Université Ecole doctorale 139 : Connaissance,
o Paris Nanterre langage, moddisation

200 av. de la République Laboratoire d'Energetique
92001 Nanterre Cedex
www.parisnanterre.fr

Mecanique et Electromagnetisme

Membre de ’université Paris Lumiéres

Xiaoxue PU

Etude thermome&shanique en fatigue gigacyclique
du fer pur et des aciers C-Mn: Influence de la
composition chimique et de la microstructure sur
I'endommagement et I'initiation de la fissure

Thése présentée et soutenue publiqguement le 30/01/2019

en vue de I'obtention du doctorat de Génie informatique, mécanique, génie civil de
I’'Université Paris Nanterre

sous la direction de Mme Daniéle WAGNER (Université Paris Nanterre)
de M. Johann PETIT (Université Paris Nanterre)
et de Mme Isabelle RANC (Université Paris Nanterre)

Jury
 Rapporeur M. ZhyongHUANG Prof. Sichuan University, Chine
 Repporteur | M.NicolasRANC | Prof. Arts et Métiers Paris Tech, France
. Eamnaewr | MPemedoly | Framatome, France |
. Examinaiewr | M BasienWEBER | Awcelor Mital France |
. Examinaewr | M.BrnoSERIO | Prof. Université Paris Nanterre, France |
 Direclewr | Mme. Danidle WAGNER | Prof, Université Paris Nanterre, France |
 Coencadrant | M.Johann PETIT | Ass. Prof., Université Paris Nanterre, France |



Table contents

L. INEFOAUCTION ..ottt bttt sb e b e s s e 1
2. Dispositifs et ME&hodes eXPETMENTAUX..........ccourerririeneeieere e 2
2.1 Composants et calibration de la machine Qultrasons ...........cccccceeevivereiiiesieennns 2
2.2 Conception des &hantillons et simulation NUMEIQUE ...........cccoereiiriiiiiccnnne 3

3. Effet de la fraction de phase perlitique sur la réonse thermique, les dommages

par fatigue et le meécanisme de formation de fissures dans le fer armco et les aciers

3.1 Variation de tempé&ature dans les tests d'auto-éhauffement............cc.cocoveveeee. 8

3.2 Observations de dommages et d'initiation de fissures lors d'essais de fatigue . 13

FOI AIMICO ... 13
ACIEr au CarboNe CL2........ccoiiiiiiiii e 17
SYNENESE ...t 19
3.3 CONCIUSIONS ...t 21

4. Effet de la teneur en atomes interstitiels sur la réonse thermique des aciers au

C-Mn lors d'essais d'auto-&hauffement ... 22
4.1 Réponse thermique de A42 et Ad8.........coooieiieiieesee e 23
4.2 Réonse thermique des A48 traités thermiquement ..........cccceevveeeeiccecceenen, 23
4.3 DISCUSSION ...ttt sttt ettt b ettt ettt eb ettt ne s 24
4.4 CONCIUSIONS ..ottt et bbb 26

RET I EINCES. ...ttt et e e e e e e e ettt e e e e e e e e e e e e eaeeaaaaas 27



1. Introduction

Il y a plusieurs déeennies, les accidents causés par la défaillance impré/ue de composants
méalliques (chemins de fer, véhicules, ponts, avions, etc.) se produisaient souvent. La plupart
de ces accidents éaient dus ala fatigue, c'est-adire ala répéabilitéde la charge entre une
contrainte maximale et une contrainte minimale autour d'une contrainte moyenne. Les
accidents dus a des ruptures sous des charges répétées ont poussé I’Allemand August Wohler
aentreprendre une éude systé@natique de ce type de dommage apartir de 1852. La fameuse
courbe de Wchler ou courbe Amplitude du Contrainte-Nombre de cycles (S-N) a é&ééablie
(Wchler, 1870; Mughrabi, 2006), comprenant trois domaines: domaine de fatigue
oligocyclique afaible nombre de cycles (LCF) (infé&ieur &10° cycles), domaine de fatigue &
grand nombre de cycles (HCF) (1010’ cycles) et domaine de fatigue atrés grand nombre de
cycles (VHCF) (sup&ieur &10' cycles). Historiquement, le domaine VVHCF correspond au
domaine d'endurance infinie et I'amplitude de contrainte pour 10° &10 cycles est liée ala

limite de fatigue.

Les exigences relatives ala résistance ala fatigue des maté&iaux ne sont plus limitées amoins
de 10’ cycles, mais doivent &re caract&isées jusqu'al0'®-10™ cycles. Evaluer la duré de vie
en fatigue jusqu’a 10%-10° cycles de maniére efficace est une tahe difficile aréoudre par les
chercheurs du monde entier. Sous la pression du temps et de I'é&onomie, des essais de fatigue
ahaute fré&juence deviennent nésessaires, ce qui permet d'obtenir les propriéé des mat&iaux
dans un ddai raisonnable. Pour explorer le domaine au-del&de 10 cycles, une nouvelle
gééation de machines permettant une fré&uence de chargement de 20 ou 30 kHz a &é
construite. La rupture par fatigue observées au-dessus de 10'°-10'' cycles sont en
contradiction avec la limite de fatigue définie de manié&re traditionnelle en HCF, indiquant que
le domaine VHCF a ééngligésur une longue p&iode et doit faire lI'objet d'une plus grande

attention.

Il est bien connu que lors du chargement mé&anique dans le domaine plastique des mat&iaux
métalliques, une grande partie de 1’énergie mécanique est transformée en chaleur. Méme en
dessous de la limite d'@asticité macroscopique, la tempé&ature augmente avec la
microplasticité. L’ enregistrement du champ de température a la surface de 1’échantillon est
donc une technique inté&essante pour am@&iorer la compréhension des mé&anismes de fissure

de fatigue.



Ainsi, ces derniéres anné&es, la mé&hode de thermographie infra-rouge (IR) est devenue trés
populaire pour &saluer rapidement et é&onomiquement les propriéés de fatigue, en particulier
en HCF. En tant que technique non destructive et sans contact, la thermographie IR peut offrir
les cartes de tempé&ature utiles concernant les sites d'initiation de fissure et le processus de
propagation de fissure. Les gens se consacrent aam@iorer la mé&hode d'analyse des données,
l'objectif &ant que la thermographie puisse prédire avec pre&sision les propriéés de fatigue,
telles que la limite de fatigue aprés un nombre donnéde cycles dans les tests de fatigue
traditionnels. En fatigue HCF, la variation de température des tests d’auto-é&hauffement
pré&sente des comportements lin&ires entre la contrainte appliqué et la tempé&ature stabilisée.

Est-il toujours préent de maniére lin&ire dans VHCF?

2. Dispositifs et mé&hodes exp&imentaux
2.1 Composants et calibration de la machine aultrasons

Les tests de fatigue sont effectués sur une machine de fatigue pi&odectrique conqie par C.

Bathias et al. (2005). Les composants du systa@me de fatigue sont illustrés ala figure 2.1.

Figure 2.1 Composants du systéme de fatigue: (Dconvertisseur, @amplificateur, 3sonotrode, @
géné&ateur, Gcapteur laser.



Dans le logiciel de contrde de la machine & fatigue a ultrasons, nous devons donner
I’amplitude du déplacement de 1’échantillon. Ensuite, le logiciel convertit ce déplacement
imposéen une tension de commande appliqué& au géné&ateur. Par conseéguent, le logiciel doit
connaitre la relation entre la tension de commande et I’amplitude de déplacement de
I’échantillon. La détermination de cette relation est 1’étalonnage de la machine a ultrasons. La
figure 2.2 montre un exemple de courbe d’étalonnage. Celui-ci présente une bonne

déendance lin&ire entre la tension de commande et le délacement du sonotrode.
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Figure 2.2 Variation du déplacement du sonotrode par rapport ala tension d'entré& du généateur
pendant I'é&alonnage de la machine de fatigue.

2.2 Conception des &hantillons et simulation numérique

Les dimensions de I'é&hantillon ultrasonore sont pré&entees ala figure 2.3. Comme un
&hantillon de fatigue possede des sections variables, les amplitudes de contrainte et de
contrainte correspondantes varient a chaque section. Afin d’obtenir la fréquence inh&ente des
¢chantillons, il est nécessaire d’appliquer une approche numérique, telle que la méthode des
déments finis (FEM). Le tableau 2.1 préente les paraméres pertinents utilisés dans nos
calculs FEM. La figure 2.4 est la capture d'&ran du champ de déplacement du groupe
sp&imen-sonotrode le long de l'axe des x (direction de la longueur du systeme) obtenu sous
le premier mode de vibration en traction-compression et calcul€avec le logiciel FEM ANSY'S

(par analyse modale).
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Figure 2.3 Géaméirie des érouvettes lors d'essais de fatigue par ultrasons.

Tableau 2.2 Paraméres utilis& dans la simulation FEM.

Modéle Composants 3D (€prouvette-sonotrode)
) Type SOLID 185
Hément forme Tetrahedron
Nombre 54191
érouvette sonotrode
(fer armco) (Alliage de titane)
Maté&iel Young’s modulus (GPa) 200 110
Density (kg/m°) 7800 4500
Poisson’s ratio 0.3
ANSYS
NODAL SOLUTION R14.5
STEP=1 Academic
SUB =6
FREQ=19829.7
Uy (AVG)

RSYS=0

DMX =2.82734
SMN =-2.64719
SMX =2.82734

4 h—i|
-2.64719 -1.43063 -.214068 1.00249 2.21906
-2.03891 -.822349 .394213 1.61077 2.82734

Figure 2.4 Champ de déplacement du groupe éhantillon-sonotrode sous sa premiére fréguence
modale en traction-compression calculé apartir de ANSYS.

La fréquence de résonance calculée du systeme dans ANSYS s’établit a 19830 Hz. Par
cons&juent, nous effectuons un calcul harmonique dans ANSYS asa fréuence propre

(19830 Hz). Le facteur des contraintes est d&fini comme le rapport de la contrainte maximale



dans la section réduite de I'érouvette et du déplacement correspondant & l'extrémité de
I'érouvette. La figure 2.5 montre les profils de déplacement et de contrainte le long du
groupe &hantillon-sonotrode, ala condition que l'extrénitéde I'é&hantillon soit appliqguée a

un déplacement de 3 pm. Par la mé&hode FEM, le facteur des contraintes est de 14,5 MPa /
pm.
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Figure 2.5 Variation du déplacement (agauche) et de la contrainte (adroite) du groupe
&hantillon-sonotrode sous la fré&uence modale.

2.3 Préoaration exp&imentale

Outre le systame de fatigue par ultrasons, nos montages exp&imentaux fré&quemment utilisés
dans la figure 2.6 sont une camé&a infrarouge sur un c@éde I'&hantillon et un microscope

optique de l'autre.

Ultrasonic fatigue
machine
» = -

)

Microscope - W/ -
camera Infrared camera

Figure 2.6 Dispositifs exp&imentaux dans ce travail.



Une camé&a infrarouge (IR) Flir A325 est utilisé pour enregistrer le champ de tempé&ature
sur la surface de 1’échantillon. Il s'agit d'une caméra basée sur un microbolométre avec un
déecteur de 320>240 pixels et une ré&olution thermique de 0,1 <C. La fré&guence d'acquisition
de la camé&a infrarouge est toujours fixée a3,75 Hz et peut &re utilisé pour enregistrer des
tempé&atures comprises entre 0 T et 350 C. Un cGé&des &hantillons est pulv&iséavec une
peinture noire fortement émissive afin d'obtenir un facteur d'émissivitéde surface proche de

un.

La caméra de microscope est composée d’une caméra couleur CCD surmontée d’un objectif
de microscope et sera utilisée pour suivre I’évolution de la microstructure des spé&imens lors

des essais de fatigue par ultrasons. Sa fré&uence de travail est de 1 Hz.



3. Effet de la fraction de phase perlitique sur la réonse thermique,
les dommages par fatigue et le meéanisme de formation de fissures

dans le fer armco et les aciers au C-Mn
Les mat&iaux éudié sont un fer armco polycristallin et deux aciers ferrite-perlite & deux
phases (aciers C12 et C65). Le contenu en ééments chimiques est réertoriédans le tableau

3.1. La figure 3.1 montre les microstructures observées au microscope optique ala surface de

I'é&hantillon.

Tableau 3.1 Pourcentage en masse (en% en poids) d'é@éments chimiques

Maté&iel C N Al Si Mn S P Cu Ni Cr

Ferarmco 0.008 0.002 0.0016 0.005 0.048 0.0035 0.007 0.001 0.014 0.015

Ci12 0.028 0.0175 0.0002  <0.03 0.4 0.028 0.12 <0.095 0.039 0.024
C65 0.61 0.0085 0.0091 0.24 0.71 0.012 0.02 017 0.089 0.1

acier C12 et (c) d’acier C65.

Les tests d’auto-€hauffement sont effectué sur chaque acier, lesquels consiste en une sé&ie
de chargements cycliques avec une augmentation de 1’amplitude de contrainte. A chaque
amplitude de contrainte, un essai de fatigue est effectué jusqu'a 2,5x10° cycles puis
interrompu. Une fois que I'é&hantillon a refroidi ala temp&ature ambiante, une autre &ape de
chargement redémarre pour une éape de chargement suivante. Le champ de tempé&ature sur

la surface de I'é&hantillon est enregistréachaque &ape par une camé&a infrarouge.



Par exemple, la figure 3.2 (agauche) montre le champ de tempé&ature sur la surface de
I'&hantillon & 2,5%10" cycles et la figure 3.2 (& droite) repré&ente I'éolution de la
tempé&ature moyenne T extraite de la zone rectangulaire au cours d'une éape de chargement.
Selon le profil d'é&olution de la tempé&ature, deux p&iodes peuvent &re distinguées: p&iode I,
110 cycles; P&iode 11, 1x107 cycles ~ 2,5 <107 cycles.
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Figure 3.2 Illustrations schématiques pour fer Armco en une éape de chargement. (agauche) Champ

de tempé&ature sur la surface de I'é&hantillon &2,5x10 cycles, (adroite) Partition pour la p&iode | et
la p&iode Il dans la courbe d'é&solution de la temp&ature.

L'¢élévation de la température AT est la variation moyenne de la température (AT =T - Tiy;) et
Tini est la tempé&ature initiale moyenne de I'é&hantillon qui est enregistrée achaque fois

avant le dépbut des tests.

Puis, d’autres essais de fatigue ont &éeffectués dans lesquels les nouveaux éhantillons sont
soumis a une certaine amplitude de contrainte jusqu’a rupture ou a ’arrét de ’appareil de
fatigue aprés un trés grand nombre de cycles (2x10° ou 3x10°%). Notez qu'aucun air de

refroidissement n'est appliquéautour des &hantillons pendant les tests.

3.1 Variation de tempé&ature dans les tests d'auto-&hauffement

Les éolutions de tempé&ature T pour certaines des éapes de chargement avec diffé&entes
amplitudes de contrainte sont présentées ala figure 3.3. Cette figure montre qu'en augmentant
lamplitude de contrainte, quel que soit le type dacier, la tempé&ature de I'érouvette

augmente puis se stabilise.



(a) 350
300
250
200

150

Temperature (°C)

100

50

0.0

Il convient de noter que dans le cas du fer armco chargéal22 MPa, la tempé&ature augmente
soudainement (Figure 3.3a) mais aucune fracture n'est observée. De méne, pour les aciers
C12 (Figure 3.3b) et C65 (Figure 3.3c), la tempé&ature de I’échantillon atteint également
plusieurs centaines de degrés & 228 MPa et 230 MPa respectivement, sans rupture de
I’échantillon. Le test d'auto-é&hauffement est arr&é car la tempé&ature dépasse la limite

sup&ieure de mesure (350 C) de la camé&a infrarouge.
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Figure 3.3 BEvolution de la tempé&ature en fonction du nombre de cycles sous diffé&entes amplitudes de
contrainte pour (a) fer armco, (b) I’acier C12, (c) ’acier C65.

Selon les caracté&istiques de I'éolution de la tempé&ature de la figure 3.3, les amplitudes de

contrainte appliquées peuvent &re classées en deux éapes:
Pour fer armco, Stade I: < 122 MPa, Stade Il: > 122 MPa
Pour C12, Stade I: < 228 MPa, Stade 1I: > 228 MPa

Pour C65, Stade I: < 230 MPa, Stade 11: > 230 MPa



Temperature (°C)

1) Stade II: Les plages de contrainte avec 1’augmentation soudaine de la température

La contrainte d'&oulement o = (T, ) est déinie comme la valeur instantané de la
contrainte requise pour poursuivre la déformation plastigue du maté&iau. Pour les méaux
BCC, cela peut &re erit comme la somme d'une contrainte athermale o; et d'une contrainte
thermique o*(T, €): (Mughrabi, 2009)

o(T, &) =0;+0"(T,¢) (3.1)

La tempé&ature critique de la contrainte thermique &la contrainte atmosphé&ique est la
tempé&ature de transition To. En dessous de la tempé&ature de transition Ty, il est nommé
«&jime active thermiquement> ou «&jime thermique>; et au-dessus de Ty, il est appelé
«&gime athermique> En dessous de Ty, les dislocations vis sont presque immobiles et le
mouvement de dislocation est dominépar le glissement aller-retour des dislocations coins.
Au-dessus de Ty, les mobilité des dislocations coins et de vis deviennent comparables et les

dislocations de vis peuvent glisser facilement.

Ainsi, afin d'observer les changements microstructuraux lors de lI'augmentation soudaine de la
tempé&ature &des centaines de degrés, un nouveau sp&imen de fer armco a &€ soumis a
l'amplitude de contrainte de 106 MPa pendant 2x10° cycles tout en enregistrant le champ de
tempé&ature et I'éolution de la microstructure. La figure 3.4 présente I'éolution de la
tempé&ature au centre de I'éhantillon et les évolutions correspondantes des bandes de
glissement persistantes (PSBs). Les premiers PSB se produisent dans quelques grains (image

@). A partir de l'image @), il se produit une éévation soudaine de la temperature ades

centaines de degrés, avec l'augmentation rapide de la densitédes PSB de surface.
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Figure 3.4 Evolution de la tempé&ature et de la microstructure correspondante montrant la
multiplication des PSB le long du test du fer &106 MPa.

20kV  WD9mm. $S60,) 8)(2 00&3\10um
- 7 |

Figure 3.5 Grossissement des micro-vides.

Apres I’augmentation soudaine de la température, la surface de 1’échantillon appara™ saturé
de dislocations. Une coupe transverse de I’échantillon a é&é polie et observe au MEB. La
figure 3.5 montre I’endommagement constitue de micro-vides aligné& a I’inté&ieur du

sp&imen.
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Sur la base d'observations optiques, il est rationnel de considé&er que I'@ération soudaine de
la tempé&ature ades centaines de degrés sur la figure 3.4 est provoqués par la multiplication
des dislocations vis, correspondant ala transition entre les r&gimes thermique et athermique.
De plus, la limite d'@asticitéades centaines de degré diminue considéablement par rapport
acelle ala tempé&ature ambiante avec le raccourcissement puis la disparition du plateau de
L Cders.

A limage ®), tout le champ de la caméra est plein de PSB. Il n’ya donc pas de localisation

des PSB et le sp&imen survit toujours a haute tempé&ature. Cela indique que la forte

augmentation de température n’est pas liée a I’initiation de la fissure.

Pour tous les aciers ferreux adeux phases, par exemple Les aciers ferrite-perlite (Huang et al.,
2016; Ranc et al., 2015), et les aciers ferrite—martensitiques (Ouarabi, 2018; Torabian et al.,
2016), la hausse soudaine de la tempé&ature lors des tests d'auto-&hauffement est due ala
déformation plastique en phase ferrite qui est liée au passage du ré&gime thermique au ré&gime
athermique. Dans les aciers martensitiques purs soumis aune charge de fatigue de 20 kHz (R
= -1), le méme changement de température n’est pas observé dans cet acier (Huang et al.,
2013). Le sp&imen se fracture directement aenviron 55 <C. On peut donc supposer que le
phénoméne «d’augmentation soudaine de la température» n’est 1ié qu’a la phase ferrite et est

daa

- la phase ferrite dans laquelle se produit le passage du ré&jime thermique au régime
athermique. Dans les aciers martensitiques purs, ’augmentation soudaine de la température
ne se produit pas.

- le taux de diffusion des atomes de carbone et d'azote dans la solution solide qui commence
et augmente aune tempé&ature sup&ieure 2100 <.

- et la limite d'd@asticitéqui diminue avec la temp&ature.
2) Stade | (plage de contrainte sans augmentation soudaine de la tempé&ature)

Les tempé&atures stabilisées pendant la p&iode Il sont repré&entées pour les trois aciers ala
figure 3.6. La figure 3.6 montre que I'¢lévation de la température AT augmente
progressivement en augmentant I'amplitude de contrainte. La relation entre I'amplitude de

contrainte et I'@évation de la tempé&ature est &idemment non liné&ire.

12
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Figure 3.6 Augmentation de la tempé&ature AT a I’état de stabilisation de trois aciers lors d’essais
d’auto-€hauffement.

3.2 Observations de dommages et d'initiation de fissures lors
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En fonction des caract&istiques des courbes de tempé&ature et des phé&omenes

exp&imentaux, nous classons les amplitudes de contrainte appliquées en trois groupes:

< L'augmentation soudaine de tempé&ature se produira.= Aux fortes amplitudes de

contrainte

<> L'augmentation soudaine de tempé&ature ne se produira pas, y compris deux situations:
® |LesPSB vont apparaire. = Aux faibles amplitudes de contrainte

® les PSB n'apparairont pas. = Aux tré faibles amplitudes de

Fer armco

» Aux fortes amplitudes de contrainte

contrainte

250
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La figure 3.7 représente les éolutions de la tempé&ature et des PSB du fer armco enregistrees
par une camé&a de microscope optique et une camé&sa infrarouge, al113 MPa. Il est certain que
la multiplication des PSB se produit trés rapidement et qu’elle évolue massivement en surface,

tout en augmentant la température de 1’échantillon.
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Figure 3.7 Evolution de la tempé&ature et éolution des PSB correspondants du fer armco &113 MPa.
De @O a®), la vue du microscope est déalé vers la gauche pour enregistrer le site des PSB initiaux.

> Aux faibles amplitudes de contrainte

A faible amplitude de contrainte, la hausse soudaine de tempé&ature n'appara® plus. La
tempé&ature se stabilisera en dessous de 100 <C. La figure 3.24 représente I'éolution de la
tempé&ature et de la microstructure du-fer 2105 MPa. Les PSB ne se trouvent que dans

quelques grains adjacents.

120 llll

10 |
100 | :
“r 1 = |
o 80
= o @ ® @6
S 70
8
o
g 60
E
& or
40 |
30
20 |
i 1 A L " 1 i 1 " ,l,l A
0.0 2.0x10  4.0x10°  6.0x10"  8.0x10 2x10° 3x10°

Number of cycles

oading

lirection

15



@7.5E7 ()1.5E8

Figure 3.8 Evolution de la tempé&ature et é&olution des PSB correspondants du fer armco a105 MPa.

Dans la Figure 3.8, il est certain que les PSB peuvent appara’ire sans augmentation soudaine
de la tempé&ature. Le seuil de PSB dans les mé&aux BCC polycristallins ne peut pas &re

identifiépar la limite de fatigue. Le seuil de PSB est inf&ieur ala limite de fatigue.

La figure 3.9 compare le nombre de cycle d’apparition des PSB et le nombre de cycles a
rupture des &hantillons. Plus 'amplitude de contrainte est devée, plus les PSB ont tendance &
appara’ire prématuré@ment. Dans toutes les situations, le marquage initial PSB peut &re trouvé

avant 110" cycles.
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Figure 3.9 Le nombre de cycle d’apparition reconnaissable des PSB et le nombre de cycles arupture
pour fer armco.

> Atrés faible amplitude de contrainte
Avec une amplitude de contrainte plus faible, aucune PSB n'apparaira ala surface. Et aucun

micro-vide n'est observeé sur la section transversale. Cependant, une rugosité de surface

énerge ala surface du-fer.

SEI -20kV WD10mm 5560, x800 20pm - | ————

Figure 3.10 Photo au MEB du fer armco (&gauche) &103 MPa aprés 4x10° cycles, (&droite) jamais
soumis aaucun cycle.

Acier au carbone C12

> A forte amplitude de contrainte

La figure 3.11 présente 1’évolution de la température des aciers C12 a 216 MPa et ce

sp&imen ne se fracture pas, méme jusqu’a 3x10° cycles. Les deux autres photos sont prises
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dans la région de la contrainte maximale sur la surface du C12 apreés 3x<10° cycles prises au
MEB et au microscope optique. La figure 3.12 montre les micro-vides trouvés sur la coupe
transversale du C12 aprés 2x10° cycles &190 MPa.

400 7 f—
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200

150

Temperature (°C)

100

1 i 1 i 1 /|

+ 7
0 1x10 2x10’ 3x10"  3x10°
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Figure 3.11 (haute) Evolution de la tempé&ature de l'acier C12 &216 MPa. (bas) Surface de
I'éhantillon aprés 3x10° cycles préevés par MEB et par microscope optique.

AL
/

SEl 20kVv WD10mmSS40 "SEI 20kV. WD10mmSS40

Figure 3.12 Photos au MEB d'acier C12 2190 MPa aprés 2x10° cycles.
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> A faible amplitude de contrainte

Dans la fractographie de C12 a 175 MPa et 130 MPa, nous n’observons pas PSB ni de

micro-vides analogues.

Syntheése

S-N curve

, . . Fracture
SBs+micro-voids T
b
Ne
............................................. Run-out
Té,
N
o . mm  mm mm o mm mm oEm we 5—\— TC Run-out
N

o

Roughness < T Run-out
N

i

~
.

Ny

Figure 3.13 R&uméde I'érolution de la temp&ature et des changements microstructuraux.

La figure 3.13 ré&ume la relation entre la réonse thermique et les microstructures
correspondantes pour les aciers ferrite/perlite BCC testé& aune haute fréguence jusqu'a10°®

cycles sans refroidissement. Les points suivants peuvent &re résumes:

Point 1: augmentation soudaine et anormale de la tempé&ature lorsque la tempé&ature de
I'é@rouvette approche ~ 100 <T pour le de fer (avec 0,008% de carbone) et l'acier C12 et
75 <C pour le C65.

Point 2: un seuil de PSB denviron 103~105 MPa pour le-fer polycristallin &udié

correspondant &une contrainte de cisaillement ré&olue d'environ 63 MPa.

Point 3: pour une amplitude de contrainte infé&ieure 103 MPa (fer armco), on n'observe pas

de PSB mais une rugositéala surface dans certains grains.
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Figure 3.14 lllustration schématique des diffé&ents stades de déseloppement des dommages dus ala
fatigue, résultant de la rugositéde la surface provoquée par un glissement irréversible accumulé
(Mughrabi, 2006; Weidner et al., 2010)

Comme Vlillustre la figure 3.14, la formation de PSB né&essite de connaiire trois &éapes: la

rugositéde surface, le premier aspect de glissement et les marques de persistance.

A T‘ l
PSBs+micro-voids | p>1

G/

PSBs threshold

T “;
Roughness

Roughness threshold

Figure 3.15 Illustration schématique de la relation entre comportement thermique et microstructure.

Afin de mieux comprendre la relation entre le comportement thermique et les microstructures
adifféentes amplitudes de contrainte, une image schématique est ré&umé avec le facteur
d'irréversibilitép ala figure 3.15. En dessous de I'amplitude de d&ormation correspendante
au seuil de la rugositéen surface, des glissements irréversibles apparaissent: des dislocations
vis primaires glissantes, des boucles de débris et quelques dislocations secondaires ont ete
montes par microscopie atransmission (Shih et al., 2009). Par conségjuent, on considere que

le seuil de glissement irréversible reste infé&ieur au seuil de rugosité Avec l'augmentation de

20



lamplitude de déformation, le nombre de grains formant ce type de structure irrérersible
devient de plus en plus important, l'irréversibilité correspondante augmente entre 0 et 1.
Jusqu'ace que des contraintes locales sur certains grains déassent le seuil de PSB, alors des
PSB commencent ase former en surface. Ce phénomeéne similaire est analogue acelui de la
figure 3.8: peu de PSB se produisent sans une augmentation soudaine de la tempé&ature. Une
fois que l'augmentation soudaine de la tempé&ature se produit, la saturation des PSB ala

surface et des micro-vides dans la matrice se forment en conséjuence.

3.3 Conclusions

Les trois aciers avec diffé&entes fractions de perlite sont &udié pour comparer leur réonse
thermique et leur comportement ala fatigue lors d'essais d'auto-é&hauffement et d'essais de
fatigue ala fré&uence de 20 kHz.

1. Lorsque l'amplitude de contrainte appliquée est suffisamment devee, la tempé&ature des
&hantillons peut atteindre des centaines de degrés, ce qui correspond au passage du régime

thermique (<To) au ré&jime athermique (>To).

- En r&ime athermique, la multiplication des PSB et les micro-vides seront produits ala

surface des &hantillons et dans la matrice.

- En régime thermique, la tendance des courbes AT-c, n'est pas lin&ire pour ces trois
maté&iaux. A trés faible amplitude de contrainte, la formation de PSB ne produit pas et les

surfaces de certains grains deviendront rugueuses.

2. Les cycles d’apparition des premiees PSB reconnaissables consomment une fraction
infé&ieure de la durée de vie en fatigue &aune amplitude de charge plus devés. Le seuil de

PSB est infé&ieur ala limite conventionnnelle de fatigue.

3. L'@évation de la tempé&ature et I'énergie dissip& diminuent avec l'augmentation de la

teneur en carbone.
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4. Effet de la teneur en atomes interstitiels sur la réponse

thermique des aciers au C-Mn lors d’essais d'auto-&hauffement

Les mat&iaux éudiés dans cette section sont deux aciers au carbone-manganese de type
AFNOR NFA 36205 grades A42 et A48. Leurs compositions chimiques sont éuméées dans
le tableau 4.1. Les structures microscopiques optiques de I’A42 et I’A48 normalisés sont
données ala figure 4.1,

Tableau 4.1: Pourcentage en masse (en% en poids) d'@déments chimigues

A42 A48
Cc 0.140 0.198
S 0.0057 0.012
P 0.016 0.0104
Si 0.225 0.207
Mn 0.989 0.769
Ni 0.024 0.135
Cr 0.021 0.095
Mo 0.002 0.025
Al 0.045 0.004
N 0.0082 0.0083
) 0.0006 0.0049

» f" “*"‘"
by ;""Z,— M "
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Figure 4.1 Microstructure de (gauche) A42, (droite) A48. (Huang et al., 2015)

D'apres I'analyse preeélente (Huang et al., 2015; Moreno, 1998; Wagner et al., 2006), nous
savons que I'A48 est un acier trés sensible au Dynamic Strain Aging (DSA), contenant plus
d'atomes d'azote interstitiels libres que I'A42. D'apres les résultats de la courbe du coefficient
de sensibilité ala vitesse de déformation, la tempé&ature d'activation du DSA dans A48 est
d'environ 110 € &220 <.
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Figure 4.2 Evolution de la température dans les essais d’auto-echauffement pour (a) A42, (b) A48.
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4.1 Réponse thermique de A42 et A48

Comme dans la section préédente, I'é&olution de la tempé&ature peut &re classé& en
diffé&entes éapes: Pour A48, Stade I: o, < 185 MPa; Stade II: 6, > 185 MPa. Ici, Stade I est
composeés de deux parties: Stade Ia: o, < 151 MPa, Stade Ig: 151 MPa < ¢, < 185 MPa. Dans
cette partie, une fois que la tempé&ature de I’&hantillon a atteint environ 110 <C, elle continue
de monter & une tempé&ature plus devee, puis se stabilise. Dapres la figure 4.2b,
l'augmentation de la tempé&ature secondaire correspond ala plage de tempé&ature d'activation
du DSA.
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Figure 4.3 BEvolution de la tempé&sature en fonction du nombre de cycles soumis adiffé&entes
amplitudes de contrainte aprés un revenu &600 <C pour (a) A48+1,5h, (b) A48+6,5h, (c) A48+26,5h.

D'apres les ré&ultats pré&élents sur les courbes de frottement interne, nous savons que le
revenu & 600 <T peut diminuer la teneur en atomes interstitiels libres en raison de la
pre&eipitation de nitrures. De plus, le contenu d'atomes interstitiels libres restant diminuera
avec l'extension des durées de revenu. Selon les durés de revenu correspondantes, les
sp&imens A48 ayant subi un retraitement thermique aprés un revenu a600 <C sont éiquetés
avec <«A48 + 1.5h>3 «A48 + 6,5h> «A48 + 26,5h>3 respectivement.

Dans la figure 4.3, les profils de tempé&ature peuvent éalement &re divisés en deux éapes:
Pour A48+1.5h, Stage I: o, < 194 MPa; Stage Il: 6, > 194 MPa.

Pour A48+6.5h, Stage I: 6, < 194 MPa; Stage Il: 6,> 194 MPa.

4.3 Discussion

Dans la section pré&élente, nous avons expliqué que l'augmentation soudaine de la
tempé&ature est liee ala multiplication des dislocations vis. De la mé&ne maniee le stades Il

des figures 4.2 et 4.3 est dOala méne cause.

Par contre, au stade | pour A48+1,5h, I’augmentation de la température secondaire (apartir de
110 <T) peut étre associée a I’interaction de dislocations coins et d’atomes interstitiels libres.
L’augmentation soudaine de tempé&ature (194 MPa, 1x10" cycles) peut &@re consid&ée

comme le signal de dislocations vis ayant &€émassivement multiplié
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Figure 4.4 Incrément de tempé&ature maximum au stade de stabilisation en fonction de I'amplitude de
contrainte appliqués.

La figure 4.4 ré&sume I'é&olution de la tempé&ature maximale de stabilisation (pé&iode I,
expligué ala figure 3.2) au stade | en fonction de lI'amplitude de contrainte appliqué& pour
I’A42, I’A48 et les trois duré de revenus pour I’A48. Cette figure propose plusieurs
phéomenes inté&essants:

(D Tous les aciers revenus a600 °C A48 dissipent plus de chaleur que les aciers A42 et A48
pour toutes les amplitudes de contrainte, au moins 10 <T. L’A42 et I’A48 pré&entent
fondamentalement la mé&ne dévation de tempé&ature en phase initiale.

@ Les aciers A48, A48+1,5h et A48+6,5h ont un saut de tempé&ature devéal40 ~ 160 MPa,
mais les aciers A48+26,5h et A42 n'ont pas ce phé&omene.

3 Les aciers A48+1,5h et A48+6,5h ont une apparition plus pré&oce du saut de tempé&ature

que A48.

Le phénoméne (D est provoquépar le traitement thermique. Le revenu 2600 “C est suffisant
pour diminer la distorsion du réeau, pour obtenir la disposition bien ordonnée des atomes
dans les grains de ferrite, ce qui ré&luit les obstacles au mouvement des dislocations et
augmente le libre parcours moyen des dislocations. Les phéoménes @ et 3 de la figure
4.4 doivent &re li&s ala teneur en atomes interstitiels libres en solution solide. Avec la
preeipitation des nitrures lors du revenu, il est possible que moins d'atomes d'azote interstitiels

interagissent avec les dislocations. Le phéoméne exp&imental 3 est conforme ala
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conclusion de Kim et al. (2003), la survenue ant&ieure de DSA est lié ala ré&luction

d'atomes d'azote.

Dans la phase I, le profil <diminution-augmentation-diminution>>de la tempé&ature (indiqué
par un cercle rouge) signifie que [I'&hantillon subit un processus de
«durcissement-adoucissement-durcissement>> li€é aux dislocations vis. La premiee
«diminution» devrait étre causée par 1’effet de durcissement selon lequel les dislocations vis
multipliées sont éingléss rapidement par des atomes et le mouvement des dislocations est
entravé L'augmentation subséguente peut &re lié au ralentissement ré&ultant de la
rérganisation des structures de dislocation (Huang et al., 2014; Mayama et al., 2007). Enfin,
la «diminution>lente et continue est causés par le durcissement du vieillissement dynamique.
Apres avoir connu une sé&ie de durcissements cycliques, le mouvement des dislocations
néecessite une amplitude de contrainte sup€&ieure pour surmonter les obstacles, mais
l'amplitude de contrainte appliqué ne peut pas permettre aux dislocations de surmonter de

nouveaux obstacles.

En comparant les aciers A48+1,5h et A48+6,5h, I’acier A48+6,5h a un pic plus lent et tardif &
194 MPa et le processus de <diminution-augmentation-diminution> s’affaiblit. 11 est
susceptible d'&re attribuéau contenu d'atomes interstitiels. Le vieillissement dynamique des
contraintes est I’interaction des dislocations et des atomes de solutés; il est donc bon que le
vieillissement dynamique des contraintes s’affaiblisse avec la diminution de la teneur en azote.
Puisque ’A48+26,5h n’a pas de pics dans les courbes de frottement interne (Moreno, 1998),
il est possible que les atomes d’impureté dans A48+26,5h soient insuffisants pour activer le
vieillissement dynamique en contrainte. Ainsi, A48+26,5h se comporte de maniée plus

similaire avec A42.

4.4 Conclusions

Cette section compare le comportement thermique des aciers au C-Mn (A42, A48, A48+1,5h,
A48+6,5h et A48+26,5h) lors d'essais d'auto-echauffement. A42 et A48 sont des aciers adeux
phases ferrite-perlite avec une teneur diffé&ente en atomes d'azote interstitiels. A48 a le
potentiel de vieillissement dynamique entre 110 et 220 <C, en raison d'une teneur plus devee
en atomes d'azote interstitiels. Une sé&ie de durées de revenu (1,5h, 6,5h, 26,5h) est appliquée

pour re&luire progressivement la teneur en atomes d'azote interstitiels dans le ré&eau, du fait de
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la pré&ipitation d'atomes d'azote sous forme de nitrures lors d'un revenu ahaute tempé&ature
(600 ).

1. Au stade I, avant d’atteindre une température stabilisée, les tests d’auto-&hauffement des
A42 et A48 + 26,5h ne présentent qu’une seule augmentation de la température, tandis que les
aciers A48, A48+1,5h, A48+6,5h presentment en incrément de tempé&ature secondaire qui
appara™ au-dessus de 110 <C, correspondant ala tempé&ature d'activation du vieillissement
dynamique. L’augmentation de la température secondaire peut éEtre provoquée par

I’interaction des atomes interstitiels et les dislocations coins.

2. Au stade II, aprés une augmentation soudaine de la température de 1’échantillon a des
centaines de degré, A48, A48+15h et A48+6,5h indiquent le processus de
«diminution-adoucissement-diminution>> de la tempé&ature, correspondant au processus de
«durcissement-adoucissement-durcissement>> caus€ par interaction des atomes d'azote

interstitiels et des dislocations vis.

3. La ré&luction des atomes d'azote interstitiels libres affaiblit I'apparition de DSA. Trés peu
d'atomes interstitiels conduisent ala disparition complée de I'augmentation de la tempé&ature
secondaire et de l'effet DSA.
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