plus, on voit que plus la valeur d& est élevée, moins la fréquence a d'influencdesivitesses. La
transition entre les deux régimes est ainsi bieis pharquée poutK=4.5 MPa/m que pourAK=7
MPaym.

e $ 4K=7MPam'

¥ iK=6MPam'”

107 air
p _ T

o EIir-lr-—-—""_ Al = 4.5 MPam
E —— e
E _
=
= J
=
= air
'1|:|-;3 1 1 1 TR R B | 1 1 1 I T N I |

01 i 1 10

fréquence f{HD

Figure V-8. Vitesses de fissuration en fonction de la frégnce pour plusieurs valeurs daK.
2024-T351 CT40B10 S-L. R=0.7. Chargement sinus a plitude constante.

A ce stade de la caractérisation une remarque s8mplLe fait qu’a 0.1 Hz les vitesses soient
similaires aux vitesses sous air n’est peut-étherngucoincidence et il serait trés dangereux d’egan
gu’il n’y aucune synergie entre chargement mécanigjucorrosion. Cependant il est vrai que si I'on
définit un effet de fatigue corrosion par une aéxdion de la propagation par rapport a I'air, slibr
n'y a pas d’effet de fatigue corrosion & 0.1 Hzublaiscuterons ce point dans le chapitre VI de ce

rapport.

Nous terminerons la caractérisation de I'influededa fréquence sur les vitesses de fissuration

par une derniére observation. Lorsque I'on obsésecourbes de propagation pour 10 et 2 Hz, un
« coude » apparait pour ces deux courbes (Fiyu8a-b). Ces coudes peuvent étre dus a des

transitions entre différents mécanismes gouveragmtopagation.
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Figure V-9. Légére modification de la pente da/dN&K observée a 10 et 2.5 Hz dans 3.5%NacCl.
V.3.1.2 Chemins de fissure et surfaces de rupture

Les chemins de fissure sont présentés en Figet® pour différentes fréquences. Tous les
chemins semblent révéler une fissuration principalet transgranulaire et aucune différence notable

n’apparait en fonction de la fréquence.
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(a) air (b) 3.5%NaCl 10 Hz (c) 3.5%NaCl 1 Hz (BBNaCl 0.1 Hz
Figure V-10. Chemins de fissure de fatigue corrosion et ogparaison avec l'air.
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Les surfaces de rupture sont présentées pour cHeggeence étudiée et confrontées a l'air,

pour différentes valeurs deK, en FigureV-11, FigureV-12 et Figurev-13.

Le résultat principal est que, quelle que soitdgfience, et pour tout le domaine de chargement
exploré, les surfaces ne subissent pas de modifickbndamentale et marquante par rapport aux
surfaces sous air. Ceci est en accord avec I'oagBervdes chemins de fissuration. On retrouve donc
du pseudo clivage, et des cupules dont la propodigmente avetK. Par conséquent, si les mémes
détails caractéristiques apparaissent mais que $eut proportion change suivant le milieu et la
fréquence, alors la comparaison des surfaces ideidatorrosion avec les surfaces de fatigue saus ai

nécessitera une analyse quantitative.

A AK=3 MPa/m (FigureV-11), les surfaces de rupture obtenues d’unegrasblution saline a
10 Hz, et d'autre part a l'air, présentent uneéléhce significative : de longues plages lisse$ son
observées pour 3.5%NaCl 10 Hz (fleches noiresaidgureV-11b). Ces plages seront considérées

plus en détail dans la suite de ce chapitre.
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Figure V-11. Surfaces de rupture de fatigue pour différergs fréquences aK=3 MPavm (a) air
(b) 10 Hz. Fleches noires : plages lisses qui setr@amalysées dans la suite du rapport (c) 1 Hz.
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(e) 0.1 Hz (f) Air
Figure V-12. Surfaces de rupture de fatigue pour différergs fréquences aK=4.5 MPaym (a)
(b) (c) (d) (e) 3.5% NaCl 10 a 0.1 Hz (f) air.
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(e) 0.1 Hz AK=6.5 MPa/m) (f) Air
Figure V-13. Surfaces de rupture de fatigue pour différergs fréquences aK=7 MPa\m (a) (b)
(c) (d) (e) 3.5% NaCl 10 & 0.1 Hz (f) air. (Pour @.Hz, AK=6.5 MPaiym.).
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V.3.1.2.1 Stries de fatigue

Dans le domaine de chargement exploré aucune dgrigatigue n'a été détectée. On a vu
précédemment sous air que, pour R=0.7 et dansrangade chargement considérée, les stries

n‘apparaissent pas avant environ 8 Miaet restent trés rares.
V.3.1.2.2 Surfaces rugueuses

Pour toutes les fréquences, de grandes surfacasusgs apparaissent. Un exemple est donné
en FigureV-14. Elles semblent tout de méme moins nombresges air et aux faibles fréquences de

chargement.

Figure V-14. Surfaces rugueuses observées plutot aux hasifeéquences en solution saline.
R=0.7. 5 Hz. SinusAK=6 MPa\m.

V.3.1.2.3 Eléments non identifiés typiques de la solutiomsal

Des éléments spécifiques, c’est-a-dire non obsesués air, apparaissent en solution saline,
pour toutes les fréquences, et toute la gamme a@gement balayée. Quelques exemples sont donnés
en FigureV-15 (carrés noirs). La nature exacte de ces élénsema examinée dans la suite du rapport,

lors de I'analyse des résultats de fatigue corrosio
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' \J\ HS

(a) (b)
Figure V-15. Eléments non identifiés typiques de la fissation dans 3.5%NaCl pour le régime
des vitesses élevées (a) 10 NK=7.5 MPavm (b) 10 HzAK=4 MPa\m.

V.3.1.2.4 Fissures secondaires

Pour la gamme de fréquences élevées, entre 16 éiZ.sur toute la gamme de chargement
explorée, peu de fissures secondaires apparaiesesblution saline. Pour le deuxieme gamme de
fréquences, entre 1 et 0.1 Hz, quelques fissuamedaires sont observées par rapport a I'air pesr d

valeurs de\K inférieures & 6 MPém. Un exemple est donné en Fightd 6.

L1 zaku = /xi,

Figure V-16. Exemple de fissure secondaire aux basses fuémces. 0.1 HAK=5.4 MPaym.

Une éprouvette testée a 0.1 Hz et R=0.7 dans Uagosna 3.5%NaCl a été découpée au cceur
avant d’étre rompue pour examiner les fissuresrsiioes et les branchements sur le chemin de

fissuration (Figuré/-17).
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%

ution saline Zone de préfissure de fatigue sous air

Figure V-17. Chemin de fissure au coeur d’une éprouvetteedfatigue corrosion. 3.5%NacCl.
R=0.7. 0.1 Hz. Sinus. Apreés préfissureAK=5.1 & 6.8 MPa/m. Durée d’immersion : 11 jours.
Propagation de droite a gauche.

Dans la zone de propagation en solution saline p@&s de fissures secondaires et de
branchements sont observés. Le seul branchemettélétepéré par une fleche noire, ne dépasse pas
250 um sur une longueur totale d’avancée de fissureokitien saline d’environ 4.2 mm. Une fissure
secondaire d’environ 25@m est repérée par un carré noir. Seul un comptagetgue ainsi qu’'une
mesure de leur longueur, suivis d’'un calcul, paantaquantifier la variation des vitesses due a ces
fissures secondaires. Ceci n'a pas été réalisBacalyse de I'influence de la fréquence ne se faase

pas sur cet argument, notamment parce qu’on n&soop pas d'influence importante de ces fissures.
V.3.1.2.5 Plages lisses

Des plages, dont des exemples sont délimités parligees noires en Figurg-18, sont
observées, surtout aux faibles facteurs d'interdgt&ontrainte et aux hautes fréquences (2.5,19 et
Hz). Ces plages sont trés peu présentes sousaditigureV-18b montre qu’elles sont trés lisses et ne

semblent pas comporter de marches de clivage striés.

() (b)
Figure V-18. Exemples de plages lisses observées sous 3N&€| aux faibles chargements (a) 10
Hz AK=3 MPaVm (b) vue détaillée d’une plage lisse & gauche e tharches de clivage a droite.

Il semble que pour une fréquence donnée, plustedad’intensité de contrainte est faible, plus
ces plages sont grandes et nombreuses par rapfmrt &r, pour une fréquence donnée, phis est
faible, plus les vitesses de propagation en salwiant grandes par rapport aux vitesses sous air. D

plus ces plages apparaissent plus souvent pouraig®s fréquences. A 10 Hz et a un tres faible
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chargementAK=3 MPa/m), la modification des surfaces de rupture papoapa l'air est la plus
marquée (Figurd/-11a-b). Or c’est pour cette condition (10 Hz daibles valeurs de&K), que la
différence entre les vitesses de propagation aernigolsaline et les vitesses sous air est la plasdg
(FigureV-7). On peut donc penser que la formation de tages est intimement liée au mécanisme de
fissuration qui gouverne la fatigue corrosion d2420351. Dans le chapitre VI ces plages seront
comptées de facon quantitative pour valider cetpothése et constitueront une base de réflexion sur

l'influence de la solution saline par rapport arl'a

V.3.2 Forme du signal

L'influence de la fréquence de chargement peutaiinse décomposer suivant I'effet de deux
facteurs, a savoir le temps de montée TM et le sedfi;mmersion Tl. Ces deux facteurs peuvent étre
étudiés séparément en faisant varier la forme ghaki Une illustration de ces paramétres est donnée

en FigureVv-19, avec I'ensemble des signaux utilisés pournemnar I'influence de la forme du signal.

| |
' |
| | Sinus

()

Temps de montée
b) 4+—
Temps d'immersion

Dents de scie

(c)

0.1s
0.95 Maintien a4 Pinin 9.95
(d) il et triangle 0.15
/ 9.95 \/ \
(e) Trapeéze
0.1s

Figure V-19. Parametres et signaux utilisés pour étudiefihfluence de la forme du signal.

Remarque : le temps d'immersion Tl n'est autre tjmwerse de la fréquence, soit la période du
signal. Pour simplifier nous avons choisi de coésid le temps d’'immersion TI comme un paramétre

a part entiere.
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V.3.2.1 Influence du temps de montée TM pour un temps d’imrarsion constant

V.3.2.1.1 Influence du temps de montée a 5 Hz

Dans cette partie la fréquence est maintenue égalédz, le temps d’'immersion Tl est donc
constant. Les variations du temps de montée TM clot@nues en appliquant des signaux en dents de

scie.

Les vitesses de fissuration sont données en Figt#@. Aucune variation des vitesses n’est

observée par rapport au chargement sinus a la frfémeence.

+ AIrRO.T 8 HzZ sinus
35%MNaCl RO.T 5 HZ =inus —
O 358%MaclR0.T aHzdents de scie [ong Thi i
*  35%NaClR0OY 2 Hz dents de scie court Th : +

T 10
5
£
=
=
[1:3
=
107 | —
g P 20247351 | ]
: st 7 CT40B10G-L | |
1 1 1 1 1 1 1 I
2 3 4 5 & 7 B 910
aK (MPam'?)

Figure V-20. Influence du temps de montée TM a 5 Hz surdevitesses de propagation.

On remarque qu'un coude apparait pour I'essai avelong temps de montée. Ce coude est
similaire a celui détecté pour le chargement sanuse fréquence de 2.5 Hz (Figue1). Or, entre
les deux couples {fréquence ; signal} que sont {B5; sinus} et {5 Hz ; dents de scie avec long
TM}, le temps d'immersion change mais le temps datde est presque identique. Par conséquent le
coude observé a 2.5 Hz n’est peut-étre pas du énceditude expérimentale et est peut-étre gowern
par le temps de montée TM.
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+ AIrR0O.T 5 Hz sinus T —T
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Figure V-21. Modification de la pente dans le régime de pée 2 observé sur les vitesses de
fissuration & 2.5 Hz sinus et répété pour 5 Hz deside scie long temps de montée TM.

On retrouve sur les surfaces de rupture les aspemtsctéristiques d'une propagation
transgranulaire par pseudo clivage et formatioowgeiles (Figur&/-22 et Figurev-23). PourAK=4.5
MPa'm, de nombreuses plages lisses et surfaces rugusoisevisibles, comme pour les essais sous
chargement sinus a hautes fréquences. De plue trdrdeux types de dents de scie, aucune
différence notable n’apparait sur les surfacesguieest cohérent avec les vitesses de propagation
identiques mesurées.

(a) (b)
Figure V-22. Surfaces de rupture pour essai dents de s@es Hz.AK=4.5 MPaym (a) long temps
de montée (b) court temps de montée.
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() (b)
Figure V-23. Surfaces de rupture pour essai dents de scies Hz.AK=7 MPavm (a) long temps
de montée (b) court temps de montée.

V.3.2.1.2 Influence du temps de montée TM a 1 Hz

Dans cette partie la méthode est identique a ealigloyée a 5 Hz : la fréquence est maintenue
égale a 1 Hz, le temps d’'immersion Tl est donc @omsLes variations du temps de montée TM sont

obtenues en appliquant des signaux en dents de scie

Les vitesses de fissuration sont données en Figité. Les deux essais correspondant a des

valeurs différentes de TM donnent chacun un résgita nous allons exposer séparément.

Pour I'essai avec un court temps de montée, lessés de fissuration mesurées se trouvent
dans le domaine des vitesses obtenues pour lessHaéfjuences sous un chargement sinusoidal. Dans
cet essai le temps d’'immersion correspond a célui dssai sinus & 1 Hz mais avec un temps de
montée extrémement élevé, comme pour les chargersents a 10 Hz. Par conséquent, il apparait
gue le temps de montée gouverne la transition démtrégime des vitesses élevées avec une pente 2
pour da/dNAK et le régime des vitesses proches de celles @ousn pente 4. Ce n’est donc pas
exactement la fréquence qui gouverne la transéidre les deux régimes de vitesses, mais le temps d
montée.

Pour I'essai avec un long temps de montée, on deste le régime de pente 4, ce qui confirme
la conclusion effectuée précédemment sur l'infleede TM. De plus un résultat supplémentaire
apparait : les vitesses de fissuration sont |égémeninférieures aux vitesses de l'essai avec

chargement sinus a 1 Hz. Le temps de montée sedime étre également a l'origine du

ralentissement de la propagation lorsque la frécpibaisse, au sein du régime de pente 4.
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Figure V-24. Influence du temps de montée TM a 1 Hz surdevitesses de propagation.

Les surfaces de rupture présentent les aspectst@astiques d’'une propagation transgranulaire
par pseudo clivage et formation de cupules (Fiyt5 et FigureV-26). PourAK=4.5 MPa/m, la
surface pour le long temps de montée est tres d@erocar les vitesses étant faibles, I'essai a duré
presque 3 jours et par conséquent la corrosionmogem est importante (Figuxe25a). Pour I'essai
avec un court temps de montée, on retrouve de gsapkhges lisses, comme pour les essais sous
chargement sinus & hautes fréquences (Figu28b). PourAK=7 MPa/m, les surfaces sont trés
similaires pour les deux signaux en dents de $tgfeV-26). Pour cette valeur d&K les vitesses
de propagation sont peu influencées par la formeignal, et probablement dominées par le seul

chargement cyclique donc il est cohérent d’obsettesrsurfaces analogues.
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2 4 mm,

/
\ e N

(a) (b)
Figure V-25. Surfaces de rupture pour essai dents de s@iel Hz.AK=4.5 MPavm (a) long temps
de montée (b) court temps de montée.

Figure V-26. Surfaces de rupture pour essai dents de s@el Hz.AK=7 MPaym (a) long temps
de montée (b) court temps de montée.

V.3.2.2 Influence du temps d’immersion Tl pour un temps demontée constant

V.3.2.2.1 Triangle 10 Hz avec maintien a la charge minimaagant 9.9 secondes

Un essai composé d’'un triangle de période 0.1y stiin maintien & la charge minimale
pendant 9.9s a été accompli afin d’étudier I'infloe du temps d’'immersion. Pour cet essai, le temps
de montée est celui d'un chargement sinus a 10nkéis le temps d’'immersion est celui d'un
chargement sinus & 0.1 Hz. Les vitesses obtenpestegmnent au régime de pente 2 donc c’est encore

une fois le temps de montée qui gouverne la fissurgFigureV-27).

On doit tout de méme remarquer paut inférieur & 5.5 MP#m, la courbe da/dMK semble
suivre une pente 4 au lieu d’'une pente 2. Il camdtiait d’examiner le comportement pour des valeurs

de AK inférieures a 4.5 MPan pour s’assurer que la fissuration suit une p@ntians ce domaine.
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Quoi qu'il en soit, les vitesses de fissuration tstnés nettement supérieures aux vitesses du
chargement sinus a 0.1 Hz et cet effet est clamemiribué au temps de montée, car pour les deux

essais le temps d’'immersion est identique et seterhps de montée varie.

Air B0O.T &5 Hz sinus
3a%MaclIROY 10 Hz sinus LI
Fa%Macl ROY 0.1 Hz sinus

35%Macl RO.T triangle 10 Hz puis 9.95 a4 Prmin
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Figure V-27. Vitesses de fissuration pour un triangle 10 Havec maintien a la charge minimale
pendant 9.9 secondes.

Au niveau des surfaces de rupture, la corrosiortréstmarquée pousk=4.5 MPa/m et les
surfaces ne peuvent pas fournir d’'information (Fégu-28a). En effet si les vitesses de fissuration
sont élevées, le temps de maintien a la chargemmalaia chaque cycle implique des cycles de 10
secondes, donc un essai trés long, plus de 9 jeuls,corrosion post mortem est trés marquée. Pour

AK=6.7 MPalm les surfaces sont habituelles ; pseudo clivagemiles (Figur&/-28b).
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(a) (b)
Figure V-28. Surfaces de rupture pour essai triangle 10 Havec maintien a la charge minimale
pendant 9.9 secondes (#)K=4.5 MPavm (b) AK=6.7 MPaym.

V.3.2.2.2 Trapeze a 0.1 Hz

Un essai avec un signal trapéze consistant enwn temps de montée, un temps de maintien a
la charge maximale pendant 9.9 secondes puis onrredapide a la charge minimale a été réalisé
(FigureV-19e). Dans ce cas, TM correspond au temps deématitin essai sinus 10 Hz, alors que le
temps d’'immersion Tl est de 10 secondes, comme powssai sinus 0.1 Hz. Par conséquent, si TM
gouverne les deux régimes de vitesse, on doituetrde régime des vitesses élevées en pentel2. Si
gouverne les deux régimes de vitesse, on doituedrole régime des vitesses faibles en pente 4. Les
vitesses de propagation sont tracées en FI2@. Le régime de pente 2 est observe. Par corséqu
pour un essai trapéze, le maintien a la chargemaeiet le temps d’'immersion n’influencent pas la

propagation et seul le temps de montée contrdledaration.
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Figure V-29. Vitesses de fissuration pour un essai trapéze0.1 Hz.

A AK=4.5 MPa/m (FigureV-30a), les surfaces de rupture sont trés corrodéesdes cycles
longs impliquent un temps d’essai important, done torte corrosion du sillage. Pour information,
cet essai a duré environ 9 joursAK=7 MPa/m les surfaces sont similaires a celles obsen@es s
air (FigureV-30b).

() (b)
Figure V-30. Essai trapéze a 0.1 Hz (ayK=4.5 MPam (b) AK=7 MPam.

V.3.2.3  Récapitulatif sur l'influence de la forme du signal

Dans le Tableal-2, les résultats des essais sur la forme du k({gitesse moyenne et pente de
la droite da/dN-AK) sont résumés en fonction du temps d’immersiodietemps de montée. Les

données du Tableal+2 sont reprises sous forme de graphiques siitgseV-31 et Figurev-32.
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Forme du signal Fréquence| TI ™ da/dN pour Pente de la droite da/dN
(Hz) (s) (s) AK=4.5 MPa/m) AK entre 4.5 et 7 MPdn
AIR sinus 5 0.2 0.1 1.5E-8 3.9
Eau distillée sinus 5 0.2 0.1 2E-8
Sinus 0.1 10 5 1.5E-8 3.2
Sinus 1 1 0.5 2.5E-8 4.1
Sinus 25 0.4 0.2 7E-8 2.6
Sinus 5 0.2 0.1 6.8E-8 2.8
Sinus 10 0.1 0.05 7E-8 2.1
Dents de scie 5 0.2 0.18 7E-8 2.5
Dents de scie 5 0.2 0.018 7E-8 2.8
Dents de scie 1 1 0.014 7E-8 2.9
Dents de scie 1 1 0.98 1.8E-8 4.5
Maintien a Pmin 0.1 10 0.05 5E-8 3.0
Trapéze 0.1 10 0.05 7E-8 2.4

TableauV-2. Tl : temps d'immersion. TM : temps de montée.

Les FigureV-3la-b donnent la vitesse moyenne sur l'intervaéeAK [4.5; 7 MPa/m] en
fonction du temps d’'immersion et du temps de morf@eir le temps d’immersion, aucune tendance
ne se dégage (Figuke31la). Pour le temps de montée (FigWr81b), la courbe suit tout d’abord un
plateau (zone 1), correspondant au domaine desdgilésses en pente 2. La vitesse moyenne chute
alors brusquement pour rejoindre le domaine deselsagitesses en pente 4 (zone de transition 2).
Finalement, dans ce domaine, lorsque le temps detémoaugmente la vitesse moyenne de

propagation diminue doucement (zone 3).
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Figure V-31. Vitesses moyennes de fissuration pour l'intealle deAK [4.5 ; 7 MPaym] en
fonction de (a) temps d'immersion Tl (b) temps de mntée TM.

Les FigureV-32a-b donnent la pente de la droite da/si-sur l'intervalle deAK [4.5; 7
MPaVm] en fonction du temps d'immersion Tl et du tendes montée. Comme pour la vitesse
moyenne, aucune tendance ne se dégage pour le d&mpeersion (Figure/-32a), tandis que pour le

temps de montée on retrouve les deux régimes sierdison observeés lors de I'étude de la fréquence
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(FigureV-32b). Les valeurs des pentes sont relativemesptedisées car la corrélation en loi puissance

est trés sensible aux |égéres variations de courbe.
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Figure V-32. Pente de da/dNAK sur l'intervalle de AK [4.5 ; 7 MPavm] en fonction de (a) temps
d'immersion TI (b) temps de montée TM.

V.3.3 Rapport de charge

Jusqu’a présent tous les essais ont été réaliseppart de charge R=0.7. Le but était de ne pas
induire de fermeture de fissure, et d'obtenir desfé., pour entrer dans le domaine d’apparition de
la corrosion sous contrainte et essayer de fatezdgir la fatigue avec la corrosion sous conteaint

Des essais ont été réalisés a R=0.1, pour difiésergleurs de fréquence sous un chargement sinus.

Nous étudierons dans un premier temps l'influeredkcdpour deux fréquences données, 0.1 et
10 Hz. Nous avons considéré plusieurs valeurs a fious avons vu qu’'a R=0.7 le comportement
était trés dépendant de la fréquence de chargefpent un chargement sinusoidal). Ensuite nous
examinerons l'influence de la fréquence pour IgpaapR=0.1. Dans cette deuxieme partie la question

sera de savoir si l'influence de la fréquence olis=a R=0.7 change lorsque I'on propage a R=0.1.
V.3.3.1 Influence de R en solution saline a 10 Hz

A 10 Hz, pour le rapport de charge R=0.1 dans fama deAK explorée, en solution saline,
deux régimes de propagation apparaissent. RdUrinférieur a 10 MP&m les vitesses sont
supérieures aux vitesses sous air. Aux tres faibked'écart atteint presque un ordre de grandeur,
comme pour R=0.7. Ensuite, PoK supérieur & 10 MPén les vitesses sont identiques a celles

observées a I'air.

Cependant, contrairement & la courbe 3.5%NaCl RiDSemble que la courbe suive une
évolution de type pente 4 — transition — pentewdlieu de suivre une pente 2 puis une pente 4 aux

forts AK, comme pour R=0.7. Néanmoins, la fermeture drifis n’a pas été mesurée et elle ne devrait
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pas étre négligée, surtout aux faiblds. Par conséquent nous ne pouvons pas détermiterffet
observeé est lié a la fermeture de fissure. Cedréstpréjudiciable pour I'analyse des résultatsoets
nous garderons de faire toute conclusion hasard€baedons tout de méme en téte le résultat
important de cet essai: a 10 Hz, a R=0.1 comme=@& Rla propagation sous 3.5%NacCl est plus

rapide que sous air.
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Figure V-33. Influence du rapport de charge en solution dime 3.5%NaCl & 10 Hz.

Les surfaces de rupture en solution saline a REOHz sont présentées, pour les deux zones de
vitesses, en Figuié-34 et FigureV-35. PourAK inférieur & 10 MP&m on retrouve du clivage et peu
de cupules, comme pour I'air, mais aussi beauceupabes lisses, qui ne semblent pas comporter de
marches de clivage, comme pour les surfaces etigolaux fortes fréquences a R=0.7. Quelques
exemples sont délimités par une ligne noire. Conpowr le rapport R=0.7, dans cette gamme de
chargement les vitesses sont supérieures aux edtessais air, ce qui confirme que ces plages lisses
méritent une analyse plus détaillée. Paur supérieur & 10 MPam, les surfaces sont identiques a

celles sous air, ce qui concorde bien avec dessdgede propagation identiques.
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@) (b)

(a) (b)
Figure V-35. Surfaces de rupture R=0.1 (a) 3.5%NaCl 10 HxK=18 MPaym (a) Air 5 Hz
AK=20 MPavm.

V.3.3.2 Influence de R en solution saline a 0.1 Hz

A 0.1 Hz, pour le rapport de charge R=0.1, on teoégalement deux domaines de vitesses.
PourAK inférieur & 10 MPam les vitesses de fissuration sont supérieuregiraCeci est nouveau par
rapport au rapport de charge R=0.7. En effet, a RO Hz on observe des vitesses égales a celles
mesurée sous air (Figuve7). PourAK supérieur & 10 MRan on retrouve les vitesses mesurées sous
air. Pour les trés fortaK, a partir d’environ 18 MPém, les vitesses sous solution saline semblent

méme inférieures aux vitesses mesurées sous air.
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Figure V-36. Influence du rapport de charge en solution dme 3.5%NaCl a 0.1 Hz.

Les surfaces de rupture en solution saline & RH0 Hz sont présentées, pour les deux zones de
vitesses, en Figuré-37 et FigureV-38. Pour une comparaison directe, chaque sudat@lacée a
c6té de la surface sous air au méme chargement. IRogemble de la gamme de chargement

explorée, il n'y pas de différence importante etdrsolution saline et I'air.

(a) (b)
Figure V-37. Surfaces de rupture R=0..AK=7 MPavm (a) 3.5%NaCl 0.1 Hz (a) Air 5 Hz.
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(a) (b)
Figure V-38. Surfaces de rupture R=0.1 (a) 3.5%NaCl 0.1 H&K=21 MPa\ym (a) Air 5 Hz
AK=20 MPavym.

Vv.3.3.3  Analyse des stries pour les deux fréquences de cgament

Pour les deux fréquences de chargement, des appraissent nettement pour les faxk§
correspondant & des vitesses supérieures & efidd m/cycle. Cette vitesse est comparable a celle
d’apparition des stries sous air. Quelques exensgmas donnés en Figuk&39. En FigureVv-40, les
vitesses microscopiques mesurées sur les interstdat comparées aux vitesses macroscopiques.
Comme sous air, ces vitesses sont similaires aegsds macroscopiques donc chaque strie est bien

due a un cycle de fatigue.

JEOL

(a) (b)
Figure V-39. Exemples de stries observées en fatigue caion a R=0.1 pour les deux fréquences
étudiées (a) 10 HAK=16.4 MPaym (b) 0.1 HzAK=21 MPavym.
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Figure V-40. Comparaison des vitesses microscopiques doeséoar les stries avec les vitesses
macroscopiques.

Vv.3.3.4 Influence de la fréquence en solution saline a R=D.

Les vitesses de fissuration a R=0.1 pour 10 Hz®H2 sont tracées sur un méme graphique
(Figure V-41). Dans la gamme de chargement utilisée a R=h7retrouve la méme tendance que
pour le rapport R=0.7 : les vitesses pour 10 Hz sapérieures aux vitesses a 0.1 Hz. Au dela de 10
MPaVm, les vitesses de fissuration sont toutes sireéagntre la solution saline et I'air. On peut
penser ici que le chargement mécanique dominestotait la fissuration, avec tres peu d’interaction

avec la corrosion, donc la fréquence a moins digrite sur les mécanismes de propagation.
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Figure V-41. Influence de la fréquence au rapport de chagyR=0.1.

V.3.4 Conclusion sur l'influence des parametres mécamsique

En conclusion, le résultat le plus important deecptemiere partie porte sur I'influence de la
fréquence de chargement. Ainsi, a R=0.7, dansre Se., en solution saline 3.5% NacCl, les vitesses
de propagation diminuent lorsque la fréquence dimirDeux régimes de propagation apparaissent,
correspondant a des pentes différentes de la diaiiN-AK dans le domaine de Paris. Entre 10 et
2.5 Hz, la pente de la droite da/di¥: est proche de 2 et les vitesses sont supériausesitesses sous
air de presque un ordre de grandeur. Entre 1 eHf,les vitesses diminuent lorsque la fréquence

diminue. A 0.1 Hz on retrouve alors les vitessesur&es sous air.

Par l'influence de la forme du signal, on a vu dgieemps de montée gouverne cet effet de

fréquence. Le temps d’'immersion sur un cycle n'a gdanfluence sur la propagation en fatigue
corrosion du 2024-T351.

Par ailleurs, & R=0.1 on retrouve les mémes terdagge pour R=0.7 au niveau de l'influence

de la fréquence. La pente 2 n'est pas observéeanaig peut savoir si cela est du a la fermeture de
fissure.

Finalement, les surfaces de rupture ne révelendpadifférence fondamentale avec I'air. On
retrouve de la propagation par quasi clivage enédion de cupules. Cependant, certains aspects,

notamment les plages lisses, semblent pouvoir guxgli I'effet de fréquence observé et seront
analysés plus en détail dans le chapitre VI.
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V.4 Influence des parametres environnementaux

V.4.1 lons chlorure en solution

Un essai & R=0.7 a 5 Hz a été réalisé dans l'estill@ pour étudier I'influence des ions
chlorure. Cette eau est identique a celle utiligéer fabriquer la solution saline a 3.5%NaCl. Les
vitesses de propagation sont tracées en Figut2 et comparées aux vitesses sous air et eri@olut
saline. On retrouve les vitesses sous air, poue taugamme de chargement explorée. Par conséquent,
au niveau des parameétres environnementaux, lescidosure sont indispensables pour obtenir le

régime des vitesses €levées en pente 2 & haujeerfices.
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Figure V-42. Influence des ions chlorure sur les vitessele propagation a 5 Hz R=0.7.

Comme pour les vitesses de fissuration, les susfdeeupture sont similaires a celles observées

sous air (Figur&/-43).
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(a) (b)
Figure V-43. Surfaces de rupture de fatigue dans l'eau difée a 5 Hz (a)AK=4.5 MPaym (b)
AK=7 MPaym.

V.4.2 Exposition de type immersion émersion
V.4.2.1.1 Introduction

Nous avons vu qu’en immersion permanente la fissurae I'alliage 2024-T351 en corrosion
sous contrainte ne se produit pas sur des temgsaiéede plusieurs semaines (chapitre Ill). Or en
immersion émersion, la fissuration en corrosionssmntrainte méne a une rupture catastrophique en
moins de 20 jours pour les conditions considéresis venons également de voir qu’en immersion
permanente la fatigue corrosion du 2024-T351 astipalement transgranulaire et indépendante du
temps d’'immersion. Il n'y a donc pas apparitiorlaleorrosion sous contrainte, méme pour des essais
de presque 15 jours. On peut donc se poser laiguestivante : En fatigue, avec une exposition de
type immersion émersion, va-t-il y avoir apparitidun dommage dépendant du temps, de type
corrosion sous contrainte, ou est-ce que la fissuraera toujours gouvernée par une synergie &ntre

déformation cyclique et la corrosion, comme en imgio® permanente ?
V.4.2.1.2 Premiere campagne d’essais

Deux essais ont d’abord été réalisés avec les tomslisuivantes : préfissure sous charge
statique en immersion émersion, puis fissuratiofaigue & R=0.7 ; signal sinus ; 0.1 Hz ; immarsio
émersion. Pour réaliser des cycles d'immersion simeisur plusieurs jours la fréquence a été baissée
a 0.1 Hz.

Pour les deux essais la préfissure a été trés éoagae réaliser car, de fagon inhabituelle, les
vitesses de propagation étaient inférieures d'dneotle grandeur a la vitesse classique de CSC.

La FigureV-44 présente les surfaces de rupture obtenuele suemier essai. L’'amorce est de
type intergranulaire, comme attendu avec les comditde préfissure réalisées. Une zone mixte

intergranulaire — transgranulaire apparait ensaitedébut du chargement de fatigue. Finalement la
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fissuration devient principalement transgranula@®e. observe des marches de clivage ainsi que des
cupules typiques d’'une propagation en stade lltd=de temps I'avancée de fissure est faible (1.03
mm) et les vitesses de fissuration peuvent étres dudes effets transitoires et ne seront donc pas
présentées.

ne de rupturé ductile de I'
our inspection des faciés

zZohe
principalement
transgranulaire

zone mixte
interftransgranulaire

fin de préfissure
de CSC (mesure
optique en
surface)

fond d’entaille

Figure V-44. Vue générale de la préfissure et de la zone gropagation pour le premier essai de
fatigue en immersion émersion.

Pour le deuxiéme essai les vitesses de propagattgou étre mesurées en immersion émersion
a 0.1 Hz. Ces vitesses sont tracées en Figuteb. La propagation est un peu plus rapide qus sg
donc ajouter un peu d'eau a intervalles réguliarffitsa accélérer la fissuration. Cependant
I'accélération de la propagation par rapport & kdia I'immersion permanente en solution salirte es

faible.
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Figure V-45. (a) Vitesses de fissuration sous air, 3.5% K&et immersion émersion (b) R=0.7.
0.1 Hz. Sinus. Immersion émersion (3 fois pa:/jouen laissant I'eau en fond de celluleAK=6
MPavm.

La propagation trés lente lors de la préfissure€8€ pour les deux premiers essais a imposeé
une réflexion sur ses origines. La seule difféereagec les essais classiques de corrosion sous
contrainte était que pour ces deux essais, un beau est resté constamment dans le fond de la
cellule alors que sur les essais de corrosion sonsainte I'eau est totalement retirée. Un trorse
essai a donc été réalisé dans les conditions sesapréfissure de fatigue, puis charge statigee a
i/e en laissant I'eau en fond de cellule, puis ghastatique avec i/e en enlevant I'eau en fond de
cellule. Aprés la préfissure de fatigue, une tedlslé propagation est observée pendant les 5 gbiles
avec eau en fond de cellule. En retirant 'eal gurs on observe une propagation sur plus de 3 mm

Ce résultat est confirmé par un essai de corrasdois contrainte réalisé sur I'enceinte de CSC sans
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préfissure de fatigue. Ces deux essais sont #sign Figurd/-46. On peut donc penser que I'eau en
fond de cellule ralentit la propagation de la fresen créant un environnement de type « brouillard
salin » du a I'évaporation de I'eau tout autour ldefissure, ce qui pourrait perturber les cycles
d'immersion émersion en retardant le séchage desdare. Si une influence de I'eau en fond de
cellule est observée sous un chargement statigqueewt penser qu’elle aura également une influence
sous un chargement cycligue. Une deuxieme campdigesais a donc été réalisée en enlevant I'eau

en fond de cellule.

Remarque : lorsque 'eau reste « en fond de celyla ligne d’eau est au bas de I'éprouvette, danc

environ 2.5 cm du plan de fissuration.

& Essai sous charge statigue réalisé sur 'enceinte de fatigue
O Essai sous charge statigue réalisé sur 'enceinte de CSC

Duss T T T T T T T

droite pour
05 + dafdt=8.5E-9mis 4

048
Déhut ife en laissant
I'eau en fond de cellule

0.4

ife sans eau -
en fand de cellule
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2024-T351

ife avec eau CT40B105-L
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Figure V-46. Immersion émersion. Influence de I'eau en fahde cellule sous charge statique.

V.4.2.1.3 Deuxieme campagne d’essais

Deux essais ont été réalisés en fatigue avec inmneésnersion en enlevant I'eau en fond de

cellule. Les vitesses sont tracées en Fiyu#d en fonction daK.

Par rapport a I'immersion permanente, I'immersioreésion accélére fortement la propagation,
quelle que soit la forme du signal. Une immersiorfols par jour suffit a obtenir une nette
accélération, et semble méme avoir plus d’effetge’'immersion 3 fois par jour. De plus, la forme du

signal devient moins importante en immersion éroargu’en immersion permanente.

Pour I'essai avec immersion 1 fois par jour et aigginusoidal, les mesures sont extrémement
dispersées, tres probablement a cause du carauErgranulaire tres prononceé de la fissuration qui
peut induire une propagation du front non rectdigba droite da/dNYK semble cependant suivre une

pente 2. Pour I'essai avec immersion 3 fois par @usignal trapéze, la pente est de 4, comme sous
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air. Ceci suggere que le mécanisme dominant na&stg@ méme pour les deux essais. Il faut tout de
méme rester prudent sur les pentes des droitebl-dg{den immersion émersion car la dispersion des

vitesses est trés importante.

—— Ajr 5 Hz
-— 35%Macl10 Hz
b 38%MNacI0 Hz
---#--- Immersion émersion 3 fois par jour. RO.7 0.1 Hz. Trapéze
--B--Immersion émersion 1 fois par jour. RO.7. 0.1 Hz. Sinus.

'
.

dardhl (mieycle)
=

2024 7331
CT40B10 5-L J
R=0.7

AK (MPam'™

Figure V-47. Fatigue en immersion émersion (immersion 1 i® par jour en enlevant I'eau en
fond de cellule). R=0.7. 0.1 Hz.

Pour I'essai avec signal sinus et immersion 1 jaisjour, on voit sur les surfaces de rupture
gu’il y a eu déviation du front de fissure (Figiwet8), due a une propagation plus importante sur la
partie du front proche de la face non vernie quelapartie proche de la face vernie. Ce résultat
contrarie la mesure de longueur moyenne de fissiie ne remet pas en cause I'accélération de la
fissuration par rapport a 'immersion permanente.cAntraire la fissure moyenne est plus longue que
ce qui a été mesuré sur la face vernie donc lessas réelles sont probablement plus grandes que
celles tracées en Figuk&47. Par contre, cette déviation du front de fissyamais observée lors
d'essais de fatigue en immersion permanente, saggee la propagation intergranulaire de type
corrosion sous contrainte est venue s’ajouter vatiaée par fatigue mécanique. Cette propagation

intergranulaire est confirmée sur la FigM€9. Au cceur, il y a eu propagation de type miktégr-

transgranulaire (Figurg-49).

Remarque : pour I'ensemble des essais de fatiguemenersion émersion de cette étude, le
chargement cyclique est appliqué au début de liepsiis n'est jamais stoppé, méme lors des

immersions. Seule I'exposition a la solution sakséséquentielle.
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Figure V-48. Fatigue en immersion émersion. Immersion 1 e par jour en enlevant I'eau en
fond de cellule. R=0.7. 0.1 Hz. SinuaK=5.4 MPavm. Vue générale de la surface.

Figure V-49. Fatigue en immersion émersion. Immersion 1 f® par jour en enlevant I'eau en
fond de cellule. R=0.7. 0.1 Hz. SinuaK=5.4 MPaym. Coeur : zone mixte inter-transgranulaire.

V.4.2.1.4 Conclusion

La propagation de fissures de fatigue en immersimersion est trés sensible aux conditions
expérimentales et a I'exposition a I'environneméesiu en fond de cellule, vernis sur une face,
fréquence d'immersion), et peut donner une fisgumadiscontinue, donnant des vitesses difficiles a

mesurer et analyser.

Quelques gouttes de solution saline suffisent &léer considérablement la propagation de
fissures de fatigue par rapport a l'air. Ainsi, pawn signal sinus et trapéze, a R=0.7, 0.1 Hz,
immersion émersion accélére fortement les vitesse propagation par rapport a l'air et a
'immersion permanente pour cette fréquence (jusqui demi ordre de grandeur dans l'intervalle de
AK considéré) et fait apparaitre une fissurationgpalement intergranulaire.
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V.5 Influence des parametres métallurgiques

V.5.1 Sens de prélevement

Des éprouvettes ont été prélevées dans le senstlteBtées en fatigue corrosion pour les deux

domaines de fréquences correspondant aux deuxaggienfissuration observés dans le sens S-L.
V.5.1.1 Influence du sens L-T dans le domaine des haute®fjuences

En FigureV-50, les vitesses de fissuration en solution sadiont tracées dans le sens L-T pour
une fréquence de 10 Hz. Comme pour le sens Siirolagation est accélérée par la solution saline.
Le comportement caractérisé par une pente 2 ervebael0 Hz dans le sens S-L n’est pas constaté
dans le sens L-T. On observe une pente proche ldesoeis air pouAK compris entre 2.5 et 4.5
MPa'm avec des vitesses 2 fois supérieures aux vitesses air, une « bosse » pa\iK compris
entre 4.5 et 8 MPan, avec des vitesses 2 a 4 fois supérieures & cles air, puis un retour a une

pente 4 apréaK=8 MPaJ/m, avec des vitesses identiques a I'air.
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Figure V-50. Vitesses de propagation en solution saline misle sens L-T a 10 Hz.

Les surfaces de rupture ne présentent pas deetitfémotable avec les surfaces sous air (Figure

V-51), avec une prédominance du pseudo clivageedtiges rares cupules.
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Dans le domaine des hautes fréquences, dans |&dermsn a vu que I'apparition d’'une pente 2
sur la droite da/dMK et que certains aspects de la rupture (plageed)s supposaient que le
mécanisme qui gouverne la fissuration en solutidime est différent de celui sous air. Or dansless
L-T, trés peu de plages lisses sont détectéesesusurfaces de rupture et les courbes dakN-
évoluent de la méme maniére que sous air. Ceciromnf’intérét d’étudier plus en détail ces plages
lisses. Cette analyse sera réalisée dans le ahafpitr

Figure V-51. Surfaces de rupture en fatigue corrosion danle sens L-T a 10 Hz. R=0.7.
3.5%NaCl. (a) AK=3 MPaym (b) AK=4 MPaVm (c) AK=6 MPa\m.

V.5.1.2 Influence du sens L-T dans le domaine des basseéduences

En FigureV-52, les vitesses de fissuration en solution sadiont tracées dans le sens L-T pour
une fréquence de 0.5 et 1 Hz. Pour les trés b&sspsences, la valeur de 0.5 Hz a été préférée a la
valeur 0.1 Hz afin de réduire le temps de I'esGaimme pour le sens S-L, les courbes, a 0.5 et 1 Hz,
donnent une droite de pente 4. Cependant, pour, IokrjueAK passe en dessous de 4.5 MRaon
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ne retrouve pas la transition observée dans le SdnsDe plus, pour le sens L-T, il n’'y a pas de
différence notable entre 0.5 et 1 Hz (Figur@4).
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Figure V-52. Vitesses de propagation en solution saline msle sens L-T & 0.5 et 1 Hz.

Encore une fois on ne retrouve pas de différenoddmentale avec I'air au niveau des surfaces
de rupture (Figure/-53). Pour 0.5 et 1 Hz, aux faiblesK les surfaces de rupture étaient trop
détériorées par la corrosion post mortem et ne pastprésentées. PoNK=7 MPa/m & 1 Hz de

grandes fissures secondaires intergranulaires aigpant tout de méme (Figwes3).

- i ol S AN Y47 5%

Figure V-53. Surfaces de rupture en fatigue corrosion danie sens L-T & 1 HAK=7 MPaym
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V.6 Conclusion

Les résultats présentés dans ce chapitre mettedvidence une influence plus ou moins

marquée d’une solution saline par rapport a l'air.

A R=0.7, dans le sens S-L, en solution saline &I, les vitesses de propagation diminuent
lorsque la fréquence diminue. Deux régimes de gatian apparaissent, correspondant a des pentes
différentes de la droite da/dMK dans le domaine de Paris. Entre 10 et 2.5 Hpetde de la droite
da/dNAK est proche de 2 et les vitesses sont supériewpesitesses sous air de presque un ordre de
grandeur. Entre 1 et 0.1 Hz, les vitesses diminlgestjue la fréquence diminue. A 0.1 Hz on retrouve
alors les vitesses mesurées sous air. Le tempsod&engouverne cet effet de fréquence. Le temps

d'immersion n’a pas d’influence sur la propagagonfatigue corrosion du 2024-T351.

Les surfaces de rupture produites en fatigue comosie révelent pas de différence
fondamentale avec l'air. On retrouve de la progagapar quasi clivage et formation de cupules.
Cependant, certains aspects, notamment les plasges,|semblent pouvoir fournir des informations

supplémentaires sur I'effet de fréquence obsergérent analysés plus en détail dans le chapitre VI

Les ions chlorure sont nécessaires pour obsemffet’de fréquence décrit précédemment. De
plus, dans le sens L-T le régime de pente 2 nastobpservé aux hautes fréquences de chargement. I
faudra donc prendre en compte I'influence de ces @i I'influence de I'orientation des grains |des

l'identification du ou des mécanismes gouvernaaftdt de fréquence observe.

L'immersion émersion est un phénomeéne délicat syldn expérimental mais pour certaines

conditions une nette augmentation des vitessasbestvée par rapport a I'immersion permanente.

Dans le chapitre VI nous tenterons d’identifieoleles mécanismes qui gouvernent l'influence
de la fréquence, en solution saline, dans le selnsdSR=0.7. Tous les autres résultats (sens L-T,
R=0.1, ions chlorure, forme du signal....etc.) senatilisés comme supports a cette réflexion. Par
ailleurs nous tenterons de mettre en commun legdtaés de corrosion sous contrainte et de fatigue

corrosion en immersion émersion pour analyserlligrice de ce type d’exposition en fatigue.
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VI.1 Introduction

La premiéere partie de ce chapitre concerne la taiaation du comportement intrinseque du
matériau, c’est-a-dire le comportement en fissamatuniquement controlé par le chargement
mécanique et la microstructure. Cette caractéoisatiappuie sur les résultats de fatigue obtenus so
ultravide, milieu considéré inerte. L'objectif seda procurer un support de connaissances sur le
comportement intrinseque en propagation de fisslwe®024-T351 qui sera utilisé pour I'analyse des

résultats de fatigue sous air et de fatigue casrosi

La deuxieme partie de ce chapitre porte sur ladtets de fissuration en fatigue sous air. Cette
deuxiéme partie a deux objectifs. Le premier e&tudier les résultats sous air dans une optique
orientée ingénierie, a savoir la mise en place déates de dimensionnement en fatigue ou I'expertise
de structures rompues en service. Le deuxieme tidbgst le méme que celui de la premiere partie,
c'est-a-dire fournir une caractérisation précise lsucomportement sous air du 2024-T351 sous la
forme d'éprouvettes CT40 B10 et B4, dans les sehse§ L-T afin de fournir un support pour

'analyse des résultats de fatigue corrosion.

Il convient de noter que la propagation de fissuledatigue dans les alliages d’aluminium,
notamment sous air, est bien documentée dansdeatitre. Les deux premieres parties de ce chapitre
ne prétendent donc pas fournir de nouvelles donoéesffectuer de nouvelles analyses sur les
mécanismes de fatigue sous vide et sous air dalleges. L'objectif est avant tout de caractériger
comportement du matériau de I'étude pour la géaenéteprouvettes sélectionnée, CTW40 B10 et
B4, suivant deux sens de prélevement, les sen®t3:LT. Plus précisément, le but est de quantifier
les vitesses de fissuration, d’établir une basela®ées microfractographiques pour I'analyse des
résultats de fatigue corrosion, et d’identifier le®canismes actifs en fonction du domaine de

chargement mécanique, de I'environnement et dudeipsélevement.

Finalement, les trois derniéres parties répondemt teois objectifs de I'étude, a savoir la
caractérisation et la compréhension des synergige éatigue mécanique et corrosion, l'influence
d’'une immersion-émersion sur la propagation deufess de fatigue, et la notion de matériau
représentatif du comportement des diverses famdlefiages d’aluminium couramment utilisés dans

I'aéronautique.
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V1.2 Fissuration en fatigue sous vide

VI.2.1 Comportement intrinséque dans le sens S-L

VI.2.1.1 Analyse des vitesses de propagation

Les chemins de fissure et surfaces de rupture méselans le chapitre « résultats de fatigue
sous vide et sous air » suggerent que pour R=(plojaagation se produit principalement en stade Il
avec une faible contribution de pseudo-stade Ifaibptes AK, tandis que pour R=0.7 la propagation
est plutdt de type mixte pseudo-stade | - stadevBc, pour les deux rapports du charge, la dispari

progressive du pseudo-stade | au profit du stalbedtjue la valeur d&K augmente.

Afin de vérifier ces observations, les vitesses fidsuration sont tracées en fonction du
parametreAK «/E et comparées a des données issues de la litesair un grand nombre d’alliages
d’aluminium [1-5] (Figure VI-1). On voit que les observations expérimentalg&sumeées

précédemment sont en bon accord avec les donndadittirature.

-— stade llintrinségue
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Figure VI-1. Comparaison des vitesses sous vide a R=0.1Rst0.7 avec les données de la
littérature [1-5].

Les zones GP(B) sont cohérentes avec la matriaggopposent donc pas de résistance au
passage des dislocations, ce qui localise la défitwm selon un seul plan et est a l'origine de la

propension du 2024-T351 a fissurer en pseudo-$tf@ie

Par ailleurs, nous avons vu que pour R=0.1, lagtmm de pseudo-stade | est beaucoup moins
importante que pour R=0.7 dans la gamme de chargetoasidérée. Ceci implique des vitesses de

fissuration supérieures a R=0.1. Ce résultat détdasant car il est assez peu documenté dans la
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littérature. Lafarie-Frenot observe les mémes teceks pour un alliage 7075-T7351 [6]. Paut<5
MPaJm, elle observe des vitesses de fissuration noesrslipérieures pour R=0.1 que pour R=0.5.
Une fois la fermeture de fissure prise en compésatt est encore plus important entre les deux
rapports de charge. De plus, Lafarie-Frenot obseneetransition pseudo-stade | / stade Il pbiKi5
MPa/m a R=0.5, alors que cette transition apparaiBd&s/Pa/m & R=0.1. Cette transition explique
alors la différence de vitesses observées. Cepeadanne hypothése n’est avancée pour expliquer le
décalage de cette transition pseudo-stade | / dtadie au rapport de charge. Pour expliquer cette
augmentation des vitesses de fissuration due &ransition pseudo-stade | / stade Il plus précoce
pour R=0.1, on peut émettre I'hypothése qu'a R=ldsE, de la fermeture de la fissure pour P proche
de R.n, la mise en contact des lévres de la fissure irahs contraintes de compression en pointe de
fissure, ce qui, par la compression des levresadiissure, faciliterait I'activation de systemes de
glissement supplémentaires. La littérature repboms peu de résultats expérimentaux sur cette

influence de R, et, a la connaissance de l'aupas d’hypothése pour expliquer ce phénoméne.
VI.2.1.2 Identification des plans de rupture par la méthodeales pigdres

Toujours dans le but d’identifier les mécanismeasssade et de pousser plus loin I'analyse de
ces mécanismes, une attaque a été réalisée ssuriages de rupture. Comme expliqué dans le
chapitre Il, la forme des piqQres obtenues paga#ahimique nous renseigne sur la nature des plans
cristallographiques sur lesquels elles se form8uat. les FigurevI-2 et FigureVI-3, la forme des
pigdres révele la nature des plans cristallograpgsgAinsi, la prépondérance des plans de type}{111
confirme une propagation en pseudo-stade |, taqutsles plans de type {100} sont typiques d’'une

propagation en stade II.
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1Mm
xd BB H

(a) (b)
Figure VI-2. PigQres obtenues par attaque des surfaces depture sous vide. R=0.1AK=4.5
MPavm (a) localisation des piqdres (b) propagation ertade Il par pseudo- clivage le long des
plans de type {100}.

o i
2BE|13mm'W

(a) (b)
Figure VI-3. Piglres obtenues par attaque des surfaces depture sous vide. R=0.7AK=4.8
MPavm (a) localisation des piqdres (b) propagation engeudo-stade | le long des plans de type
{111}.

Ces résultats sont en accord avec la littératispodible sur les aluminiums 2XXX ainsi que
sur l'alliage Aluminium-Lithium 8090 [2, 7-13]. Eparticulier, Gasqueres observe, sur l'alliage
2024A-T351, des piqdres triangulaires en fatiguessdtravide a R=0.7, indiquant une propagation en
pseudo-stade | le long des plans de type {111} R&J.et al ont réalisé des analyses EBSD sur des
surfaces de rupture obtenues sous ultravide dliadgia 2024-T351 vieilli 1h a 190°C dans le sens L-
T, pour un fort rapport de charge, afin d'identiflorientation cristallographique des facettes. [7]
Comme le montre la Figuhél-4, le pseudo-stade | est trés marqué et lessesfde rupture, d'aspect
tres cristallographique, sont similaires a cellesenvées dans les sens S-L et L-T pour R=0.7. Ces
analyses EBSD ont permis d’identifier la nature pless cristallographiques visibles sur les sudace
90% des plans mesurés sont proches, a moins dged$°des plans de type {111}.

220



Analyse des résultats expérimentaux et discussion
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Figure VI-4. Analyse EBSD de surfaces de rupture sous ulivide (a) C47A-T8AK=4.7 a 5.1
MPavm. da/dN=1.9 & 2.8x18° m/cycle (b) 2024-T351 vieilli 1hAK=5.0 MPaym. da/dN=6.0x10
% m/cycle (c) orientation cristallographique des fagttes mesurées sur le 2024-T351 [7].

VI.2.2 Influence du sens de prélevement

VI.2.2.1 Introduction

Les résultats expérimentaux indiquent que dansre &-T, le pseudo-stade | est dominant sur
toute la plage daK considérée et nettement plus prononcé que paerie S-L. C’est ce qui explique
les vitesses de fissuration inférieures dans Is &en, car le pseudo-stade | induit une propagation
plus lente que le stade Il. La question est dorsuigante : Comment la différence d’orientationlae
microstructure par rapport aux directions de chaeyg mécanique et de propagation peut-elle
expliquer la différence de comportement observéedet deux sens de prélévement, a savoir la plus

forte tendance du sens L-T a fissurer en pseudiz-$ta
Les deux sens de prélevement différent sur demcipaux points (Figur¥|1-5).

1/ Les grains ne sont pas orientés de la méme neqpé& rapport a la direction de propagation
de la fissure. Dans le cas d’'une microstructureiag&gunon texturée cette différence serait sans
conséquence. Cependant ici les grains sont forteallemgés suivant la direction de laminage. Par
conséquent entre les deux sens de prélevementsteexne différence morphologique importante

d’orientation entre les grains et la direction depagation.

2/ Les précipités intermétalliques, dispersésighéb suivant la direction de laminage, ne sont

pas orientés de la méme maniére par rapport adetidin de propagation de la fissure.

Nous allons voir que ces deux points peuvent eupliga différence de comportement

intrinséque entre les deux sens de prélevement.
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Figure VI-5. Orientation de la microstructure par rapport a la direction de propagation
(horizontale) et de chargement (verticale) (a) sers-L (b) sens L-T.

VI.2.2.2 Influence de l'orientation des grains

Considérons l'orientation des grains en fonctionaddirection de propagation de fissure. Sous
vide, lorsque la fissure rencontre un nouveau gsiite chargement mécanique n’est pas assez élevé
le réamorcage dans le grain suivant se fera ee $t&k réamorcage en stade | dans un nouveau grain
ralentit la propagation de la fissure. Or, dansdas S-L, la fissure rencontre un nouveau grain en
moyenne tous les 82@m, alors que dans le sens L-T, la fissure rencantreouveau grain tous les
210um. Par conséquent dans le sens L-T la fissurasbples fréquemment ralentie que dans le sens
S-L (FigureVI-6).

On peut également supposer qu’il y a empilementdédscations sur la barriere que constitue
le joint de grains. Cet empilement crée une camaile retour qui bloque I'avancée de la fissure et
I'oblige a dévier, ce qui peut la ralentir. Lesnisi étant plus fréquemment rencontrés dans lels&ns
ce raisonnement va dans le sens d’'une diminutisrvilesses dans le sens L-T par rapport au sens S-
L.
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Figure VI-6. Influence de I'orientation des grains sur lafissuration en pseudo-stade I.

VI.2.2.3 Influence de I'orientation des précipités intermétdiques

Considérons ici la deuxiéeme différence importantdree les deux sens de prélévement :
I'orientation des précipités intermétalliques gress Ces précipités sont alignés suivant la doact
de laminage, qui se trouve étre la direction depagation dans le S-L alors qu’elle est la directien
chargement dans le sens L-T. Ces précipités ménane fissuration en stade |l par coalescence de
vide ou cisaillement (voir chapitre « bibliograpkielu rapport). Par conséquent, comme la principale
difference de comportement entre le sens S-L séhs L-T est la plus grande sensibilité du sens S-L
au stade Il, on peut supposer que la différencaeatitation des précipités est en partie responsible

cette différence de comportement. Nous allons demer de confirmer cette hypothese.

On sait que la propagation en stade Il par formatle cupules par coalescence de vides et
cisaillement dépend du facteur d'intensité de @nte maximal (mécanismes quasi statiques). En
particulier, la rupture monotone du matériau sedpitoessentiellement par ces deux mécanismes.
Comparons alors les zones de rupture statique dgquehsens de prélevement pour voir si une
différence notable existe. Ces deux zones soneptéss en Figur€l-7. L'aspect differe fortement
entre les deux sens de prélevement. De plus, powgehs S-L on n'observe pas de lévres de
cisaillement au bord de I'éprouvette alors que légses apparaissent clairement pour le sens L-T

(Figure VI-8). Par conséquent l'orientation entre la dimctde laminage, suivant laquelle les
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précipités intermétalliques sont alignés, et laation de chargement mécanique a bien une influence
sur les mécanismes de formation de cupules paeswaice de vide et cisaillement. Cette influence
est certainement un des phénoménes qui expligpkisagrande sensibilité du sens S-L a fissurer en

stade Il que le sens L-T.

(@) (b)
Figure VI-7. Surfaces de rupture en traction monotone auaur de I'éprouvette (a) sens S-L (b)
sens L-T.

chargement mecanigue
A a0e

5 Epaizseur
FPropagation de |z fissure

(@) (b)
Figure VI-8. Rupture en traction monotone sous ultravide &) sens S-L (b) sens L-T.
On doit alors se poser la question suivante : Camitf@rientation des précipités par rapport au
chargement mécanique peut-elle modifier la seigildu matériau aux mécanismes de formation des

cupules ?

La FigureVI-9 explique comment l'orientation des précipifgsut mener a une faible ou, au
contraire, une forte tendance a fissurer en stadahs le cas du sens S-L, les chapelets de jéip
sont alignés dans la direction de propagation distare. Ces chapelets peuvent alors fournir un

chemin préférentiel de propagation en stade Il padissure par formation de cupules. Par contre,
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dans le sens L-T, les chapelets sont alignés @adgdction du chargement mécanique. Lorsque la
fissure rencontre un de ces chapelets, plusielagohénes peuvent apparaitre. En premier lieu les
précipités éloignés du plan de fissure peuventrar@edbranchement, ce qui ralentit la fissuration. E
second lieu, a I'approche d’'un précipité la fisspet partir en stade I, mais il n’y aura pas de
précipité suivant pour l'aider a continuer a seppger en stade Il. Au lieu de rencontrer d’autres
précipités, nous avons vu gu’elle était méme susdepde rencontrer un joint de grain, du fait de
I'orientation des grains. Des exemples d’'interatiiwec des précipités sont donnés en Figure IV-18

du chapitre « résultats de fatigue sous vide et aou.

Direction de propagation
o >

Précipite >

Fissure——

Fissure

[
L
Sens S-L Sens L-T

Propagation en stade Il en passant par l§¢ Propagation en stade Il moins favorisée par
précipités. les précipités.
Branchement induit par les précipités.

Figure VI-9. Influence des précipités intermétalliques erionction du sens de prélevement.

Toutes ces données restent qualitatives et analywéer une vision en 2 dimensions d’'une
fissure, vision simple mais réductrice. Cette étpdet cependant fournir les paramétres importants a
prendre en compte pour la modélisation de l'infheedes précipités sur la résistance a la fatigue du
2024-T351. En effet, lorsque Sunder [14] considardormation des cupules par « Fatigue Void
Coalescence » ou « Micro-Void Coalescence » autieg précipités, il prend en compte une
distribution homogene de la précipitation (Figwwel10). Cependant, dans la présente étude, Il
apparait nécessaire de considérer I'orientatiotiadpades précipités, groupés en chapelets alignés
dans la direction de laminage. Il faudra aussi icémer I'espacement entre chaque chapelet de
précipités. La Figur&/I-11 donne la premiére idée des paramétres a presidl compte pour bien
qguantifier l'influence des précipités intermétalles grossiers sur la propagation de fissures dgriéat
Les paramétres sont ainsi: d distance entre chagéepité du chapelet, L longueur totale du
chapeleto angle d’inclinaison entre la direction de laminagda direction de chargement, ainsi que

D distance entre deux chapelets de précipités.
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Figure VI-10. Distribution des précipités intermétalliquesconsidérée par Sunder pour les
mécanismes (a) MVC et (b) FVC [14].

Direction de propagation .-
° —

Fissure

Précipités

Figure VI-11. Paramétres a considérer pour modéliser l'irfience des précipités sur des
propriétés comme la ténacité ou la résistance afatigue.

Remarque 1 : ces deux différences dans I'oriemadi® la microstructure menent & une augmentation
du pseudo-stade | dans le sens L-T. Un autre phénemmérite d’étre mentionné. Dans le cas d’'un
pseudo-stade | trés important et pour de faiblesrgéments mécaniques, Petit a noté que pour une
charge inférieure a la charge maximale, les levdeda fissure pouvaient une nouvelle fois entrer en
contact, comme a I'approche de la charge minimakt.[Il parle de fermeture de fissure « par le haut
du cycle ». Ce contact induit que le reste du cgolmpris entre cette charge P et la charge Pmax ne
participe plus a la fissuration. Il y a donc uneidse dwiK effectif, donc une baisse des vitesses de
fissuration. Le pseudo-stade | étant plus marguésda sens L-T que dans le sens S-L, ce phénomene
sera plus marqué pour le sens L-T. Cependant n@w®ms pas réalisé les mesures permettant de le

mesurer.

Remarqgue 2 : nous avons considéré gque les sedifésedices entre les sens S-L et L-T étaient d’ordre
morphologique, a savoir une orientation différestdre la direction de laminage et la direction de
propagation. Nous avons donc supposé que nhotreriamatd’ avait pas de texture cristallographique.

En effet si le laminage induit une texture surdarfe des grains et la dispersion des précipitéseilt
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aussi induire une texture dans l'orientation crifdgraphique des grains : la direction de laminage
peut alors concorder avec une direction cristallgfique particuliere identique pour une majorité
de grains. Pour information Ro et al. n'observeas mle texture cristallographique pour une plaque
laminée de 2024-T351 d'épaisseur 13 mm [16].

VI.2.3 Conclusion sur le comportement intrinseque du ZD231

Dans le sens S-L, I'ensemble des résultats tiréotservations expérimentales des chemins de
fissure et des surfaces de rupture exposés damapétre |V est confirmé par la comparaison avec la
littérature. A R=0.1 le stade Il intrinseque domiadissuration méme si quelques traces de pseudo-
stade | sont présentes aux faibles chargements ames la préfissure. A R=0.7 on observe une
propagation mixte pseudo-stade | — stade Il, ptdportion de stade Il augmente avd€. Le stade I
est obtenu par deux mécanismes : le pseudo-clieagie formation de cupules. LorsquenK

augmente, la formation de cupules devient le méoaprépondérant.

Dans le sens L-T, la domination du pseudo-stadedbec le ralentissement de la propagation
ont plusieurs causes liées a la microstructurepemier lieu, les grains ne sont pas orientés de la
méme maniére par rapport a la direction de propagat’effet barriere de ces joints est plus
important dans le sens L-T car la fissure doit posivent amorcer dans un nouveau grain. Par
ailleurs, le faible espacement entre chaque grajpéehe la fissure de passer en stade Il & la remcon
d’'un obstacle (précipité...etc.). En second lieu,desupes de précipités intermétalliques ne sont pas
alignés dans la direction de propagation de lafesst participent donc moins a la fissurationtedes
Il par formation de cupules que dans le sens Sd.ptemier mécanisme est assurément le plus

important car aux faibleAK peu de cupules sont observées.
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V1.3 Fissuration en fatigue sous air

VI.3.1 Effet d’environnement air/vide dans le sens S-L

VI.3.1.1 Analyse des vitesses de fissuration

Par la comparaison des vitesses de fissurationlavtérature on peut voir que la propagation
se passe essentiellement en stade Il (FiywE2), ce qui est en accord avec les observaties
chemins de fissure et surfaces de rupture présefaés le chapitre IV. Sur toute la gamme de
chargement, le stade Il est assisté par I'adsorptie vapeur d’eau et le mode de propagation
cristallographique de type pseudo-stade | est éHie coude observé sous air, a environ 3xhis,
provient vraisemblablement de la transition enee@dgime de stade Il assisté par I'adsorption de
vapeur d’eau et un régime de fissuration assistédtpydrogene. Des essais a de plus faibles valeur

de da/dN sont nécessaires pour confirmer ce résulta

-— stade Il intrinsegue
stade Il assisté par I'adsorption de vapeur d'eau
& ArR=01
W ArR=07
B Mide R=0.1
B vide R=0.7
----- FPzeudo stade |
& /S

0% 4

daldh (micycle)

1 I:I—IIII

10°

iz,
4K JE (m'%)

Figure VI-12. Comparaison des mesures sous air avec lesnées de la littérature [2, 17].
VI.3.1.2 Stries de fatigue

Sous ultravide, aucune strie ductile n'est détecBmus air, la présence de telles stries est
particulierement marquée pour le rapport R=0.1.Nawons par ailleurs confirmé que I'espace entre

ces stries, en m/strie, était équivalent aux vesnacroscopiques de fissuration en m/cycle, ce qui
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témoigne que chaque strie correspond a la progresi la fissure sur un cycle de fatigue. La
formation de ces stries a beaucoup été étudiéexste de nombreuses études a ce sujet. Comparons

donc nos observations avec la littérature.

Le fait qu'aucune strie n'apparait sous ultravidst en accord avec le mécanisme
d’irréversibilité du glissement proposé par PellL&] et le mécanisme de couplage entre glissement
et rupture fragile en mode Il proposé par Sund4y. [gur un alliage de titane Ti6Al4V, Beevers. [19]
n'observe pas de stries pour un chargement souws efdseulement aux faibles R sous air. En
particulier il n'observe pas de stries sous airrapport R=0.7. Par ailleurs, il constate que I'egpa
entre chaque strie correspond aux vitesses magigses de fissuration. Il observe également des
stries & R=0.35, & environ 21M, sur un alliage d’aluminium 7XXX. Ces résultatsisen accord
avec ceux de notre étude. D’aprés De Fouquet [2ktries ductiles apparaissent, si les conditilens
chargement sont réunies, seulement pour des \stessgEérieures & environ 53@n/cycle, pour la
plupart des matériaux métalliques. Nous avonsrtedeement observé des stries pour des vitesses a
partir d’environ 2x1d m/cycle. Notre intervalle de vitesses est donc gatihle avec celui de De

Fouquet. Entre 5xIbet 2x10" m/cycle nous n’avons cependant pas décelé ds.strie

Finalement, il est nécessaire de retenir que lessstluctiles n’apparaissent que pour des
domaines bien particuliers de vitesse, de chargesatatienvironnement. Par conséquent si des stries
impliquent la présence d’'une propagation en fatidiadsence de stries n'implique pas I'absence

d’'une propagation en fatigue.
VI.3.1.3 Identification des plans de rupture par la méthodeales piglres

L’'analyse des surfaces de rupture par attaque ghaemirévele des piqQres carrées sur
I'ensemble des surfaces, pour toute la gammgkdexplorée. Ces piglres carrées sont typiques d'une
propagation en stade Il le long des plans de ty#®} Ces observations sont en bon accord avec les
données de la littérature sur les alliages 2XXXX¥XX [2, 7, 8, 18, 21, 22].
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Figure VI-13. PiqQres obtenues par attaque des surfaces depture sous air. R=0.7.AK=3.5
MPavm : propagation en stade Il le long des plans de pg {100}.

Thompson & Craig [23] observent sur une hélice idaven 2219-T6 rompue en service, une
fissuration suivant des plans proches a moins déeS°plans de type {111}. Si les avions sont bien
s(rs sollicités sous air, Gasquértsal [3] ont démontré que des températures trés bassame
celles rencontrées a haute altitude pouvaient rieodiés mécanismes de fissuration en fatigue et
mener, méme sous air, a une propagation cristalibggue donnant du pseudo-stade |, donc selon des
plans de type {111}. Les résultats de Thompson &ig€ne sont donc pas en désaccord avec ceux de
notre étude, et posent la question connue de euniéprésentatif » des conditions de service. ldair
température ambiante n’est peut-étre pas assezsegptatif des conditions de vol a haute altituds. L
récentes theses de Gasqueres et Odemer étudemhfortement d’alliages d’aluminium 2XXX en
milieu plus représentatif que I'air du laboratde 3, 24, 25].

V1.3.2 Influence du sens de prélevement

VI1.3.2.1 Vitesses de fissuration

La FigureVI-14 montre que l'air atténue la différence deig&sice a la fissuration entre les
deux sens de prélevement. Sous ultravide, I'é@stvitesses est de presque un ordre de grandeur,

alors que sous air ce facteur vaut 2 environ.

Remarque : sous ultravide ce résultat est a considéavec précaution car pour le sens L-T la
fermeture de fissure n'a pas été mesurée et, cotaptede I'importance du pseudo-stade | pour ce
sens de prélévement on peut supposer plus de team fissure dans le sens L-T que dans le sens S-
L. Par conséquent, aprés prise en compte de laefenm, I'écart des vitesses entre les deux sens de

prélevement devrait étre réduit.
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Figure VI-14. Effet d'environnement sur I'influence du sers de préléevement.

L'influence du sens de prélevement est en bon dcaeec les travaux de Sarioglu et Orhaner
sur l'alliage 2024-T3, a R=0.3, pour les sens TtlLg [26] (FigureVI-15). En effet, ces auteurs

observent eux aussi des vitesses trés légereniérieures pour le sens L-T que pour le sens T-L.
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Figure VI-15. Vitesses de propagation pour le 2024-T3 soas. R=0.3. 5 Hz [26].
VI.3.2.2 Effet d’environnement sur I'influence du sens de p&levement

Nous allons tenter d’expliquer I'homogénéisation damportement du matériau entre
I'ultravide et I'air, marquée par la diminution técart sur les vitesses de fissuration entre ées S-
L et L-T lorsque I'on passe de l'ultravide a I'aPour cela nous examinerons l'influence de I'air

ambiant sur les deux différences entre les senseSil-T qui ont servi a expliquer les vitesses de
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propagation inégales sous vide. Ces deux difféeeersmnt linteraction du chargement avec les

précipités intermétalliques et I'orientation deaigs par rapport & la direction de propagation.

Dans le cas des précipités intermétalliques, I'gutsmn de vapeur d’eau, en localisant
I'émission des dislocations a la pointe de fisqpaaeun mécanisme de type AIDE [27], peut empécher
le branchement di & des précipités proches dug#afissuration. On a vu que dans le sens L-T
I'orientation des précipités favorise un tel bragwient par rapport au sens S-L, donc la localisateon
I'’émission des dislocations aura plus d'influeneaglle sens L-T. La Figukd-16 illustre la possible

influence de la localisation du glissement en godd fissure sur les chapelets de précipités.
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Figure VI-16. Influence de la localisation du glissementus l'interaction entre les précipités et le
chargement mécanique lors de la propagation en stadl (a) sens S-L (b) sens L-T.

Par ailleurs, I'adsorption de vapeur d’eau soudaaiorise le glissement de plusieurs plans au
lieu d'un seul plan, donc induit une propagationseade Il et fait totalement disparaitre le pseudo-

stade I. Le stade Il est nettement moins sensildeencontre d’'un nouveau grain donc l'effet bai

des joints de grains sera atténué sous air.
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Ces deux hypothéses peuvent expliquer la diminudeiiécart sur les vitesses de fissuration
entre les sens S-L et L-T lorsque I'on passe dédvide a l'air. Notons que, de ces deux raisons,
c’est de fagcon certaine la contribution de la demre (diminution de I'effet barriére des joints deig

lors de la propagation en stade |l par rapportsmu@o-stade I) qui est la plus importante.

V1.3.3 Influence du rapport de charge

Pour les deux rapports de charge étudiés, R=(RE@{7, on a vu que la proportion de cupules
augmente lorsque I'amplitud&K du facteur d'intensité de contrainte augmentepedeant cette
observation est pour le moment restée qualitatiree analyse quantitative des surfaces de rupture

avec le logiciel VISILOG a donc été effectuée alnconfirmer cette tendance.

Pour les deux rapports de charge, la proportiofasigue de zones occupées par des cupules
augmente lorsquaK augmente (Figur&/I-17a), ce qui confirme les observations expéritakss.
D’autre part, pour une méme valeurAl€, le pourcentage de cupules & R=0.7 est nettesugdrieur
au pourcentage pour R=0.1, donc I'amplitud€ du facteur d’'intensité de contrainte n’est pasdal
parameétre qui contrble ce mécanisme et le rapmodhdrge doit étre pris en compte. Tracons alors,
pour les deux rapports R, le pourcentage de cumudenction du facteur d’'intensité de contrainte
maximal Kax VU par la pointe de fissure (Figuv#-17b). Les pourcentages mesurés pour les deux
rapports R sont proches lorsqu’ils sont tracésoection de K. Le facteur d’'intensité de contrainte
maximal Kyax st donc le paramétre mécanique qui contrble &sanismes d’apparition des cupules,
qui sont le cisaillement d’un précipité et la cealence de vides toujours autour d’un précipitéi Cec
confirme que les cupules se forment principalenpantun ou des mécanismes de traction monotone
(quasi statique) lors d'un cycle de fatigue, comemposé dans le chapitre « bibliographie » de ce

rapport.

Cette méthode d’analyse quantitative pourrait étite pour I'expertise de structures réelles car
elle permettrait d’estimer le chargement maximakomtré par la structure par I'analyse des surfaces

de rupture, grace a la relation unique entre Ie thucupules et la valeur deiappliquée.
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Figure VI-17. Analyse quantitative des surfaces de rupturgous air, & R=0.1 et R=0.7. (a)
pourcentage de cupules en fonction d&K (b) pourcentage de cupules en fonction de .

Remarque : chaque point des courbes correspondrealyse d’'une image au MEB. Pour établir ces
courbes avec une vision quantitative, 3 éprouvettgisété analysées pour le rapport R=0.7 et 2

éprouvettes ont été analysées pour le rapport R=0.1

Pour une épaisseur de 4 mm, la proportion de csp@mble Iégérement moins élevée que pour
les éprouvettes d’épaisseur 10 mm, malgré la diggeexpérimentale des mesures (Figukd8). Il
faudra donc certainement considérer linfluence tdux de triaxialité des contraintes sur le

pourcentage de cupules.
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Figure VI-18. Influence de I'épaisseur sur la relation ent le pourcentage de cupules et K.

Par ailleurs, ce résultat est relativement origicel il existe peu d’analyses quantitatives des
surfaces de rupture en fatigue. En effet dansttérdiure les observations restent tres souvent
gualitatives. Benguediabt al [28] exposent une méthode d’analyse quantitatiese surfaces de
rupture observées au MEB. Les évolutions gu'ilsenintent sur le 2024-T351 a R=0.33 sous air sont

en bon accord avec notre étude (Figurd.9).
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Figure VI-19. Analyse quantitative des surfaces de ruptureAir. R=0.33. 2024-T351 [28].

Nous avons comparé de facon quantitative leursltaésuavec ceux de notre étude. La
comparaison est donnée en FigWe20. Leurs valeurs sont assez proches de cekes$étude.
Cependant leurs éprouvettes sont des CT75 d’épai$@emm, soit une épaisseur voisine de la notre,
mais le sens de prélevement n’est pas donné eictastructure n’est pas détaillée. La comparaison

reste donc délicate.
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Figure VI-20. Comparaison de l'influence de Kmax sur le porcentage de cupules avec les
résultats de I'étude [28].

Il a été montré que la valeur dgd{vue par la pointe de fissure pouvait étre estiengartir du
pourcentage de cupules mesuré sur les surfacegptiga. Vérifions que ceci est encore exact pour un
chargement a amplitude variable. Le chargementid@résconsiste en des successions de 20 cycles a
R=0.7 et de 2 cycles a R=0.1. Le choix de fairg@es successifs a R=0.1 et de fixer la fréquerce d
ces cycles a 0.1 Hz a été imposé par des consaxf@rimentales liées a la génération du signal de
chargement par le logiciel INSTRON Waverunner. Quit dlonc faire I'hypothése que dans
l'intervalle [0.1, 10 Hz], la fréquence n’a pasrdluence sur les vitesses de fissuration. Pourémen
matériau, sous air, dans le sens L-T a R=0.1, EABSVobserve pas d'influence de la fréquence
entre 1 et 10 Hz [29].
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Figure VI-21. Chargement variable utilisé sous air pour teter le cumul de dommages.

Le pourcentage de cupules en fonction dgxkest tracé sur la Figurél-22 et comparé aux
données a R=0.1 et R=0.7 sous chargement a angptitutbtante. On voit que la dépendance entre le
pourcentage de cupules et reste veérifiée, méme sous le chargement & amelinadiable de la
FigureVI-21, ce qui est compatible avec la dépendanc gndes mécanismes de coalescence de

vide et de cisaillement autour des précipités.
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Figure VI-22. Pourcentage de cupules en fonction degk pour un chargement a amplitude
variable.

V1.3.4 Conclusion sur le comportement sous air du 20241735

Par rapport au vide, I'adsorption de vapeur d’eaussir supprime totalement la propension a
fissurer en mode cristallographique (pseudo-stads la propagation sous air se produit en stade Il
assistée par I'adsorption de vapeur d’eau. Pauadl| I'influence du rapport de charge s’expligae p
la fermeture de fissure. A R=0.1 on observe ddssspour les fortsAK (a partir de 12 MPém

environ). Tres peu de stries sont observées a R=0.7

L'influence du sens de prélevement est fortemedtité par rapport au vide. Ceci est di au
passage a une propagation en stade Il, propadasucoup moins sensible aux joints de grains que le
pseudo-stade |, et dans une moindre mesure a wsbj@ diminution du branchement di aux
précipités intermétalliques par une localisation dlissement en pointe de fissure due a

I'environnement.

On a également confirmé que la proportion de ceppéut se corréler avec la valeur dg,K
quelque soit le rapport de charge. Cependant oposepque cette proportion ne sera pas la méme

suivant I'état de contraintes (contraintes ou déadions planes).
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V1.4 Synergies entre fissuration par fatigue et
corrosion saline

VI.4.1 Introduction

Cette partie tente de répondre au premier objdetiette étude, relatif a I'identification et a
'analyse des synergies entre fatigue et corrosaime. Nous tenterons d’identifier les mécanismes
I'origine des synergies existantes en fatigue goroentre les paramétres métallurgiques, mécasique
et environnementaux étudiés dans le chapitre Vr ela nous prendrons comme fil directeur le
résultat le plus marquant de la campagne d’essifatijue corrosion, a savoir l'influence de la
fréquence de chargement observée en solution saling un signal sinusoidal, dans le sens S-L, a
R=0.7, sur l'alliage d’aluminium 2024, a I'état TR9.a compréhension des mécanismes obtenus pour
ce cas de figure particulier permettra de conndétrpossibilité d'étendre les résultats a d’'autres

chargements et a d’autres alliages de la série 2XXXe d’autres alliages d’aluminium.

Tout d’abord nous ferons un bilan des résultatgexmentaux sur l'influence de la fréquence de
chargement et dégagerons une problématique génliale ferons ensuite I'analyse de ces résultats,
puis nous dresserons un état de I'art des étudksliti&rature rapportant un méme effet de frégeen
et nous confronterons I'analyse de nos résultatshgpothéses de la littérature pour répondre a la
problématique de I'étude. Dans la conclusion n@ssimerons le comportement en fatigue corrosion
du 2024, et avancerons des perspectives pour dee$uétudes sur ce sujet. Par ailleurs, malgré une
littérature abondante sur la fatigue corrosion aédiages d’aluminium [11, 30-43], nous tenterons
d’isoler, parmi les résultats expérimentaux obteoilses phénomenes peu observés auparavant et qui
constituent donc un résultat nouveau sur la fatigmeosion des alliages d’aluminium de la série
2XXX.

VI1.4.2 Bilan des résultats expérimentaux

A R=0.7, dans le sens S-L, en solution saline 26!, les vitesses de propagation diminuent
lorsque la fréquence diminue. Nous parlerons «etede fréquence négatif » [44] pour décrire ce
phénomeéne. Deux régimes de propagation apparaisseattérisés par des pentes différentes sur la
courbe da/dNAK dans le domaine de Paris. En effet, entre 105%H2, la pente de la droite da/dN-
AK est proche de 2 et I'augmentation des vitessesrg@gport a I'air atteint presque un ordre de
grandeur aux faibles valeurs d&. Entre 2.5 et 1 Hz, pour une valeur constantaldeles vitesses
diminuent brutalement, et le deuxieme régime, margar une pente 4 sur la courbe daxi-
apparait. Dans ce régime, les vitesses diminuesque la fréquence diminue. Enfin, les essais avec
différentes formes de signal montrent que le tedgomontée gouverne cet effet de fréquence, et que

le temps d'immersion sur un cycle n'a pas d'infloersur la propagation en fatigue corrosion du
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2024-T351. La Figure/I-23 synthétise schématiquement cette influencdad&équence et de la

forme du signal sur la propagation de fissure tigda dans le 2024-T351 sens S-L.

da’/dN

A

3.500NaCl 2.5, 5

Temps de montée
diminue
Air

3.50pNa(Cl 1 3.509NaCl 0.1 Hz
’
4
gt -
O
AR

Figure VI-23. Influence de la fréquence en fatigue corrosh. R=0.7. Sens S-L. Signal sinusoidal.

Cette synthése souléve plusieurs questions edEstie

1/ Quels est le mécanisme gouvernant le régimeajeapation en pente 4 ?

2/ Quels sont le ou les phénoménes gouvernardnaition régime pente 2 — régime pente 4 ?
3/ Quels est le mécanisme gouvernant le régimeajepation en pente 2 ?

Les paragraphes suivants visent a apporter desptérde réponse a ces différentes questions.
Une analyse des résultats expérimentaux exposésldarhapitre V est ainsi réalisée : un examen
microfractographique des surfaces de rupture, 8eappn d’'un mode de fissuration intergranulaire,
l'influence de I'état de contraintes et finaleméag conditions chimiques et électrochimiques an sei
de la fissure sont successivement considérés ait. dét état de I'art sera ensuite dressé surtledes
observant un effet de fréquence négatif semblalalas le but de dégager les hypothéses proposées
pour expliquer cet effet. Ces hypothéses seroatdinent discutées a I'aide de I'analyse des rédsulta

expérimentaux.
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VI.4.3 Analyse des résultats experimentaux

VI.4.3.1 Analyse microfractographique : éléments de nature on identifiée

On a vu que des éléments microfractographiquesi(€&iy-15) dont la nature reste a identifier
sont observés en solution saline alors qu'ils réagssent pas sous air. On peut donc émettre trois

hypothéses sur la nature de ces éléments.
1/ Il peut s’agir de piqQres apparues aprés larf&sn par corrosion post mortem du sillage.

2/ Ces éléments peuvent étre des cupules se fopaacbalescence de vides puis se réunissant

par striction de fagon plus marquée que sous air.

3/ Ces éléments peuvent aussi correspondre a dmdesuclassiques formées lors de la

fissuration puis ultérieurement dégradées par smno

Ces hypothéses sont fondamentalement différenier’est pas inutile de vouloir identifier ces
éléments. En effet, si ces derniers sont des mcpparues post mortem ou des cupules apparues lors
de la fissuration puis dégradées par corrosion mpostem, ils auront peu d’intérét pour I'analyse de
mécanismes de fatigue corrosion (hypothéses 1&).cBntre, s'il s’agit de cupules formées par
coalescence de vides puis striction avec une toee fdéformation plastique localisée due a
I'environnement, alors la formation de cupules @aalescence de cavités et striction est exacerdée p
I'environnement et cela pourra peut-étre explidia@rgmentation des vitesses de fatigue corrosion pa

rapport aux vitesses sous air (hypothese 2).
VI1.4.3.1.1Premiére hypothese : piqQres de corrosion

En FigureVI-24 ces éléments sont comparés a des piglresrdesmon post mortem créées sur

une éprouvette préfissurée en fatigue sous airipumergée en solution saline a 3.5% NacCl.

La forme, la taille, et la répartition topologiques éléments sont différentes de celles des
piglres apparues sur I'éprouvette de fatigue sisysuas immergée en solution. Ces éléments ne sont

donc pas des pigdres apparues post mortem.
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19K m = Al ]
X3.588 13Zmm 2Ky FR1 9. 2
Diametre trés varié des piqQres (de 1 a2 Diametre constant (environgfn)
Répartition aléatoire, piqlres dispersées, en group Répartition en colonies
isolées. Forme souvent elliptique et allongée selon la dimac
Forme circulaire, pas de relief de propagation et fort relief
(a) Fatigue air R=0.1 puis immersion 165h 3.5% NaC(b) Fatigue corrosion a R=0.7 2.5 WK=7 MPa/m

Figure VI-24. Comparaison d’un faciés de fatigue sous apuis immergé en solution saline (a)
avec un faciés de propagation en fatigue corrosidb).

VI1.4.3.1.2Deuxieme hypothése : cupules apparues par coalesodgs vide et striction avec

une forte déformation plastique localisée

La deuxieme hypothése est que I'hydrogene formériserait la déformation plastique du
matériau et donc augmenterait la formation de agphr coalescence de vides puis striction. Cette
hypothése est appuyée par le fait que la dissoluaoodique en pointe de fissure produit
indirectement une grande quantité d’hydrogéne afoenui peut ensuite pénétrer et diffuser au sein
de la zone plastique. L’augmentation de la défaommaplastique due a I'hnydrogéne est la base des

théories de type HELP, comme exposé dans la biblpite.

Thompson et Bernstein [45] observent des cupulparaps par coalescences de vides avec une
forte déformation plastique sur des aciers chaegéhydrogéne. Ces aspects ressemblent fortement
aux éléments dont nous cherchons a identifier tareace qui conforte cette hypothese (Figure

VI-25).
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% $8®, d0unm,

Scanning Electron Micro- SEM Fractograph of Mixed

SEM Fractograph of Mixed
Microvoid Coalescence and

E}ziz:g:] Léﬁ:é&?isi‘n Hy- scope (SEM) View of Micro- Microvoid Coalescence and

drogen-Charged PH 13-8 Mo, void Coalescence in Hydro- Tear Ridge Structures, in

a Martensitic 13% Cr-8% Ni gen-Charged 304L Austeni- Hydrogen-Charged 21% Cr-6%

Steel, with a Loss of 60% tic Stainless Steel, with Mi-9% Mn Stainless Steel,

of the Notch Strength ahour 50% Loss in RA with about 40% Loss in RA
(a) (b) (c)

Figure VI-25. Cupules se formant par coalescence de viderdifférents aciers chargés en
hydrogéne (a) coalescence de vides et pseudo clevélg) coalescence de vides (c) coalescence de
vides et lignes de déformation plastique intense $4t

VI.4.3.1.3Troisieme hypothése : cupules apparues pendaigdaration puis corrodées

Si ces éléments sont des cupules obtenues clasgqudors de la fissuration puis corrodées
par la solution saline, on devrait les observerleuaciés de fatigue sous air qui a été immergé en
solution saline. La zone de rupture quasi statdgid’éprouvette a été observée car cette rupture se
produit essentiellement par formation de cupulesFlgureVI-26 montre que les cupules corrodées
observées sur le faciés de fatigue sous air immemgeolution saline ressemblent trés fortement aux

éléments que nous cherchons a identifier.
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AP 2 S w7 wm
Figure VI-26. Exemples de cupules corrodées observées saizone de rupture finale d'un faciés
de fatigue sous air immergé en solution saline a53NaCl pendant 165h.

VI1.4.3.1.4Bilan

Avant de conclure, nous ferons deux remarquesesigiéments. En premier lieu, il serait bon
de quantifier la proportion de ces éléments entfonae la fréquence de chargement dans 3.5%NacCl,
afin de savoir s’ils sont typiques d'un régime d®pagation (ou s'ils apparaissent pour toute
fréquence). En second lieu, il convient de rappeler ces éléments n'apparaissent pas pour l'essai
sous eau distillée. Toutefois cet argument ne pepag départager les trois hypothéses. En eftet, le
ions chlorure sont nécessaires pour rompre le géissif en surface et ralentir sa reformation ediain
permettre la dissolution anodique, dissolution meéala corrosion post mortem (hypothéses 1 et 2),
et a la production d’hydrogéne (hypothése 3).

Finalement, la troisieme hypothése parait la plédible, & savoir des cupules classiques
dégradées par la corrosion post mortem, car caseéls ressemblent fortement aux cupules corrodées
observées sur le facies de fatigue sous air immenggolution. Toutefois la deuxieme hypothése, a
savoir des cupules obtenues par une forte défaymatiastique localisée due a un mécanisme de
fragilisation par I'hydrogene de type HELP, ne séuétre définitivement écartée. L'analyse de ces

éléments ne permet donc pas de progresser suttlfidation des mécanismes de fatigue corrosion.
VI.4.3.2  Fissuration intergranulaire

VI1.4.3.2.1Introduction

L’observation des surfaces de rupture produitefatgue corrosion (Figure V-18), a révélé la
présence de plages lisses, qui semblent plus ggagtdelus nombreuses dans le régime des faibles
temps de montée TM en solution saline (régime dep? sur la courbe da/dNK). Par ailleurs, en
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solution saline elles apparaissent de facon plusjuéa pour les faibles valeurs A, la ou I'effet de
fatigue corrosion sur les vitesses de propagagoteelus élevé. Ces observations suggérent dosc u
forte relation entre I'apparition du régime de geBtet la formation de ces plages, ce qui pernigttra
en considérant ces plages plus en détail, d’'idenfiés mécanismes responsables de I'apparition du
régime de pente 2. Dans la suite du rapport nolemsaldonc finement examiner leur domaine
d’apparition en fonction des parametres mécaniquégllurgiques et environnementaux, ainsi que la
nature de ces plages lisses. Cette analyse camatilors un support important pour la discussis d
mécanismes de fatigue corrosion.

VI1.4.3.2.2Analyse quantitative des plages lisses

Tout d'abord, la proportion de ces plages par regpda surface totale de rupture a été estimée
par analyse d'image a l'aide du logiciel VISILOG partir des clichés obtenus au microscope
électronique. La Figur&/I-27a trace, pourAK=4.5 MPa/m, le pourcentage de plages lisses en
fonction du temps de montée TM. Chaque point dedarbe correspond au comptage sur une
éprouvette, ce qui donne un échantillon statistigisonnable. Les vitesses de propagation sont auss
tracées en fonction de TM. Le pourcentage de plhgsss et les vitesses de propagation montrent la

méme dépendance envers TM. Ce parametre contndteladormation des plages lisses.

o dafdh {1 0-8 micycle) 20 T
& Pourcentage de plages lisses & Pourcentage de plages Iissesl
— T ——
[ 2024-T341 5-L
0+ " 7 . -
T RED.7T 38%MNaCl k= SMPam = 9| 3.5%NaClfaibles temps de montée TM . ]
sinus, dents de scie, trapéze, triangle avec maintien & Pmin | # Régime de pente 2 de dardh-AK —
j 3 [T
ri
15 [ & . 1 2
B M L] 7T w
F - [ 1
[
=
o 1D — -
&
r 1 o ™ 2024-T351 5-L
10 F 4 & 2
L | g L R=0.7 ak=4.4 MPam ™
5 & . . |
= = e = 3 Air, eau distillee
= 5F -— 2.5%MNacl longs T 7
5 b r - Régime de pente 4 de dafdh-ak
[ %plages eau distillée ™ r 1
[ darfdh air, eau distillee a 1 l =& ]
D_ X i X ,,,,,,,|_ o S S S S S S S R

0,01 %plages air [IN| 1 1 2 3 4 a B T 8
T (=) dafdi (10-8 micycle)
(a) (b)

Figure VI-27. (a) % de plages lisses et da/dN en fonctialu temps de montée TM aAK=4.5
MPavm (b) % de plages lisses en fonction de da/dN podifférents TM & AK=4.5 MPavm.

La Figure VI-27b reprend les données de la FigWwke27a mais illustre le lien entre le
pourcentage de plages et la vitesse de propagdtidependamment de I'environnement. Deux
groupes de données se distinguent. Ces deux gragpesspondent en fait aux deux régimes de

fissuration observés (régime de pente 2 et régimpethte 4). Ces plages pourraient donc étre plus
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typiques d’'un régime de fissuration particulier glieectement de I'environnement. Notons tout de
méme que la différence dans les proportions n‘astcpnsidérable : 5-9% de plages pour le régime de
pente 4 et 14-16% pour le régime de pente 2 péd.5 MPa/m, et que I'incertitude sur les mesures

est trés difficile a quantifier.

L’hypothése émise dans le chapitre V semble néamsnarifiée : la quantité de plages lisses
est liée au(x) mécanisme(s) qui gouverne(nt) le=sses de propagation en solution saline. La nature

de ces plages devrait donc contribuer a I'idergtifan de ce(s) mécanisme(s).

Pour la suite de la réflexion, une cartographieéggie de la proportion de plages lisses sur une
courbe da/dNAK, de I'environnement, de la fréquence et du sigialchargement est donnée en
Figure VI-28. Chaque valeur est calculée en faisant laanog des données collectées sur tous les
essais. Pour une idée de la dispersion des mesinagye point de mesure, qui correspond a une

image MEB d’'une éprouvette, est tracé en fonctienkd en FigureVI-29.

Nous allons maintenant tenter d’identifier la natde ces plages lisses, ce qui permettra, lors la
discussion des mécanismes de fatigue corrosiodgeteFrminer le ou les mécanismes a l'origine de

leur formation.
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Figure VI-28. Cartographie générale de la proportion de pges lisses en fonction d&K et
da/dN. 2024-T351 sens S-L. R=0.7.
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Figure VI-29. Dispersion des mesures de pourcentage de gés lisses pour les principaux essais
de fatigue corrosion (sens S-L).
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V1.4.3.2.3ldentification de la nature des plages lisses

Tout d’abord, ces plages sont extrémement lisses détails particuliers, comme le montre la
FigureVI-30.

JEOL 2aky

Figure VI-30. Etat de surface des plages lisses. 3.5%Na®=0.7.AK=4.5 MPaym.

La morphologie des plages est examinée plus ernl détala FigureVI-31. Une éprouvette
sollicitée dans des conditions conduisant & dessés du régime de pente 2 a été découpée autcceur e
examinée au MEB. La direction de propagation estirdée a gauche, indiquée par la fleche noire.

Deux €léments caractéristiques apparaissent.
1/ Le grand carré noir en haut a droite indique plage lisse montrant une forme courbe.

2/ La frontiére de la plage du bas correspond jailets de grain (fleches noires).

248



Analyse des résultats expérimentaux et discussion

T

Propagatio

=]

o o —-

|

Figure VI-31. Chemin de fissuration au coeur le long d'unglage lisse. Vue au MEB avec tilt 40°
par rapport a la verticale. 3.5%NaCl. R=0.7. 10 Hz.

La FigureVI-32 montre une autre caractéristique morphologigie ces plages. La plupart
d’entre elles sont délimitées par des formes aresndt allongées suivant la direction de laminage,

similaire a la forme allongée des grains du maté(fragure 11-1 p60).

-

Figure VI-32. Forme des plages lisses. 3.5%NaCl 10 Hz s;i®=0.7AK=4.5 MPaym.

Enfin, des piglres ont été réalisées sur ces pligges afin d’identifier leur possible nature
cristallographique, selon la méthode illustrée darehapitre Il. La plupart des plages ne montdest

piglres ni carrées ni triangles (Figlw/e33). Ce ne sont donc ni des plans proches d@X10 des
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plans proches de {111}. De plus, pour certaineggsdisses, la forme des piqdres n’est pas la méme
sur toute la surface de la plage. Ceci suggérerfant que la plupart des plages observées enwsoluti
saline ne correspondant pas a des plans cristafibgjues particuliers.

X

18Mm
H1l,588B Smm

e 18Hm
JEOL 28K U “na.oB8

Figure VI-33. Forme des piqgdres créées sur les plages éssdans 3.5%NaCl. R=0.7. 5 Hz.
AK=5.7 MPaVm (a) vue générale de la plage lisse (b)-(c) forndes piq(ires.

Il convient de rapporter une derniere observat@omme le montre la Figur€l-34a, les
plages, délimitées par des lignes noires, sontseéblables aux surfaces intergranulaires observées

en corrosion sous contrainte de la Figdr&4b.
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JEOL

(a) (b)

Figure VI-34. Comparaison des plages lisses avec la progaign intergranulaire observée en
CSC. (a) 3.5%NaCl R=0.7 sinus 10 HxK=3 MPavm (b) surface totalement intergranulaire
(corrosion sous contrainte immersion-émersion K15 MPavm).

Au total, I'état de surface, la morphologie, leazére non cristallographique et la ressemblance
avec des surfaces de CSC intergranulaires suggénentces plages refletent des décohésions
intergranulaires apparues pendant la fissurationeftet, du fait de leur forme, des interactionsav
les zones de pseudo-clivage et de cupules, il&@stoque ces plages ne sont pas apparues postrmorte

par corrosion du sillage.

Dans la suite nous allons confirmer et discutes @n détail la nature intergranulaire de ces
plages. Nous allons notamment confronter leur ftiona I'absence de pente 2 pour le rapport R=0.1,
pour le 2024-T351 L-T et pour le 2024-T851 S-L,que fournira des informations supplémentaires

sur le comportement de I'alliage 2024 en fatigueasion.
VI1.4.3.2.4Chemins de fissure

Nous avons vu que la propagation en fatigue camosétait majoritairement transgranulaire,
surtout aux forts niveaux de chargements, maispassages intergranulaires sont détectés sur les
chemins de fissure, comme le montre la Figtir85. L’'observation des chemins de fissure enaef

confirme donc la possibilité d’'une propagation ligtanulaire en fatigue corrosion.
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Figure VI-35. Passage intergranulaire en fatigue corrosioffléche noire). 3.5%NacCl 0.1 Hz
trapéze R=0.7AK=6.4 MPaym.

V1.4.3.2.5Influence du rapport de charge sur la formation gegyes lisses

A R=0.1, de nombreuses plages lisses sont égaleshasetvées, comme le montre la Figure
VI-36. Ceci suggeére qu'a R=0.1 comme a R=0.7 upéure intergranulaire peut apparaitre, méme si
elle ne méne pas au régime de pente 2. Il conwaéndiétudier plus en détail les raisons de cette
absence de pente 2 en solution saline & R=0.1 autes fréquences. On peut bien sdr penser a
d’éventuels effets de fermeture de fissure, massiaau fait que comme a R=0.1, pour une méme
valeur deAK, K. est plus faible que pour R=0.7, donc la formatiercupules est moins prononcée

gue pour R=0.7, ce qui favoriserait la formatiomdenbreuses plages lisses.
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Figure VI-36. Influence du rapport de charge sur la propotion de plages lisses dans 3.5%NacCl.

V1.4.3.2.6Influence de l'orientation des grains

On a vu en fatigue sous vide et sous air et erosimm sous contrainte que I'orientation des
grains par rapport au chargement mécanique peut@ve influence notable sur le comportement en
fissuration du matériau. Des essais sur l'allia@242T351 ont donc été réalisés dans le sens L-T en
solution saline pour obtenir plus d'informationsr @on comportement en fatigue corrosion. Les

résultats, présentés en détail dans le chapitsei,résumeés et analysés ci-dessous.

Il convient tout d'abord de rappeler que dans lesse-T, le régime de pente 2 de la droite
da/dNAK n’est jamais observé (FiguMl-37). Or la FigureVI-37 montre que le pourcentage de
plages lisses est identique au pourcentage obgang le sens S-L dans le régime de pente 4. Ceci
supporte I'hypothése que I'augmentation de la dtéade plages lisses accompagne I'augmentation

des vitesses, et, pour les faibles temps de mdetéégime de pente 2.
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Figure VI-37. Pourcentage de plages lisses dans le sen$,13.5%NaCl R=0.7 sinus 10 Hz.

En second lieu, le chapitre Ill a montré I'impoxtarde I'orientation des grains sur la fissuration
intergranulaire en corrosion sous contrainte. Eet ¢ sens L-T s’est révélé insensible a la fiagBan
intergranulaire pour des valeurs de K conduisamié rupture rapide dans le sens S-L. Ce résultat a
été attribué a l'orientation des joints de grain gloffre pas de chemin favorable a la rupture
intergranulaire dans le sens L-T. Par conséquenfuasi absence de plages lisses dans le sensIL-T e
fatigue corrosion, associée a l'insensibilité isauration intergranulaire du sens L-T en cormsio

sous contrainte, supportent I'hypothese de natueggranulaire des plages lisses dans le sens S-L.
V1.4.3.2.7Influence de I'état métallurgique

D’apreés la bibliographie (chapitre 1), la senstiBila la fissuration intergranulaire du 2024-T351
provient d’'une sensibilité a la corrosion intergriaire par dissolution anodique des joints de grain
Cette sensibilité est due a des précipités intaliigies grossiers riches en cuivre qui se fornaemt
joints de grains et appauvrissent la matrice adiacdEntre cette zone, les précipités, et la matiic
l'intérieur des grains, une différence de potergigbarait, qui rend anodique la matrice proche des
joints et, en présence d'un électrolyte, méne éolaosion intergranulaire. Par ailleurs, un revénu
190°C pendant environ 12h permet de modifier, pdistribution du cuivre, les potentiels entre la
zone appauvrie en cuivre et la matrice au centsegdaEns [46, 47]. La dissolution n’est plus loséé
aux joints de grains mais est répartie dans togtde par pigires. A I'état T8, il n’existe donapde
chemin continu de dissolution intergranulaire, et @k fait le matériau perd sa sensibilité a la
fissuration intergranulaire. De nombreuses étudetes alliages Al-Cu traités au pic de revenuwet s
revenu confirment la meilleure résistance de dt&ta fissuration intergranulaire par rapporétat

non revenu [46-50].
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En premier lieu, le changement de sensibilité @olaosion saline, entre I'état T3 et I'état T8, a
été confirmé au microscope électronique : la Figuk88 montre un défaut typique de corrosion
obtenu par une immersion permanente dans 3.5%Na@lgnt 1 semaine pour (a) I'état T3 et (b)
I'état T8. Pour I'état T3, la corrosion est prirai@ment localisée sur les joints de grains aloeslqu
reste du matériau demeure sain. Par contre, pétat T8, la corrosion est plus homogéne, se
développant dans les joints de grains et a l'iatérdes grains. De plus, I'attaque aux joints aengr
est continue sur de longues distances pour I'&atmdis que I'attaque n’est pas continue pouat’ét
T8.

SEI X500  10um  WD29.2mm

() (b)
Figure VI-38. Corrosion saline observée au microscope étegnique sur (a) état T3 (b) état T8.
Immersion en solution saline pendant 1 semaine.

En second lieu, la différence de sensibilité desixdétats de revenu a la fissuration
intergranulaire en CSC a été vérifiée. Des revelaud2 et 16h a 190°C, menant a I'état T8, ont été
réalisés sur des éprouvettes CT40B10 sens S-L 3p0Akicune fissuration n'a été observée en 14
et 25 jours, alors qu’a I'état T3 la rupture d'urouvette de méme géométrie est obtenue en environ

20 jours pour des mémes conditions de chargemeailgauvI-1).
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Plage de K parcouru

1%

Essai Préfissure Milieu (MPa/m) Résultat
13 10.9 a rupture (K32 da/dt moyenne 8.1x10-9 m/s
MPaVm) Temps & rupture 470h & 19.6 jours)
T3+ / 11.2 MPa/m pendant
16h 2 190°C 288h (12 jours) puis Aucune fissuration
(T8) 13.9 MPa/m pendant en 328h £ 13.7 jours)
e 40h (1.7 jours)

Pas de préfissure
puis, apres 389h,

T\3+ ° preflssure de_ - Aucune fissuration
12h &4 190°C| fatigue sous air Voir FigureVI-39 en 602h £25.1 jours)
(T8) avec :
Kmax=18
MPaym

Tableau VI-1. Paramétres et résultats des essais de corrosisous contrainte réalisés pour
étudier l'influence d’'un revenu a 190°C sur la fisaration intergranulaire du 2024-T351 (i/e :
immersion-émersion).

i 22 e e e e
W -
20
18 ;
| -

16
le— da=2.57 mm
[prefissure de fatigue

14 -y

12

*--- r da=0
: (pas de préfissure)

Facteur dintensité de contrainte K (MPam

I oL L L L L L L
.

0 100 200 300 400 500 BOD FOO0
Temps (h)

10

Figure VI-39. Evolution du facteur d'intensité de contrairtes K en fonction du temps pour I'essai
T3+12h a 190°C. (Aucune avanceée de fissure obseruée

Ces résultats confirment qu’'un revenu de 12h a @9%@hd l'alliage 2024 insensible a la
fissuration intergranulaire dans le sens S-L. thjgalonc légitime de supposer que, si les plagesd
viennent d’'une rupture intergranulaire et accompagte régime de pente 2, alors en fissuration en
solution saline, & haute fréquence, sur l'allia@@2T351 vieilli 12h & 190°C, ce régime ne sera pas
observeé sur les courbes de propagation en fatiguesion, et les surfaces de rupture ne préseriteron
pas de plages lisses. Des essais de propagatiggaonobnséquent été menés a R=0.7, sous air et en
solution saline 3.5%NaCl, a I'état T8, a 10 Hz, powm signal sinusoidal, afin de vérifier cette
hypothése. Les résultats sont reportés sur la &\lid0, et comparés a ceux obtenus pour I'état T3

dans les mémes conditions d’essai.
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Figure VI-40. Influence de I'état métallurgique sur le conportement en fatigue corrosion du
2024.

Deux résultats apparaissent :

1/ L'immersion en solution saline n'a qu’une failidéluence sur la résistance a la propagation
de I'état T851. PounK=3 MPa/m, immersion en solution saline pour I'état T3&ligmente les
vitesses d'un ordre de grandeur par rapport a lmirétat T851, cette augmentation n’est que d'un

facteur x2 environ.

2/ Le régime de pente 2 observé pour I'état sovsme disparait apres le revenu a 190°C. Dans
I'état sur revenu, la courbe da/dNk suit une droite de pente 4 dans le domaine dis,R@rmme sous
air.

Le résultat attendu est bien sdr la disparitionréigime de pente2. Pour analyser cette la
disparition de ce régime, les surfaces de ruptome air et en solution saline sont présentéesgrd-i
VI-41 et directement comparées aux surfaces dat"E351. Aucune différence fondamentale n'est a
noter entre les deux environnements : la ruptutedestype transgranulaire par pseudo-clivage et
formation de cupules. Cependant, en solution satimgins de plages lisses se forment pour I'état
T851 que pour I'état T351 (Figukd-41c-d et FigureVI-42). La dispersion des mesures est indiquée
en FigureVvi-42b.

Finalement, la résistance a la corrosion sous aimér de I'état sur-revenu, liée a I'absence de
régime de pente 2 et de plages lisses en fatiguesion a haute fréquence supportent I'hnypothése qu

ces plages sont typiques d’une rupture intergraneula
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(a) T351 (b) T851

(c) T351 (d) T851
Figure VI-41. Influence de I'état métallurgique. Surfacegle rupture en fatigue et fatigue
corrosion. AK=4.5 MPavm. (a)-(b) air (c)-(d) 3.5%NaCl. Formes noires : @ges lisses.
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Figure VI-42. Pourcentage de plages lisses pour I'état ssevenu a 190°C (a) comparaison avec
I'état T351 (b) ensemble des mesures réalisées $eg trois éprouvettes T851.

VI1.4.3.2.8Bilan sur la fissuration intergranulaire en fatigwerrosion

Tout d’abord, une analyse quantitative des surfdeesipture a confirmé que I'apparition des
plages lisses est liée a 'augmentation des visessefatigue corrosion par rapport a l'air, et en

particulier est liée a I'apparition du régime detge2 sur la courbe da/dAK.

Ensuite, un examen détaillé des surfaces de rupurgtabli qu'elles étaient de nature
intergranulaire. Le régime de pente 2 est doncrapegné de l'activation d’'un mode de rupture

intergranulaire, méme si dans ce régime la rupgst majoritairement transgranulaire.

Enfin, il a été démontré que l'influence du sen¥ kt de I'état T851 en fatigue corrosion, a
savoir la disparition du régime de pente 2 pour @@sditions, a une conséquence directe sur la
formation des plages lisses. Ceci suggere un figgoitant entre la sensibilité a la corrosion sous
contrainte et la sensibilité & la fatigue corrogien’alliage 2024. Ainsi, lorsque le revenu etlesens
de prélévement ne sont pas favorables & une ruptigngranulaire en corrosion sous contrainte, le

régime de pente 2 accompagné des plages lissetigarefcorrosion n'apparait pas.

Les points suivants poursuivent I'analyse des tasukxpérimentaux, a travers l'influence de

I'état de contraintes et des conditions chimiquesextrochimiques dans la fissure.
VI.4.3.3 Influence de I'état de contraintes

Nous verrons plus tard qu'une influence de I'é&ftcdntraintes est utilisée par certains auteurs
pour expliquer les changements de pente de laeddaitdNAK en fonction de I'environnement. Par

conséquent, cette possible influence de I'état a@raintes a été examinée au travers d'un essai
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conduit sur une éprouvette d’épaisseur 4 mm, @atade contraintes planes est plus importantes dan
le sens S-L en solution saline, & R=0.7 et & uéguince de 10 Hz. Les vitesses de propagation

obtenues sont identiques a celles mesurées sépresvettes d’épaisseur 10 mm (Figuied3).

Air 8 Hz Epaisseur 10 mm

3.8%MacC 10 Hz Epaisseur 10 mm :
Air 5 Hz Epaisseur 4 mm b
24%MNacl 10 Hz Epaisseur 4 mm .

+ B+ X

—
[}

%
(s

dafd®M {micycle)

=
b
X

%y%%

2024-T351
95?% F=0.T Sinus

1':' 1 1 1 1 1 1 1 i
2 3 4 5 G T 8 4910

AK (MPam'®

Figure VI-43. Influence de I'épaisseur dans le sens S-L R 10 Hz signal sinus.

Sur la FigureVi-44, la quantité de plages lisses pour I'éprotevetépaisseur 4 mm est indiquée
sur la cartographie du pourcentage de plages pesiréprouvettes d’épaisseur 10 mm. Les
pourcentages pour B=10 mm et B=4 mm sont proclmse le sont les vitesses de fissuration. Par
conséquent le comportement en fatigue corrosiost pas modifié par I'état de contraintes lorsque

I'épaisseur est dans la gamme [4 ; 10 mm].
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Figure VI-44. Pourcentage de plages lisses pour I'éproutetCT40B4 testée en fatigue corrosion.
VI.4.3.4 Conditions chimiques et électrochimiques dans ladsure

VI1.4.3.4.1Présence d’ions chlorure

Dans le chapitre V on a vu que les ions chlorurg salispensables pour déclencher le régime
de pente 2 en solution saline aux hautes fréqueRegsconséquent, la présence de ces ions est une
condition nécessaire a I'activation du ou des miéoaes qui gouvernent le régime de pente 2, et trés
probablement du ou des mécanismes responsabléscdélération de la propagation dans le régime
de pente 4 aux faibles fréquences. On a vu dabibliagraphie que ces ions chlorure ralentissest le
cinétiques de passivation par compétition avec nhedécules d'eau et favorisent la dissolution
anodique. L'accélération de la propagation et €effle fréquence observé en solution saline ne

peuvent donc s’expliquer que par ces différentsamiémes.
VI1.4.3.4.2Mesure du potentiel électrochimique de I'éprouvette

Afin d’examiner les conditions électrochimiquesslale la fissuration en solution saline dans les
deux régimes de propagation (hautes et bassesfrégs), le potentiel E de I'éprouvette a été mesuré
a l'aide d’'une Electrode au Calomel Saturé (EC8} tI'un essai en solution saline & 0.1 Hz et a 10
Hz, les autres paramétres de I'essai étant idesgigutre ces deux essais (milieu, R, amplitude de
chargement, signal, préfissure sous air). Le dispest décrit dans le chapitre Il. Les mesuresEde

pendant les essais sont données en Fijludé.

Pendant I'essai a 10 Hz la longueur de fissurepas été mesurée optiguement pour ne pas

perturber les conditions électrochimiques. La langule fissure a/w est donc déterminée en fonction
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du nombre de cycles a I'aide des vitesses classid@dissuration a 10 Hz en solution saline (vésss

du régime de pente 2). Pour I'essai a 0.1 Hz, gqigslemesures de longueur de fissure ont été fdites e
la longueur de fissure relative a/w en fonctiomndmbre de cycles a été corrélée grace a ces mesures
pour chaque point de mesure du potentiel. Le nordbreycles appliqués lors de cet essai n'est pas
suffisant pour que la fissure parcoure plus d’'1 donc le régime permanent de propagation a 0.1 Hz
n'a pas été atteint. Cependant on observe quetémfpel chute au fur et & mesure que la longueur de
fissure augmente. La mesure de ce potentiel esdadité une mesure sur « fissure courte » mais elle

illustre tout de méme une chute de E a 0.1 Hz st pas observée pour 10 Hz.

-0,62 T T T T

s ° s 10Hz
b o 01Hz
[a]
-0,64 _63, i
[ ]
[]
8 . - wl.
088 _—
o )
@ 1
D oges | ° s -
=
. 8
07 ac: B
o 2024-T351
o, CT40B10 5-L
0TI - 3.5%MNacl
o F=0.7 sinus
_0?4 1 1 1 1

03 0,35 0.4 0,45 04 0,85

Lohgueur de fissure narmalisée ahy

Figure VI-45. Potentiel E mesuré en fatigue corrosion pout0 et 0.1 Hz. Temps d’essai a 10 Hz :
environ 2h30. Temps d’essai a 0.1 Hz : environ 3yes.

Lorsque I'on compare le potentiel d’'un essai a Xdt d’'un essai a 0.1 Hz en fonction du
nombre de cycles ou de la longueur de fissure,aitnuhe hypothese tres forte, a savoir que les
conditions électrochimiques ne dépendent pas dpdgrassé en immersion mais ne dépendent que du
chargement mécanique, de la longueur de fissutte &t vitesse de propagation. En effet, I'essalla 0

Hz a duré environ 3 jours alors que lI'essai a 1@ldg mené a rupture en environ 2h30.

Afin de vérifier le résultat obtenu sur la Figukd-45 et étudier l'influence du temps
d’'immersion, un essai a été réalisé avec alterrsadegropagation & 10 Hz et & 0.1 Hz. Les résultats
sont donnés en Figurél-46. La tendance des deux essais précédentsoefitneée : lors de la

propagation & 0.1 Hz, le potentiel chute vers desanix plus bas que pour la propagation a 10 Hz.
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Figure VI-46. Mesure de potentiel sur essai de fatigue carsion avec alternance de la fréquence
10-0.1 Hz.

D’aprés la courbe de la Figuxd-47 (Travaux de Guillaumin et Mankowski [54]),régue le
potentiel diminue, le courant de dissolution dingragalement, entre -400 et -720 mV/SCE. Ensuite le
courant augmente puis un palier apparait. D’apedte courbe et nos valeurs de potentiel, on peut
conclure que, lors de la propagation a 10 Hz, leaxtt de dissolution est supérieur au courant abten
lorsque la fréquence de chargement est de 0.1 Eger@lant la courbe de la Figwé47 a été

obtenue sur un matériau non soumis a une contraote la comparaison est délicate.

T

| [0 S EPEPEET § EPEPETE
900 =200 ST000 600 -500 0 -400
Potential (mV/SCE)

Figure VI-47. Travaux de Guillaumin et Mankowski (1999). urbe de polarisation du 2024-
T351 dans 1M NaCl, sur matériau sans chargement magique.

Une analyse des résultats expérimentaux vientedfétlisée : aucun effet de I'état de contrainte
n'a été détecté, le régime de pente 2 est accorgpiigne rupture intergranulaire, et les ions chieru
et le potentiel électrochimique suggérent la padisin du matériau couplée a la dissolution anodique
Un état de l'art va maintenant étre dressé suétiedes rapportant le méme effet de fréquence. te bu

de cet état de l'art est de dégager des hypothidfiasavancées sur les mécanismes de fatigue
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corrosion et sur les phénoménes expliquant cet effefréquence. Ces hypotheses seront alors

discutées et confrontées a I'analyse des réselgsrimentaux.

VI.4.4 Bibliographie sur linfluence de la fréguence ertigae
corrosion

Plusieurs auteurs rapportent un effet de fréequeggatif en solution saline, notamment sur les
alliages d’aluminium 2024-T351, 6013-T6 et 7475-B& 55], sur un alliage Al-7%Mg [30], sur
l'alliage Al-Li-Cu 2090 [11, 37], sur un alliage &In-Mg pour des chargement proches du seuil [56],

ainsi que sur des aciers [57] et des alliagestaleti{58] pour des domaines particuliers\éte

Trockels, Liutjering et Gysler [32, 33] étudient EHages 2024-T351 sens T-L, 6013-T6 sens
T-L et 7475 sens L-T en solution saline a 3.5%N@ec ajout d’inhibiteurs de corrosion 0.3%
Na.Cr,0; + 0.2% NaCrQy), & R=0.1, pour les fréquences 20, 1 et 0.1 Hg.dannées pour le 2024-
T351 sont comparées avec nos essais en Figud8a. Notons que les vitesses de fissuration que
nous mesurons sont plus élevées, ce qui parairemhavec le fait que les auteurs utilisent des
inhibiteurs de corrosion. Sur les 3 alliages legans observent que la propagation accélere lofsque
fréquence passe de 20 a 1 Hz. De 1 a 0,1 Hz, lpapation diminue fortement et peut méme
descendre a des vitesses inférieures a celles éessar 20 Hz. Dans tous les cas la rupture reste
transgranulaire (Figur€l-48b-c). Selon les auteurs, pour les fréquences 20 Hz les surfaces sont
plates et d’apparence fragile. Pour les éprouvettstees a 0,1 Hz, les surfaces montrent un aspect
plus ductile. Sous vide les auteurs observent gigects qu'ils considéerent ductiles, similaires axce
de fatigue corrosion a 0,1 Hz. Par leurs obsematites surfaces de rupture et des résultats dessai
sous chargements a amplitude variable, les auseprosent qu’entre 20 et 1 Hz la fissuration asf pl
rapide car I'hydrogéene a plus de temps a chaqgue pgrir pénétrer et diffuser dans la zone plastique
ce qui expliquerait I'apparence fragile des surage rupture. Entre 1 et 0,1 Hz, ils suggérentlgue
fissuration ralentit car il y a passivation de tarpe de fissure, ce qui empéche l'accés de I'hyéne.
Notons également que les auteurs ont mesuré laeferende fissure sur chaque alliage et observent

des degrés de fermeture faibles et indépendariésfosguence.
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Figure VI-48. Travaux de Trockels, Litjering et Gysler [32 33] (a) Vitesses de propagation a
0.1, 1 et 20 Hz en solution saline pour l'alliaged24-T351. R=0.1 (b)-(c) Surfaces de rupture a
AK=10.5 MPaym. R=0.1.

Nocke, Haaset al [34-36] obtiennent des résultats similaires axaai Trockelset al. dans le
cas de l'alliage 6013-T6 dans le sens T-L. Cesuasitent conduit des essais sous air, eau disgliée
solution a 3,5% NaCl, a R=0,1 pour des fréquentiastade 40 mHz a 40 Hz (Figukd-49a). Dans
I'eau distillée ils n'observent pas de variatiors déesses de propagation par rapport a I'air,uzest
en accord avec les résultats expérimentaux deékepte étude. L'effet de fatigue corrosion observé
dépend également du pH de la solution, un miliédeagccélérant la propagation (Fige49b). Les
auteurs ont en outre effectué des mesures de ddestfuantité d’hydrogéne et de longueur de fissure
secondaires en pointe de fissure. Tous ces pamsnptésentent la méme dépendance envers la
fréquence que les vitesses de propagation (Figlu@®c-d-e). Entre 20 et 1 Hz elles augmentents pui
diminuent lorsque la fréquence passe de 1 a 40 rheg.auteurs suggerent un mécanisme de
fragilisation par I'hydrogéne créé lors de la réactcathodique qui accompagne la dissolution

anodigue du matériau au niveau des fissures seicesd@eci expliquerait 'augmentation des vitesses
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de propagation entre 20 et 1 Hz car le temps albdé dissolution anodique, a la production
d’hydrogéne et a la pénétration de I'hydrogene damsatériau augmente. Pour rendre compte de la
diminution observée des vitesses entre 1 et 40 rislgvancent la formation d’'un film passif en

pointe de fissure qui empécherait la pénétratiothgdrogene dans le métal.
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Figure VI-49. Travaux de Nocke, Haase et al. [34-36] suel6013-T6 T-L en solution saline
3.5%NacCl (a) da/dN pour différentes fréquences (binfluence du pH sur da/dN (c) longueur de
fissures secondaires en fonction de la fréquence) @uantité d’hydrogene en pointe de fissure en

fonction de la fréquenceAK=30 MPaVm (e) dureté en pointe de fissure en fonction de la
fréquenceAK=30 MPavm.

Piascik et Gangloff [11, 37, 59] observent, sulliige 2090 traité au pic de revenu, dans le

sens L-T, 8AK=9.9 MPa/m et R=0.1, un ralentissement de la propagatisyle la fréquence passe

de 5 a 0.1 Hz (Figur¥l-50a). Par contre ils ne mesurent pas de varidtigportante de la vitesse, a

AK constant AK=2.2 MPa/m) et R=0.8, entre 0.07 et 20 Hz (Figie50a). Ces résultats sont en
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accord avec nos observations pour le sens L-Taut=urs observent également un régime de pente 2
pour da/dNAK, pour le milieu NaCl sous polarisation cathodigete vapeur d’eau. Les auteurs
constatent de plus faibles vitesses lors de I'ajleut ,LCO; (FigureVI-50b) et supposent que les ions
Lithium Li permettent la formation d'un film proteur stable méme en présence d’ions chlorure [60].
Les auteurs notent également une diminution desssdts de propagation lors d'un essai sous
protection cathodique (Figukd-50b). Sur la base de ces trois arguments (didréquence, ajout de
Li,CO; et protection cathodique) et d’essais menés swuvapeur d’eau, hélium et oxygene, les
auteurs supposent que la fissuration en solutitinesdu 2090 est gouvernée par une compétition
entre la formation d’'un film d’oxyde protecteur éaa la dissolution anodique et la pénétration de

I'hydrogeéne, et la production d’hydrogéne qui aeogla fissuration.

Les auteurs établissent une cartographie des sgrfde rupture en fonction du chargement
mécanique et de I'environnement pour ce méme all{&igureVI-50c). lIs retrouvent, comme dans
I'étude présentée ici, des surfaces rugueuses Ipsuenvironnements contenant de I'’hydrogéne, et
identifient ces surfaces comme la rupture de soinsj de grains. Ces surfaces sont similaires aux
surfaces «rugueuses » que nous avons observésgjo®inous n‘avons pas pu compter de facon
guantitative. Ces auteurs suggerent que ces sarfamgraient étre typiques des hautes vitesses de

fissuration et dues a la fragilisation par I'’hydeog.
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Sur un alliage d’aluminium Al-7%Mg a I'état H36 Rx0, dans des solutions contenant des ions
chlorure ou sulfate N8Q,, & différentes potentiels, pour un intervalle gfience compris entre 33.3
a 3.4 Hz, Ford [30] observe une diminution dessgés de propagation lorsque la fréquence diminue
(Figure VI-51a). Il suppose également que la propagatiamt p&e décrite par superposition de la
fatigue intrinséque et d’'une contribution da/dt dukenvironnement (Figur¥1-51b). En se basant
sur linfluence du potentiel, de la température, ldefréquence et de la concentration en anions
agressifs, il suggere que le terme environnemesiatiu a la dissolution anodique et le quantifie a
l'aide d’un modele basé sur la dissolution. Legsges de propagation seraient ainsi contrdlées par
une compétition entre la formation d’un film passifla dissolution anodique (Equativit-1). Plus
précisément, pour certains potentiels et aux forédsurs de K, la pointe ne se passiverait pasa et |
contribution environnementale sur I'avancée deufisstotale serait proportionnelle au courant de
dissolution anodique. Pour des potentiels pluse®bt de plus faibles chargements mécaniques, ce
terme serait gouverné par la croissance du filnxytle (FigureVI-51c). La fréquence contr6lerait
alors le temps entre chaque rupture de ce filnst@edire le temps t* sur la Figukd-51d et dans

I'EquationVI-1.

da_ M,
dt = ZBF.pt*

Equation VI-1. Vitesse de propagation due a la dissolutionredique basée sur la loi de Faraday
d'apres le modéle de dissolution de Ford [30].

(1-expAt)

Avec M=26.98 masse atomique de I'aluminiym2.7 densité de I'aluminium, Z=3 charge du
cation AF*, F=96500 Coulombs/g constante de Faraday, da/dimés, p paramétre quantifiant la

cinétique de passivation et t* périodicité de ruptde I'oxyde.

Il convient de souligner que dans I'étude de Ferddle supposé primordial de la dissolution

anodique n'est pas étayé par des observations gnagbiques.
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Figure VI-51. Travaux de Ford sur un alliage Al-7%Mg [30]. (a) influence de la fréquence en
solution N&SOQ,, pH 2.0, 20°C, pour différents potentiels E. (b) @&composition de la vitesse totale
en un terme de fatigue pure et un terme environnenmgal. (c) influence du potentiel sur les
mécanismes gouvernant le terme environnemental daiN. (d) influence de la passivation et de
la périodicité de rupture du film passif sur la vitesse de réaction anodique.

Chunet al [56] observent, en solution saline, sur un adlidgd-Zn-Mg (série 7XXX) dans le
sens T-L, un effet de fréquence « négatif » aulldaiAK, a R=0.1 et R=0.5, pour des fréquences

comprises entre 0.5 et 10 Hz. En dessous d’'unicetka(AKy), I'effet de fréquence est « négatif ». |l

redevient « positif » lorsqueK est supérieur AK;. Selon les auteurs, cette valélg, correspond au

début de la fermeture de fissure assistée paflassdde corrosion. Au dessus de cette valeuiy ian

plus de fermeture de fissure et l'effet de fréqeenedevient « positif » : les vitesses augmentent

lorsque la fréquence diminue.
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Figure VI-52. Travaux de Chun et al. [56]. Influence de ldréquence sur un alliage Al-Zn-Mg
sens TL en solution saline (a) R=0.1 (b) R=0.5.

Atkinson et Lindley [57], sur un acier inoxydableartensitique et sur un acier faiblement allié,
en eau distillée et en solution saline & 3% NaGUrpdes chargements inférieurs &.&Kiscc,
observent un effet de fréquence complexe autoumedfvéquence critique,f (Figure VI-53). Pour
f>f ., les vitesses de fissuration augmentent lorsqfrédmence diminue (domaine A). Pourfgfles
vitesses de fissuration diminuent lorsque la frégeediminue (domaine B). En faisant varier la forme
du signal, les auteurs démontrent que le temps al®ém gouverne ces tendances et que le temps
d'immersion a peu d'influence. Nous avons une gtfice identique pour le temps de montée et le
temps d’'immersion. Par ailleurs, les essais endistiliée et en solution saline donnent les mémes
vitesses de fissuration, ce qui n’est pas en ac@oed ce que nous observons sur le 2024-T351. Dans
le domaine ou f<f;, Atkinson et Lindley discutent trois hypothésesipexpliquer la diminution des
vitesses avec la fréquence. Ces trois hypothesgdastormation d’un film passif, 'émoussement de
la fissure et la fermeture de fissure due aux ptedie corrosion. Les auteurs réfutent la derniére
hypothése car leurs valeurs A& sont trop élevées pour que ce processus puisse @es effets

significatifs. Les auteurs privilégient la formatiod’un film passif, dont la cinétique de

rupture/repassivation dépend de la vitesse de miéln macroscopique. Pour f>f;, les auteurs
discutent leurs résultats selon deux meécanismas didsolution de la pointe de fissure et la
fragilisation par I'hydrogene, mais ne trancherg pa faveur de I'un ou l'autre de ces mécanisnies. |

suggéerent méme que la domination de I'un ou layuésse dépendre du potentiel appliqué a
I'éprouvette.
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Figure VI-53. Travaux de Atkinson et Lindley [57] sur un &ier inoxydable martensitique et un
acier faiblement allié, pour Kyax<Kscc. (a) influence du temps de montée sur la fissuratn
I'acier A533B-1. AK= 50 MNm-3/2 (b) influence de la fréquence sur laontribution
environnementale da/d,, des vitesses de fatigue da/dl,.

Dawson et Pelloux [58] ont caractérisé le compoeteinen fatigue corrosion des alliages de
titane Ti-6Al-6V-2Sn et Ti-6Al-4V, a R=0.1, dan#u distillée et I'eau distillée avec ajout d’arson
(NaCl, LiCl...etc.), pour des chargements sinus, &a&t dents de scie positives (long temps de
montée), pour différentes fréquences. Pout, &K scc ils observent un effet de fréquence « négatif »
illustré en FigureVI-54. Les auteurs supposent une compétition datqgassivation et la corrosion
sous contrainte pour rendre compte de cet effeisi&i hautes fréquences (courts temps de mongée), |
film passif n'a pas le temps de se former et laasion sous contrainte par dissolution anodiquzuet/
fragilisation par I'hydrogéne intervient méme pales chargements inférieurs ads. Aux basses
fréquences, la passivation inhibe ces mécanismes. duteurs considérent alors une valeur seuil
AKsce au dessus de laquelle la passivation ne peut gafysecher la rupture par corrosion sous

contrainte du matériau, et ou on retrouve doncfi@ de fréquence « positif ».
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Figure VI-54. Travaux de Dawson et Pelloux sur le Ti-6Al-8-2Sn en solution 0.6M NacCl [58].
Vitesses de propagation en fonction de la fréquende chargement. Signal sinusoidal. R=0.1.

La FigureVI-55 résume les différents mécanismes et param@trportants considérés dans la
littérature. Ce schéma ne reprend pas de facorustiha I'ensemble des interactions chimiques et
électrochimiques en pointe de fissure et est paséquent tres simplifié. Toutefois il reprend les
éléments des études présentées précédemmenéactiaméanodique (1) favorisée par les ions chlorure
(3), la réduction de I'hnydrogéne (2), son passagesde matériau et son transport par les dislatstio
la production d’hydrogéne due a la dissolution dpael (4), la création d’un film passif d’hydroxyde
d’aluminium (5), le renouvellement de la solutides précipités intermétalliques qui favorisent la
rupture du film passif et créent des fissures sdaioes, et la fermeture due aux débris de corrosion

Cette figure servira de support pour I'analyseréssitats expérimentaux.
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1 Réaction anodique Ab Al* + 3¢
2 Réduction de H: H" + € — Hyg
3 Dissolution assistée par les ions chlorure® AI3CI — AICI;
4 Dissolution en milieu acide : Al + 28 — AI(OH)," + 2H" + 3¢
5 Passivation : 4Al + 64D + 3Q, — 4AI(OH);
6 Réaction cathodique en solution aérée acidet2H2 Q + 2€ — H,0

Figure VI-55. Schéma basé sur les résultats et hypothésissla littérature [11, 30, 32-37, 56-58].

VI.4.5 Discussion des mécanismes de fissuration en fatigue
corrosion

Nous reprenons ici les questions soulevées lortad®/nthése des résultats expérimentaux
(p239) et tentons d'y répondre en confrontant lesnées de la littérature a I'analyse des résultats
expérimentaux.

VI.4.5.1.1Mécanisme gouvernant |'effet de fréquence « négatif

L'émoussement de la fissure n'a pas été reporté talittérature pour expliquer un effet de
fréquence négatif, mais il pourrait étre resporesathd la diminution des vitesses aux faibles

fréquences. Les ions chlorure favoriseraient Isaligion anodique du matériau, émousseraient la
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fissure, ce qui diminuerait I'intensité de la camite maximale en pointe de fissure et par conséque

les vitesses de propagation diminueraient également

L’ensemble des mécanismes directement ou indirestendépendant du temps total
d'immersion (émoussement, fermeture de fissureandéage de la fissure par formation de fissures
secondaires intergranulaires...etc.) ne peuvenepglgjuer l'influence de la forme du signal mise e
évidence dans cette étude, car on a vu que le tdhimpsersion sur un cycle n'a pas d'influence sur
les vitesses de propagation. Par ailleurs, I'aleselinfluence de I'épaisseur a R=0.7 ne plaidegras

faveur de la fermeture de fissure, dont les efetaient plus prononcés en contraintes planes.

Les résultats obtenus sur l'influence des ions randg du temps de montée et du temps
d’'immersion sur un cycle semblent en meilleur ad@orec I'hypothese de passivation de la pointe de
fissure. De plus, cette hypothése, contrairemdamfeérmeture de fissure ou a 'émoussement en @oint
de fissure, peut traduire la brusque diminutionudtesses de propagation en fonction de la fréqeienc
Cette baisse brutale, entre TM=0.2s et TM =0.5ssdawtre cas, serait expliquée par la brusque
réduction du courant de dissolution anodique dizecééation du film passif, comme illustrée pard-or
sur la FigureVI-51. La formation du film passif diminuerait liensité de la dissolution anodique,

mais aussi éventuellement la pénétration de I''yéine au sein du matériau.

Cette hypothése implique que la passivation agirdttun stade suffisamment avancé pour
diminuer la dissolution, en un temps compris eft@s et 0.5s. Des cinétiques de passivation aussi
rapides semblent physiquement réalisables. En éfabrose ([61] repris dans [58]) mesure le temps
de repassivation d'un titane exposé a des solutignsssives : I'auteur observe qu’un film d’oxyee s
forme en une durée allant de 5 ms dans I'eau geoet de NaNg a 40 ms dans I'eau avec ajout de
NacCl.

Finalement, pour la suite du rapport nous feromgplbthese que la création d'un film passif en
pointe de fissure, régulierement rompu par le egfisnt activé en pointe par le chargement
mécanique, explique l'effet de fréquence négatifené sur les vitesses de propagation, effet
gouverné par le temps de montée. La passivatiaxit sdors en compétition avec les mécanismes
menant a l'augmentation des vitesses de propagatiogolution saline par rapport a l'air et I'eau
distillée, mécanismes que nous allons maintenarterted’identifier. Le TableawI-2 résume la
confrontation des résultats expérimentaux avecdl#érents mécanismes avancés pour expliquer

I'effet de fréquence négatif observé.

Remarque : nous avons fait I'hypotheése qu’a chagise en charge, quelque soit le temps de montée,
le film passif est rompu par le chargement mécamigdarner et Gangloff [62] supposent de leur coté
gu’aux tres longs temps de montée TM (c’est-a-alire tres faibles vitesses de déformation en pointe
de fissure), le film passif n'est méme pas rompu lpachargement mécanique, du fait d’'un

comportement visqueux. lls supposent alors troimaloes de vitesses en fonction du temps de
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montée : 1/ TM élevés : pas de rupture du filmesgés constantes en fonction de TM et proches de
celles sous air 2/ TM intermédiaires : compétitipassivation/dissolution+hydrogéne, vitesses
augmentant lorsque TM diminue 3/ TM faibles : awcpassivation, forte augmentation des vitesses
de propagation par rapport a l‘air, vitesses comgtss en fonction de TM. Cette lIégere variationsdan
I'hnypothése ne remet pas en cause le principe depétition entre passivation et attaque de la

solution saline.

Mécanisme Pour Contre

- Ce mécanisme dépend du temps
d'immersion. Or il n’y a pas d’influence de ¢e
- Influence des ions chlorure : ils favorisent| la temps.

dissolution de la pointe de fissure - Ne rend pas compte de la brusque
diminution de da/dN en fonction du temps e

montée.

Emoussemen
de la pointe
de fissure

- Ce mécanisme dépend du temps
d'immersion. Or il n’y a pas d’influence de ¢e
temps.
- Haut rapport de charge et foAK
Fermeture de| - Les débris de corrosion pourraient faire - Ne rend pas compte de la brusque
fissure « effet coin ». diminution de da/dN en fonction du temps e
montée.
- Influence de I'état de contrainte : pas de
fermeture de fissure pour éprouvette
épaisseur 4 mm

- Rend compte de la brusque diminution de
Passivation de da/dN en fonction du temps de montée.
la pointe de | - Supportée par I'influence des ions chlorure
fissure - Cinétiques de passivation cohérentes avec
les valeurs de transition du temps de montée

Tableau VI-2. Synthese des mécanismes pouvant gouvernerfiet de fréquence négatif.

VI1.4.5.1.2Mécanisme(s) en compétition avec la passivation

Nous faisons maintenant I'hypothese que le filmxgte vient juste d'étre rompu par le
glissement en pointe de fissure, et que par coeséda solution saline est en contact direct aeec |
métal. Dans ce cas, quels sont le ou les mécanismsesptibles d’accélérer la propagation par rappor

a la propagation sous air et dans I'eau distillée ?

Parmi les études résumées précédemment, aucuredlale qui supposent la compétition de la
dissolution anodique et/ou de la fragilisation paydrogéne avec un film passif ne réfute la
dissolution anodique. Par contre, Ford ne prendoempte que ce mécanisme et suppose que c’est le
seul a contribuer effectivement a I'avancée deufesssalors que Piascik et Gangloff [11, 37, 59],
Trockels, Lutjering et Gysler [32, 33], Nocke etdda [34-36], Atkinson et Lindley [57] prennent en
compte la dissolution anodique mais aussi I'hydneggénéré par les réactions de dissolution. La
plupart de ces auteurs ne voient en fait la disisollanodique que comme une étape menant a la
production supplémentaire d’hydrogene, et postubpre c’est ce dernier qui est a l'origine de

'augmentation des vitesses de propagation.
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Sur la base des essais réalisés dans cette étudecan distillée, des mesures de potentiel
électrochimique et de la comparaison de nos résutzec la littérature, il semble que la dissohutio
anodique soit active durant la propagation. Noygpeserons également que cette dissolution participe

a la production d’hydrogéne en pointe de fissure.

Il faut alors se poser la question de la contrdjutie la dissolution anodique dans le processus

de propagation.

Dans I'EquationVI-1 p270, la contribution da/dt de la dissoluti@nodique peut étre
déterminée par le modéle de Ford sur la base g the Faraday. M, Z, F gt sont des parametres
connus. Pour estimer la contribution possible malkénde la dissolution anodique sur I'avancée de

fissure, le parametfeet le courant de dissolutiogrestent a déterminer.

La littérature fournit des valeurs variant sur uss ordres de grandeurs pour ce courant de
dissolution [54, 63-68] car une légere modificatides conditions expérimentales (matériau, pH,
oxygene, circulation de la solution, températurbargement mécanique...etc.) peut entrainer
d’'importantes variations de. ill n’est donc pas possible de le déterminer oprg@oser méme une
fourchette restreinte de valeur. Estimer la conotidn de la dissolution anodique sur 'avancée de

fissure n’est donc pas réalisable de fagon suffisant précise.

Cependant, il e