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Caractérisation du couplage mécano-électrochimique lorsde la
Fissuration assistée par Corrosion Sous Contrainte - cas duZircaloy-
4 en milieu aqueux halogéné

La corrosion sous contrainte (CSC) est un phénomène synergique d’endommagement qui résulte
d’un processus de corrosion (dissolution, adsorption) et d’une rupture mécanique (fissuration). Les
mécanismes de couplage mécano-électrochimique en pointe de fissure nécessaires à la compréhen-
sion du phénomène sont encore mal connus puisqu’ils dépendent du système d’étude (métal/milieu
agressif) et font intervenir de nombreux facteurs mécaniques et électrochimiques. Dans cette thèse,
nous nous proposons d’étudier les interactions réciproques entre la dissolution et l’état de contrainte
mécanique en pointe de fissure (facteurs d’intensité des contraintes) pour le cas du Zircaloy-4 en
milieu aqueux halogéné. Un protocole expérimental spécifique est mis en place afin d’étudier pré-
cisément la propagation de fissures par CSC en maitrisant l’histoire de chargement et la vitesse de
sollicitation mécanique. Des techniques de corrélations d’images sont développées dans le but d’iden-
tifier les facteurs d’intensité des contraintes et d’estimer la longueur de fissure en temps réel. Ainsi
des essais originaux de CSC, permettant d’imposer les facteurs d’intensité en pointe de fissure, sont
conduits et les résultats montrent alors clairement les effets synergiques entre l’évolution des me-
sures mécaniques et des courants de dissolution. D’autre part, l’existence d’un facteur d’intensité des
contraintes seuil de propagation en CSC, présentant une forte dépendance à l’histoire de chargement
et à la variation de l’état de contrainte locale en pointe de fissure (variation des facteurs d’intensité
des contraintes), est mise en évidence. Enfin sur la base des résultats expérimentaux, un modèle de
loi de propagation de fissure en CSC est proposé.

M OTS CLÉS: Corrosion Sous Contrainte, Zircaloy-4, Corrélation d’images, Séries de Williams,
Mesure de courants de dissolution, loi de propagation, pré-fissuration par fatigue, Load-Shedding.
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Nomenclature

Grandeurs relatives à l’électrochimie

χ∗ Ensemble des facteurs électrochimiques

∆ep Différence entre les potentiels de piqûre du métal non oxydéet oxydé

ȧχ Vitesse de propagation de fissure due à la dissolution électrochimique

η Surtension de l’électrode sur laquelle se déroule la réaction

µi Potentiel électrochimique d’une espèce chimiquei

ρ Masse volumique

ε0 Permittivité du vide

εZr Constante diélectrique de la zircone

A∗ Grandeur d’activation électrochimique

ai Activité électrochimique d’une espèce chimiquei

Aχ Aire de la surface active en contact avec l’électrolyte

B Épaisseur de l’éprouvette

Cdc Capacité de double couche

daχ Incrément de longueur de fissure due à la dissolution électrochimique

dVχ Volume élémentaire créé par dissolution électrochimique

e Potentiel électrochimique mesuré par rapport à l’électrode de référence

enox
p Potentiel de piqûre du métal non oxydé

eox
p Potentiel de piqûre du métal oxydé

ef Épaisseur du film d’oxyde

ep Potentiel de piqûre

er Potentiel de repassivation

F Constante de Faraday
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Nomenclature

F Constante de Faraday

hχ Hauteur de la Surface active en fond de fissure

I Courant de dissolution

j Densité de courant de dissolution

j∗ Densité de courant de dissolution du métal nu

ka Coefficient de transfert anodique

kc Coefficient de transfert cathodique

M Masse molaire

q Charge consommée lors de la réaction de dissolution électrochimique

R Constante des gaz parfaits

Re Résistance de l’électrolyte

Rp Résistance de polarisation

Sχ Surface active en fond de fissure

Vm Volume molaire

Z Impédance électrochimique

z Valence

Grandeurs spécifiques à la fatigue

αn Facteur de modulation du profil de chargement pour la procédure duLoad-Shedding

f fréquence d’un cycle de fatigue

F(t) Profil d’effort au cours d’un cycle de fatigue

Fn(t) Profil d’effort au cours d’un cycle de fatigue pour l’étapen de régulation

Fmax Effort maximal au cours d’un cycle de fatigue

Fmin Effort minimal au cours d’un cycle de fatigue

Fm Effort correspondant à l’acquisition d’une image et à la mesure deKIm

K f
I Facteur d’intensité des contraintes résiduel de fin de pré-fissuration par fatigue

Kn
Imax Facteur d’intensité des contraintes à l’étapen de la procédure de régulation duLoad-Shedding

Kt
Imax Facteur d’intensité des contraintes cible pour la procédure duLoad-Shedding

KImax Facteur d’intensité des contraintes maximal au cours d’un cycle de fatigue

KIm Facteur d’intensité des contraintes mesuré
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Nomenclature

R Rapport de charge en fatigue

tm Instant correspondant à l’acquisition d’une image et à la mesure deKIm

Grandeurs relatives à la corrélation d’images

ωi Degrés de liberté du problème d’identification par corrélation d’images

KI Moyenne desKI pour des valeurs deWm comprises entre 5 et 50 pixels

Φi Fonctions de forme du problème d’identification de corrélation d’images

K̃I Estimation deKI par l’approche linéarisée des séries de Williams

u Champ de déplacements sur la surface de l’éprouvette

ua Champ de déplacements approchée sur la surface de l’éprouvette

x Coordonnées cartésiennes sur la surface de l’éprouvette

εytip
KI

Variation relative sur l’estimation deKI en fonction d’un écartdytip du positionnement de la
direction de la propagation de la fissure

εKI Erreur relative sur l’estimation dẽKI

C Coefficient de corrélation croisé

DIC Corrélation d’images numériques -Digital Image Correlation

dytip Écart du positionnement vertical de la direction de propagation de la fissure

f (x) Niveaux de gris de l’image de référence

Fi Composantes du vecteur second membre du problème d’identification de corrélation d’images

g(x) Niveaux de gris de l’image déformée

H(x,y) Fonction de Heavyside

l px Résolution spatiale : taille des pixels

Mi j Composantes de la matrice d’inversion du problème d’identification de corrélation d’images

ROI Region Of Interest

Wm Largeur du masque de corrélation

xtip Position suivant la directionx de la pointe de la fissure.

Grandeurs relatives à la mécanique

α i Coefficient de la loi de propagation phénoménologique de fissure en CSC pour le régimei

˙̃ε0 Vitesse de déformation globale de l’éprouvette

ε̇ct Taux de déformation en pointe de fissure
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Nomenclature

K̇s1
I Seuil de variation de facteur d’intensité des contraintes en modeI pour atteindre le régime 3

de propagation

K̇s2
I Seuil de variation de facteur d’intensité des contraintes en modeI pour atteindre le régime 2

de propagation

K̇I Vitesse de variation du facteur d’intensité des contraintes en modeI instantanée

da
dt ou ȧ Vitesse de propagation de fissure

dKI
dt ou K̇I Variation temporelle du facteur d’intensité des contraintes en modeI instantané

κ Constante de Kolosov

[[uy]] Saut de déplacement suivant la directiony

µ Module de cisaillement

ν Coefficient de Poisson

σ∗ Ensemble des paramètres mécaniques

σm Contrainte hydrostatique

σY Limite d’élasticité

σE0.2 Limite conventionnelle d’élasticité à 0,2%

σmax Contrainte maximale

ε̃0 Déformation globale de l’éprouvette

ε f Déformation à rupture du film passif

εct Déformation en pointe de fissure

a Longueur de fissure

Ar Allongement à rupture

E Module d’élasticité

F Effort global de traction

Fg(a,w) fonction géométrique pour le calcul des facteurs d’intensité des contraintes

G Taux de restitution d’énergie

Gc Taux de restitution d’énergie critique

K0
I Facteur d’intensité des contraintes en modeI initial

K f
I Facteur d’intensité des contraintes de fin de propagation depré-fissure de fatigue

Ks
IG/TG Facteur d’intensité des contraintes critique à partir duquel la propagation passe d’un mode

intergranulaire à un mode transgranulaire
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Nomenclature

Ks
I Facteur d’intensité des contraintes seuil en modeI de propagation

KICSC Facteur d’intensité des contraintes seuil en modeI d’amorçage de la CSC

KIC Ténacité en mode I

KI Facteur d’intensité des contraintes en modeI instantané

L0 Longueur utile de l’éprouvette

ni exposant de la loi de propagation phénoménologique de fissure en CSC

rp Rayon de la taille de zone plastique en pointe de fissure

S Surface utile de l’éprouvette

t f Temps à rupture

u Déplacement de la traverse mobile de la machine de traction

V Tension électrique pour la méthode du suivi électrique

V0 Tension électrique initiale pour la méthode du suivi électrique

w Largeur de l’éprouvette

y demi distance séparant les fils entre lesquels est mesuréeV pour la méthode du suivi électrique
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Introduction Générale

Cette thèse a été réalisée au sein de deux laboratoires de L’INSA de Lyon. Alain Combescure, et
Julien Réthoré m’ont encadré au sein duLaboratoire de Mécanique des Contacts et des Structures
(LAMCOS). Marion Frégonèse m’a encadré au sein du laboratoireMatériaux : Ingénierie et Science
(MATEIS). Le principal objectif de cette thèse est l’étude du couplage mécano-électrochimique en
pointe de fissure de corrosion sous contrainte (CSC) au coursde sa propagation.

Corrosion sous contrainte
La corrosion sous contrainte (CSC) résulte d’un processus synergique entre la corrosion et une

sollicitation mécanique qui conduit à la formation (amorçage) d’une ou plusieurs fissures de type
fragile et à leur propagation. Bien que l’on cherche souventà comprendre et à maitriser l’amorçage
des fissures de CSC pour garantir l’intégrité d’une structure, l’étude de leur propagation est égale-
ment essentielle pour comprendre les mécanismes mis en jeu et simuler des accidents potentiels. La
cinétique de développement de ce mode de dégradation complexe dépend du matériau, de l’environ-
nement agressif et des sollicitations mécaniques mises en jeu. La diversité des différents paramètres
rend difficile l’étude d’un point de vue “universel”. Il convient alors de choisir un système d’étude
(matériau et milieu donné) en fonction d’une problématiquespécifique qui peut être définie à partir
d’un contexte industriel et/ou scientifique. La détermination de lois de propagation de fissure doit
permettre d’estimer l’influence mutuelle de la mécanique etde la chimie pour un système donné.

Contexte industriel
La corrosion sous contrainte est un problème critique pour l’industrie car elle peut conduire à la

rupture rapide de structures métalliques. Ce phénomène affecte par exemple les structures naturel-
lement en contact avec des milieux agressifs tels que les milieux marins. Il peut également affecter
des structures sollicitées en présence de solutions chimiques agressives (industrie pétrochimique, pé-
trolière, gazière, nucléaire,...). Généralement la CSC est observée pour les matériaux passivables.
L’agressivité peut provenir du milieu lui-même ou bien d’agents polluants introduits accidentelle-
ment. La sollicitation mécanique peut être due à la présencede contraintes résiduelles dans les struc-
tures (processus de fabrication et d’assemblage) ou tout simplement à des contraintes de service qui
peuvent apparaître en phase de fonctionnement (effort de tension, dilatation thermiques, efforts de
contacts, etc...).

Des ruptures brutales par CSC peuvent avoir de lourdes conséquences humaines, environnemen-
tales et financières. Le contrôle des fissures de CSC peut s’effectuer par des méthodes non destruc-
tives (contrôle par ultrasons) directement sur des installations industrielles. Bien que ce genre de
méthode soit très performant, les modes de défaillances sont bien souvent imprévisibles ou localisés
sur des zones difficilement accessibles. Ainsi la compréhension de la CSC nécessite le développe-
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Introduction Générale

ment d’études scientifiques permettant des caractérisations expérimentales et le développement de
modèles. Tout ceci dans le but de prévoir l’amorçage et la propagation de fissures de CSC.

Contexte scientifique
La CSC a déjà été largement étudiée par la communauté scientifique. Ce phénomène étant très

complexe, les diverses recherches s’accordent à dire qu’ilest difficile de donner une théorie uni-
verselle pour modéliser ce problème. Ainsi généralement, les études sont menées pour un matériau
spécifique et un milieu donnés. Bien souvent des modèles sontproposés pour quantifier la propagation
des fissures en fonction de grandeurs mécaniques globales (contrainte et déformation globales).

Ce sujet de thèse s’appuie sur les compétences de deux laboratoires (LaMCoSet MATEIS) pour
développer une étude permettant de mieux comprendre le phénomène de fissuration par CSC.

L’équipe “intégrité des structures sous sollicitations extrêmes” du laboratoireLAMCOSest spécia-
lisée dans l’étude de la rupture des structures. Généralement les différents sujets de recherche traités
portent sur des études expérimentales et numériques conjointes. Très souvent les études expérimen-
tales permettent d’alimenter en données les modèles numériques développés au sein du laboratoire.
Parmi ces différents modèles numériques, on peut retenir ledéveloppement de la méthode des élé-
ments finis étendus (X-FEM) qui a fait l’objet de nombreuses thèses ces dernières années notamment
sur des problèmes de propagation de fissure en dynamique [RÉT05a], [MEN 07] et [GRE 08]. Dans
ces études la méthode de corrélation d’images a également été utilisée d’un point de vue expérimental
pour étudier la propagation des fissures.

L’identification du comportement mécanique ou à la rupture des structures s’est considérablement
développée ces dernières années avec l’essor de l’utilisation des techniques d’imagerie numérique.
Les techniques de corrélation d’images permettent entre autres d’identifier des lois de comportement
pour des matériaux endommageables [LEP 10]. L’étude de la fissuration est également une compé-
tence forte du laboratoire avec le développement de techniques permettent de mesurer localement les
champs des déplacements et d’extraire les facteurs d’intensité des contraintes [RÉT 05b].

L’équipe “Corrosion et Ingénierie des Surfaces” du laboratoire MATEIS développe des recherches
axées sur l’approche globale de la lutte et la prévention contre la corrosion. Les travaux mis en œuvre
interviennent sur les différentes étapes de conception desproduits, du choix des matériaux jusqu’à
la mise en œuvre des dispositifs. Compte tenu de l’approche pluridisciplinaire qu’impose cette thé-
matique, l’équipe CorrIS articule ses actions autour des trois éléments fondamentaux qui président
aux mécanismes de corrosion : le matériau, la surface et le milieu. La démarche généralement sui-
vie dans les travaux de recherche s’articule sur une étude phénoménologique destinée à identifier et
comprendre les mécanismes mis en jeu pendant la dissolution. Dans ces conditions, les études portent
surtout sur l’analyse du comportement électrochimique dessystèmes étudiés. Au-delà des travaux
concernant l’étude des mécanismes, l’équipe développe aussi des outils susceptibles d’assurer le mo-
nitoring de la corrosion, principalement le suivi des installations par Émission Acoustique. Parmi les
différents mécanismes et modes de corrosion étudiés, la corrosion assistée mécaniquement, en parti-
culier la Corrosion Sous Contrainte, fait l’objet de nombreux travaux, notamment en ce qui concerne
la CSC des alliages de zirconium en milieu halogéné [FRE 08][SER 10][FRA 11][FRA 12]. Les mé-
canismes liés aux différentes phases de fissuration (dissolution, adsorption, glissements, déformation
plastique...), ainsi que les paramètres discriminants lesrégissant (distribution des contraintes rési-
duelles, irradiation, incompatibilités de déformation grain à grain...) sont ainsi étudiés d’un point de
vue chimique et métallurgique, en vue de proposer des lois cinétiques de propagation des fissures. Les
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moyens de caractérisation disponibles au laboratoire MATEIS sont ainsi largement mis IJuvre pour
répondre à ces objectifs (méthodes électrochimiques, sollicitations mécaniques, émission acoustique,
MEB, MET, DRX, EDS...).

Objectifs
Le principal objectif de cette thèse est de développer une étude permettant de mieux comprendre

les mécanismes de la corrosion sous contrainte. Cette étuderepose sur l’estimation de l’interaction
réciproque de l’électrochimie et de la mécanique de la rupture lors de la propagation de fissures par
CSC. Pour remplir cet objectif différentes étapes sont nécessaires. Elles consistent à :

– définir un système d’étude
– développer un dispositif et une procédure expérimentale spécifique de CSC,
– concentrer l’étude sur la phase de propagation en CSC,
– identifier les conditions électrochimiques à mettre en œuvre pour étudier l’influence précise de

l’électrochimie sur la mécanique en pointe de fissure,
– réaliser des essais de CSC.
– identifier une loi de propagation synergique faisant intervenir des paramètres mécaniques et

électrochimiques.

Plan
Dans un premier temps, une revue bibliographique permet de définir un système d’étude pour

l’étude de la CSC. Le système défini doit entraîner des phénoménologies représentatives de la propa-
gation de fissure par CSC mais doit également permettre une étude commode du couplage mécano-
électrochimique en pointe de fissure. Le deuxième chapitre détaille les développements des tech-
niques expérimentales permettant l’étude de la CSC. Les développements des techniques de corréla-
tion d’images permettant une application aux problèmes de fissuration y sont explicités. Le troisième
chapitre permet de mettre en place les pré-requis nécessaires à la définition d’un protocole expérimen-
tal spécifique à l’étude de la CSC. La phase d’amorçage des fissures en milieu inerte est présentée tout
comme la mise en place des conditions électrochimiques nécessaires aux essais de CSC. Enfin une
dernière partie présente les principaux résultats des essais de CSC qui permet l’établissement d’un
modèle phénoménologique de loi de propagation de fissure pour le système d’étude choisi. De là, une
discussion sur les différents paramètres influençant la CSCest proposée.
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1. Synthèse bibliographique

1.1 Introduction

Ce chapitre présente une synthèse de l’état de l’art sur la fissuration par corrosion sous contrainte
(CSC). Dans un premier temps, les bases élémentaires nécessaires à la compréhension du phénomène,
incluant la phénoménologie et l’ensemble des facteurs mis en jeu, sont décrites. Dans une deuxième
partie, les techniques expérimentales de sollicitation mécanique et par corrosion disponibles et ha-
bituellement utilisées pour étudier la CSC sont exposées etdiscutées. Une troisième partie permet
de décrire le cas de la CSC du Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné et de montrer que ce système
possède un grand intérêt pour une étude du couplage mécano-électrochimique en pointe de fissure.
Les techniques de corrélation d’images ainsi que leurs grandes potentialités pour l’étude de la CSC
sont présentées dans une quatrième partie. La conclusion decette revue bibliographique permet de
préciser et de justifier la démarche d’étude globale retenuedans cette thèse.

1.2 Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

1.2.1 Présentation

La fissuration par corrosion sous contrainte (CSC en français ouStress Corrosion Cracking- SCC
en anglais) est un phénomène qui peut conduire à la ruine de structures sous l’action conjointe et
synergique de la corrosion et d’une sollicitation mécanique. Ces deux facteurs ne conduisent généra-
lement pas à la rupture du matériau s’ils sont présents séparément. Ce phénomène fait partie des pro-
cessus de fissuration assistée par l’environnement (Environnement Assisted Cracking- EAC) avec la
fatigue-corrosion ou encore la fragilisation par l’hydrogène. Il est associé à une réelle problématique
industrielle qui a été mise en évidence à la fin du 19ème siècle lorsque des fissures se développèrent
sur des cartouches en cuivre de l’armée Britannique présente en Inde durant les périodes de mous-
son [SHI 08], c’est à dire au contact d’un environnement corrosif. Durant le 20ème siècle, la CSC a
été particulièrement étudiée à partir des années 40 avec l’apport de la théorie de la mécanique de la
rupture favorisant la compréhension des différents processus d’ordre mécanique mis en jeu.

Malgré de nombreuses tentatives, il reste cependant difficile d’élaborer une théorie universelle
permettant de modéliser ce phénomène [CZI 06] [FOR 90]. Ceciest d’autant plus vrai, que selon les
couples matériau/solution mis en jeu, les mécanismes élémentaires peuvent être très différents.

La plupart des travaux relatifs à la CSC utilisent la vitessede propagation de fissure (da
dt ) comme

principale grandeur d’intérêt. De part la nature synergique de ce phénomène, des dépendances à un
certain nombre de facteurs électrochimiques (χ∗) et mécaniques (σ∗) sont mis en évidence dans les
modèles de propagation de fissure [GAL 96] [LU 06] [HAL 08b] [FOR 90], ce qui peut être synthétisé
selon :

da
dt

= f (χ∗,σ∗) (1.1)

L’influence relative et mutuelle des facteursχ∗ et σ∗ peut être approchée à partir de caractérisa-
tions expérimentales permettant l’estimation de la vitesse de propagationda

dt . La démarche nécessite
l’identification de la dépendance des paramètresχ∗ et σ∗ pertinents, ce que l’on se propose de faire
dans les sections suivantes.
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

1.2.2 Quelques éléments de la mécanique de la rupture appliqués à la CSC

La mécanique de la rupture permet de quantifier l’évolution d’une fissure sous l’effet d’une sollici-
tation mécanique. Une approche énergétique permet en premier lieu de définir les principes généraux
de cette théorie. Nous donnerons ensuite quelques détails relatifs à la théorie de la mécanique de la
rupture fragile qui est généralement utilisée pour l’étudede la fissuration en CSC.

1.2.2.1 Approche énergétique

L’approche énergétique de la mécanique de la rupture est globale et a été introduite par Griffith
[GRI 21]. Elle se base sur l’existence d’une énergie de surfaceγ nécessaire à produire une nouvelle
surface libreSpar clivage. On considère une évolution infinitésimale. Lorsqu’une fissure se propage,
la variation d’énergiedWf iss, correspondant à la dissipation induite par la formation dela nouvelle
surfacedS, est compensée par la variation de l’énergie totale (dWtot) :

dWtot +dWf iss= 0. (1.2)

La variation de l’énergie de dissipation induite par la création d’une fissure est proportionnelle à
la surface crééedSet est définie par :

dWf iss= Gc ·dS. (1.3)

On appelleGc (Gc = 2γ) le taux de restitution d’énergie nécessaire à la création d’une nouvelle
surfacedS. Le taux de restitution d’énergie est défini par :

G=−∂Wtot

∂S
. (1.4)

Dans le cadre d’une évolution quasi-statique (effets dynamiques négligés), l’énergie totale com-
prend l’énergie de déformation (Wde f) ainsi que les travaux des efforts extérieurs (Wext) :

dWtot = dWde f+dWext. (1.5)

C’est à partir de cette approche que l’on peut définir un critère de propagation de fissure. D’un
point de vue énergétique, une fissure peut se propager lorsque la quantité d’énergie disponible dans
la structure est au moins égale à l’énergie qui serait libérée lors de la création d’une fissure de surface
dS. Il y a alors trois scénarios possibles :

– G< Gc : pas de propagation,
– G= Gc : propagation ditestablede la fissure,
– G> Gc : propagation diteinstablede la fissure,
L’utilisation de ce critère nécessite le calcul du taux de restitution d’énergie (G) qui peut s’avérer

complexe à mettre en place dans bien des cas [DEL 85]. C’est une approche globale qui peut être
utilisée en présence de non-linéarités telles que la plasticité. La théorie de la rupture fragile dérive de
cette approche et s’applique à la mécanique linéaire élastique. C’est généralement cette théorie qui
est utilisée dans l’étude de fissuration par CSC.
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1.2.2.2 Rupture fragile et définition des facteurs d’intensité des contraintes

Dans la théorie de la rupture fragile, on définit trois modes de rupture (figure 1.1) : un mode d’ou-
verture (I ), et deux modes de glissement (II et III ). La répartition des contraintes au voisinage de
la pointe de fissure détermine la stabilité vis à vis de la propagation. En considérant la mécanique li-
néaire élastique et la singularité géométrique en pointe dela fissure, une contrainte singulière apparaît.
On introduit alors les facteurs d’intensité des contraintes (FICs) pour chacun des modes de rupture
(KI , KII et KIII ) qui permettent de quantifier cette singularité et le comportement mécanique locale
en pointe de fissure. Les composantes du tenseur des contraintes au voisinage de la pointe de fissure
s’écrivent alors sous la forme de l’équation 1.6 [IRW 57] dans le système de coordonnées polaires
prenant pour origine la pointe de la fissure (figure 1.2) :

σi j =
Kn√
πr

· fi j (r,θ) (1.6)

L’indice n représente le mode de sollicitation (I , II ou III ), r est la distance à la pointe de fissure
et fi j (r,θ) sont les solutions analytiques de Westergaard.

I II III

FIGURE 1.1: Illustration des différents modes de rupture [BUI 06]

1.2.2.3 Validité des hypothèses de linéarité pour la rupture fragile

L’utilisation des facteurs d’intensité des contraintes s’effectue dans le cadre de la mécanique de la
rupture fragile. Cependant pour les matériaux métalliques, la singularité des contraintes est tronquée
à cause de la plasticité confinées en pointe de la fissure. En mode I (KII et KIII négligeables devant
KI ) et en considérant simplement un comportement plastique parfait, on peut définir une zone autour
de la pointe de fissure qui correspond à un disque de rayonrp à l’intérieur duquel le comportement
du matériau est plastique avec un critère de plasticité de Von Mises (figure 1.3). Son estimation est
donnée par l’équation 1.7 en mode I et en conditions de contraintes planes [IRW 60].

rp =
1
2π

(

KI

σy

)2

(1.7)
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Pointe de fissure

θ
r

x

y

Fissure

FIGURE 1.2: Système de coordonnées polaires au voisinage d’une pointe de fissure

La taille du confinement plastique dépend donc du facteur d’intensité des contraintes en mode I
(KI ) ainsi que de la limite d’élasticité (σy). Cette grandeur est un indicateur qui permet de vérifier
s’il est acceptable de prendre en compte les hypothèses de rupture fragile. Les non-linéarités sont
alors supposées comme étant suffisamment concentrées pour avoir peu d’influence par rapport à la
singularité élastique en facteurs d’intensité des contraintes (“K dominance”).

Pointe de fissure
Fissure

rp

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

Les facteurs d’intensité des contraintes peuvent être donnés pour une fissure débouchante dans
un milieu fini en modeI par une formule analytique standard dépendant de la contrainte de traction
appliquée (σ), de la longueur de fissure (a) et d’une fonction de correction de taille finieFg(a,w) qui
dépend de la géométrie (longueur de fissurea et largeur du massif sollicitéw) :

KI = Fg(a,w) ·σ
√

πa. (1.8)

Cette formule est valable pour la théorie de la rupture fragile, donc en cas d’absence de plasticité.
Irwin [IRW 60] et Tay [TAY 95] proposent de la modifier en considérant que le facteur d’intensité des
contraintes est corrigé par un incrément de longueur de fissure équivalent à la taille de zone plastique
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rp. Les facteurs d’intensité des contraintes peuvent être reliés au taux de restitution d’énergie comme
par exemple en déformations planes :

G=
1−ν2

E

(

(KI)
2+(KII )

2
)

+
1
2µ

(KIII )
2 (1.9)

Les grandeursE et µ sont ici respectivement les modules d’élasticité et de cisaillement du maté-
riau. Ainsi les critères de propagation de fissure présentésdans la partie 1.2.2.1 peuvent être appliqués
à la théorie de la rupture fragile lorsque la plasticité reste suffisamment confinée en pointe de fissure.
On définit alors une valeur seuil en modeI de FIC (Ks

I ) au delà de laquelle il y a propagation :

Ks
I =

√

Gc ·E. (1.10)

C’est grâce à ce paramètre que les critères de propagation defissure sont construits. Cette théorie
peut être appliquée en dynamique, en fatigue [BUI 06] ou biendans le cas de la CSC [SHO 10]
[LU 06].

Bilan
Parmi les paramètres mécaniques influents (σ∗), le facteur d’intensité des
contraintes en modeI (KI ) est important à prendre en compte car il permet de quan-
tifier l’intensité des contraintes en pointe de fissure lorsque le mode d’ouverture est
pré-dominant et ainsi définir des critères de propagation. En CSC,KI est habituel-
lement utilisé dans les lois de propagation car les rupturesobservées sont majori-
tairement fragiles même s’il faut veiller à ce que les déformations plastiques restent
suffisamment confinées en pointe de fissure pour utiliser cette approche. De plus,
en pointe de fissure de CSC, les réactions chimiques peuvent être gouvernées par
des variations d’ouverture des lèvres de la fissure ou par l’émergence de bandes de
glissement. Ainsi, la variation deKI (K̇I ) est aussi un paramètre essentiel à prendre
en compte.

1.2.3 Quelques éléments d’électrochimie appliqués à la corrosion

La corrosion résulte d’un processus de réactions électrochimiques entre un métal (électrode) et
une solution aqueuse (électrolyte). Les réactions mettenten jeu un couple oxydant/réducteur impliqué
dans une ou plusieurs réactions de réduction (cathodiques)et d’oxydation (dissolution anodique). Le
premier type de réaction consomme des électrons (e−) pour produire une espèce réduite alors que le
deuxième type libère des ions du métal que l’on appelle cations et produit des électrons (équations
1.11) :

Ox+ze−
cathodique−→ Red

Red
anodique−→ Ox+ze− (1.11)
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

1.2.3.1 Corrosion généralisée

La corrosion généralisée est la forme la plus classique de corrosion. Elle se traduit par un processus
électrochimique élémentaire qui se produit uniformément sur une surface considérée. Les cinétiques
des réactions impliquées peuvent être exprimées par la relation de Butler Volmer (équation 1.12). La
densité de courant (j) est égale à la contribution de la densité de courant anodique ja (oxydation) et
cathodiquejc (réduction),

j = ja− jc = zF

{

ka · [aa]exp

(

zαFη
RT

)

−kc · [ac]exp

(

zβFη
RT

)}

. (1.12)

Les grandeurs[aa] et [ac] désignent respectivement les activités du réducteur et de l’oxydant ; les
coefficientska et kc respectivement les constantes cinétiques anodiques et cathodiques ; le coefficient
z correspond au nombre d’électrons intervenant dans la réaction ; F est le nombre de Faraday ;R est
la constante des gaz parfaits ;T est la température ; enfinη est la surtension appliquée à l’électrode
sur laquelle se déroule la réaction. Lorsqu’il y a équilibrecinétique, les courantsjc et ja sont égaux
et le courant globalj est nul.

1.2.3.2 Corrosion localisée par piqûre

Le phénomène de piquration est un phénomène de corrosion localisée qui apparaît pour les ma-
tériaux passivés. La réaction de dissolution [GAL 05] se concentre alors à l’endroit où le film passif
protecteur se rompt sous l’action d’un agent agressif (souvent des ions halogénures) ou d’une solli-
citation mécanique, alors que la réaction cathodique se produit sur les surfaces métalliques externes.
Les cations métalliques produits localement dans la piqûrepar dissolution anodique sont hydrolysés
ce qui s’accompagne d’une chute du pH et d’une augmentation de la concentration en anions pouvant
empêcher la repassivation [BER 02]. On définit le potentiel de piqûre (ep) comme le potentiel au delà
duquel la corrosion par piqûre apparaît. En dessous de ce potentiel, le métal reste passif.

Pour caractériser la résistance d’une surface vis à vis de lacorrosion par piqûre, des études poten-
tiodynamiques sont généralement réalisées [GAR 88] [PAL 78] [GAL 90]. Un potentiel est appliqué
à un échantillon métallique en contact avec la solution. On augmente progressivement ce potentiel et
on suit l’évolution du courantj (courant d’oxydation initial, figure 1.4). L’amorçage de lacorrosion
par piqûres se caractérise par une hausse soudaine du courant pour un potentiel qui correspond àEp.
Selon Pourbaix [POU 70], une fois qu’une piqûre apparaît, même en faisant décroître le potentiel de
polarisation, le courant ne décroît pas immédiatement. Il faut passer en dessous d’un potentiel donné
(er , potentiel de repassivation) pour que le courant diminue à nouveau. Ainsi pour identifier le poten-
tiel de repassivation, on diminue le potentiel de polarisation jusqu’à observer une baisse soudaine du
courant de dissolution puis sa stabilisation. La comparaison entre le courant de passivation et d’oxy-
dation donne la nature résistive du film passif reproduit après repassivation. La figure 1.4 présente
les deux cas possibles. La courbe en pointillé donne le cas oùle courant de repassivation est plus
élevé que le courant d’oxydation initial malgré la reformation du film passif. Par conséquent le film
est moins protecteur qu’initialement. La courbe de repassivation en trait plein donne le cas où le cou-
rant de repassivation est égal ou inférieur au courant d’oxydation initial. Dans ce cas, le film passif
reformé est au moins aussi protecteur qu’initialement. Cette technique est très utile pour qualifier la

11

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf 

© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



1. Synthèse bibliographique

résistance d’un métal vis à vis de la piquration et sa stabilité dans un milieu donné. L’amorçage de la
CSC est bien souvent lié à ce phénomène de corrosion par piqûre [TSA 00] [GAL 90] [FAR 03]. Son
caractère local est ainsi également lié à la présence d’un film passif en surface du métal et l’amorçage
du phénomène résulte de la rupture de ce film sous l’action d’un agent agressif.

Potentiel (V)

C
o

u
ra

n
t 

I (
A

)

eper

FIGURE 1.4: Courbe de polarisation cyclique classique montrant les potentiels de piqûre (ep) et de
repassivation (er )

Bilan
Parmi les paramètres électrochimiques influents (χ∗), le courant de dissolution (j)
est donc essentiel car il permet de quantifier la cinétique deréaction et donc la
quantité de métal dissous. Dans le cas de la CSC, c’est la densité de courant locale
qu’il faudra prendre en compte, puisque la dissolution est localisée et fait suite à
la rupture du film passif. Cette localisation de la dissolution étant bien souvent liée
à l’amorçage de piqûres, il conviendra également de bien identifier la valeur du
potentiel de piqûre (ep) dans les systèmes étudiés.

1.2.4 Phénoménologie

La CSC est un phénomène complexe à étudier car beaucoup de facteurs mécaniques et chimiques,
mais également métallurgiques doivent être pris en compte.Des approches phénoménologiques sont
utiles pour étudier les aspects globaux des phénomènes qui interagissent. Généralement, les fissures
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

de CSC se propagent suivant plusieurs régimes en fonction del’intensité des contraintes, pour les-
quels les vitesses de propagation de fissure (da/dt) peuvent évoluer ([BER 02] [WIN 05] [COX 90]).
La figure 1.5(a) donne une allure classique de l’évolution deda/dt en fonction deKI lors de la propa-
gation d’une fissure de CSC. Généralement, et expérimentalement, ce genre de graphique est obtenu
à partir de la valeur initiale deKI (K0

I ) et de la valeur moyenne deda/dt [IBR 08] [SHI 08].
L’amorçage des fissures est assuré lorsque les conditions électrochimiques (durée d’incubation)

sont réunies pour provoquer la corrosion localisée. De plus, la CSC apparaît pour des milieux qui sont
à priori peu ou non agressif pour le matériau en l’absence de contrainte. Ainsi la contrainte appliquée
a un rôle important sur l’amorçage, qui peut être provoqué par l’obtention d’un niveau d’intensité
des contraintes seuil en CSC (KICSC) provoquant la rupture du film passif protecteur. Cette phase
d’amorçage correspond au régimea de la figure 1.5(a) et, à ce stade, la vitesse de propagation dépend
beaucoup deKI .

Après cette phase, on observe généralement un plateau, ou unquasi plateau, pour lequel la dé-
pendance deda/dt à KI est moins marquée. Ce régime existe pour un certain nombre desystèmes
sensibles à la CSC, pour lesquels les vitesses de propagation au plateau peuvent avoir des ordres de
grandeur très différents (10−11 à 10−6m· s−1). On peut citer les exemples des aciers à haute résis-
tance en solution aqueuse [PAR 75], des aciers inoxydables en solution aqueuse à haute température
[SAI 01] [SHO 10], des alliages à base nickel en milieu primaire [LAG 09], du Zircaloy-4 en milieux
aqueux halogénés [COX 90] [FAR 03].

Enfin un dernier régime est parfois observé. Il correspond à la phase finale de propagation où la
vitesse de fissuration redevient largement dépendante du facteur d’intensité des contraintes jusqu’à
atteindre la rupture finale (KIC).

La fissuration est globalement d’aspect fragile même pour des matériaux ductiles comme les aciers
inoxydables [DES 90] ou les alliages de zirconium [SER 08] [FRA 11]. La fissuration peut être in-
tergranulaire (propagation le long des joints de grains), transgranulaire (propagation à travers les
grains) ou mixte. La rupture intergranulaire est souvent associée à la dissolution préférentielle au
niveau des joints de grain ; la propagation transgranulaireprésente quant à elle un caractère plus fra-
gile [TUR 93]. Dans certains cas (Zircaloy en solution halogénée voir section 1.4), des vitesses de
propagation plus élevées sont mesurées durant la phase de propagation transgranulaire [FAR 04].

La détermination deKICSC est généralement délicate. L’expérience montre que le temps à rupture
(t f ) est d’autant plus petit que la contrainte est élevée. Ainsipour déterminerKICSC, plusieurs essais
sont nécessaires. Pour chacun d’eux, on applique une valeurinitiale deKI (K0

I ). On relève alors le
temps à rupture (t f ). Ceci permet de tracer l’évolution deK0

I en fonction delog(t f ) (figure 1.5(b))
[IBR 08]. Avec une extrapolation, on peut ainsi obtenir la valeur seuil deKI (KICSC) correspondant à
l’asymptote horizontale de la courbe. Cette technique peuts’avérer relativement longue à mettre en
place étant donné le nombre conséquent d’essais à réaliser et leurs durées respectives [BAY 96].

La phase d’amorçage est complexe à étudier car il est difficile d’appliquer directement la théorie
de la mécanique de la rupture. Il convient mieux d’étudier cette phase avec des modèles d’endomma-
gement. La dernière phase de propagation ductile est généralement très peu étudiée de par l’intensité
des déformations plastiques présentes.

Il convient de noter que dans ce genre d’étude, les vitesses de chargement (̇KI ) ne sont générale-
ment pas prise en compte sur l’estimation deda/dt. De plus, ce type d’approche repose généralement
sur la mesure deKI en début d’essai et peu d’études permettent de quantifierKI en cours d’essai pour
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1. Synthèse bibliographique

obtenir une évolution en temps réel de ce paramètre durant lapropagation des fissures de CSC.

a b

c

KICSC KIC
KI

0

(a) Comportement classique de fissuration par CSC
[WIN 05]

KICSC

KIC

KI
0

(b) identification deKICSC [IBR 08]

FIGURE 1.5: Facteurs d’intensité des contraintes et vitesse de propagation en CSC

1.2.5 Modélisation de la CSC

La plupart des auteurs spécialistes admettent qu’il est impossible de proposer un modèle unique
universel permettant de décrire et modéliser le phénomène de CSC. Ceci est d’autant plus vrai que
selon les couples métal-solution mis en jeu, les mécanismesélémentaires mis en jeu peuvent être
différents. On peut cependant regrouper les modèles proposés par la littérature selon des familles
[COX 90] :

– Dissolution anodique en pointe de fissure et rupture de filmspassifs.
– Interaction plasticité-corrosion.
– Mobilité des surfaces.
– Fragilisation par adsorption.
Il convient en outre de choisir l’échelle de modélisation laplus adaptée selon les phénomènes

que l’on souhaite mettre en évidence. L’échelle macroscopique est celle habituellement choisie par
le mécanicien car elle permet d’utiliser la théorie de la mécanique des milieux continus [WIN 05].
L’échelle microscopique est celle préférée par les spécialistes des sciences des matériaux car elle
permet la compréhension des mécanismes mis en jeu à l’échelle de la microstructure.

1.2.5.1 Modèles de dissolution anodique

Les modèles de dissolution anodique (appelés communémentslip dissolution models) ont été in-
troduits principalement par Ford [FOR 90]. Ils permettent de décrire le phénomène de fissuration par
CSC comme la compétition entre dissolution et passivation en pointe de fissure. La vitesse de propa-
gation de la fissure (da/dt) est gouvernée par la densité de courant de dissolution (ou d’oxydation) j
et la loi de faraday qui peut être donnée par :
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

da
dt

=
M · j
zFρ

(1.13)

M est la masse molaire de l’espèce dissoute,z le nombre d’électrons échangés dans la réaction
élémentaire,F le nombre de Faraday etρ la masse volumique du métal considéré. La densité de
courant j peut être exprimée en fonction de la densité de courant du métal nu j∗ et de la grandeur
d’activationA∗ qui est égale à 1 lorsque la surface en pointe de fissure est complètement active (pas de
présence de film passif) et est égale à 0 lorsque le film passif est suffisamment isolant pour empêcher
tout échange électrique [HAL 08a] :

j = j∗ ·A∗ (1.14)

La grandeurA∗ est gouvernée par la cinétique de formation et de rupture du film passif reposant
sur un mécanisme en quatre étapes (figure 1.6(a)) :

– La première étape correspond à la formation d’un film passifsur les lèvres de la fissure (a).
Durant cette phase, la croissance du film passif contribue à l’isolement électrique des surfaces
d’échange. Le courant de dissolution diminue car le film passif croît en fonction du temps. Une
loi de diminution exponentielle du courant est généralement proposée :

j = kdt−m (1.15)

où kd est le coefficient de décroissance du courant de dissolutionet m l’exposant décrivant sa
décroissance exponentielle [LU 06]. La figure 1.6(b) donne l’allure d’une évolution typique du
courant pour le domaine (a). Des modèles d’évolution de l’intensité du courant d’oxydation en
loi puissance durant cette phase ont été proposés par Ford [FOR 90] puis repris par Shojiet al
[PEN 04] [LU 06] [SHO 10].

– Le film passif croît jusqu’à rompre pour une déformation de rupture critique atteinte (ε f phase
(b)). Le temps (τ) qu’il faut pour rompre le film est déduit simplement de la vitesse de défor-
mation en pointe de fissureε̇ct (relation 1.16) :

τ = ε f/ε̇ct (1.16)

– Lorsque le film rompt, la surface est mise à nu et la dissolution est favorisée. Le courant de
dissolution devient alors maximal et égale àj∗ (phase (c)).

– Dans ce modèle, on considère alors qu’une fois rompu, le filmse reforme immédiatement
(phase (d)) et le courant de dissolution redécroît à nouveau.

Ainsi la vitesse de fissuration peut être estimée par le calcul du courant de dissolution moyen en
pointe de fissure par l’application de la loi de Faraday (équation 1.17) dans laquelle le paramètreA∗

est dépendant du rapportε̇ct
ε f

et de l’intégrale dej(t) sur un cycle de rupture du film passif/passivation.

da
dt =

(

M
zFρ

∫ τ
0 j(t)dt

)

·
(

ε̇ct
ε f

)

(1.17)

Le taux de déformation en pointe de fissure (ε̇ct) apparaît donc comme étant un paramètre impor-
tant dans ce modèle. Shojiet al [LU 06] utilisent les champs HRR (Hutchinson, Rice and Rosengren)
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(a)

(b)

(c)

(d)

Film passif

Métal nu

(a) Rupture du film passif

j

t

(a) (b)

(c)

(d)

j*

j
p

(b) Courant de dissolution

FIGURE 1.6: Description du mécanisme duslip dissolution model[FOR 90][SHO 10] [LU 06]

pour exprimer cette quantité (équation 1.18) et montrent qu’elle dépend d’un certain nombre de para-
mètres tels que des termes décrivant la plasticité (limite d’élasticitéσY, coefficient d’écrouissagen),
le module d’élasticité (E), le facteur d’intensité des contraintes et sa variation (KI et K̇I ), et aussi la
vitesse de propagation de la fissure (da

dt ).

ε̇ct = f

(

da
dt

,KI , K̇I ,σY,n,E

)

(1.18)

En combinant les équations 1.17 et 1.18 et en négligeant les effets deK̇I , on obtient une équation
donnant l’expression deda

dt . Dans de nombreux cas, on obtient une vitesse de fissuration de la forme :

da
dt = k · ε̇α

ct. (1.19)

oùk est une constante etα un coefficient souvent compris entre 0,5 et 0,7. La stabilité mathéma-
tique de cette équation est étudiée par Newman [NEW 07].

Ce modèle a cependant parfois été contesté. Gutman [GUT 07] remet ainsi en cause la non prise en
compte de la contrainte dans l’expression du taux de déformation qui est le paramètre qui gouverne la
rupture du film passif (équation 1.16). De plus, ce même auteur conteste le fait que les effets mécano-
chimiques ne sont pas pris en compte sur l’accélération de ladissolution.

MacDonaldet al [MAC 91] [ENG 99] apportent une amélioration au modèle en tenant compte
de l’électrochimie en pointe de fissure. Une méthode par éléments finis permet de modéliser les
différentes cinétiques des réactions électrochimiques mises en jeu et permet ainsi de quantifier les
contributions cathodiques et anodiques dans les différents mécanismes. La répartition des densités
de courant au sein de la fissure peut alors être quantifiée [GAV03], [GAV 07] [VAN 09]. Ce modèle
s’applique essentiellement à la fissuration intergranulaire car généralement la dissolution se concentre
au niveau des joints de grains [TUR 93].

On a vu que la compétition entre rupture du film passif et repassivation est gouvernée par la
grandeur temporellėεct qui traduit une vitesse de chargement en pointe de fissure. Son estimation
expérimentale est bien souvent délicate et nous nous proposerons par la suite d’étudier les cinétiques
de chargement en pointe de fissure par le paramètreK̇I qui permettront également de quantifier les
cinétiques de reformation du film passif. En effetK̇I représente directement la variation des contraintes
en pointe de fissure.
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Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

Ce modèle de dissolution anodique s’applique dans le cas où les cinétiques de repassivation sont
proches de celles de dissolution. En effet, dans un milieu non favorable à la repassivation (ex : pré-
sence d’ionsCl−) la dissolution devient prépondérante. Ainsi la propagation de fissure peut être seule-
ment gouvernée par la loi de Faraday et la phase (c) (figures 1.6(b) et 1.6(a)) devient alors largement
dominante.

1.2.5.2 Le modèle du clivage induit par le film

Le modèle du clivage induit par le film (film-induced cleavage) a été introduit par Sieradskiet al
[SIE 85]. L’environnement forme en fond de fissure un film passif qui sous l’action d’une contrainte
peut provoquer un microclivage qui traverse l’interface film/métal et peut se propager au sein du métal
sur une distance de quelques micromètres [CAS 90]. Ici, c’est donc le film passif qui fragilise le maté-
riau puisque cette couche peut être poreuse [BAR 08] à cause de la dissolution sélective. Comme pour
le modèle de dissolution anodique, un processus cyclique est ici invoqué avec reformation successive
d’une couche passive jusqu’à une nouvelle rupture.

1.2.5.3 Interaction plasticité-corrosion

D’après les observations de faciès de rupture de CSC, l’interaction plasticité-corrosion semble
jouer un rôle important dans les mécanismes. Bien que les matériaux soient ductiles, les faciès de
rupture observés sont fragiles mais peuvent comporter des traces de plasticité. Ce type de modèle
se focalise sur la phase de propagation des fissures. L’amorçage n’est ici pas pris en compte et il
est provoqué par la rupture du film passif qui conduit à la miseà nu du métal. La propagation est
favorisée par la présence de certaines espèces empêchant larepassivation (e.g. ionsCl− [MAG 90]).
De nombreuses observations montrent peu de traces de dissolution prononcée sur les faciès de rup-
ture, et conduisent à des estimations de courants de dissolution ne permettant pas d’expliquer à eux
seuls la fissuration. Magnin [MAG 90] différencie trois variantes du modèle d’interaction plasticité-
corrosion : Jones [JON 85], Magnin [MAG 90] et Lynch [LYN 88].

1. Le modèle le plus ancien est celui de Jones [JON 85]. En pointe de fissure, la dissolution pro-
voque l’accumulation de lacunes qui se regroupent et induisent une atténuation du durcissement
et une hausse de la mobilité des dislocations. Un regroupement suffisant des lacunes provoque
l’amorçage de la fissure par micro-clivage. La dissolution peut être favorisée par effet de cou-
plage galvanique avec le reste du métal passivé.

2. Le modèle de Magnin [MAG 90] se base sur le fait que la dissolution des atomes est préféren-
tielle en pointe de fissure car c’est là que les contraintes sont les plus importantes. Cette disso-
lution favorise l’activité des dislocations d’où l’interaction plasticité-corrosion. La propagation
résulte d’amorçages de micro-fissures dues à l’empilement de dislocations qui augmentent la
contrainte locale jusqu’à atteindre la valeur critique de clivage.

3. Le modèle de Lynch [LYN 88] introduit l’effet fragilisantde l’hydrogène sur la propagation.
Une adsorption localisée en pointe de fissure affaiblit les liaisons atomiques et contribue à
la génération locale de dislocations. L’utilisation de ce modèle se justifie par le fait que les
réactions de dissolution anodique sont souvent couplées à des réactions de réduction du proton
et donc de formation d’hydrogène (figure 1.7).
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1. Synthèse bibliographique

FIGURE 1.7: Réactions chimiques potentielles au voisinage d’une fissure [DEL 01]

Dans ces modèles l’interaction plasticité-corrosion est réciproque. La corrosion modifie l’état de
plasticité par l’intermédiaire d’espèces adsorbées. La dissolution peut également avoir un rôle en ren-
dant plus mobiles les dislocations. L’effet réciproque de la plasticité sur la dissolution s’explique par
l’intermédiaire de la variation de l’enthalpie libre de dissolution (∆G) en présence de plasticité qui
entraine la diminution de l’énergie d’activation correspondante. La plasticité peut également affecter
les courants de dissolution [GUT 94] [SAH 06] [LAR 07], par modification significative de l’état de
contrainte. En considérant une réaction avec différentes espèces chimiquesi et leurs activités respec-
tivesai, le potentielµi du métal subissant une contrainte hydrostatiqueσm est donnée par l’équation
1.20 :

µi = µ0
i +RTln(ai)+σm ·Vm. (1.20)

Gutman [GUT 94] introduit alors une activité mécano-électrochimique équivalente (ai) (équation
1.21) :

ai = ai ·exp

(

σmVm

RT

)

. (1.21)

oùVm est le volume molaire de l’espècei considérée. D’après Feaugeaset al [SAH 06] [FEA 07],
seule la contrainte hydrostatique (σm) a un effet sur la réaction chimique. En effet la contrainte hydro-
statique conduit à une variation de volume sans changement de forme alors que la contrainte déviato-
rique entraine un changement de forme sans changement de volume. L’énergie de surface n’intervient
pas dans le bilan énergétique liquide/solide et donc seule la contrainte hydrostatique a un effet sur son
équilibre. Il en vient que le rapport des densités de courantde dissolution entre un matériau contraint
( j(σ = σ0)) et non contraint (j(σ = 0)) est donné par le facteur :

18

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf 

© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Fissuration par Corrosion Sous Contrainte (CSC)

A1 =
j(σ = σ0)

j(σ = 0)
= exp

(

σmVm

RT

)

.

Cette approche permet de quantifier la répartition des densités de courant en fonction de la répar-
tition des contrainte et permet de mettre en évidence qu’elles peuvent être très concentrées en pointe
de fissure de par l’intensité des contraintes qui y règne.

1.2.5.4 Modèle de mobilité des surfaces

Le modèle de mobilité des surfaces a été proposé par Galvele [GAL 87] [GAL 96]. Cette ap-
proche non-electrochimique explique l’avancée de la fissure par la mobilité de lacunes produites par
la dissolution vers la pointe de la fissure, l’intensité des contraintes en pointe de fissure favorisant leur
diffusion. Dans ce modèle, l’environnement agit sur l’auto-diffusion du métal et ainsi sur la mobilité
des lacunes. Ce modèle a par exemple été utilisé pour décrirela CSC du Zircaloy-4 en milieu aqueux
halogéné [FAR 03] [FAR 04]. Il a néanmoins été critiqué par différents auteurs [SIE 94] [GAL 94]
[GUT 03], en particulier car la distinction entre fissuration intergranulaire et transgranulaire n’est pas
clairement explicitée. On lui reproche également de ne pas tenir compte de l’ensemble du champ de
contrainte sur la modification de l’auto-diffusion et de s’appuyer sur la théorie du fluage en suresti-
mant de plusieurs ordres de grandeurs les vitesses de fissuration généralement observées [SIE 94].

1.2.5.5 Fragilisation par adsorption

En présence d’un environnement agressif, différentes réactions électrochimiques se produisent.
Certains produits de réaction peuvent alors s’adsorber en surface. Pour les problèmes de CSC, ceci
permet souvent d’expliquer le caractère fragilisant de la fissuration [LYN 88]. L’adsorption joue un
rôle en modifiant localement l’énergie de surface (γ) et en favorisant les phénomènes de décohésion
(stress-sorption) [MCC 10]. Les liaisons atomiques deviennent alors plus fragiles et la rupture par
clivage peut apparaître pour des niveaux de sollicitationsmécaniques plus faibles. L’utilisation de ce
genre de modèle est bien souvent délicate car il est difficilede quantifier la modification de l’énergie
de surface (γ) directement liée aux facteurs d’intensité des contraintes seuils en CSC (KICSC).
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1. Synthèse bibliographique

Bilan de la présentation de la CSC
Cette revue des mécanismes de CSC permet de rendre compte de la difficulté de
compréhension du phénomène. Beaucoup de facteurs entrent en jeu dans la propa-
gation des fissures. Il convient donc de choisir un système d’étude permettant de
mettre en évidence tous ces facteurs influents sur la CSC.
Les études phénoménologiques montrent qu’il existe une phase d’amorçage en CSC
qui est difficilement modélisable et dont les mécanismes misen jeu sont très com-
plexes. D’autre part la phase de propagation mérite encore d’être étudiée tant les
facteurs entrant en compte sont nombreux. Ici on se propose d’utiliser la mécanique
des milieux continus et la mécanique de la rupture fragile afin d’étudier la propa-
gation en CSC à l’échelle macroscopique tout en s’autorisant à faire le lien avec
l’échelle microscopique en s’appuyant sur des études fractographiques.
De plus, les modèles montrent que le régime de fissuration intergranulaire est plutôt
associé à un processus de dissolution alors qu’une propagation transgranulaire serait
plutôt liée à un processus de fragilisation par adsorption.Il conviendra donc de
choisir un système d’étude présentant ces deux modes de fissuration.
Enfin ces modèles montrent clairement la présence d’un couplage fort entre élec-
trochimie et mécanique. La variation de l’état mécanique enpointe de fissure (̇KI )
gouverne les cinétiques de rupture de film passif et repassivation. L’apport de dislo-
cations en pointe de fissure a également une influence sur la fissuration par CSC et
dépend lui de l’état des contraintes plastiques en pointe defissure qui est quantifié
par KI . L’un des objectifs de notre travail sera donc de pouvoir quantifier expéri-
mentalement ce couplage. Les différentes techniques expérimentales de sollicita-
tion (mécanique et électrochimique) permettant de remplircet objectif sont ainsi
présentées dans la partie suivante.

1.3 Moyens de sollicitations expérimentales

1.3.1 Sollicitations mécaniques

La simulation expérimentale de la CSC nécessite l’application d’une sollicitation mécanique. Ha-
bituellement pour les études déjà réalisées sur cette problématique, différents types de sollicitation
sont privilégiés :

1. Déformation totale constante.

2. Charge constante.

3. Traction lente.

4. Sollicitations spécifiques à la mécanique de la rupture.

Le choix du type de sollicitation mécanique est lié aux phénomènes que l’on souhaite mettre en
évidence. Des contraintes techniques peuvent également guider ce choix puisqu’elles peuvent dé-
pendre également du type de milieu agressif, de sollicitation et de conditions électro-chimiques à
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Moyens de sollicitations expérimentales

mettre en place. L’utilisation éventuelle d’éprouvettes pré-fissurées va également orienter le type de
sollicitation mécanique.

1.3.1.1 Essais à déformation imposée

Dans bien des cas pratiques de la CSC, les contraintes mécaniques apparaissent du fait d’une
déformation imposée à la structure. Des essais à déformation globale constante permettent donc de
simuler l’application d’une contrainte correspondant auxcas réels. Ce type d’essai a pour avantage
de nécessiter un dispositif simple et par conséquent d’êtrefaiblement coûteux. En général ces essais
sont menés avec des éprouvettes normalisées pré-fissurées CT WOL (Wedge Opening Loading). Il
existe également des anneaux “C-Ring” ou des plaques cintrées “U-bend”. Pour ce type d’éprouvette,
le chargement s’effectue par un système de vissage et ne nécessite donc pas obligatoirement l’emploi
d’une machine de traction. Cependant il est en général délicat d’obtenir une bonne reproductibilité du
fait de la difficulté d’appliquer un niveau de chargement précis. Il faut en général utiliser des formules
analytiques qui permettent de donner une relation entre la déformation appliquée et l’estimation des
facteurs d’intensité des contraintes [HIR 85]. Avec ces conditions de déformation imposée constante,
le travail des efforts extérieurs est nul. Le bilan énergétique défini dans le cadre de la mécanique de la
rupture (partie 1.2.2.1) montre alors que la propagation defissure consomme l’énergie disponible dans
la structure. Ceci peut contribuer à son arrêt lorsque l’énergie disponible ne devient plus suffisante
pour créer une fissure. Ainsi, la fissuration débute généralement par un mode transgranulaire suivi par
une propagation intergranulaire avant un arrêt de la propagation. Le comportement à rupture obtenu
est donc parfois différent de ce qui est obtenu en pratique.

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

FIGURE 1.8: Exemples d’éprouvettes à déformations imposées [LAG 09] [LEM 90]
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1.3.1.2 Essais à charge imposée

L’application d’un chargement imposé peut s’effectuer simplement en utilisant le champ de gra-
vité et l’application de simple masse [LIU 07]. On préfère généralement appliquer un chargement de
façon progressive à l’aide d’une machine de traction avant de le maintenir. On impose alors une charge
initiale correspondant à une contrainte défini au préalablequi peut évoluer en fonction de l’endomma-
gement subi par l’éprouvette au cours du temps. Pour des éprouvettes pré-fissurées ou pré-entaillées,
le ligament diminue au cours de la propagation et génère doncune augmentation des contraintes
moyennes dans la section mais surtout de l’intensité des contraintes qui favorise la propagation de la
fissure. L’accroissement deKI provoque alors l’augmentation de la taille de zone plastique en pointe
de fissure au cours de la propagation qui peut s’avérer compromettante pour l’utilisation de la théorie
de la rupture fragile.

Ainsi cette technique possède l’avantage de favoriser la propagation d’une fissure à condition
d’appliquer une contrainte initiale suffisante pour provoquer la fissuration. Néanmoins cette technique
peut générer de larges déformations plastiques qui rendentdifficile l’utilisation des facteurs d’intensité
des contraintes comme grandeur gouvernant la propagation.

1.3.1.3 Essais de traction lente

La sollicitation en traction lente (Slow Strain Rate Test-SSRT) permet d’effectuer une mise en
charge progressive. On peut imposer une vitesse de déformation précise avec l’utilisation d’un exten-
somètre qui permet d’asservir la commande de la machine. Dans beaucoup d’études, on utilise ce-
pendant la déformation totale déterminée par le rapport du déplacement de la traverse de la machine
sur la longueur utile de l’éprouvette. Généralement une vitesse de sollicitation faible est adoptée
(≤ 10−5s−1) afin d’éviter que les effets mécaniques deviennent trop prépondérants. Pour conduire
ces essais, il est nécessaire d’utiliser une machine de traction. Les machines électro-mécaniques
conviennent mieux pour imposer une vitesse de déplacement faible. Pour qualifier ces essais, on
compare les grandeurs globales : déformation à rupture, contrainte maximale, perte de ductilité d’es-
sais de CSC avec celles obtenues au cours d’essais conduits en milieu inerte [KUB 85] [FAR 03]. Cet
essai est bien adapté à l’utilisation d’éprouvettes platesprésentant une pré-fissure. Ce type de charge-
ment ne permet pas de simuler des conditions de mise en service mais permet d’identifier des niveaux
de chargement critiques conduisant à la fissuration. Il a également pour inconvénient d’accélérer les
cinétiques d’endommagement.

1.3.1.4 Sollicitations reposant sur la mécanique de la rupture

Les techniques de sollicitation présentées dans les paragraphes précédents peuvent s’appliquer au-
tant à des éprouvettes tant lisses que pré-entaillées ou pré-fissurées. L’intérêt d’utiliser des techniques
dédiées à la mécanique de la rupture permet d’étudier l’amorçage ou la propagation d’une fissure
unique. Généralement pour localiser la fissuration on réalise une pré-entaille ou une pré-fissure. No-
tons que :

– l’utilisation d’une pré-entaille permet de créer une concentration de contrainte favorisant
l’amorçage d’une fissure unique ;
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– l’utilisation d’une pré-fissure permet de créer une singularité qui en plus de garantir une fissure
unique permet de s’émanciper des effets de l’amorçage et de focaliser l’étude sur la propagation.

Les facteurs d’intensité des contraintes déterminent l’état de contrainte en pointe de fissure, la
plasticité confinée et les critères de propagation. On voit donc l’intérêt de maîtriser cette grandeur
afin de limiter la plasticité et pouvoir utiliser la théorie de la rupture fragile.

Des essais conduisant à imposer une valeur deKI constante peuvent s’avérer intéressants pour évi-
ter une augmentation trop importante de la plasticité (charge imposée constante) ou éviter de provo-
quer l’arrêt de la propagation (déformation imposée constante). Les essais de double torsion [SHY 06]
permettent d’obtenir une évolution deKI indépendamment de la longueur de fissure (figure 1.9). Cette
technique repose sur l’application d’un chargement symétrique sur quatre points et s’adapte bien pour
une étude avec des faibles vitesses de propagation. Mais cette technique nécessite un appareillage bien
spécifique qui peut s’avérer difficile à mettre en place pour la réalisation d’essais in-situ en environ-
nement agressif. D’autres techniques permettent par ailleurs de modifier l’effort appliqué en cours de
propagation pour imposer une valeur deKI . Elles sont alors envisageables pour permettre une inter-
prétation plus commode des essais. Il s’agit de la techniqueduLoad-Shedding[AST 95] [XU 97], qui
est principalement utilisée pour l’étude de la propagationde fissures en fatigue. Grâce à cette tech-
nique, les facteurs d’intensité des contraintes sont imposés soit pour garder des valeurs constantes,
soit pour les diminuer afin d’identifier des valeurs seuils depropagation [RIT 99] [LAW 99]. A notre
connaissance, ce type d’essai n’a cependant jamais été mis en place en présence d’un milieu agressif
mais est habituellement utilisée pour réaliser des pré-fissures par fatigue sur des éprouvettes destinées
par la suite à l’étude de la CSC.

FIGURE 1.9: Principe de la technique de double torsion [LEP 11]

1.3.2 Sollicitation par corrosion

1.3.2.1 Présentation des différentes méthodes

La corrosion sous contrainte résulte d’un processus de corrosion qu’il faut être capable d’imposer
et de mesurer. Les cinétiques des réactions peuvent être quantifiées par l’intermédiaire de mesures
électriques des courants issues de réactions cathodiques ou anodiques. Ces mesures sont généralement
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effectuées à l’aide d’un potentiostat et d’un montage à trois électrodes. L’électrode sur laquelle on fait
l’étude est l’électrode de travail ; son potentiele est mesuré par rapport à une électrode de référence ;
la différence de potentielU que l’on fait varier est établie entre l’électrode de travail et une électrode
auxiliaire ou contre-électrode (graphite ou platine). Le courant I circule ainsi entre l’électrode de
travail et l’électrode auxiliaire minimisant ainsi la chute de tension entre l’électrode de travail et
l’électrode de référence par rapport à laquelle on mesure lepotentiele (figure 1.10).

Les différents montages sont définis suivant les grandeurs électrochimiques qui sont imposées ou
mesurées. La sollicitation électrochimique consiste en premier lieu à mettre en contact une surface
métallique avec un environnement agressif. On peut alors séparer les processus de sollicitation et de
mesures électrochimiques en deux catégories. Le mode de mesure et de sollicitationau potentiel de
corrosion met en jeu des réactions qui apparaissent naturellement lorsque le système métal/milieu
favorise la corrosion intrinsèquement. Néanmoins, la corrosion est un processus de dégradation géné-
ralement lent et son étude expérimentale devient alors problématique. On appelle cette durée d’activa-
tion du processus, la période d’incubation. Pour diminuer cette durée, on peut utiliser des techniques
permettant d’accélérer les processus de réactions chimiques (polarisation de l’échantillon). On tra-
vaille alors avec un processusde mesure et de solliciation sous polarisation anodiquequi accélère
l’amorçage de la corrosion.

Potentiostat

Electrode standard au 

calomel saturé

Electrolyte

Contre électrode

Electrode de travail

Travail RefAuxiliaire

e
U

FIGURE 1.10:Principe de mesure électrochimique à l’aide d’un potentiostat
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1.3.2.2 Sollicitations et mesures au potentiel de corrosion

La présence de certains agents agressifs comme les ions chlorures ou certains oxydants peut fa-
voriser parfois la déstabilisation des films passifs. La corrosion peut alors se produire naturellement,
avec une cinétique suffisante pour être mesurée et en permettant des essais de durée raisonnable.
On peut donc caractériser le processus électrochimique à l’aide de mesures réalisées au potentiel de
corrosion :

– La méthode de suivi de potentiel consiste à mesurer le potentiel en circuit ouvert au cours du
temps. L’avantage de cette méthode est qu’elle ne perturbe pas le système et ne provoque pas la
fissuration. Cette méthode permet d’étudier l’évolution dupotentiel au cours du temps et permet
d’identifier des cycles de passivation/dépassivation dansle cas de baisse brutale (dépassivation)
du potentiel suivi d’une hausse progressive (passivation)(figure 1.11(a)). La corrosion généra-
lisée est quant à elle associée à une baisse progressive du potentiel au cours du temps. Cette
technique ne permet pas la mesure de courant et ne favorise donc pas une étude de l’influence
des cinétiques de dissolution.

– La méthode du bruit électrochimique permet d’étudier des fluctuations instantanées de courant
entre deux électrodes identiques et de potentiel en circuitouvert associées à des réactions de
corrosion. Cette méthode est mieux adaptée pour les processus de corrosion localisée [COT 01]
[CZI 06]. Elle est enfin souvent couplée à une analyse fréquentielle afin d’identifier d’éventuels
couplages entre les différents phénomènes. Elle est souvent utilisée dans les cas d’identifica-
tions de cycles de passivation et de dépassivation comme pour les études de tribocorrosion
[BER 06].

– La méthode de spectroscopie d’impédance est une techniquetransitoire qui consiste à étudier la
réponse d’un système électrochimique suite à une perturbation. Celle-ci correspond bien sou-
vent un signal alternatif de faible amplitude. Cette technique étudie différentes fréquences de
perturbation pour dissocier des phénomènes lents qui peuvent être associés à de la diffusion ou
à des phénomènes rapides tels que des processus de dépassivation. On mesure ainsi les impé-
dances électrochimiques d’une éprouvette sollicitée qui comparées à celle d’une éprouvette non
sollicitée peuvent permettre de détecter la fissuration en CSC [BOS 05]. Dans cette méthode les
perturbations peuvent être appliquées autour du potentielde corrosion mais également autour
d’un potentiel de polarisation anodique.

On a précédemment vu que la corrosion sous contrainte affecte en général les matériaux passi-
vables. La période d’incubation dépend principalement du temps qu’il faut à la solution agressive pour
dégrader la couche passive protectrice qui provoque par la suite l’augmentation de la vulnérabilité du
matériau vis-à-vis de la CSC. C’est pourquoi il est parfois nécessaire d’avoir recours à des techniques
dites actives pour déclencher et quantifier les processus decorrosion impliqués en CSC.
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Potentiel

 e

Temps

 t

Dépassivation

repassivation

(a) Un cycle de dépassivation/passivation

Potentiel

 e

Temps

 t

(b) Corrosion généralisée

FIGURE 1.11:Suivi de potentiel pour un cycle de dépassivation/passivation et de corrosion générali-
sée

1.3.2.3 Sollicitations sous polarisation anodique

Ces techniques consistent à imposer un potentiel ou un courant :
– La méthode potentiostatique consiste à imposer un potentiel de polarisation à une électrode de

travail. On mesure alors le courant qui circule entre l’électrode de travail et l’électrode auxi-
liaire. Cette méthode peut provoquer le phénomène de CSC lorsque par exemple, le potentiel
de polarisation est supérieur au potentiel de piqûre [BER 02]. L’adsorption d’ionsCl− peut être
favorisée par une polarisation anodique forte [BER 02]. Dans ces conditions, on peut également
utiliser la méthode de spectroscopie d’impédance. Elle estalors utilisée autour d’un potentiel
imposé. Ainsi on peut également favoriser un processus de corrosion tout en utilisant les avan-
tages de mesures d’impédance pour quantifier le comportement de la surface de réaction.

– La méthode galvanostatique consiste à imposer un courant entre une électrode de travail et
une contre-électrode. On mesure alors le potentiel entre l’électrode de travail et l’électrode de
référence. Cette technique permet d’imposer la cinétique de dissolution et peut être utilisée
pour identifier des potentiels de piqûre [HOR 88]. En plus de provoquer la CSC en appliquant
un courant de dissolution, cette méthode impose la cinétique de dissolution.
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Bilan : choix d’un mode de sollicitation
Dans le cadre de la CSC, les études phénoménologiques montrent qu’une valeur
critique des facteurs d’intensité des contraintesKICSC (partie 1.2.4) est souvent ob-
servée et est un paramètre important pour l’étude de la fissuration. Il convient donc
de mettre en place des essais permettant d’identifier cette grandeur ou bien encore
de la faire évoluer de façon précise et maitrisée.
Les essais de traction lente permettent d’atteindre progressivement ces valeurs dans
un délai raisonnable. Cependant, dans ces conditions, les effets mécaniques conti-
nuent de s’accentuer au cours de la propagation et il apparaît alors difficile de
pouvoir exploiter précisément ces résultats pour quantifier le couplage mécano-
électrochimique en pointe de fissure lors de la propagation.On remarque également
que, mis à part les essais à déplacement imposé, une propagation de fissure entraine
une augmentation des facteurs d’intensité des contraintes. Or les grandeurs relatives
à la mécanique de la rupture fragile restent valables lorsque la plasticité est suffisam-
ment confinée au voisinage de la pointe de la fissure. La taillede la zone plastique
(rp) comme elle est définie dans la partie 1.2.2.2 étant proportionnelle au carré du
facteur d’intensité des contraintes, les essais doivent donc êtres réalisés en maîtri-
sant au mieux cette grandeur. Des essais de traction lente permettront d’augmenter
progressivement la charge et l’intensité des contraintes.Ceci permettra d’estimer
des niveaux seuils de propagation (KICSC). Des essais à chargements imposés vien-
dront en appui et seront conduits pour des valeurs de chargesappliquées avoisinant
les charges seuils de propagation. Ces deux types d’essais sont donc complémen-
taires pour étudier la fissuration par CSC. Nous exploreronsensuite d’explorer les
possibilités de mise en place d’essais àKI ou K̇I imposé pour une extraction plus
rigoureuse des lois de propagation.
De plus la mise en oeuvre de la sollicitation électrochimique doit être maitrisée.
Elle doit permettre de provoquer le phénomène de CSC avec desdurées d’incuba-
tion raisonnables. On préfèrera ainsi provoquer la corrosion par l’application d’un
potentiel de polarisation anodique supérieur au potentielde piqûre. L’amorçage de
la CSC sera ainsi immédiat et la mesure du courant de dissolution accessible.
L’ensemble de ces techniques de sollicitation expérimentales autorisent donc les
mesures de grandeurs mécaniques (K̇I , KI et a) et électrochimiques (courant local
de dissolutionj) entrant en compte dans le processus de CSC.
Le système matériau/milieu choisi doit donc, quant à lui, permettre la mise en place
de ces sollicitations tout en respectant les préconisations concernant les modes de
propagation des fissures et les paramètres mécaniques et électrochimiques à étudier
mis en exergue dans les paragraphes précédents.
Nous nous proposons ainsi dans la section suivante de présenter les potentialités du
système d’étude Zircaloy4/milieu halogéné pour répondre ànos objectifs.
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1.4 La CSC pour les alliages de Zirconium en milieux halogénés

Nous nous proposons dans ce chapitre de montrer que les alliages de zirconium sollicités en milieu
aqueux halogéné constituent de bons candidats pour répondre au cahier des charges que la synthèse
des travaux de la littérature nous a permis de définir pour notre étude. Après quelques généralités
sur le zirconium et ses alliages, nous présenterons la phénoménologie et les mécanismes de la CSC
de ces alliages, avant d’analyser les facteurs influents. Enfin, afin de bien définir le système d’étude
électrochimique, nous exposerons les différentes réactions intervenant en milieu aqueux halogéné,
ainsi que la phénoménologie de l’oxydation du zirconium.

1.4.1 Généralités sur le zirconium et ses alliages

Le zirconium pur à l’état solide et à la pression atmosphérique présente deux variétés allotro-
piques :

– PourT ≤ 863◦C : phaseα hexagonale compacte ; cette structure hexagonale confère au maté-
riau une forte anisotropie de comportement mécanique.

– PourT ≥ 863◦C : phaseβ cubique centrée.
Les principaux alliages de zirconium sont le Zircaloy-2, leZircaloy-4 et les alliages Zr-Nb, dont

la composition est donnée dans les tableau 1.1 et 1.2 :

TABLEAU 1.1: Composition des principaux alliages de zirconium : éléments majeurs (% massique)
[AST 96] [TOF 08]

Zircaloy-2 Zircaloy-4 Alliages Zr-1%Nb
Zirconium Compléments à 100%

Étain 1,2−1,7 -
Fer 0,07−0,2 0,18−0,24 < 500ppm

Chrome 0,05−0,15 0,07−0,13 -
Nickel 0,03−0,08 - -

Oxygène 1000−1400ppm
Niobium - - 0,8−1,2
Soufre - - 20ppm

TABLEAU 1.2:Composition des principaux alliages de zirconium : éléments mineurs (ppm) [AST 96]
[TOF 08]

Zircaloy-2 Zircaloy-4
Hafnium < 100

Hydrogène < 25
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La CSC pour les alliages de Zirconium en milieux halogénés

L’oxygène est un élément d’addition ajouté volontairementau cours de l’élaboration du matériau.
Il permet d’augmenter la limite d’élasticité de l’alliage et sa contrainte à rupture tout en abaissant
la vitesse de fluage [PUJ 94]. D’autre part, le zirconium possède une forte affinité pour l’oxygène à
toute température ; en conséquence, il se forme une couche passive de zircone (ZrO2) à la surface de
l’alliage, de quelques nanomètres d’épaisseur. La présence de cette couche revêt, nous le verrons, une
importance toute particulière dans la phase d’amorçage desfissures de CSC.

L’étain est à l’origine de la grande classe d’alliages que sont les Zircaloys. Sa teneur tend à être
réduite, bien qu’il permette une augmentation de la limite d’élasticité de l’alliage et une diminution
de la vitesse de fluage. Une baisse de la teneur en étain de l’alliage peut être compensée partiellement
sur le plan mécanique par un ajout d’oxygène.

Le chrome participe à l’amélioration de la tenue à la corrosion. Avec le fer, il forme des précipités
intermétalliquesZr(Fe,Cr)2. On trouve également quelques précipitésZr3Fe riches en silicium, ainsi
que des composés de typeZr2(Fe,Ni), particulièrement dans le Zircaloy-2 [KUB 85] [ARI 87]. Ces
précipités permettent de limiter la croissance des grains lors de la recristallisation et participent ainsi
à l’amélioration des propriétés mécaniques.

Le nickel, présent dans le Zircaloy-2, a été remplacé dans leZircaloy-4 par une augmentation de
la teneur en fer et en chrome afin de réduire l’absorption d’hydrogène et donc la fragilisation par les
hydrures.

Le niobium est l’élément d’alliage de la deuxième grande classe d’alliages industriels que sont
les alliages zirconium-niobium (Zr − 1%Nb et Zr − 2,5%Nb). Ils constituent une alternative inté-
ressante au Zircaloy-4 dans son utilisation principale comme matériau de gainage du combustible
nucléaire dans les réacteurs à eau sous pression français, notamment en raison de leur meilleure tenue
à la corrosion. Le niobium est soluble à toute concentrationen phaseβ et permet une métallurgie
développée autour de la transformationβ−α. A température ambiante, on le retrouve sous forme de
précipitésβNb. Il peut également former des précipités avec le fer et le zirconium, notamment de type
Zr(Fe,Nb)2. L’ajout de soufre dans les alliagesZr −Nb permet une amélioration considérable des
propriétés en fluage sous irradiation des alliages de zirconium à l’état recristallisé [MAR 08].

D’autres éléments sont des impuretés dont on cherche à diminuer la teneur : le hafnium, pré-
sent à l’état naturel dans le minerai, augmente la section decapture des neutrons thermiques et par
conséquent diminue la transparence aux neutrons des alliages de zirconium (indispensable pour leur
application dans le secteur du nucléaire). L’hydrogène estprésent en solution solide ou bien préci-
pite sous forme d’hydrures qui fragilisent le métal (solubilité quasiment nulle de l’hydrogène dans le
métal à température ambiante).

Le traitement thermique final du processus de fabrication détermine la microstructure de la matrice
des alliages de zirconium. Deux états métallurgiques peuvent ainsi être obtenus :

– Etat recristallisé (recuit de 1h à 730◦C environ pour le Zircaloy-4 et à 640◦C pour le Zircaloy-
2) : la microstructure est équiaxe, la taille des grains dépend de la durée et de la température de
recuit, on trouve des précipités à base de fer et de chrome auxjoints et à l’intérieur des grains.

– Etat détendu (recuit de 2h à 475◦C) : les grains sont très allongés selon la direction axiale
de laminage. Ils présentent une taille moyenne de 20µm selon la direction de laminage, 2µm
selon les deux directions transversales. Le but de ce traitement est de relaxer les contraintes
internes. Cependant le matériau conserve une structure fortement écrouie, avec une forte densité
de dislocations et des caractéristiques mécaniques (limite d’élasticité et charge à la rupture)
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élevées.
Le comportement mécanique des alliages de Zirconium est du type élasto-viscoplastique

[DER 80]. Il est également caractérisé par une anisotropie entre les directions transverses et longi-
tudinales dans le domaine plastique [LIN 06]. La figure 1.12 illustre cette anisotropie plastique en
donnant les surfaces de charges selon un critère isotrope (Von Misès) et anistrope (Hill) suivant les
directions axiale et circonférentielle pour des essais surtubes de Zircaloy-4 à l’état recristallisé. En
revanche dans le domaine élastique ces alliages, présentent une très faible anisotropie [NAK 81]. Les
principales caractéristiques mécaniques du zirconium sont référencées dans le tableau 1.3. Les dif-
férences de compositions chimiques selon les types d’alliage ont peu d’influence sur ces propriétés
mécaniques [NOR 75].

Le comportement du Zircaloy-4 a été étudié en fatigue et montre peu de différence par rapport
au zirconium [LIN 98] en terme de résistance en fonction du nombre de cycle comme le montre
la courbe 1.13. Les modes de déformation sont principalement les glissements entre les grains. Le
Zircaloy-4 peut subir un adoucissement cyclique pour un faible nombre de cycles (≈ 1000cycles) à
température ambiante pour des déformations avoisinant 1% [ARM 04] [BOL 04]. Ceci vient de la
réorientation cristalline pour des petites déformations plastiques qui, dans ce cas, sont prépondérantes
devant l’écrouissage.

FIGURE 1.12: Comparaison des surfaces de charge isotrope (critère de VonMisès) et anisotrope
(critère de Hill) pour le zircaloy 4 recristallisé à température ambiante [GEY 99].

Grandeurs mécaniques Valeurs

Masse volumique 6,5g.cm−3

Module d’élasticité 99GPa
Coefficient de Poisson 0,35

Coefficient de dilatation thermique 5,89·10−6/◦C à 10,4 ·10−6/◦C

TABLEAU 1.3: Principales caractéristiques mécaniques du zirconium [YAU 92]
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FIGURE 1.13:Comportement en fatigue du Zircaloy-4 [LIN 98]

1.4.2 Corrosion sous contrainte des alliages de zirconium

1.4.2.1 Phénoménologie et mécanismes

Les alliages de zirconium sont connus pour être sensibles à la CSC dans divers milieux [COX 90]
à température ambiante : solutions alcooliques contenant des halogènes ou des halogénures, hydrocar-
bures halogénés, solutions aqueuses halogénées sous polarisation anodique, mais également à 350◦C :
vapeurs halogénées. Dans la majorité des cas, les ruptures suivent le même schéma constitué de 4
phases (Figures 1.16) :

– Incubation ou amorçage : il fait suite à la rupture du film passif par endommagement mécanique
ou par attaque chimique (formation de piqûres notamment). La durée de cette phase dépend de
la compétition entre rupture du film et repassivation, elle-même directement liée à la teneur
en oxygène du milieu [UNE 79], ainsi qu’au niveau de contrainte et de déformation, et de la
valeur du potentiel imposé en milieu aqueux halogéné. Notons que l’application d’un potentiel
supérieur au potentiel de piqûre du métal est même une condition nécessaire pour observer de
la CSC en solution aqueuse deNaCl ouKBr [COX 90] [FAR 03] (Figure 1.14(a)).

– Développement intergranulaire : cette phase est plus ou moins étendue suivant la composition
du milieu agressif et résulte, selon les milieux, de phénomènes d’adsorption et/ou de dissolu-
tion. En présence d’iode, le mécanisme principal serait l’adsorption de l’iode, qui conduit à
une diminution d’énergie de surface et provoque ainsi des décohésions atomiques. La forma-
tion d’iodures de zirconium solides puis leur rupture fragile conduiraient à l’ouverture du joint
de grain ; la dissolution du métal conduirait à la formation de ZrI4 (gazeux), ce qui pourrait
favoriser l’ouverture ; ensuite le composé migrerait et se décomposerait vers les lèvres de la
fissure. L’iode libre pourrait alors retourner en pointe de fissure par diffusion gazeuse ou surfa-
cique le long du plan de joint. On aurait alors à nouveau adsorption et formation deZrI , et ainsi
de suite [FRE 97]. En solution aqueuse halogénée sous polarisation anodique, la propagation
intergranulaire serait essentiellement gouvernée par la dissolution. Selon Farina [FAR 03], les
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lacunes produites par la dissolution diffusent en pointe defissure (Cf partie 1.2.5.4) avec un
effet favorisé par l’environnement.

– Propagation transgranulaire : son déclenchement est régipar l’obtention d’un facteur d’intensité
des contraintes seuil en pointe de fissure (Ks

IG/TG), nécessaire à la formation de quasi-clivage.
Elle résulte de la compétition entre deux modes de rupture (Figure 1.15) : d’une part une rup-
ture fragile par quasi-clivage sur les plans basaux, d’autre part une accommodation plastique
par glissement prismatique qui conduit à la formation de bandes de glissement et de fluting
(cupules formées sur les bandes de glissement faisant la liaison entre deux plans de clivage et
ayant la forme de cannelures). L’adsorption d’iode provoquerait une diminution de l’énergie de
surface plus importante pour les plans basaux que pour les plans prismatiques, facilitant ainsi
l’activation du quasi-clivage sur les plans basaux [HWA 89][LEM 94].

– Rupture finale : elle correspond au déchirement ductile du ligament restant.

La transition entre les étapes de propagation inter et transgranulaire est plus ou moins marquée
selon la direction de sollicitation et la concentration en iode principalement [SER 10], et on peut
observer un mode de propagation mixte inter/transgranulaire. On définit alors des facteurs d’inten-
sité des contraintes critiques pour le passage intergranulaire-mixte et mixte-transgranulaire (Ks

IG/TG)
[SER 08].

La vitesse de propagation intergranulaire est en général considérée comme étant plus lente que
la vitesse de propagation transgranulaire [COX 90]. Cependant, des travaux récents montrent que
la dépendance de la vitesse de propagationda/dt avec le facteur d’intensité des contraintes et la
concentration en espèce agressive (l’iode dans le cas présent) est inchangée que la propagation soit
inter ou transgranulaire [SER 10].

(a) Déformation à rupture (b) taux de propagation de fissure

FIGURE 1.14:Corrélation entre potentiels de piqûres, vitesse de propagation de fissure et déformation
à rupture
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FIGURE 1.15: Illustration des modes de rupture observés par quasi-clivage (à gauche) ou fluting à
droite [SID 98]

FIGURE 1.16:Faciès de rupture typique du Zircaloy 4 en milieu aqueux halogéné sous polarisation
anodique [FAR 03]

1.4.2.2 Facteurs influents

Différents facteurs d’ordre (électro)chimique, mécanique et microstructural sont susceptibles d’in-
fluencer le mode et la vitesse de propagation des fissures de CSC des alliages de zirconium. L’in-
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fluence du potentiel de polarisation sur la vitesse de propagation de fissure (da/dt) a été étudiée et
montre que la valeur du potentiel appliqué ne modifie pas la vitesse de propagation des fissures, dès
lors qu’il est supérieur au potentiel de piqûre du métal dansla solution considérée [FAR 03] (figure
1.14(b)).

L’influence des facteurs d’intensité des contraintes sur lapropagation est difficile à étudier tant leur
estimation peut s’avérer délicate. Farina et al [FAR 04] confirment l’existence d’un facteur d’intensité
des contraintes critique (Ks

IG/TG) à partir duquel la propagation passe d’un mode intergranulaire à
un mode transgranulaire, en milieu aqueux halogéné sous polarisation anodique. Dans cette étude,
l’estimation deKI est réalisée à l’aide d’une évaluation de la taille de la fissure correspondant la
transition intergranulaire/transgranulaire. Le facteurd’intensité des contraintes est alors déduit à l’aide
d’une formule analytique standard du même type que la relation 1.8. Pour estimerKI de cette façon
il faut également connaitre la contrainte appliquée au moment de la transition. Celle-ci est estimée
assez sommairement comme étant la contrainte maximale de l’essai de traction.

Dans des solutions de méthanol iodé en mode de propagation intergranulaire ou mixte (inter-
granulaire/transgranulaire), il a été montré que la vitesse de propagation de fissure (da/dt) dépend
linéairement de l’intensité des contraintes (KI ) pour une concentration en iode donnée [SER 10]. Tou-
tefois la dépendance àKI est plus marquée pour la propagation transgranulaire. De plus lorsqu’on
augmente le teneur en iode,da/dt augmente.

La vitesse de chargement peut également avoir un effet sur lavitesse de propagation des fissures.
Une vitesse de chargement trop élevée empêche les mécanismes d’attaque chimique de se produire et
conduit à la prédominance des effets mécaniques. A l’opposé, une vitesse de chargement trop faible
ne favorise pas la mise à nu du métal et ralentit les effets de la corrosion. Une vitesse de déformation
comprise entre 10−6 et 10−7s−1 favorise la CSC des alliages de zirconium en présence d’une espèce
halogénée [UNE 84]. Toutefois en milieu aqueux halogéné, Farina et al [FAR 03] montrent bien que
la vitesse de propagation est liée au taux de déformation et donc à la vitesse de sollicitation selon une
loi puissance.

Le niveau et la répartition des contraintes résiduelles influence également la phase d’amorçage
[FRA 11]. Ainsi, des contraintes résiduelles de compression pouvant être issues d’un processus
de pré-fissuration des éprouvettes par fatigue peuvent protéger le matériau et augmenter le niveau
seuil d’intensité des contraintes à mettre en oeuvre pour provoquer la fissuration [NIK 05][HIR 85].
D’autre part la présence de contraintes résiduelles de traction augmente la sensibilité à la CSC pour
des niveaux de chargement plus faibles. Enfin, des travaux portant sur l’influence de l’écrouissage
montrent que ce dernier contribue à la diminution de la proportion de propagation intergranulaire
[FRE 97].

Cette revue montre l’intérêt de l’étude de la CSC sur le système Zircaloy-4/solution aqueuse ha-
logénée puisque les phénoménologies classiques de propagation sont présentes. Toutefois l’influence
des différents facteurs et les détails des mécanismes sont encore peu connus. La fissuration semble
être gouvernée par la dissolution et/ou un phénomène d’adsorption fragilisant. Dans notre étude, il
s’agira d’être capable de discriminer ces différentes influences en mesurant la dissolution en pointe
de fissure. L’incubation quant à elle est essentiellement liée à la tenue du film passif face aux élé-
ments agressifs contenus dans la solution. Dans la partie suivante, les éléments permettant de décrire
les différentes caractéristiques électrochimiques de ce système ainsi que les caractéristiques des films
passifs sont détaillés.
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1.4.3 Électrochimie du zirconium

Selon le diagramme de Pourbaix (figure 1.17), le zirconium seprésente comme un métal très peu
noble, son domaine de stabilité étant situé bien en dessous de celui de l’eau. Sa dissolution dans
l’eau conduit à la formation d’ionsZr4+ (équation 1.22 (a)) ouZrO2+ (équation 1.22 (b)) en solution
très acide et à un dégagement de dihydrogène consécutif aux phénomènes de réduction du proton
(équation 1.23). En milieu très alcalin, elle conduit à la formation d’ionsHZrO−

3 (équation 1.22 (c)).






















Zr =⇒ Zr4++4e− (a)

Zr+H2O=⇒ ZrO2++2H++4e− (b)

Zr+3H2O=⇒ HZrO−
3 +5H++4e− (c)

(1.22)

H++e− =⇒ 1
2

H2 (1.23)

A pH modérément acide ou alcalin et à pH neutre, le zirconium se trouve dans son domaine de
passivité du fait de la formation d’un film passif d’oxydeZrO2,2H2O (équation 1.24). La structure
cristalline de ce film passif de zircone dépend de la température et du milieu dans lequel il se forme.

Zr+2H2O→ ZrO2+4e−+4H+ (1.24)

L’existence de ce film garantit aux alliages de zirconium uneexcellente résistance à l’action de
nombreux agents agressifs acides ou alcalins. En revanche,en cas de dégradation locale du film,
par action mécanique ou en présence d’agents agressifs telsque les chlorures [CRA 78] [GAL 00],
l’endommagement du métal par dissolution locale peut-êtrerapide. En milieu chloruré, les alliages de
zirconium sont ainsi moins résistants à la corrosion par piqûres que les alliages de tantale, niobium,
chrome ou titane.

Le potentiel de piqûre du zirconium diminue lorsque la concentration en ions chlorures augmente
[HOR 88] puisqu’ils peuvent être reliés à la relation :

ep = e0
p−A · log(

[

X−]/
[

X−]
0). (1.25)

Ici, ep et [X−] sont respectivement les potentiels de piqûre et les concentrations en ions halo-
génures[X−] ([Cl−], [Br−] ou [I−]) ; e0

p est le potentiel de piqûre pour une concentration initiale
[X−]0 = 1mol.L−1 ; enfin A est une constante du système considéré. Les potentiels de piqûre du
Zircaloy-4 ont été mesurés dans différents milieux aqueux halogénés à température ambiante par
Farinaet al [FAR 04] avec les caractéristiques données par le tableau 1.4.

On note donc qu’en milieu aqueux halogéné, la dissolution est très liée à l’apparition de piqûre
dont les potentiel de piqûres (ep) dépendent de la solution et de la concentration. Parmi les milieux
considérés ici, le milieuNaCl est celui qui semble être le plus agressif puisqu’il implique une va-
leur deep la plus faible. Ceci s’explique probablement par le rôle joué par les ions halogénures qui
provoquent la rupture du film passif et empêchent sa reformation.
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TABLEAU 1.4: Propriétés de piquration pour le Zircaloy-4 en milieux aqueux halogénés [FAR 03]

Milieu NaCl KBr KI
Vitesse de balayage 0,5mV.s−1

Concentration 1mol.L−1

ep(V/SHE) 0,32 0,5 0,92

FIGURE 1.17:Diagramme d’équilibre tension-PH du système zirconium-eau à 25◦C [DEL 57]
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1.4.4 Affinité du zirconium pour l’oxygène

1.4.4.1 Passivation

La grande affinité du zirconium avec l’oxygène, comme le montre le diagramme de Pourbaix
en milieu aqueux à température ambiante (figure 1.17), favorise la formation d’un film passif. Il se
crée rapidement en surface et peut contribuer à la protection du métal contre la corrosion. Ainsi c’est
sans doute grâce à leurs bonnes propriétés de passivation [GAR 88] que les alliages de zirconium sont
connus pour être résistants vis à vis de la corrosion. Toutefois, une fois la rupture du film passif le rend
très vulnérables. Le film passif joue également un rôle de barrière et peut ainsi affecter les mesures
de courant de dissolution pendant sa formation [GAL 90] [GAR81]. La réaction électrochimique de
formation du film passif (ZrO2) est donnée par l’équation 1.24.

L’amorçage de piqûres est très intimement liée à la résistance du film passif en présence de la
solution agressive [GAL 90]. Ainsi la caractérisation des films passifs peut se révéler être un très bon
indicateur de la protection vis-à-vis de l’amorçage de piqûres. En milieu aqueux chloruré, la zircone
est relativement moins résistante que les films passifs des alliages de Ta, Nb, Ti, Cr vis à vis de la
piquration. Ceci est d’autant plus vrai lorsque l’eau, qui est l’un des principal agent de passivation,
n’est pas présente en quantité suffisante [PAL 78]. Le comportement électrochimique des couches
passives peut être étudié par l’intermédiaire de la spectroscopie d’impédance électrochimique comme
cela a été réalisé sur des alliages de Zircaloy-2 dans des solutions deNaCl [SAT 05]. En situation de
potentiel libre le film passif est très protecteur électochimiquement car une impédance de l’ordre de
1MΩ a été estimée [SAT 05].

1.4.4.2 Oxydation thermique

A température ambiante, l’épaisseur du film passif reste relativement faible (de l’ordre de quelques
nm). Toutefois on peut accélérer la création d’un film d’oxyde par oxydation thermique. Ainsi la
formation des films de zircone à haute température est souvent étudiée par gain de masse. Donaldson
[DON 90] montre que la formation des couches d’oxyde s’accélère avec la hausse de température.
Des études de cinétiques d’oxydation montrent qu’il existeplusieurs phases d’accroissement du film
passif. Après une phase transitoire d’environ 50 heures d’oxydation à 470◦C une phase présentant une
accélération plus élevée et constante est mise en évidence [PET 00] [GOS 01]. Il est montré qu’il faut
environ 60 heures pour former environ 1µmde couche d’oxyde. Par ailleurs Sidky [SID 98] montre
que cette couche d’oxyde devient complètement hermétique àl’iode à partir de 0,5µm.
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FIGURE 1.18:Cinétique de la croissance des films d’oxyde (zircone) à 450◦C [GOS 01]

Bilan sur la CSC du Zircaloy 4 en milieu aqueux halogéné
Ces études montrent bien la sensibilité du Zircaloy-4 à la CSC en milieu aqueux
halogéné. Les phénoménologies classiques de la CSC sont bien présentes dans ce
milieu : modes de fissuration transgranulaire et intergranulaire. Ainsi l’étude de ce
système semble tout à fait pertinente pour identifier des lois de propagation en CSC.
Néanmoins, les différentes études existantes ne permettent pas encore d’estimer de
façon précise et locale les grandeurs caractérisant l’évolution de la fissuration (KI ,
K̇I et a) et ne donnent pas de confrontation avec les mesures électrochimiques liées
à la dissolution.
La résistance à la corrosion pour ce système est liée à la présence d’un film passif
protecteur (la zircone). Ainsi la sensibilité à l’amorçagede la CSC dépend beaucoup
de la tenue de ce film vis-à-vis d’agents agressifs ou de contraintes mécaniques et
contribue ainsi à la localisation de la corrosion pouvant être favorable au déve-
loppement de fissures de CSC. Le rôle nécessaire de la production de piqûres sur
l’apparition de la CSC apparaît ici clairement.
Il reste cependant à mesurer l’ensemble des grandeurs mécaniques. Nous nous pro-
posons d’utiliser une méthode d’identification des paramètres de la mécanique de
la rupture en CSC (KI , K̇I eta) qui ne vient pas perturber les processus de corrosion
et les mesures électrochimiques : la méthode de corrélationd’images. La dernière
partie de cette synthèse bibliographique permet de résumerl’état de l’art autour de
cette technique et de présenter ses principes de bases.
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1.5 Méthode de corrélation d’images

1.5.1 Présentation et principe général de la méthode

La méthode de corrélation d’images permet une détermination complète des champs de déplace-
ments sur une surface d’une structure sollicitée. Comme d’autres méthodes de mesures sans contact
comme la photoelasticité [JAM 03] ou la thermoélasticité [DIA 04], cette méthode permet d’effectuer
des mesures sans l’utilisation de capteurs en contact direct avec les éprouvettes. Cette méthode a subi
un fort développement depuis la démocratisation de l’utilisation de l’imagerie numérique et est utili-
sée dans le domaine de la mécanique expérimentale depuis unetrentaine d’année [PET 82] [SUT 83].
L’extraction d’un champ de déplacement par ce type de méthode a pour finalité d’identifier des lois
de comportement [AVR 08] [HIL 06a] ou bien encore de caractériser l’endommagement ou la rupture
d’un matériau [HIL 06b] [LEP 10]. Ce moyen de mesure sans contact est favorable à une utilisation
pour des essais dans des environnements agressifs tels que des milieux corrosifs [KOV 10]. Cette mé-
thode a aussi pour avantage d’extraire une mesure de champ. La technique se base sur la comparaison
de deux images correspondant à la surface plane d’une éprouvette. La première correspond à un état
au repos (sans sollicitation mécanique) alors que la deuxième correspond à un état déformé (sous
sollicitation mécanique).

La surface doit comporter un motif présentant une texture aléatoire appelémouchetis. De part
son caractère aléatoire il est difficile de quantifier la qualité d’un mouchetis. Lecompte [LEC 06]
montre que la taille moyenne des motifs ne doit pas nécessairement être petite et dépend de l’ordre de
grandeur des déplacements à mesurer pour assurer une bonne précision. Les mouchetis sont en général
réalisés à l’aide de l’application d’une couche de peinturequi doit rester suffisamment fine pour
que son champ de déplacement corresponde au mieux à celui de la surface de l’éprouvette. Parfois,
l’application d’une peinture ne peut être envisageable comme en conditions de haute température
[LYO 96]. Dans ce cas, la texture contrastée est créé par abrasion. La technique du sablage peut aussi
être utilisée [LI 03].

On considère les fonctions représentant les niveaux de grisrespectifs de l’image de référence
f (x,y) = f (x) et de l’image déforméeg(x,y) = g(x). On notex= x

→
ex +y

→
ey, les coordonnées dans

le plan de la surface de l’éprouvette sur laquelle la méthodeest appliquée. Le but de la méthode de
corrélation d’images est d’identifier le champ de déplacement u qui permet de passer de l’imagef (x)
à l’imageg(x) avec la relation 1.26. Cette relation traduit l’équation duflot optique [HOR 81] ou de
conservation des niveaux de gris,

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

Pour les différentes variantes de la méthode de corrélationd’images, on cherche à vérifier cette
équation sur un domaineΩ, appelé aussiRegion Of Interest(ROI) (figure 1.19). Ce problème est
mal posé puisque l’on cherche à identifier un champ de déplacement vectoriel (u) de dimension 2 à
partir d’une équation scalaire (équation 1.26). Les trois paragraphes suivants présentent les différentes
méthodes qui sont alors habituellement utilisées pour résoudre ce problème.
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FIGURE 1.19: Illustration du problème de corrélation d’images : équation du flot optique sur une
région d’intérêt

1.5.2 Présentation de la méthode de corrélation d’images standard

Cette méthode est celle proposée originellement par Peterset al [PET 82] et Suttonet al [SUT 83].
Sur la ROI, des motifs sont considérés (figure 1.20). Sur chacun d’entre eux, on détermine alors
le déplacement de corps rigide ainsi que la distorsion mécanique. Cette identification repose sur la
maximisation du coefficient de corrélation croisé (C dans l’équation 1.27). On obtient alors pour
chacun des motifs un champ de déplacements. Pour obtenir le champ sur toute la zone d’intérêt,
il faut alors ensuite interpoler les solutions obtenues entre chaque motif. Cette méthode peut être
enrichie avec des champs de déplacement discontinues pour identifier des problèmes de fissuration.
Cette technique a été appliquée pour détecter la position d’une fissure en dynamique avec l’utilisation
d’une base de fonctions discontinues [GRE 08].

C= 1−
∫

∆M f (X)g(X)dxdy
√∫

∆M( f (X))2dxdy
∫

∆M (g(X))2dxdy
. (1.27)
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FIGURE 1.20: Illustration du principe de corrélation d’images standardavec l’utilisation de motifs
[RÉT 05b]

1.5.3 Présentation de la méthode d’identification “globale”

La méthode globale consiste à régulariser le problème d’équation du flot optique en utilisant une
formulation faible. On recherche alors la solution approchéeua qui minimise le résidu de l’équation
du flot optique au sens des moindres carrés. Cela revient à minimiser la quantitéI (ua) définie par la
relation 1.28 :

I (ua) =
∫

Ω
[ f (x)−g(x+ua)]

2dΩ. (1.28)

Ω étant la zone d’étude sur laquelle sont définies les fonctions f (x) etg(x) (ROI). On décompose
ainsiua dans une base donnée de fonctions de forme (φ

i
(x,y)) de dimensionsNf (relation 1.29) :

ua =
N f

∑
i=1

φ
i
(x,y)ωi . (1.29)

Les coefficientsωi sont les degrés de liberté du problème. Le problème 1.28 s’écrit alors avec la
relation 1.30 :

min|ωi

{∫
Ω
[ f (x)−g(x+ua)]

2dΩ
}

. (1.30)

La minimisation de la grandeurI par rapport àua est non linéaire, On utilise alors un algorithme
résolution des moindres carrés non linéaire incrémental (Equation 1.31) :
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un+1
a = un

a+dua. (1.31)

Après avoir effectué un développement de Taylor à l’ordre 1 de I(ua), la solution est obtenue de
manière itérative par la résolution d’une séquence de systèmes linéaires :

Mi j ·dωi = Fk, (1.32)

Avec :

Mi j =
∫

Ω

(

∇ g(x+ua) ·Φi (x)
)

(

∇ g(x+ua) ·Φ j (x)
)

dΩ, (1.33)

et :

Fi =−
∫

Ω

(

∇ g(x+ua) ·Φi (x)
)

( f (x)−g(x+ua))dΩ. (1.34)

Afin de réduire les temps de calcul,∇ g(x+ua) est habituellement remplacée par∇ f (x) dans les
expressions précédentes. Ceci permet de calculerMi j et une partie deFj une fois pour toutes. Comme
∇ g(x+ua) = ∇ f (x) une fois que la convergence est atteinte, cette modificationaffecte seulement le
taux de convergence de l’algorithme. On peut très bien choisir une base de fonctions continues avec
les éléments finis standards [BES 06] ou discontinue avec l’utilisation des éléments finis étendus dans
le cas de la présence d’une fissure [RÉT 08] [RET 07].

1.5.4 Présentation de la méthode d’identification “intégrée”

La méthode de corrélation dite “intégrée” permet d’identifier un certain nombre de propriétés sur
le champ de déplacements : propriétés élastiques, facteursd’intensité des contraintes, mouvements
de corps rigide [HIL 06a] [HIL 06b] [LEC 09] avec les avantages d’une formulation faible qui per-
mettent d’amortir d’éventuels artéfacts de mesures (bruit). L’atout majeur de cette méthode tient de
la pertinence du choix de la base des fonctions pour la décomposition du champ de déplacement qui
dépend des grandeurs à estimer et des cinématiques recherchées.

Le couplage entre corrélation d’images et utilisation d’intégrales d’interaction permet d’optimiser
la précision sur l’estimation des facteurs d’intensité descontraintes en fonction de la précision d’ex-
traction des champs de déplacement autour d’une pointe de fissure [RÉT 05b]. Les facteurs d’intensi-
tés des contraintes peuvent être estimés à l’aide de la méthode de la minimisation des moindres carrés
et la base du champ de déplacement asymptotique en pointe de fissure de Weestergard [MCN 87].

L’utilisation d’une base spécifique de champ de déplacements modélisant la cinématique au voisi-
nage de la fissure telle que les séries de Williams [WIL 57] permet d’extraire directement les facteurs
d’intensité des contraintes (KI ) et d’estimer la position de la pointe de la fissure donc d’en déduire la
longueur de la fissure (a) [ROU 06].

1.5.5 Technique de suivi électrique

Cette technique, aussi appelée mesure par différence de potentiel ouDCPD (Direct Current Poten-
tial Drop), consiste à faire traverser une intensité de courant à une éprouvette et à mesurer la différence
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Synthèse de l’état de l’art et proposition d’une démarche d’étude

de potentiel entre les deux lèvres de la fissure (figure 1.21).Celle-ci varie en fonction de l’avancée de
la fissure qui traduit une variation de résistance électrique de l’ensemble de l’éprouvette lorsqu’elle
commence à s’endommager [LAN 91]. La longueur de la fissure peut être exprimée en fonction de
cette différence de potentiel par le biais de la formule analytique de Johnson [JOH 65]. Cette formule
est donnée pour une fissure débouchante (équation 1.35),

a=
2w
π

cos−1









cosh
( πy

2W

)

cosh

(

V
V0cosh−1

(

cosh( πy
2W)

cos(πa0
2W )

))









. (1.35)

FIGURE 1.21: Illustration du principe de la méthode du suivi électrique [MAN 07]

Cette méthode a déjà été employée pour le suivi de propagation de fissure par fatigue ([HWA 92] et
[MAN 07]). Elle a également été étudiée pour la CSC mais sans mesures électro-chimiques [SER 08].
L’utilisation de cette méthode est préjudiciable dans le cas de l’utilisation des mesures électrochi-
miques car les courants mis en jeu peuvent perturber les mesures. L’estimation des facteurs d’in-
tensité des contraintes repose alors sur les formules analytiques données par la relation 1.8. Dans
notre étude, cette technique pourra être utilisée en appui de la technique de corrélation d’images pour
valider l’identification de la longueur de fissure et des facteurs d’intensité des contraintes.

1.6 Synthèse de l’état de l’art et proposition d’une démarche
d’étude

Cette synthèse de l’état de l’art de la CSC montre la complexité de ce problème. Un bon nombre de
facteurs environnementaux et mécaniques entrent en ligne de compte autant sur les aspects phénomé-
nologiques que sur les modèles. L’objectif de cette thèse est d’estimer une relation entre les grandeurs
mécaniques (longueur de fissure, vitesse de propagation, intensité des contraintes) et les grandeurs
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électrochimiques (courant de dissolution, cinétiques de réactions), pour proposer un modèle de loi de
propagation de fissure en CSC. Nous avons choisi de construire une étude sur un système pour lequel
le phénomène a déjà été mis en évidence et qui favorise la miseen place des différents moyens de
mesures présentés dans ce chapitre.

Des études présentées dans cette partie montrent que la CSC est critique pour le système Zir-
caloy4/milieu aqueux halogéné (NaCl ou KBr) mais nécessite d’être provoquée par la polarisation
anodique de l’échantillon. La présentation des propriétésphysico-chimiques du Zircaloy-4 montre
que le film passif joue un rôle important sur le déclenchementde la corrosion et nécessite donc une
caractérisation approfondie. Les effets de la phase d’amorçage en CSC sont difficiles à quantifier en
milieu agressif à causes très fortes non-linéarités qui en sont issues. Nous choisissons donc de nous
focaliser sur l’étude de la propagation de fissures de CSC avec l’utilisation d’éprouvettes pré-fissurées
hors environnement agressif. Le principal objectif de cet thèse est la possibilité de réaliser des mesures
in-situ (en cours d’essai) des différentes grandeurs mécaniques et électrochimiques. Les courants de
dissolution seront donc mesurés par l’utilisation d’une technique potentiostatique avec un montage
à trois électrodes. L’utilisation de la méthode de corrélation d’images autorisera une caractérisation
mécanique robuste à l’aide d’une mesure de champ de déplacements précise. On évitera alors la pré-
sence d’un capteur en contact direct avec l’éprouvette, quine permet généralement pas d’extraire des
mesures mécaniques locales.

Ainsi, le travail de cette thèse est divisé en plusieurs volets. La mise en place des moyens expéri-
mentaux pour conduire les essais de CSC est d’abord présentée avec le développement d’un dispositif
et d’une procédure expérimentale autorisant l’utilisation d’éprouvette pré-fissurée. L’utilisation de la
technique duLoad-Sheddingcouplée à la méthode de corrélation d’images permet alors deproduire
des fissures avec un confinement plastique limité. Ce travailnécessite en amont, le développement
d’outils de mesures spécifiques de corrélation d’images. C’est l’objet du chapitre 2 de la thèse.

Le troisième chapitre détaille les pré-requis nécessairesà la mise en place des essais de CSC. Les
résultats de la pré-fissuration par fatigue sont présentés et montrent comment le confinement plastique
est maitrisé avec cette approche. De plus la recherche des conditions électrochimiques optimales pour
localiser la dissolution électrochimique en pointe de fissure est détaillée. Ce chapitre permet alors de
définir un protocole spécifique d’étude de la propagation de fissure en CSC.

Enfin le quatrième chapitre présente les résultats des différents essais de CSC. Ils montrent à
l’aide de confrontations entre mesures mécaniques et électrochimiques, les influences réciproques
des différents facteurs. Pour finir, l’analyse de ces différents résultats permet de proposer un modèle
phénoménologique capable de quantifier une loi de propagation de fissure par CSC pour le Zircaloy-4
en solution aqueuse halogénée.
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Chapitre 2

Développement d’une simulation
expérimentale de la fissuration par la CSC
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

2.1 Introduction : présentation des moyens à mettre en oeuvre

La caractérisation du couplage mécano-électrochimique pour la fissuration par la corrosion sous
contrainte (CSC) nécessite la mise en place de moyens expérimentaux diversifiés et spécifiques. A
l’issue du chapitre précédent, nous avons choisi de travailler sur des éprouvettes pré-fissurées de
Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné pour étudier précisément la propagation de fissures de CSC.
Cette démarche nécessite donc :

– De réaliser une pré-fissure en milieu non agressif afin de s’émanciper des effets de l’amorçage
en CSC. Cette phase doit avoir le moins d’effets possible surla propagation en CSC et doit
donc générer des non-linéarités plastiques limitées en pointe de fissure. On utilisera pour cela
la procédure duLoad-Sheddingqui est explicitée au début de ce chapitre.

– De mettre en place une cellule d’essai permettant de confiner la solution agressive au contact de
l’éprouvette, de réaliser des mesures électrochimiques etégalement d’appliquer différents types
de sollicitations mécaniques. Ce dispositif expérimentalainsi que la géométrie des éprouvettes
sont également présentés dans ce chapitre.

– La caractérisation précise et non perturbante de la fissuration. Le chapitre précédent montre
les intérêts des techniques de corrélation d’images. Ainsidans ce chapitre nous reviendrons
sur l’utilisation spécifique de cette technique pour l’étude de la fissuration et nous détaillerons
les différents développements nécessaires à son utilisation pour la pré-fissuration par fatigue et
l’étude de la propagation de fissures en CSC.

2.2 Conception d’un dispositif expérimental

2.2.1 Dispositif expérimental de pré-fissuration par fatigue

Nous avons choisi d’étudier les couplages mécano-électrochimiques en pointe de fissure de CSC
lors de sa propagation. Il convient donc de réaliser des pré-fissures par fatigue en milieu non-agressif
sur des éprouvettes métalliques en maitrisant la propagation en terme d’intensité des contraintes afin
de limiter un endommagement plastique trop important autour de la pointe de fissure. En général on
applique un profil de chargement sinusoïdal en effortF(t) (Equation 2.1). La figure 2.1 donne l’allure
du profil de chargement utilisé.

F(t) =
Fmax

2
[1+R+(1−R)sin(2πf )] . (2.1)

Fmax et Fmin sont respectivement les efforts maximal et minimal au coursd’un cycle de charge-
ment etf est la fréquence du cycle de chargement. Comme le stipulent les normes de pré-fissuration
appliquées à la CSC [AFN 99], il convient de pré-fissurer les éprouvettes en fatigue avec un rapport de
chargeRégal à 0,1 (R= Fmin/Fmax). Différentes procédures expérimentales existent afin de contrôler
la propagation de fissures par fatigue. La technique duLoad-Shedding[AST 95] [BAT 80] consiste à
modifier le chemin de chargement durant la propagation de la fissure pour limiter une augmentation
trop importante des facteurs d’intensité des contraintes.

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

fissure peut modifier le comportement local et affecter les conditions de développement de la fissura-
tion en CSC. C’est pourquoi cette procédure doit être réalisée avec beaucoup de précautions. Afin de
localiser l’amorçage de la pré-fissure et de s’assurer d’unepropagation de fissure unique, une entaille
est en premier lieu réalisée sur des éprouvettes plates à l’aide d’une scie à fil ou par électro-érosion
(figure 2.2).

T/4 T/2 3T/4

Fmin

Fmax

time (s)

F
or

ce
 (

N
)

FIGURE 2.1: Profil de chargement typique utilisé lors d’un cycle de pré-fissuration par fatigue

2.2.1.1 Technique du load shedding

La technique duLoad-sheddingconsiste à modifier le chemin de chargement en cours d’essai
de propagation de fissure par fatigue [AST 95] [XU 97].KI est une grandeur qui gouverne l’inten-
sité de la sollicitation mécanique et donc la taille du confinement plastique en pointe de fissure (Cf
partie 1.2.2.2). Sous une sollicitation mécanique uni-axiale avecσ = F/Set pour une longueur de fis-
sure donnée (a), KI dépend linéairement deF (équation 1.8). Ainsi la valeur maximale deKI (KImax

correspondant àF = Fmax) peut être donnée par la relation 2.2 :

KImax= Fg(a,w) ·
Fmax

S

√
πa. (2.2)

La fonction géométriqueFg(a,w) dépend de la longueur de fissurea et de la largeur de l’éprou-
vettew (figure 2.2). Cette fonction permet d’accommoder les effetsde taille finie [TAD 00]. Au cours
d’un cycle de fatigue, l’état pour lequel l’endommagement plastique est le plus conséquent, corres-
pond bien évidemment àKI = KImax. Dans la suite de notre raisonnement, nous travaillerons donc
uniquement avec les quantitésFmax et KImax. Il faut donc s’assurer queKImax reste constant pour
obtenir une taille de confinement plastique (rp) constante.

On considère un petit incrément de longueur de fissure (da). La variation relative de la gran-

deur Fg(a,w)
S

√
πa est supposée négligeable devant celles deFmax et KImax. Par conséquent une relation

simple est obtenue entre les variations relatives deFmax et KImax à partir de l’équation 2.2 :

dFmax

Fmax
=

dKImax

KImax
. (2.3)
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC
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FIGURE 2.2: Utilisation d’une éprouvette de traction pour la pré-fissuration en fatigue

Cette relation reste valable avec l’hypothèse d’une petitevariation dea. En utilisant cette formule, une
procédure de régulation deFmax “étape par étape” peut être développée en se basant sur l’estimation
dedKImax et KImax sans l’utilisation de la formule analytique standard donnée par l’équation 2.2. On
impose alors queKImax (Kn+1

Imax à l’étapen+1) prenne la valeur cibleKt
Imax. A l’étapen, on obtient :

Fn+1
max = Fn

max·
Kt

Imax

Kn
Imax

. (2.4)

Par récurrence, à l’étapen+1, le chargement est calculé par la relation :

Fn+1
max = ∏

k≤n

(

Kt
Imax

Kk
Imax

)

F0
max

= αn ·F0
max. (2.5)

Ainsi l’effort maximal à imposer (Fn+1
max ) est donné en fonction de l’effort maximal initialF0

max, de
la valeur cibleKt

Imax et des valeurs estimées deKk
Imax pour toutes les étapes précédentes. On utilise

donc un schéma d’asservissement qui consiste à imposerFn+1
max pour obtenirKImax = Kt

Imax. Ceci
nécessite à chaque étape, une mesure deKn

Imax pour ensuite en déduire le coefficientαn. Au cours
de la propagationFn

max diminue. La figure 2.3 donne l’exemple de l’allure du profil dechargement
modulé avec l’évolution des différentes valeurs deFn

max au cours d’une propagation d’une fissure.
Un profil de chargement initial est appliqué à l’éprouvette (F0(t) équation (2.1)). On choisit de

réaliser la mesure deKn
Imax tous les 100 cycles. Ainsi à chaque étapen+1, Fn+1(t) est déduit à partir

deαn qui est calculé à partir de toutes les précédentes mesures etde l’équation (2.1),

Fn+1(t) = αn ·F0(t). (2.6)

Dans notre étude, les mesures deKImax et a sont réalisées en temps réel à l’aide d’une méthode
sans contact : la méthode de corrélation d’images. Cette technique est détaillée dans la section 2.4.
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FIGURE 2.3: Illustration de la modulation du profil de chargement avec laprocédure duLoad-
Sheddingpour la pré-fissuration des éprouvettes par fatigue

Elle permet, après chaque acquisition d’image, de calculerle coefficientαn qui est converti en signal
analogique permettant son utilisation comme un paramètre d’asservissement continu de régulation
du profil de chargement. La figure 2.4 illustre l’architecture de l’utilisation de la technique duLoad-
Sheddingassistée par la méthode de corrélation d’images.

Cette méthode permet donc d’effectuer une propagation de fissure par fatigue àKImax constant.
La méthode de corrélation d’images permet également d’extraire la position de la pointe de la fissure
et donc d’en déduire la longueur de fissurean à chaque étapen. Cette technique est donc très com-
mode pour générer une pré-fissure avec une longueur donnée. On peut imposer automatiquement un
arrêt des cycles de fatigue une fois une longueur prédéfinie de fissure atteinte. L’utilisation de cette
procédure nécessite cependant la mise en place d’un dispositif expérimental spécifique qui est décrit
dans le paragraphe suivant.
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FIGURE 2.4: Illustration de la mise en oeuvre de la technique duLoad-Sheddingassisté par la mé-
thode de corrélation d’images pour la pré-fissuration des éprouvettes par fatigue

2.2.1.2 Présentation du matériel

Les essais de pré-fissuration par fatigue sont réalisés à l’aide d’une machine de traction hydrau-
lique MTS avec une capacité de 10kN. Ce système permet d’atteindre des fréquences de chargement
relativement élevées (f = 20Hz). Un contrôleur MTS permet de synchroniser l’ensemble des signaux
d’entrée et de sortie nécessaires aux essais.

L’acquisition des images est réalisée à l’aide d’une cameraBlue Fox avec un capteur CCD d’une
résolution de 1200×1600 pixels (photo 2.5(a)). L’utilisation d’un objectif télécentrique (photo 2.5(b))
permet de minimiser les effets de perspective lorsque l’objet n’est pas positionné avec précision par
rapport au système optique. En effet cette technologie offre un grossissement constant des objets
indépendamment de leur distance. Ce type d’optique est trèsadapté pour des observations lors d’essais
de traction mécanique où une striction, et donc un mouvementhors plan, peut apparaître.

L’acquisition des images est réalisée sans arrêter la machine d’essai pour éviter des effets tran-
sitoires de redémarrage. On utilise un temps d’exposition très court pour figer l’image et limiter le
flou (dTe = 500µs). La figure 2.6 montre l’intervalle que cette durée représente sur un cycle en ef-
fort de 20Hz. L’acquisition d’images est synchronisée avecle signal en effort à l’aide d’un boitier
de synchronisation (figure 2.7(b)). Une fois le boitier activé, celui-ci délivre un échelon analogique
(0−10V) qui permet de commander l’acquisition des images (Trigger). L’activation du boitier est
effective une seule fois sur un intervalle de temps donné défini à l’avance. Ce système de synchroni-
sation permet de garantir une acquisition d’images pour unevaleur d’effort donnée avec une période
d’acquisition bien déterminée. Le temps de réaction de la caméra donné par le constructeur est très
faible (dTr = 1µs). On peut ainsi estimer l’intervalle de temps complet pour déterminer l’incertitude
des mesures (dT = dTe+dTr = 501µs).
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Conception d’un dispositif expérimental

(a) Caméra numérique (b) Objectif télécentrique

FIGURE 2.5: Matériel d’optique

tm tm+dT 1/4f 1/2f 3/4f

Fmin

Fm

Fmax

time (s)

F
or

ce
 (

N
)

FIGURE 2.6: Durée d’exposition reportée sur un cycle de chargement
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

(a) (b)

FIGURE 2.7:Photographie du contrôleur et du boitier de synchronisation de l’effort avec l’acquisition
d’images

On définitFm et tm, respectivement la valeur de l’effort et l’instant pour lesquels l’acquisition des
images est réalisée. La mesure deKI est réalisée à partir d’une image acquise pour une valeur deFm

correspondante et on la désigne parKIm. L’incertitude surKIm est ainsi directement liée à celle deFm

qui est donnée par la relation, 2.7,

dFm =
2πf ·Fmax

2
(1−R) ·cos(2πf tm)dt. (2.7)

On considère le profil initial d’effort (équation 2.1). Dansnotre configuration, l’intervalledt est
fixé et est égal àdT. En choisissant de prendre une image sur la phase d’ouverture (0≤ tm≤ 1

4 f ), dFm

décroit lorsquetm etFm augmentent. Dans l’idéal, il faudrait donc choisirtm= 1
4 f soitFm= Fmaxpour

garantir une erreur minimale sur l’effort d’acquisition. En pratique il est plus difficile de synchroniser
l’effort lorsque les valeurs tendent versFmax. Nous avons choisi de travailler avecFm/Fmax= 0,8. On
mesure donc la valeurKIm correspondant à l’effortFm. KImax est ensuite déduit deKIm en considérant
que le comportement du matériau reste linéaire élastique sur un cycle de chargement et ainsi,

KImax= KIm · Fmax

Fm
. (2.8)

L’utilisation en cours d’essai de cette technique (Load-Shedding) est réalisée à l’aide d’une inter-
faceLabviewdéveloppée au cours de la thèse. Celle-ci, détaillée en annexe A, permet de synchroniser
l’acquisition des images avec les mesures deKImax et dea en temps réel par la technique de corré-
lation d’images et le calcul du coefficientαn gouvernant la régulation de l’effort sur la machine de
traction. Cette procédure permet, avec les précautions prises ici, de réaliser une propagation de fissure
en fatigue avecKImax constant et permet donc la création contrôlée de pré-fissures. Cette technique
peut également être appliquée avec l’utilisation d’autresprofils de chargement plus simples (charge
constante) pour assurer une propagation de fissure avec “KI constant”. Cette technique peut donc être
aussi utilisée en théorie pour des essais de CSC.
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Conception d’un dispositif expérimental

2.2.2 Dispositif expérimental de CSC

Pour caractériser la CSC, différents types d’essais peuvent être conduits, en particulier des essais
de traction lente et de charge constante comme le montre le chapitre précédent. Pour les essais de
traction lente on privilégie généralement les machines électromécaniques. La machine Lloyd utilisée
dans notre étude peut supporter une charge de 30kN. Les éprouvettes sont fixées à l’aide de mors auto-
serrants. Les mesures d’effort sont données par la cellule de force située entre le système d’attache
supérieur et la traverse mobile de la machine (figure 2.8). Les mesures des déformations peuvent,
dans une première approche, s’effectuer de façon globale pour caractériser qualitativement les essais
avec la grandeur̃ε0 = u/L0. Elle représente le rapport entre le déplacement (u) de la traverse mobile
supérieure de la machine et la longueur utile (L0) de l’éprouvette. Pour avoir des informations locales
sur les déformations induites dans ce genre d’essais, on a choisi d’exploiter également les résultats
apportés par les techniques de corrélation d’images qui permettent d’extraire les champs de déplace-
ments et de déformations locaux. Elles peuvent être utilisées différemment selon les types d’essais à
réaliser comme le détaille la partie 2.3.

Optique

Cellule d’effort

Système 

d’éclairage

Machine de 

traction

Eprouvette

Mors

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

Pour les essais à charge constante on utilise la machine hydraulique MTS 10kN qui est également
utilisée pour la pré-fissuration par fatigue (Partie 2.2.1.2).

Une cellule permet de mettre en contact l’éprouvette métallique avec l’électrolyte. Un certain
nombre de conditions et de normes sont à respecter pour mettre en place un essai de CSC [ISO 87].
Afin d’éviter les effets de variation du pH, il faut garantir un volume de solution grand devant la sur-
face de l’éprouvette. La cellule qui contient l’éprouvetteet l’électrolyte doit être réalisée en matériau
inerte et ne doit pas réagir électriquement avec l’éprouvette. Elle doit également permettre la mise en
place des différents moyens de mesure. La mesure optique nous contraint à laisser une paroi plane en
plexiglas. Des précaution ont été prises afin de vérifier que l’erreur induites par l’acquisition d’images
au travers de dioptres, n’a que très peu d’influence sur les mesures de corrélation d’images (Cf annexe
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

B). Les figures 2.9(a) et 2.9(b) montrent la cellule utiliséepour les différents essais de CSC. Cette cel-
lule permet également la mise en place d’un système de désaération par bullage d’azote ou d’argon.
Elle permet surtout la mise en place d’un montage électrochimique à trois électrodes avec l’électrode
de travail (éprouvette), la contre-électrode en graphite et l’électrode de référence au calomel saturé.
l’étanchéité est de plus réalisée à l’aide de bouchons en caoutchouc et de l’utilisation de pâte silicone
(CAF4). Les différents dispositifs expérimentaux permettent donc la mise en place des essais de CSC
sur des éprouvettes pré-fissurées de Zircaloy-4.

Cellule contenant la 

solution 

Désaération

Camera 

numérique

Eprouvette 

de 

Zircaloy-4 

Contre 

électrode en 

graphite

Electrode de 

référence 

Mors 

Eclairage 

in-situ

Machine de 

traction

(a) (b)

FIGURE 2.9: Cellule permettant de mettre en contact l’éprouvette métallique et l’électrolyte

2.2.3 Géométrie des éprouvettes

La géométrie des éprouvettes utilisées pour les essais CSC doit permettre la mise en place d’une
cellule contenant la solution agressive (figure 2.10). Les éprouvettes sont usinées à partir de tôles
de Zircaloy-4 à l’état recristallisé avec une épaisseur de 2,92mm. Elles sont usinées dans le sens
travers au laminage. La longueur utile des éprouvettes est de 117mm. Ces éprouvettes sont plates
pour permettre l’utilisation des techniques de corrélation d’images. Une entaille de 0,5mmpermet de
localiser l’amorçage de la pré-fissure de fatigue. La composition de l’alliage utilisé dans notre étude
et fourni par Areva Cezus, est donné dans le tableau 2.1.
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Conception d’un dispositif expérimental

TABLEAU 2.1: Composition de l’alliage de Zircaloy-4 utilisé dans notre étude

Élément (% massique)
Zirconium Compléments à 100%

Étain 1,37
Fer 0,22

Chrome 0,11
Oxygène 1095ppm
Silicium 102ppm

117R3,5

15 8

0,5

0,3

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

Conclusions sur la présentation des dispositifs expérimentaux
Le dispositif expérimental permet de pré-fissurer des éprouvettes destinées à être
utilisées pour des essais de CSC. La mise en place des moyens de mesures électro-
chimiques est effectuée. Les mesures mécaniques sont réalisées à partir des tech-
niques de corrélation d’images et la technique duLoad-Sheddingpermettant ainsi
de limiter la plasticité confinée en pointe de pré-fissure.
La mise en oeuvre de ces techniques pour la fissuration, nécessite un développement
spécifique de la méthode de corrélation d’images qui est l’objet de la partie suivante.
Le principal objectif est de développer un mesure précise etrapide permettant une
identification en temps réel des facteurs d’intensité des contraintes et de la longueur
de la fissure pour réaliser des essais de pré-fissuration ou defissuration avec la
technique duLoad-Shedding.
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

2.3 Méthode de corrélation d’images pour le suivi et le contrôle
de la fissuration

2.3.1 Introduction

La méthode de corrélation d’images dite “intégrée” est utilisée pour extraire un champ de dépla-
cements sur une surface plane comme présenté en partie 1.5. Le champ de déplacement est à chaque
fois obtenu par la résolution de l’équation du flot optique. On peut utiliser les différentes propriétés
mécaniques associées à la fissuration pour rendre plus performante cette méthode. On utilise pour cela
des bases de fonctions spécifiques rendant compte de la cinématique de ce type de problème. Cette
partie montre comment associer la méthode de corrélation d’images avec les concepts mécaniques
pour caractériser des problèmes de la mécanique de la rupture. Ici la base de champ de déplacement
recherché doit à la fois donner des résultats précis et robustes et garantir une identification rapide.
Cette méthode s’applique à des éprouvettes plates (décrites en partie 2.2.3) présentant une entaille
permettant de localiser la pré-fissure lors son amorçage. Lafigure 2.11 illustre la définition de la
région d’intérêt (Region Of Interest appeléROI par la suite) sur laquelle la méthode de corrélation
d’images dite “intégrée” est appliquée.

Dans un premier temps, l’utilisation d’une base de champ de déplacements continu est discutée.
Ensuite on verra l’intérêt de l’utilisation d’une base plusriche (discontinue et singulière) telle que les
séries de Williams. Enfin une proposition d’une base de champde déplacement simple et présentant
une discontinuité est détaillée. Pour ces différentes études on considère une sollicitation uni-axiale
de traction selon la directiony. Le modeI prédomine et la propagation d’une fissure de longueura
s’effectue suivant la directionx au travers d’une éprouvette de largeurw. De plus, on considère d’une
part l’image d’une éprouvette non fissurée à l’état non déformé (chargement nul) et l’image d’une
éprouvette présentant une fissure avec une certaine longueur (a) et un certain chargement défini par
une intensité des contrainte en modeI (KI ).
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FIGURE 2.11:Présentation de la zone d’intérêt (ROI) sur la surface plane d’une éprouvette

2.3.2 Utilisation d’un base continue type éléments finis

L’utilisation d’une base de champ de déplacements continusquelconque permet dans un premier
temps d’identifier simplement la cinématique du problème. Comme pour un calcul de mécanique des
milieux continus, une base de type éléments finis est utilisée [SUN 05] [BES 06]. L’avantage de ce
type de formulation est qu’elle permet un dialogue entre calculs mécaniques réalisés à l’aide de la
méthode des éléments finis, et identification, car on peut utiliser les mêmes discrétisations [RÉT 10a].
L’utilisation de fonctions de forme continues garantit la continuité du champ de déplacements. Or le
champ de déplacements d’une structure fissurée présente unediscontinuité au niveau des lèvres de la
fissure [RET 07]. Avec cette formulation l’erreur de corrélation est plus conséquente à l’endroit où se
situe la fissure. Cette quantité peut donc s’avérer être un bon moyen pour en identifier la position.

On considère alors l’image d’une éprouvette fissurée. Sur lazone d’intérêt, un maillage éléments
finis deNf noeuds est défini. Le champ de déplacements peut alors se décomposer avec des fonc-
tions de forme de type éléments finis (Equation 2.9) qui respectent le principe de partition de l’unité
(relation 2.10) [MEL 96].

u=
N f

∑
i=1

Ni(x,y)ωi (2.9)

Nf

∑
i=1

Ni(x,y) = 1 (2.10)

La méthode de corrélation d’images permet d’extraire les coefficientsωi et de reconstituer le
champ de déplacements. Un maillage constitué d’éléments quadrangles Q4 (4 noeuds) linéaires est
défini au sein de la zone d’intérêt avec 31 éléments suivant ladirectiony et 21 suivant la directionx
soit des éléments carré de 30 pixels de côté. Chaque élément comporte ainsi 8 degrés de liberté (2×4
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

déplacements suivantx et y) La figure 2.12 (a) donne le maillage utilisé et sa localisation sur l’image
de référence. La figure 2.12 (b) donne le maillage déformé de la surface de l’éprouvette fissurée
obtenu avec la méthode de corrélation d’images. Avec ce typed’éléments, la discontinuité n’apparaît
pas explicitement car le déplacement extrait reste continu.

x (pixel)

y
 (

p
ix

e
l)

200 400 600 800 1000 1200

200

400

600

800

1000

1200

1400

1600
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FIGURE 2.12:Maillage éléments finis utilisé pour la méthode de corrélation d’images (a) Déformée
du maillage obtenue par corrélation d’images (b).

On définit l’erreur de corrélation comme le résidu de l’équation du flot optique normalisé par la
dynamique de l’image (Dyn= max( f (x))−min( f (x)).

εcorr =
[ f (x)−g(x+u)]

Dyn
(2.11)

Cette quantité est un très bon indicateur de la position de lafissure car on estime qu’elle est
maximale là où la cinématique du champ de déplacements n’estpas respectée. On en déduit que
l’erreur maximale provient de la discontinuité du champ de déplacements de la structure fissurée. La
figure 2.13 (a) donne la carte du résidu permettant d’estimerla position de la fissure. La figure 2.13
(b) montre l’image de l’éprouvette fissurée et déformée. Il est difficile sur celle-ci de distinguer la
fissure.

Cette méthode permet donc dans une première approche d’estimer la position de la fissure. Néan-
moins elle est peu convenable pour identifier avec précisionla position de la pointe de la fissure. Pour
cela il faut définir un niveau seuil deεcorr choisi arbitrairement. Il doit correspondre à l’existence
d’une vraie discontinuité et il est difficile à expliciter. Il donne donc des faibles précisions sur l’es-
timation de la position de la pointe de la fissure. L’extraction des facteurs d’intensité des contraintes
peut être effectuée en post-traitement en utilisant la méthode des moindres carrés avec un champ
de déplacements analytiques comme les solutions asymptotiques de Westergaard. Cette technique a
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FIGURE 2.13:Résidu de corrélation (εcorr) obtenu pour la structure fissurée (a) Image de l’éprouvette
fissurée et déformée
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

été proposée par Mc Neillet al [MCN 87] ou bien Hamamet al [HAM 07] et repris par Rouxet
al [ROU 06]. L’utilisation des intégrales d’interaction est également une approche utilisée pour l’ex-
traction des facteurs d’intensité des contraintes à condition de connaitre la position de la pointe de la
fissure [RÉT 05b] [RET 07] [RÉT 10b].

2.3.3 Utilisation des séries de Williams

Il existe une base de champ de déplacements qui permet de représenter précisément la cinéma-
tique au voisinage d’une pointe de fissure. Le formalisme desséries de Williams [WIL 57] repose sur
l’expression d’un champ de déplacements analytiques décrivant le comportement autour de la pointe
d’une fissure droite semi-infinie dans un milieu linéaire élastique isotrope infini. L’expression du
champ de déplacements est donnée dans le plan complexe en conditions de contraintes planes comme
la double somme de termes décrivant le mode de rupture (entier j) et l’ordre des séries (entiern) (équa-
tion 2.12). Dans ce système de coordonnées,x est la direction de la fissure (figure 2.14). Les champs
singuliers des séries de Williams se décomposent dans une base composée des fonctionsΦn

j (x,y). Les
termes correspondant à des valeurs négatives den, sont désignées commesuper-singuliers. Alors que
les termes correspondant à des valeurs strictement supérieures à 1 sont définis commenon-singuliers.
Les expressions des fonctions singulières pour les modesI et II sont données par les relations 2.13.
Suivant l’ordre de singularité, différentes interprétations peuvent être données. Elles sont décrites
dans les tableaux 2.2 et 2.3.

u(x,y) = ux(x,y)+ i ·uy(x,y) =
2

∑
j=1

+∞

∑
n=−∞

ωn
j ·Φn

j (x,y) (2.12)















Φn
I = rn/2

[

κeinθ/2− n
2ei(4−n)θ/2+

(n
2 +(−1)n)e−inθ/2

]

Φn
II = ir n/2

[

κeinθ/2+ n
2ei(4−n)θ/2−

(

n
2 − (−1)n)e−inθ/2

]

(2.13)

TABLEAU 2.2: Interprétation des différents ordres des séries de Williams

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

Le formalisme des séries de Williams est alors utilisé commebase de fonctions pour la méthode
de corrélation d’images en prenant la décomposition donnéepar la formule 2.12. Lorsque l’origine
du repère du système de coordonnées polaires coïncide avec la pointe de la fissure, le champ de
déplacements peut s’exprimer comme la relation 2.12.

Rouxet al [ROU 06] [ROU 09] montrent qu’une formule de récurrence donne une relation entre
les dérivées spatiales suivant la directionx (direction de la propagation de la fissure) de ces fonctions :
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Méthode de corrélation d’images pour le suivi et le contrôlede la fissuration

TABLEAU 2.3: Interprétation des différents ordres des séries de Williams

Value of n 0 −1 −3
Interprétations translation Distance de la PFEEa ∝ rp

b

a. Position du front de fissure équivalent élastique
b. Fracture Process Zone

∂Φn
j

∂x
=−n

2
Φn−2

j . (2.14)

On considère que l’origine du repère est décalée de la quantité dx sur l’axex par rapport à la
position de la pointe de fissure (figure 2.14). On obtient alors une nouvelle décomposition du champ
de déplacements. Les coefficientsω̃n

j sont alors les nouvelles amplitudes des fonctionsΦn
j (x+dx,y) :

u=
2

∑
j=1

+∞

∑
n=−∞

ω̃n
j ·Φn

j (x+dx,y). (2.15)

Pointe de fissure

θ
r

x

y

dx

Origine du repère de 

la base de fonctions

FIGURE 2.14:Système de coordonnées et décalage de la base des fonctions

En effectuant un développement de Taylor à l’ordre 1 de l’équation 2.15, on obtient :
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

u≈
2

∑
j=1

(

+∞

∑
n=−∞

ω̃n
j

[

Φn
j (x,y)+

∂Φn
j (x,y)

∂x
dx

])

=
2

∑
j=1

(

+∞

∑
n=−∞

ω̃n
j Φ

n
j (x,y)+

+∞

∑
n=−∞

ω̃n
j

∂Φn
j (x,y)

∂x
dx

)

. (2.16)

Avec l’équation 2.14, il vient :

u=
2

∑
j=1

(

+∞

∑
n=−∞

ω̃n
j Φ

n
j (x,y)−

+∞

∑
n=−∞

ω̃n
j
n
2

Φn−2
j (x,y)dx

)

. (2.17)

En effectuant le changement de variablen′ = n−2 pour la deuxième somme surn, on obtient
alors :

u=
2

∑
j=1

(

+∞

∑
n=−∞

ω̃n
j Φ

n
j (x,y)−

+∞

∑
n′=−∞

˜ωn′+2
j

n′+2
2

Φn′
j (x,y)dx

)

. (2.18)

On peut alors regrouper les deux sommes :

u=
2

∑
j=1

+∞

∑
n=−∞

Φn
j (x,y)

[

ω̃n
j −

n+2
2

ω̃n+2
j dx

]

. (2.19)

Les amplitudesωn
j et ω̃n

j peuvent être reliées en combinant les équations 2.12 et 2.19:

ωn
j = ω̃n

j −
n+2

2
ω̃n+2

j dx. (2.20)

Cette quantité permet d’estimer la position de la pointe de la fissure. En effet, le terme correspon-
dant àn=−1 est nul lorsque l’origine des repères coïncide avec la position de la pointe de la fissure
(ω−1

j ). En appliquant la relation 2.20 pourn=−1, on obtient la relation suivante :

dx= 2
ω̃−1

j

ω̃1
j

. (2.21)

On applique également la relation 2.20 pourn= 1. On obtient une relation entreω1
j , ω̃1

j , ω̃3
j et dx :

ω1
j = ω̃1

j −
3
2

ω̃3
j dx

. (2.22)

Cette quantité nous permet d’estimerKI avec la relation,
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Méthode de corrélation d’images pour le suivi et le contrôlede la fissuration

KI = 2µ
√

2πω1
j . (2.23)

Une décomposition finie de l’expansion des séries de Williams est implémentée dans la méthode
de corrélation d’images. Le nombre de termes à prendre en compte dans cette décomposition est
discuté dans la partie 2.4.4. La position de la pointe de la fissure est estimée avec une procédure
itérative (organigramme en figure 2.15). On commence par définir une position initiale de la pointe
de la fissure (x0

tip). On peut alors construire les fonctionsΦn
j . Les matrices et vecteurs de composantes

Mi j et Fj définis dans la partie 1.5.4 peuvent alors êtres générés. Ensuite une séquence de résolutions
de systèmes linéaires permet d’extraire les amplitudes associéesω̃n

j . L’équation de linéarisation (2.21)
permet alors d’estimer la distancedxà la pointe de la fissure équivalente élastique. On définit ensuite
une nouvelle position de la pointe de la fissure (x1

tip = x0
tip +dx) qui permet de générer une nouvelle

fois les fonctions de base (Φn
j ) et recommencer le processus d’identification. Le processus est exécuté

jusqu’à convergence avec une précision définie sur la détermination dedx (e.g.dx< dxl ). A chaque
pas d’itération, les fonctionsΦn

j et les matrices (Mi j et Fj ) doivent être construites. Cette procédure
apparaît très robuste mais peut s’avérer couteuse d’un point de vue temps de calcul.

La première idée pour utiliser un algorithme plus rapide estde proposer une base de champ de
déplacements simplifiée avec un nombre de degrés de liberté limité. La paragraphe suivant montre
comment à partir de l’utilisation du saut de déplacement, une extraction rapide deKI et a peut être
réalisée.

Résolution Linéarisation

Actualisation de la position 

de la pointe de fissure

Calcul sur l'image de 

référence

Calcul sur l'image 

déformée

Génération de 

le base de 

fonctions oui

non

FIGURE 2.15:Procedure itérative d’utilisation de la méthode de corrélation d’images avec les séries
de Williams

2.3.4 Extraction du saut de déplacement

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

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











ux =
KI
2µ

√ r
2πcos

(θ
2

)[

κ+1−2cos2
(θ

2

)]

+ KII
2µ

√ r
2πsin

(θ
2

)

[2+κ+1+cos(θ)]

uy =
KI
2µ

√ r
2πsin

(θ
2

)[

κ+1−2cos2
(θ

2

)]

+ KII
2µ

√ r
2πcos

(θ
2

)

[2−κ+1−cos(θ)] .
(2.24)

Les paramètresµ et κ sont respectivement, le module de cisaillement et la constante de Kolosov.
Dans notre problème de traction uni-axiale, le mode d’ouverture (I ) est prédominant devant le mode
de glissement (II ). On peut donc considérer queKI >> KII . Ainsi la discontinuité du champ de
déplacements est uniquement normale (suivant la directiony). On donne alors l’unique composante
qui induit un saut de déplacement non nul :

uy =
KI

2µ

√

r
2π

sin

(

θ
2

)[

κ+1−2cos2
(

θ
2

)]

. (2.25)

Le saut de déplacement est la différence deuy entre les deux lèvres de la fissure (θ= πetθ=−π).
Il dépend de la racine carrée de la distance à la pointe de fissure

√
r =

√
x et est proportionnel àKI . Il

dépend également des paramètres matériaux (κ andµ) (équation 2.26) :

[[uy]] = uy(r,θ= π)−uy(r,θ=−π) =
KI

µ

√

x
2π

[κ+1] . (2.26)

Cette grandeur apparaît comme étant pertinente pour l’extraction des facteurs d’intensité des
contraintes et pour la localisation de la pointe de fissure. On décide d’utiliser une base de fonctions
pour la méthode de corrélation d’images permettant d’extraire efficacement le saut de déplacement.
Des fonctions discontinues sont alors choisies. La méthodedes éléments finis étendus a déjà été pro-
posée dans la méthode de corrélation d’images et a montré sonefficacité pour extraire un champ de
déplacement discontinu [RET 07]. Une base de champ de déplacements différente est proposée ici.
Elle s’inspire de cette dernière mais est simplifiée pour identifier KI et a rapidement. Le déplacement
est décomposé en une partie continueuc et une partie discontinueud (Equation 2.27) :

u= uc+ud. (2.27)

Une fonction deHeavyside(H(x,y) est utilisée pour faire apparaître la discontinuité du champ de
déplacements. Cette fonction prend les valeurs±1 de part et d’autre de la direction de propagation
de la fissure (figure 2.16 (a)). Pour extraire le saut de déplacement, on discrétise le segment donnant
la direction de propagation avecN points (figure 2.16 (a)). Ces fonctions de forme éléments finis
linéairesNi(x) sont alors utilisées pour construire le champ de déplacements (figure 2.16 (b)). Le
champ discontinu s’écrit alors :

ud(x,y) =
N

∑
i=1

ωi
d ·Φi

d(x,y)

=
N

∑
i=1

ωi
d ·H(x,y) ·Ni(x). (2.28)
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Méthode de corrélation d’images pour le suivi et le contrôlede la fissuration

Les coefficientsωi
d sont les degrés de liberté associés à la partie discontinue du champ de dépla-

cements. Ils représentent la valeur du saut de déplacement en chacun des noeuds du segment.

+1

-1

Direction de 

propagation Limite de 

la ROI

Points de 

discrétisation

x1 x2 x3 x4 x5 x6
0

0.5

1.0

N
i (x

)

x (pixels)
(a) (b)

FIGURE 2.16: Définition de la fonction deHeavyside(H(x,y)) (a) Allure des fonctions de forme
éléments finis linéaires 1D (Ni(x)) (b)

Le déplacementuc représente la cinématique de la partie continue du champ de déplacements.
Il est choisi comme représentant la cinématique d’une sollicitation de traction uni-axiale suivant la
directiony. Les mouvements de corps rigide sont décomposés à l’aide desdegrés de libertéutx et uty

qui représentent respectivement les translations uniformes suivant les directionsx et y. Le degré de
liberté γz correspond à la rotation suivant la directionz et se traduit par deux déplacements suivant
les directionsx (urx = −yγz) et y (ury = xγz). Une composante d’élongation suivant la directiony est
donnée paruey = yεyy et est proportionnelle à la coordonnée spatialey. De même une composante
d’élongation suivant la directionx est donnée paruex= xεxx et est proportionnelle à la coordonnée
spatialex. On écrit ce champ de déplacements sous la forme matricielle:

uc =

[

ucx

ucy

]

=

[

1 0 −y 0 x
0 1 x y 0

]

·













utx

uty

γz

εyy

εxx













. (2.29)

Cette base de fonctions est donc implémentée dans la méthodede corrélation d’images. La fi-
gure 2.17 (a) donne la carte du champ de déplacements suivantla directiony. La discontinuité est
clairement mise en évidence grâce à l’utilisation de la fonction discontinue deHeavyside(H(x,y)).
Les différentes composantes du champ de déplacements sont extraites directement. Le saut de dépla-
cement approximé ([[uy]]a) est identifié à partir deud à l’aide des fonctions d’interpolation linéaires
(équation 2.28) et des coefficientsωi

d obtenus après résolution de séquences de systèmes linéaires. La
figure 2.17 (b) donne le carré du saut de déplacement le long dela droite de propagation de la fissure.
La présence d’une fissure est clairement mise en évidence parle gradient spatial suivant la direction
x obtenu sur le saut de déplacement. A l’aide de la méthode des moindres carrés, on construit une
interpolation linéaire du saut des déplacements normaux aucarré. Celle-ci est réalisée sur une zone
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

délimitée par les abscissesx1 et x2. Le coefficient directeurP de cette droite permet l’estimation du
facteur d’intensité des contraintes en modeI (KI ). Il peut s’exprimer en fonction deP, du coefficient
de cisaillement (µ), de la constante de Kolosov (κ) et également de la résolution spatiale des pixels
(l px enm.pixel−1). A partir de l’équation 2.26, on obtient :

K1 =
µ
√

2 ·Pπ· l px
κ+1

. (2.30)
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FIGURE 2.17: Carte des déplacements discontinus suivant la directiony obtenue avec la base dis-
continue (a) Détection de la pointe de la fissure et deKI à l’aide du saut de déplacement au carré

(b).

Cette méthode permet de donner une première estimation des facteurs d’intensité des contraintes.
La base des fonctions est relativement simple et ne dépend pas de la position de la pointe de la fissure.
Les grandeurs nécessaires aux calculs de corrélation d’images (matriceMi j et vecteurFi explicités
en partie 1.5) peuvent être construites directement à partir de l’image de référence sans connaître la
position de la pointe de la fissure sur l’image déformée.

Ainsi on se propose de développer un algorithme utilisable en temps réel. La figure 2.18 détaille
celui-ci. Sur l’image de référence les bases de fonctions permettant de construireMi j et une partie de
Fi sont construites. On initialise alors la zone d’interpolation (x0

1 etx0
2). A partir de l’image déformée,

le second membre (Fi) est complètement calculé et la résolution de la séquence desystèmes linéaires
permet d’extraire le saut de déplacement[[uy]]a. Une interpolation est alors réalisée (sur le domaine
défini parx1 etx2) permettant d’estimerKI etxtip. Cette dernière grandeur autorise ensuite d’initialiser
la zone d’interpolation (x1 et x2) pour l’identification sur l’image déformée suivante.

Au cours d’une propagation de fissure, les deux coordonnéesx1 et x2 peuvent être déterminées
itérativement en fonction des coordonnées successives de la pointe de fissure. Cependant les résultats
de l’extraction peuvent être sensibles au choix de la zone sur laquelle l’interpolation linéaire est
réalisée. Grégoire [GRE 08] propose une méthode du même typepermettant d’extraire les facteurs
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Méthode de corrélation d’images pour le suivi et le contrôlede la fissuration

d’intensité des contraintes à l’aide d’une identification àpartir du saut de déplacement. Ici la position
de la pointe de la fissure est estimée par un seuillage.

La figure 2.19 montre au cours de la propagation d’une fissure (augmentation dea/w), l’évolution
du saut de déplacement. L’amorçage de la fissure est clairement mise en évidence avec l’augmentation
de saut de déplacement au niveau de l’entaille (faibles valeurs de pixels le long de la direction de
propagation sur la figure 2.19).

Résolution
Calcul du 

second 

membre

Interpolation

Initialisation de 

la zone 

d'interpolation

Initialisation de 

la zone 

d'interpolation

Calcul sur l'image de 

référence
Calcul sur l'image 

déformée

Génération des 

bases de 

fonctions

x1

x2

FIGURE 2.18:Procedure itérative d’utilisation de la méthode de corrélation d’images utilisant le saut
de déplacement
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC
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FIGURE 2.19:Évolution des sauts des déplacements normaux au cours d’unepropagation de fissure
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Développement d’un algorithme d’identification en temps réel

Bilan des méthodes de corrélation d’images appliquées à l’étude de la fissura-
tion
Les techniques de corrélation d’images globales présentées dans cette partie,
montrent la flexibilité du choix des bases de fonctions. La précision de l’identifi-
cation d’un problème de fissuration dépend de ce choix, en particulier pour l’es-
timation deKI et de la position de la pointe de la fissure. Nous avons ainsi testé
différentes méthodes basées sur des travaux déjà réalisés :
– Une méthode de corrélation d’images standard utilisant une base continue de

type éléments finis permet l’identification de la position dela fissure. Cette der-
nière rend cependant difficile l’identification précise de la position de la pointe
de la fissure et l’extraction deKI doit être réalisée en post-traitement ce qui vient
ajouter une erreur dans l’identification.

– On peut utiliser une méthode utilisant des bases de fonctions représentant les
cinématiques du problème de fissuration (séries de Williams) pour obtenir une
estimation plus déterministe de la position de la pointe de la fissure et deKI . Cette
méthode a cependant pour inconvénient de générer des temps de calculs trop
importants pour l’identification en temps réel deKI eta nécessaire à la technique
du load-shedding(Partie 2.2.1.1).

Nous nous sommes alors proposés d’utiliser une méthode reposant sur une base de
fonctions simplifiée mais décrivant tout de même la cinématique du problème. Un
algorithme performant a été proposé pour une estimation en temps réel deKI et dea.
Néanmoins cette méthode ne garantit pas une précision optimale puisqu’elle repose
sur une identification très sensible du domaine d’interpolation. L’objet de la partie
suivante est d’adapter et d’optimiser l’algorithme de corrélation d’images utilisant
les séries de Williams pour garantir une extraction deKI et dea satisfaisante en
temps réel.

2.4 Développement d’un algorithme d’identification en temps
réel

2.4.1 Description de la méthode

On souhaite développer un algorithme d’utilisation rapideet en temps réel des séries de Williams
pour l’identification de la position de la pointe de la fissureet des facteurs d’intensité des contraintes.
La décomposition du champ de déplacements à l’aide des séries de Williams est une somme infinie.
Cependant plus les ordres (non-singuliersou super-singuliers) sont élevés, moins ils ont d’influence
sur la cinématique du problème. On utilise alors une expansion finie des séries de Williams (équation
2.31) avec respectivement−nmin termes super-singuliers etnmax termes d’ordres positifs,
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

u=
2

∑
j=1

nmax

∑
n=nmin

ωn
j ·Φn

j (x,y). (2.31)

La partie précédente montre que pour utiliser cette méthode, il faut connaître l’orientation de la
fissure et la position de sa pointe. Avec une sollicitation uni axiale en modeI , l’orientation de la
fissure est relativement simple à obtenir avec une faible incertitude. Ici la fissure se propage suivant
la directionx et on définit un masque autour de la pointe et des lèvres de la fissure à l’intérieur duquel
la ROI est tronquée, ceci pour éviter les problèmes numériques liés à de fortes singularités pour les
termessuper-singuliersdès lors quer devient petit (figure 2.20). On définit l’erreur relativeεm qui
correspond à la variation sur l’estimation deKI en fonction de la taille du masque :

εm =
|KI −KI (Wm)|

KI
(2.32)

KI est la moyenne desKI pour des valeurs deWm comprises entre 5 et 50 pixels etKI (Wm) est la
valeur deKI estimée avec un masque de largeurWm. La figure 2.21 montre ainsi que la quantitéεm

reste inférieure à 0,6% et donc que la largeur du masque n’a que très peu d’influencesur la précision
des résultats. Pour notre étude nous avons choisi un masque d’une largeurwm de 10pixels.

Pointe de fissure

θ
r

x

y

Fissure

wm

Masque

FIGURE 2.20:Définition du masque de corrélation

Pour déterminer la position axiale (suivant la directionx) de la pointe de la fissure (xtip) et KI , on
utilise les propriétés démontrées au paragraphe précédent(équations 2.21 et 2.22).

Dans cette partie, une nouvelle approche est proposée avec un algorithme spécialement développé
pour identifierKI etxtip sur une série d’images prises au cours de la propagation d’une fissure (figure
2.22). On fait l’hypothèse qu’entre deux images, l’accroissement de la fissure reste limitée. Sur un
segment définissant la direction de propagation, on génère un ensemble de bases de fonctions(Φn

j )
k

pour différentes positions potentielles de la pointe de la fissure (xk
tip) (figure 2.23). Cette phase est

réalisée directement à partir de l’image de référence. Ellepeut donc être effectuée avant le début de
la propagation. Les matricesMk

i j peuvent alors être calculées à priori directement à partir de l’image
de référence.
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0 10 20 30 40 50
0

1

2

3

4

5

6
x 10

−3

W
m

ε m

FIGURE 2.21:Estimation deεm en fonction de la largeur du masqueWm

Au cours de la propagation, on commence par initialiser la position de la pointe de la fissure
(x0

tip). Avec l’image déformée, on peut calculer le second membreFi . Les coefficients̃ωn
j sont extraits

à l’aide de l’algorithme de résolution. On effectue alors une linéarisation en utilisant les équations
2.21 et 2.22 pour obtenir les coefficientsωn

j . La position de la pointe de la fissure obtenue (xtip)

permet de définir la position de la fissure potentielle (xk
tip) la plus adéquate pour l’image suivante.

Cet algorithme a pour avantage de concentrer les calculs lesplus couteux (génération de(Φn
j )

k

et Mk
i j ) sur l’image de référence et donc avant le début de la propagation. Néanmoins contrairement

à l’algorithme présenté précédemment (partie 2.3.3), on neréalise pas de boucle d’itération jusqu’à
convergence surxtip. On utilise des formules de linéarisation dont il faut vérifier la validité. C’est
l’objet du paragraphe suivant.
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FIGURE 2.22: Procédure itérative pour l’utilisation en temps réel de la méthode de corrélation
d’images
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FIGURE 2.23:Génération des positions potentielles de la pointe de la fissure le long de la direction
de propagation
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Développement d’un algorithme d’identification en temps réel

2.4.2 Validation de la linéarisation

La technique présentée au paragraphe précédent permet d’utiliser un algorithme rapide pour
l’identification des facteurs d’intensité des contrainteset de la position de la pointe de la fissure.
La génération des bases de fonctions est réalisée à priori. Néanmoins l’utilisation des propriétés de
linéarisation des fonctions singulièresΦn

j (x,y) induit des erreurs qui dépendent de la distance entre

chaque position potentielle de la pointe de la fissure (xk
tip). Pour déterminer le nombre optimal de

bases de fonctions ((Φn
j )

k) à générer à priori, on effectue une étude de précision sur ladétermination
deKI et de la distance à la pointe de la fissure (dx).

On utilise une image d’une éprouvette fissurée déformée avecxtip et KI connus. Des calculs avec
différentes bases de fonctions ((Φn

j )
k) sont effectués. Pour chacune d’elles, les origines des repères

sont décalées de la quantitédx (jusqu’à±40 pixels) par rapport à la position connue de la pointe de la
fissure. A l’aide de la méthode proposée ci-dessus, les coefficientsωn

j sont déduits des coefficientsω̃n
j

(Cf partie 2.3.3 équation 2.14). L’évolution du décalage dela pointe de la fissure estimé, normé par
la largeur de la zone d’intérêt (dx/wr défini sur la figure 2.11) est donnée pour différentes valeursde
dx/wr (figure 2.24). Une très bonne adéquation est obtenue entre ledécalage imposé et celui obtenu
par corrélation d’images. La qualité de l’estimation deKI est également étudiée. On définitεKI comme
étant l’erreur relative sur l’estimation dẽKI par cette méthode. Cette grandeur compare doncK̃I à KI

qui est la valeur du facteur d’intensité des contraintes obtenu lorsque l’origine des bases de fonction
coïncide avec la position de la pointe de fissure équivalenteélastique,

εKI =
|KI − K̃I |

KI
. (2.33)

Pourdx/wr =±0.06, cette erreur relative reste inférieure à 3%. Le ratiodx/wr =±0.03 donne une
erreur relative inférieure à 1%. Par conséquent au moins1

0.03 ≃ 30 bases de fonctions sont nécessaires
pour assurer une erreur sur l’extraction deKI inférieure à 1%.

73

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf 

© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

−0.06 −0.04 −0.02 0 0.02 0.04 0.06

−0.06

−0.04

−0.02

0

0.02

0.04

0.06

dx/w
r

 d
x/

w
r 

 e
st

im
é

−0.06 −0.04 −0.02 0 0.02 0.04 0.06
0

0.005

0.01

0.015

0.02

0.025

0.03

0.035

dx/w
r

ε K
1

(a) (b)

FIGURE 2.24:Estimation de la distance à la pointe de fissure équivalente élastique (a) et de l’erreur
relative sur la détermination deKI (b) en fonction du décalagedx/wr

2.4.3 Influence de la taille du domaine sur l’estimation deKI

L’influence de la taille de la zone d’intérêt (ROI) est aussi étudiée pour obtenir un optimum entre
précision et rapidité des calculs. Dans cette étude, le nombre de termes pris dans la décomposition des
séries de Williams est fixé à 7 et 3 pour respectivement les termes positifs et négatifs den. La position
horizontale ainsi que la largeur de laROI (wr ) sont fixées et déterminées par la largeur de l’éprouvette
(650 pixels dans notre cas). La position verticale de laROI est choisie pour que celle-ci soit centrée
sur l’entaille (figure 2.11). Plusieurs calculs sont effectués avec différentes valeurs de hauteur de la
ROI (hr). Cette étude est réalisée pour différentes images avec différentes longueurs de fissures (a/w)
et niveaux d’intensité des contraintes (KI ) connus. La quantitéεhr = KI (hr)/min|hr (KI ) est définie
comme le ratio entreKI pour une valeur donnée dehr (KI (hr)) et la valeur minimale deKI obtenue
sur un intervalle dehr (min|hr (KI)). Pour différentes images avec différentes valeurs dea/w, la figure
2.25 montre queKI décroît puis augmente lorsque la taille de laROI augmente. Il apparaît que le
nombre de pixels nécessaires pour obtenir une valeur stabilisée deεhr augmente avec la longueur de
la fissure. En partant d’une faible taille de laROI, εhr décroît jusqu’à une valeur stabilisée. Ceci vient
du fait que de plus en plus d’informations sont disponibles pour contraindre la solution. Après une
taille deROI critique,εhr dévie sensiblement de sa valeur stabilisée. Pour des longueurs de fissure
relativement courtes (a/w= 0,36), la stabilité deεhr est obtenue pour environ 4·105pixels. Pour des
valeurs plus élevées (a/w≥ 0.5), la stabilité est obtenue à partir de 8·105pixels. Lorsque la taille du
domaine devient trop grande, la stabilité de la solution dévie sensiblement. Il faut vraisemblablement
plus de termes dans la décomposition des séries de Williams pour obtenir une solution précise afin de
mieux capturer les effets lointains qui deviennent plus prédominants. Pour allier précision et rapidité,
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Développement d’un algorithme d’identification en temps réel

nous choisissons d’imposerεhr ≤ 1.02 qui assure une erreur inférieure à 2%. Dans cette configuration
avecwr = 650,hr doit être supérieur à 600 pixels. Cette étude montre que le nombre de termes dans
la décomposition en séries de Williams joue un rôle sur la précision des résultats. C’est l’objet du
paragraphe suivant.
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a/w=0.36

FIGURE 2.25: Influence de la taille de la zone d’intérêt sur l’estimation deKI

2.4.4 Influence du nombre de termes sur l’estimation deKI

Il est nécessaire de prendre en compte les termessuper-singuliers(n< 0) etnon-singuliers(n> 1)
pour identifier correctement les FICs. Le but ici est de trouver la décomposition optimale assurant une
bonne précision avec un nombre minimal de termes à prendre encompte dans la décomposition des
séries de Williams. Pour une image déformée avec une longueur de fissure donnée (a/w = 0,5),
l’extraction deKI est effectuée avec différentes décompositions avec−nmin termes d’indices négatifs,
et nmax termes d’indices positifs. L’étude est effectuée avec−3 ≤ nmin ≤ −1 et 1≤ nmax≤ 12. La
figure 2.26(a) montre que,quel que soit le nombre de termessuper-singuliers(−nmin), au moins 7
termes d’ordres positifs sont nécessaires pour obtenir unevaleur stable deKI . On montre également
qu’au moins 3 termessuper-singuliers(nmin=−3) sont nécessaires pour obtenir une évolution stable
deKI . Les non-linéarités (plasticité confinée) présentes en pointe de fissure sont décrites par les termes
super-singulierscomme cela a été démontré par Henningeret al[HEN 10]. Par conséquent, ils doivent
être pris en compte dans la décomposition en séries de Williams pour donner une description précise
du champ de déplacement autour de la pointe de la fissure.

La même étude est réalisée pour différentes longueurs de fissures avec sensiblement les mêmes
niveaux d’intensité des contraintes (1/3 ≤ a/w ≤ 2/3). La grandeurεKI définit l’erreur relative sur
la détermination deKn

I considérantnmax termes d’ordres positifs comparé avec le calcul réalisé avec
nmax= 12 (K12

I ),

εKI =
|Knmax

I −K12
I |

K12
I

. (2.34)

La figure 2.26(b) montre l’évolution deεKI en fonction denmax et met en évidence l’importance
de prendre en compte les ordres élevés lorsque la fissure est plus longue. EffectivementεKI devient

75

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf 

© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

presque négligeable lorsquea/w≃ 1/3 pournmax≥ 5. Cependant cette erreur devient plus significa-
tive lorsque la fissure est plus longue (∼ 10%) avecnmax= 5. Par conséquent, nous avons également
vérifié qu’au moins 7 termes d’ordres positifs doivent être considérés pour assurer une indépendance
de la solution vis à vis du nombre de termes à considérer et de la longueur de fissurea.

Les termes d’ordre élevé permettent de corriger les effets de taille finie. Ces effets deviennent plus
importants lorsquea augmente même avec des intensités des contraintes sensiblement constantes. En
effet la distance qui sépare la pointe de la fissure des surfaces libres en aval de la fissure (Sav) diminue.
D’autre part la distance qui sépare la pointe de la fissure de la surface libre en amont de la fissure (Sam)
augmente, mais le niveau des déplacements au niveau de cettesurface augmente aussi (figure 2.27).
Par conséquent pour les fissures longues, le champ de déplacements est plus sensible aux effets de
bords. Ainsi plus de termes d’ordre élevé doivent être ajoutés dans la décomposition du champ de
déplacements.
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FIGURE 2.26: Influence de nombre de termes dans la décomposition en sériesde Williams sur la
précision de l’estimation deKI

Ceci peut être illustré par les cartes des champs de déplacements suivant la directiony générées
pour différentes fonctionsΦn

I comme le montrent les figures 2.28. Les termessuper-singulierssont
plus sensibles aux effets localisés en pointe de fissure. La figure 2.28 (a) montre le champ généré par
Φ−3

I . Les termes d’ordres élevésnon-singuliersgouvernent les effets lointains et de taille finie (près
des bords). La figure 2.28 (b) montre le champ de déplacement pour Φ7

I . La figure 2.28 (c) donne
la carte du déplacement générée pourΦ1

I qui permet l’estimation deKI . Finalement le déplacement
résultant pour tous les ordres compris entre−3 et 12 est donné par la figure 2.28 (d).

Cette étude montre donc comment on peut optimiser une méthode de corrélation d’images même
en utilisant une base de champs de déplacement riche représentant finement le comportement en
pointe de fissure. La durée de calcul de l’algorithme présenté dans cette partie est d’environ 5scontre
environ 60s pour celui présenté en partie 2.3.3 pour estimerKI et a. Les vitesses de fissuration pour
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Fissure

FIGURE 2.27: Illustration des effets de tailles finis lors de la propagation

le Zircaloy-4 avoisinent les 10−6m.s−1 en CSC et 10−6m.cycle−1 en fatigue soit 10−6m.s−1 avec
f = 20Hz, ainsi cette méthode peut maintenant être largement utilisée en temps réel dans le cadre de
la technique duLoad-Sheddingen fatigue ou CSC.

2.5 Conclusions

Les moyens expérimentaux présentés dans ce chapitre permettent une étude locale du couplage
mécano-électrochimique en pointe de fissure pour l’étude dela CSC. Les dispositifs expérimentaux
présentés assurent la mise en place des essais de CSC. La cellule électrochimique conçue ici, auto-
rise les mesures électrochimiques avec un montage à trois électrodes et l’acquisition d’images de la
surface de l’éprouvette en cours d’essais. Ainsi les techniques de corrélation d’images peuvent être
utilisées pour extraire les champs de déplacement sur la surface de l’éprouvette sollicitée mécanique-
ment.

Les éprouvettes destinées aux essais de CSC sont au préalable pré-fissurées pour s’affranchir des
effets de l’amorçage des fissures pendant l’étude de la CSC. L’endommagement plastique est limité
en pointe de fissure grâce à la technique duload sheddingqui consiste à garantir une propagation de
fissure àKI donc à taille de zone plastique constante.

Toutefois cette méthode nécessite l’utilisation de mesures rapides et précises deKI . On s’est ainsi
proposé ici de développer une méthode efficace utilisant lestechniques de corrélation d’images déjà
existantes mais en les adaptant pour mesurer les grandeurs relatives à la mécanique de la rupture (a et
KI ). Un algorithme spécifique de corrélation d’images a été développé pour une estimation en cours
d’essai des facteurs d’intensité des contraintes (KI ) et de la longueur de fissure (a). Cet algorithme a
été optimisé pour une utilisation robuste en cours d’essai de fatigue ou même de CSC à la suite d’une
étude de précision et de sensibilité.

Grâce au développement de ces différentes techniques expérimentales, on peut concentrer notre
étude sur la propagation de fissures en CSC. Il reste cependant à vérifier la qualité de la procédure
de pré-fissuration par fatigue et à déterminer les conditions chimiques à mettre en place pour étu-
dier la CSC en pointe de fissure. Le chapitre suivant détailleainsi l’application de ces techniques
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2. Développement d’une simulation expérimentale de la fissuration par la CSC

expérimentales de pré-fissuration par fatigue avec la méthode duLoad-Sheddingcouplée aux tech-
niques de corrélation d’images rapides. Il présente également les caractérisations électrochimiques du
Zircaloy-4 permettant d’identifier les conditions à mettreen oeuvre pendant les essais de CSC.
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC

3.1 Introduction

L’objet de ce chapitre est la présentation des pré-requis permettant de maîtriser l’étude expéri-
mentale mécano-électrochimique de la pointe d’une fissure de Corrosion Sous Contrainte (CSC). Ce
chapitre permet de déterminer un protocole d’étude propre àla CSC. La revue bibliographique présen-
tée dans le premier chapitre a permis d’établir nos objectifs expérimentaux et de justifier notre choix
de nous focaliser sur la phase de propagation des fissures en utilisant des éprouvettes pré-fissurées.
Dans le deuxième chapitre, les techniques expérimentales permettant de maîtriser la réalisation des
pré-fissures par fatigue en vue de la mise en place des essais de CSC ont été présentées en détails
(Load-SheddingetDIC). La mise en place de ces essais requiert encore cependant uncertain nombre
de caractérisations et d’essais préalables.

Dans ce troisième chapitre, nous nous proposons donc de caractériser en premier lieu le comporte-
ment mécanique du matériau afin de relier les grandeurs cinématiques (champ de déplacements) aux
données statiques (facteurs d’intensité des contraintes)et de pouvoir utiliser les techniques de corréla-
tion d’images. On caractérisera le matériau en milieu inerte, ce qui permettra également d’établir son
comportement en situation de fissuration. Dans un deuxième temps, les résultats de la pré-fissuration
par fatigue seront présentés et permettront de valider la technique de contrôle de propagation déve-
loppée dans le chapitre précédent.

3.2 Comportement mécanique du Zircaloy-4 en milieu inerte

3.2.1 Identification des propriétés mécaniques

Le comportement du matériau utilisé durant les essais de CSC, est étudié sur une tôle de Zircaloy-4
d’épaisseure= 2,92mm(Cf paragraphe 2.2.3). La courbe de traction contraintes-déformations (figure
3.1) est donnée par des mesures de la contrainte axiale de traction estimée par la cellule d’effort
(σ = F/S0, F valeur de l’effort etS0 la section utile de l’éprouvette) et de l’allongement global donné
par la mesure du déplacement de la traverse mobile (u) de la machine de traction (ε̃ = u/L0). L0 est la
longueur utile de l’éprouvette.

Ce matériau est élasto-viscoplastique [DER 80], ce qui le rend, dans le domaine plastique, sen-
sible à la vitesse de déformation. Nous avons choisi de travailler avec des vitesses de déformation
proches des vitesses de déformation utilisées habituellement dans la littérature pour traiter des essais
de CSC (10−5s−1 ≥ ˙̃ε0 ≥ 10−6s−1). Les principales grandeurs définissant les propriétés mécaniques
du matériau utilisé sont référencées dans le tableau 3.1. Lacontrainte maximale (σmax) ainsi que
l’allongement à rupture (Am) sont estimés à partir de la courbe de traction.

Les autres grandeurs, comme la limite conventionnelle d’élasticité à 0,2% (σE0.2), le coefficient
de Poisson (ν) et le module d’élasticité (E) sont estimées à partir des mesures des déformations locales
réalisées ici par les techniques de corrélation d’images (tableau 3.1). Le détail de la méthode est donné
dans l’annexe C. Les grandeurs sont relativement proches decelles données par Yauet al [YAU 92]
pour le zirconium (E = 99GPaet ν = 0,35).
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Comportement mécanique du Zircaloy-4 en milieu inerte

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25
0

50

100

150

200

250

300

350

400

450

ε=u/L
0

σ=
F

/S
0 (

M
P

a)

FIGURE 3.1: Courbe contrainte/déformation pour la tôle de Zircaloy-4 sollicité dans la direction
transverse au laminage

TABLEAU 3.1: Propriétés mécaniques de la tôle de Zircaloy-4 sollicitée dans la direction transverse
au sens laminage (σE0.2 : limite conventionnelle d’élasticité à 0,2%, σmax : contrainte maximale et
AR : allongement à rupture, obtenus par mesures globales ;E : module d’élasticité etν : coefficient de

Poisson, obtenus par les techniques de corrélation d’images)

Grandeurs σE0.2 (±10MPa) σmax (±10MPa) AR (±1%) E (GPa) (±1GPa) ν (±0.1)

Valeurs estimées 360 411 23% 93 0,37

3.2.2 Description des propriétés du matériau lors de la fissuration en milieu
inerte

L’étude du comportement à rupture du Zircaloy-4 en milieu inerte est nécessaire pour pouvoir
le comparer par la suite au comportement en situation de CSC.Des essais de traction lente à l’air
libre sont réalisés en imposant une vitesse de déformation initiale de ˙̃ε0 = u̇/L = 1,42· 10−6s−1.
La grandeur ˙u est la vitesse de déplacement de la traverse de la machine de traction. Les éprou-
vettes sont préalablement pré-fissurées par fatigue avec latechnique duLoad-Sheddingdécrite dans
la partie 2.2.1. La courbe de traction est donnée par la figure3.2. Après une première phase linéaire
correspondant au domaine linéaire élastique (pas de propagation de fissure), on observe ensuite un
comportement à rupture ductile avec écrouissage. La rupture finale est observée pour un allongement
à rupture,Ar = 3,3%.

La figure 3.3(a) montre l’évolution de la longueur de fissure en fonction de la déformation glo-
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC

bale ε̃ = u/L0. La figure 3.3(b) donne l’évolution deKI en fonction de la longueur de la fissure et
montre que la taille de la fissure augmente très peu malgré de fortes valeurs du facteur d’intensité des
contraintes. L’estimation deKI est donnée par la méthode de corrélation d’images (DIC) utilisant les
séries de Williams (le détail de cette méthode est décrit dans le chapitre 2 au paragraphe 2.3.3). Le
formalisme des séries de Williams permet de tenir compte desnon-linéarités, notamment grâce aux
termessuper-singuliers[HEN 10] lorsqu’elle reste toutefois confinée en pointe de fissure. Cette ap-
proche repose sur une estimation cinématique des facteurs d’intensité des contraintes. On peut aussi
considérer une approche statique permettant d’estimer lesfacteurs d’intensité des contraintes à partir
de l’estimation de la contrainte de traction (σ) et des formules analytiques du type de l’équation 3.1 :

KI = Fg(a,w) ·σ
√

πa. (3.1)

La longueur de fissure est estimée par la méthode de corrélation d’images. Sur la figure 3.3(b),
cette estimation est représentée par la courbe verte. On note que pour des niveaux d’intensité des
contraintes relativement faibles (KI ≤ 20MPa.m1/2), les deux approches donnent des résultats très si-
milaires. En revanche pour des niveaux assez élevés (KI ≥ 20MPa.m1/2), les deux estimations donnent
des résultats de plus en plus éloignés ce qui peut donc se révéler être un bon indicateur pour esti-
mer si les non-linéarités sont confinées ou non. Les figures 3.4(a) et 3.4(b) donnent respectivement
l’image numérique d’acquisition et le champ de déformationde Green-Lagrange obtenu par corréla-
tion d’images pourε= 0,031. On note que les déformations observées sont très grandes (plus de 50%
au voisinage des lèvres de la fissure) et donc que les déformations plastiques sont très importantes ici.

Ainsi, les non-linéarités provoquées par la fissuration ductile de ce matériau rendent difficile dans
ce cas (traction lente en milieu inerte) l’utilisation des facteurs d’intensité des contraintes pour carac-
tériser la rupture. Ces résultats nous montrent que la rupture en milieu inerte du Zircaloy-4 est très
ductile et nous donnent une base intéressante pour une comparaison avec des résultats d’essais de
fissuration en CSC. Ce mode de rupture ductile est confirmé parl’observation des faciès de rupture
qui montrent la présence de cupules, même juste après la pré-fissure de fatigue (figure 3.5).
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Comportement mécanique du Zircaloy-4 en milieu inerte
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FIGURE 3.2: Courbes contrainte/déformation pour un essai de traction lente conduit en milieu inerte
sur une éprouvette pré-fissurée de Zircaloy-4
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FIGURE 3.3: Évolutions de la taille de la fissurea en fonction de la déformation et du facteur d’in-
tensité des contrainte en fonction dea pour un essai de traction lente conduit en milieu inerte sur une

éprouvette pré-fissurée de Zircaloy-4
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC

(a) Image numérique (b) Champ de déplacement obtenu par corrélation
d’images

FIGURE 3.4: Traction lente en milieu inerte : Images numérique et déformée obtenue par corrélation
d’images

Cupules
pré-fissure de 

fatigue

FIGURE 3.5: Faciès de rupture d’une éprouvette pré-fissurée rompue par traction lente en milieu
inerte
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Pré-fissuration par fatigue

Bilan du comportement mécanique du Zircaloy-4 en milieu inerte
Le comportement élastique du Zircaloy-4 a été identifié à l’aide de la méthode d’es-
timation locale des déformations par la technique de corrélation d’images. Les para-
mètres d’élasticité linéaire obtenus sont proches de ceux données dans la littérature.
Ces grandeurs sont nécessaires à l’utilisation de la théorie de la mécanique de la
rupture fragile dans la méthode de corrélation d’images afind’estimer les facteurs
d’intensités de contraintes.
Le Zircaloy-4 à l’air libre et à température ambiante possède un comportement à
rupture du type ductile observable sur la courbe de traction. Au cours de la pro-
pagation d’une fissure, de larges déformations plastiques apparaissent ce qui rend
inappropriée l’utilisation des facteurs d’intensité des contraintes pour caractériser
ce type de rupture.

3.3 Pré-fissuration par fatigue

3.3.1 Motivations

L’objectif de cette partie est la réalisation des pré-fissures par fatigue sur les éprouvettes desti-
nées à être testées en CSC. Dans le chapitre précédent, la partie 2.2.1 montre que l’utilisation de
la technique duLoad-Sheddingpermet en théorie de réaliser une propagation de fissure par fatigue
contrôlée, en imposant une valeur des facteurs d’intensitédes contraintes maximale (KImax) constante.
Cette méthode peut être mise en oeuvre grâce à l’utilisationde la technique de corrélation d’images
pour mesurerKImax et a en temps réel (partie 2.4).

Dans ce type d’essai, la phase d’amorçage peut cependant générer un fort endommagement plas-
tique difficilement mesurable. Dans un premier temps, l’étude de la propagation de fissure sans la
phase d’amorçage, est présentée. Elle permet de valider la méthode duLoad-Sheddingassistée par les
techniques de corrélation d’images. Dans un deuxième temps, nous verrons comment appliquer cette
méthode au contrôle de l’amorçage d’une fissure en fatigue.

3.3.2 Essais de propagation en fatigue à ”KI constant”

La méthode est donc en premier lieu appliquée à des éprouvettes de Zircaloy-4, avec une pré-
fissure existante correspondant àa/w= 0,35. On utilise la méthode duLoad-Sheddingpour imposer
une valeur cible deKt

Imax correspondant à 11MPa.
√

m. A chaque incrément de régulation,KImax est
estimé par la méthode de corrélation d’images utilisant lesséries de Williams. La procédure de régu-
lation, présentée dans le paragraphe 2.2.1, permet de moduler le profil de chargement afin d’obtenir
une propagation de fissure contrôlée jusqu’àa/w= 3/4. La figure 3.7(a) montre comment l’estima-
tion deKI évolue en fonction du nombre de cycles et comment la valeur cible est maintenue avec une
bonne précision (Kt

Imax). Ici, on obtient un écart type de 0,8MPa.
√

m sur l’estimation deKI en cours
d’essai de propagation.
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC

La méthode de corrélation d’images peut donner une estimation deKI basée sur les champs ciné-
matiques. La plasticité confinée peut entrainer des différences entre les estimations deKI basés sur la
cinématique (corrélation d’images) et statique (formulesanalytiques standards). Il est alors intéressant
de confronter ces deux types de mesures.

3.3.2.1 Évolution de la longueur de fissure

L’évolution de la longueur de fissure au cours de l’essai a étédéterminée par mesures de suivi
électrique (DCPD) et par la méthode de corrélation d’images. La figure 3.6 montre l’instrumentation
de l’éprouvette pour l’utilisation des deux techniques. Ondistingue les fils très fins soudés par point
de part et d’autre de l’entaille pour les mesures parDCPD. Cette photographie montre également le
mouchetis utilisé sur la face visible nécessaire à la méthode de corrélation d’images. Trois sources
lumineuses permettent d’obtenir un éclairage puissant et concentré. La figure 3.7(b) donne la compa-
raison entre la longueur de la fissure estimée par la méthode de corrélation d’images et celle obtenue
par la technique du suivi électrique. Une très bonne adéquation est obtenue, ce qui permet de valider
la technique de corrélation d’images pour estimer la longueur de la fissure.

Fils 

électriques

Eprouvette

Sources 

lumineuses

Mouchetis

Entaille

FIGURE 3.6: Instrumentation de la technique du suivi électrique

3.3.2.2 Contrôle du facteur d’intensité des contraintes

L’utilisation de l’algorithme de corrélation d’images en temps réel (Cf partie 2.4) nécessite de
postuler à priori la direction de propagation de la fissure. Celle-ci est déterminée par rapport à la po-
sition de l’entaille. On fait l’hypothèse que la fissure se propage suivant une direction perpendiculaire
à la direction de chargement car le modeI est pré-dominant. On peut vérifier à posteriori cette hypo-
thèse en estimant la position de la fissure à partir de la carted’erreur de corrélation (définie en partie
2.3.2) issue d’un calcul de corrélation d’images réalisé sur une image déformée avec une fissure de
longueura/w= 0,64. La figure 3.8(a) donne la carte des résidus des déplacements permettant d’es-
timer la position de la fissure. Sur cette même figure, on fait apparaître la direction de la propagation
de la fissure estimée à priori. On remarque que la direction depropagation définie à l’avance est très
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FIGURE 3.7: Estimation de la longueur de fissure et deKI durant un essai de propagation par fatigue

proche de celle estimée à posteriori à l’aide de la carte des résidus (figure 3.8(a)). Ainsi les conditions
expérimentales semblent être bien respectées pour produire une propagation en modeI pur.

Néanmoins la direction de la fissure peut osciller légèrement par rapport à cette direction globale
au cours de la propagation comme l’illustre la figure 3.8(b).La position de la pointe de la fissure
peut être décalée légèrement verticalement par rapport à cette direction (dytip sur la figure 3.8(b)). La
sensibilité de cette imprécision est vérifiée en post-traitement. Une identification des facteurs d’in-
tensité des contraintes est réalisée avec l’algorithme de corrélation d’images utilisant les séries de
Williams (présenté en partie 2.3.3). La position de l’origine des bases de fonctions est déterminée par
l’estimation dextip et deytip à l’aide de la carte des résidus de corrélation (figure 3.8(a)). Différents
calculs d’extraction deKI sont alors réalisés en faisant varier la positionytip. La grandeurεytip

KI
défi-

nit l’erreur relative sur l’estimation deKI (dytip) par rapport à l’extraction correspondant àdytip = 0
(KI (dytip = 0)),

εytip
KI

=
|KI (dytip)−KI(dytip = 0)|

KI (dytip = 0)
(3.2)

La figure 3.9 donne l’évolution de l’erreurεytip
KI

en fonction du décalagedytip. La robustesse de la
méthode est ainsi prouvée puisqueεKI reste inférieur à 0,01 même avec une erreur de positionnement
de la direction de la fissure de±12pixelsavec différentes longueurs de fissure (0,36≤ a/w≤ 0,66).
On note ici l’effet du masque qui donne une variation très faible deKI (εytip

KI
) pourdytip compris entre

−10 et 10 pixels puisqu’ici la largeur du masque (Wm) est égale à 10 pixels. Cette méthode est alors
facilement applicable en temps réel avec l’algorithme développé en partie 2.4.

Habituellement, l’estimation deKI est obtenue par l’utilisation de formules analytiques standards
qui sont dérivées de la théorie de la rupture fragile en introduisant une fonction de correction géomé-
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FIGURE 3.8: Analyse de la direction de propagation de fissure
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précision de l’estimation deKI
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Pré-fissuration par fatigue

trique tenant compte des effets de tailles finies (Équation 3.3),

KImax= Fg(a,w) ·
Fmax

e w

√
πa. (3.3)

Pour une fissure débouchante, la fonction géométrique,Fg(a,w) est donnée par la relation 3.4
[TAD 00],

Fg(a,w) = 1.122−0.231
(a

w

)

+10.11
( a

w

)2

−21.71
( a

w

)3
+30.382

(a
w

)4

=
4

∑
i=0

γi

( a
w

)i
. (3.4)

Cette formule est donnée pour une contrainte appliquée et dans notre procédure expérimentale,
un système de fixation spécifique est utilisé pour éviter toutglissement des éprouvettes au cours des
essais de fatigue. Par conséquent suivant la directionx, une condition de déplacement nul est imposée
sur les bords de l’éprouvette. Afin d’étudier les effets de cetype de conditions limites sur l’évaluation
des facteurs d’intensité des contraintes, des calculs par éléments finis sont réalisés pour extraire les
FICs pour différentes longueurs de fissure [RÉT 10b]. On estime ensuite les coefficients adaptés à ce
type de conditions (γ∗i ) avec une fonction de correction géométrique (F̃∗

g (a,W)),

F̃∗
g (a,W) =

4

∑
i=0

γ∗i
( a

w

)i
.

Les coefficients γ∗i sont identifiés et leur valeurs correspondent respectivement à
(1,1200;1,8602;−7,4746;25,5692;−14,7912).

De plus, le comportement mécanique du matériau joue un rôle très important ici pour comparer ces
deux types d’évaluation des FICs. La plasticité concentréeen pointe de fissure peut en effet avoir une
influence sur l’estimation des facteurs d’intensité des contraintes. Irwinet al ([IRW 60] et [TAY 95])
proposent une méthode permettant de prendre en compte ces considérations. Les FICsK∗

Imax, sont
corrigés en considérant que la longueur de la fissure est augmentée par le rayon de confinement

plastique donné parrp =
1
2π

(

KI
σy

)2
(Cf partie 1.2.2). Iciσy est estimée à partir de la limite d’élasticité

conventionnelle à 0,2% (σE0.2). Le FIC corrigé,K∗
Imax est par conséquent donné par,

K∗
Imax= F̃∗

g (a,W) ·σ
√

π(a+ rp). (3.5)

La figure 3.10 donne la comparaison entre l’extraction deKI par la méthode de corrélation
d’images utilisant les séries de Williams et l’identification avec les formules analytiques standards
(K∗

Imax). La longueur de la fissure est estimée par la méthode du suiviélectrique. Des résultats très si-
milaires sont obtenus. Cette procédure permet d’obtenir une taille du confinement plastique constante
durant la propagation (icirp = 0,13mm). Les performances de la méthode proposée ici tout comme
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC

son potentiel pour être utilisée en direct au cours d’un essai de propagation pour contrôler les fac-
teurs d’intensité des contraintes sont ainsi confirmés. Cette méthode est donc validée pour l’étude de
la propagation d’une fissure. Le paragraphe suivant montre les précautions spécifiques à prendre en
compte pour considérer une pré-fissuration par fatigue contrôlée par la technique duLoad-Shedding
lors de l’amorçage.
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FIGURE 3.10:Estimation deKI en fonction dea/w

3.3.3 Étude de l’amorçage en fatigue

Le paragraphe précédent montre que la technique duLoad-Sheddingassociée à la méthode de
corrélation d’images permet d’assurer une propagation de fissure avec une valeur constante deKImax

et donc avec une taille du confinement plastique constante aucours de la propagation. La phase
d’amorçage des fissures est plus délicate à mettre en oeuvre avec ce protocole expérimental. Durant
cette phase, l’endommagement plastique est en effet très présent pour amorcer la fissure. La tech-
nique de corrélation d’images en direct utilise une image deréférence correspondant à un chargement
mécanique nul pour une éprouvette encore saine ne présentant pas de fissure. Cependant, l’état de
contrainte résiduel peut être différent pour une image de l’éprouvette possédant déjà une fissure et qui
a donc subi une histoire de chargement induisant de la plasticité.

Pour étudier ce problème, on réalise un essai de propagationde fissure contrôlée avec la méthode
décrite précédemment. La figure 3.11(a) montre dans un premier temps que la mesure de la longueur
de fissure estimée par la corrélation d’images est très similaire à celle donnée par la méthode du suivi
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Pré-fissuration par fatigue

électrique. La figure 3.11(b) donne l’évolution deKImax mesuré par corrélation d’images, en fonction
de a sur la phase d’amorçage (courbe rouge). La procédure de régulation fonctionne bien car une
valeur constante de facteur d’intensité des contraintes est maintenue. On compare ces résultats avec
ceux donnés par la formule standard analytique résultant del’équation 3.5. Les valeurs deKImax sont
également constantes mais inférieures à la valeur estimée par la méthode de corrélation d’images.
L’hypothèse qui permet de relier les deux estimations, est la théorie de l’élasticité. Nous avons vu
dans le paragraphe précédent que l’expression deKI pouvait être corrigée par la taille du confinement
plastique. Cependant au cours de la phase d’amorçage, les phénomènes d’endommagement plastique
deviennent trop complexes pour utiliser ce genre de formule. On considère alors une deuxième image
de référence correspondant à un chargement nul mais qui a subi toute l’histoire du chargement jusqu’à
la création d’une pré-fissure (a= 2,5mm).

On réalise alors un deuxième calcul de corrélation d’imagesen post-traitement avec cette image
de référence. Ce deuxième calcul donne alors des résultats similaires à ceux obtenus par la formule
analytique standard (courbe verte en figure 3.11(b)).

Il semble donc que l’image de référence présentant une fissure comporte des déformation plas-
tiques résiduelles par rapport à l’image de référence sans fissure. Pour quantifier cette déformation
résiduelle, on réalise un cycle de charge/décharge (figure 3.12(a)). Pour différentes valeurs d’effort
(étapes de chargement), on applique la méthode de corrélation d’images pour extraireKI . On réalise
deux estimations différentes deKI avec deux images de référence différentes. La première correspond
à une sollicitation nulle en effort en début d’essai (imagesde référence initiale). La seconde corres-
pond à une sollicitation nulle avec la présence d’une fissurede longueura = 2,5mm. La deuxième
estimation correspond bien au calcul donné par les formulesstandards analytiques (figure 3.12(b)). La
confrontation des mesures deKI issues de l’extraction des champs de déplacements avec celles issues
des mesures d’effort (formules standards analytiques), permet d’estimer l’endommagement plastique.
La courbe de traction (donnée en partie 3.2.1) montre que dans le domaine de plasticité, le matériau
subit peu d’écrouissage et que de larges déformations plastiques peuvent apparaître. Il apparaît alors
important et nécessaire de maîtriser l’intensité des contraintes lors de la propagation de fissure par
fatigue pour ce type de matériau.

Ici, on a donc montré que la pré-fissuration par fatigue permet d’assurer une valeur stable deKImax

durant la propagation. Néanmoins en prenant une image de référence correspondant à un effort nul
en début d’essai, la plasticité provoque une sur-estimation deKImax. Ainsi nous choisissons ici de
prendre en considération leKI résiduel de fin de propagation qui est obtenu en considérant l’image de
référence à charge nulle en fin d’essai de fissuration. On noteK f

I , ce facteur d’intensité des contraintes
résiduel de fin de pré-fissuration par fatigue. Cette valeur sera alors prise en considération par la suite.

3.3.4 Caractérisation du comportement en fatigue du Zircaloy-4

Différents essais d’amorçage de fissures par fatigue sont mis en place. Un essai de référence
est réalisé en maintenant tout au long de l’essai le même profil de chargement avecFmax constant.
Avec ces conditions, lorsque la fissure se propage, les facteurs d’intensité des contraintes augmentent
considérablement. La figure 3.13(a) compare l’évolution des facteurs d’intensité des contraintes en
fonction de la longueur de la fissure entre un essai contrôlé (Kt

Imax = 11MPa.m1/2) et un essai de
référence. L’intérêt de la méthode est clairement mis en évidence. Sans régulation,KImax augmente
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Pré-fissuration par fatigue

très rapidement lorsquea augmente. Par exemple poura= 2,5mm(longueur des pré-fissures) et sans
régulation,KImax atteint une valeur très élevée (45MPa.m1/2) alors qu’avec la technique deLoad−
Shedding, KImax est limitée à 10MPa.m1/2. Ainsi la taille du confinement plastique estimée à l’aide
de la méthode d’Irwin est de 2,5mmpour la propagation non contrôlée. Alors qu’elle est seulement de
0,12mmpour un essai réalisé avecKt

Imax= 10MPa.m1/2. Cette technique permet donc de largement
réduire la plasticité en pointe de fissure pendant la propagation.

La figure 3.13(b) donne différentes évolutions des longueurs de fissures pour différentes consignes
de chargement. Pour le chargement non contrôlé, on observe une augmentation rapide de la longueur
de fissure jusqu’à rupture. En revanche pour les essais avecKImax imposé, des évolutions des lon-
gueurs de fissure linéaires en fonction du temps sont observées. De plus les vitesses de propagation
augmentent avec les valeurs deKImax. La loi de Paris permet de donner une loi de propagation de
fissure par fatigue. Elle relie la vitesse de propagation de fissure par rapport au nombre de cycles (da

dN)
en fonction de l’amplitude deKI appliquée (∆K),

da
dN

=C(∆K)n . (3.6)

La figure 3.14 donne ainsi la courbe permettant l’identification de cette loi. Pour plusieurs essais
conduit àKImax constant, on trace l’évolution de la vitesse de fissuration en fatigue (da

dN) en fonction
de∆K. En faisant l’hypothèse que le régime de propagation de fissure est celui pour lequel la loi de
Paris est vérifiée, on peut identifier les paramètresC et n.

{

C= 10−10,85m.(MPa
√

m)
−n

n= 3,57
(3.7)

Bilan de la pré-fissuration par fatigue
Cette partie montre l’intérêt de l’application de la technique duLoad-Sheddingavec
la corrélation d’images pour réaliser des pré-fissures par fatigue. Cette méthode a
été validée pour l’étude de la propagation de fissure par fatigue. Elle permet de
produire des pré-fissures avec des longueurs données. La phase d’amorçage est ce-
pendant plus difficile à maitriser par cette méthode car beaucoup de déformations
plastiques sont présentes, ce qui rend difficile l’estimation des facteurs d’intensité
des contraintes à partir d’une image de référence prise en début d’essai du fait de la
création de l’endommagement résultant de l’amorçage. Néanmoins la surestimation
deKI qui en découle a été quantifiée et sera systématiquement prise en comppte par
la suite d’un point de vue mécanique. L’étude de la propagation de fissure en CSC
est maintenant envisageable car les éprouvettes sont pré-fissurées avec un endom-
magement maitrisé en pointe de fissure. Il reste maintenant àmettre en oeuvre les
conditions électrochimiques adéquates pour provoquer la dissolution et la CSC en
pointe de fissure.
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise en oeuvre des essais de CSC

3.4 Définition des conditions électrochimiques pour la miseen
oeuvre des essais de CSC

3.4.1 Introduction

La fissuration par la corrosion sous contrainte (CSC) du Zircaloy-4 apparaît pour des conditions
électrochimiques spécifiques en milieux aqueux halogénés.Ces conditions sont liées à la formation
de piqûres (Cf partie 1.4, figures 1.14(a) et 1.14(b)). Farina et al [FAR 03] montrent en effet que la
CSC du Zircaloy 4 en milieux aqueux halogéné apparaît pour unpotentiel de polarisation anodique
supérieur au potentiel de piqûre.

Les piqûres peuvent se former à tous les endroits où le film passif est le plus susceptible de rompre,
en particulier en dehors de la pointe de fissure (figure 3.15(a) et 3.16). Ceci est problématique lorsque
l’on veut mesurer localement les courants de dissolution anodique en pointe de fissure uniquement.

Un protocole spécifique est alors développé avec l’utilisation d’une oxydation thermique des
éprouvettes pré-fissurées avant essais de CSC. L’objectif est de protéger toutes les surfaces externes
à la fissure de CSC (entaille et pré-fissure comprise) lors d’une polarisation au potentiel de piqûre du
métal passif. Dans ce cas, le film d’oxyde pourra être fragilisé uniquement en pointe de fissure sous
l’action de la sollicitation mécanique induisant l’émergence de bandes de glissement. La dissolution
anodique sera ainsi localisée en pointe de fissure (figure 3.15(b)).

La mise en place de cette procédure nécessite la détermination des potentiels de piqûre du mé-
tal passif et du métal oxydé dans les différents milieux d’étude. L’impédance électrochimique de
la couche d’oxyde formée par oxydation thermique vis à vis dela solution corrosive est également
quantifiée à l’aide de mesures par spectroscopie d’impédance électrochimique.

Métal passif

Bandes de 

glissement

pré-fissure 

de fatigue

entaille

*
piqûres

s s

*
*

*
* *

(a) Sans oxydation :e> enox
p

Métal oxydé

Bandes de 

glissement
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de fatigue
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*
piqûre

s s

(b) Avec oxydation :enox
p < e< eox

p

FIGURE 3.15: Illustration de la localisation de la dissolution possibledes piqûres sous polarisation
anodique supérieure au potentiel de piqure du métal passif (e : potentiel appliqué,enox

p potentiel de
piqûre du métal passif,eox

p potentiel de piqûre du métal oxydé).
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FIGURE 3.16:Faciès de rupture obtenu après un essai de traction lente réalisé en milieuNaCl 0,5M
désaéré sur une éprouvette pré-fissurée non pré-oxydée : présence de piqûres sur le faciès

3.4.2 Mise en oeuvre des mesures électrochimiques

Les essais de caractérisation électrochimique sont réalisés sur des échantillons carrés de Zircaloy-
4 de dimension 2,5×2,5cm2 (surface active délimité par un joint = 4,9cm2). L’état de surface des
échantillons est laissé tel quel car le but de cette caractérisation est de comparer quantitativement les
propriétés électrochimiques du métal oxydé ou non-oxydé sur tous les types de surface de l’éprou-
vette : surface, tranche, entaille, pré-fissure. Les échantillons sont placés dans une cellule électrochi-
mique permettant de mettre en contact la surface d’étude avec le milieu aqueux halogéné désaéré. Un
potentiostat permet, avec un montage à trois électrodes d’effectuer des mesures potentiodynamiques
pour la détermination des potentiels de piqûres. Des mesures de spectroscopie d’impédance électro-
chimique sont également réalisées pour la caractérisationdu film d’oxyde dans une solution aqueuse
halogénée (figure 3.17).
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FIGURE 3.17:Dispositif de mesures électrochimiques

3.4.3 Détermination des potentiels de piqûre

3.4.3.1 Conditions d’essais

Les potentiels de piqûres sont mesurés par polarisation potentiodynamique cyclique (Cf cha-
pitre 1 paragraphe 1.3.2) conduite du potentiel de corrosion jusqu’au potentiel de piqûre à la vitesse
de balayage de 0,5mV/s, en milieuNaCl et KBr désaérés à l’azote ou l’argon, de concentration
0,5mol.L−1.

Certains échantillons sont pré-oxydés thermiquement à l’air à 470◦C pendant 40 heures. Cette
température est très inférieure à la température de recristallisation du matériau (Cf paragraphe 1.4.1)
et nous faisons ainsi l’hypothèse que les propriétés mécaniques n’en sont pas altérées. Avec ces condi-
tions, l’épaisseur du film d’oxyde serait de l’ordre de quelques dizaines de microns [GOS 01]. Dans
la littérature, aucune étude ne fait état de l’évolution despropriétés électrochimiques de l’interface
métal/solution en fonction de l’épaisseur du film d’oxyde pour le Zircaloy-4 en solutions aqueuses de
KBr ou deNaCl. Cependant, Sidky [SID 98] montre que pour une épaisseuref supérieure à 0,5µm,
une isolation électrique est observée vis-à-vis de l’iode,ce qui peut servir de base pour notre étude.

3.4.3.2 Influence de l’oxydation thermique sur les potentiels de piqûres

La figure 3.18(a) présente les courbes de polarisation cyclique pour deux échantillons non-oxydés
de Zircaloy-4 en milieu aqueux désaéréNaCl. Bien que les potentiels de corrosion soient sensible-
ment différents pour ces deux échantillons (ce qui peut provenir du fait que les surfaces ne sont pas
préalablement polies), les densités de courant de dissolution ( j) sont relativement proches, de même
que les potentiels de piqûre obtenus (enox

p = 200−220mV/ECS). Lors de la diminution du potentiel
appliqué (courbe retour), on observe une baisse brutale du courant (j) pour un potentiel de repassi-
vation reproductible correspondant àer = 80mV/ECS. Après repassivation les valeurs des densités
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de courant obtenues sont du même ordre de grandeur que cellesobtenues lors de la phase initiale
d’augmentation du potentiel. Ainsi le film passif recréé après repassivation possède une résistance
électrochimique sensiblement similaire au film passif initial.

La courbe 3.18(b) donne les courbes de polarisation cyclique pour deux échantillons pré-oxydés.
Le début de la courbe de polarisation permet de donner une estimation des potentiels de corrosion
qui sont relativement différents pour chacun des échantillons. En revanche les valeurs des courants
de dissolution sont très proches dans les deux cas et, dans cette première phase d’augmentation du
potentiel, leurs valeurs sont de deux ordres de grandeur plus faibles que celles obtenues pour les
échantillons non-oxydés. L’aspect protecteur du film d’oxyde vis-à-vis de la dissolution est ainsi mis
en évidence. La surface est alors plus résistive d’un point de vue électrochimique. Les potentiels de
piqûre obtenuseox

p sont ici, comme attendu, supérieurs à ceux obtenus pour des échantillons non-
oxydés (enox

p ) et on obtient∆ep = eox
p −enox

p = 100mV. Le potentiel de repassivation obtenu pour les
échantillons oxydés est similaire à celui obtenu pour les échantillons non-oxydés. Néanmoins pour ce
type d’échantillon, le courant obtenu sur la phase de repassivation est environ 100 fois supérieur au
courant initial (figure 3.18(b)). Dans ce cas, le film passif recréé est moins protecteur vis-à-vis de la
corrosion que la surface initiale. Ainsi l’apparition de piqûres sur un métal pré-oxydé rend vulnérable
vis-à-vis de la corrosion la zone déjà dissoute au préalablemalgré une repassivation et contribue à
localiser la dissolution sur des zones ayant déjà subi de la corrosion par piqûres. Ainsi l’apparition
des piqûres est fortement liée à la présence ou non d’un film d’oxyde. D’autre part les potentiels de
repassivation obtenus sont les même pour les surfaces pré-oxydées ou non.
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FIGURE 3.18:Courbes de polarisation cyclique en milieuNaCl 0.5Mdésaéré

En solution aqueuse désaérée deKBr pour les échantillons non oxydés, on obtientenox
p ≃

400mV/ECS. L’ensemble des valeurs de potentiels de piqûres sont répertoriées dans le tableau 3.2.
On trouve donc un potentiel de piqûre plus élevé de 200mV qu’en solutionNaCl ce qui est du même
ordre de grandeur que les résultats obtenus par Farinaet al [FAR 03] (tableau3.2). La figure 3.19
montrent les différentes courbes de polarisation focalisées sur le domaine d’apparition des piqûres
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise en oeuvre des essais de CSC

dans les deux milieux pour les échantillons non-oxydés ou oxydés. On note que∆ep est bien plus
important en milieuKBr qu’en milieuNaCl, ainsi en milieuKBr, l’oxydation thermique joue un rôle
beaucoup plus protecteur vis-à-vis de l’apparition des piqûres, et on doit s’attendre à mesurer des
courants de dissolution plus faibles dans ce cas.

TABLEAU 3.2: Identification des potentiels de piqûres du Zircaloy-4 oxydé ou non en solution
aqueuse désaérée deKBr etNaCl

Concentration 1M Concentration 0,5M
Milieux enox

p [FAR 03] enox
p (±10mV) eox

p (±10mV) ∆ep(±20mV)
KBr 229mV/ECS 410mV/ECS 1200mV/ECS 790mV
NaCl 49mV/ECS 210mV/ECS 310mV/ECS 100mV
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FIGURE 3.19:Comparaison des courbes de polarisation autour du potentiel de piqûre, pour les échan-
tillons pré-oxydés ou non en milieuxNaCl et KBr

3.4.4 Caractérisation électrochimique du film d’oxyde

3.4.4.1 Introduction

Les films d’oxyde jouent un rôle important vis-à-vis de l’apparition de piqûres (Cf partie 1.4).
Leur résistance électrochimique est donc un paramètre important à quantifier. Leur caractérisation
pour les alliages de Zirconium a déjà été étudiée en milieu aqueuxNaCl [SAT 05] par spectrosco-
pie d’impédance électrochimique (SIE). Ici, nous nous proposons de comparer les caractéristiques
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC

des films passifs naturellement présents pour le Zry-4 avec celles des films d’oxydes produits par
oxydation thermique. Nous utilisons pour cela des mesures de suivi de potentiel et des mesures par
SIE.

3.4.4.2 Mesure du potentiel libre

Les mesures de suivi de potentiel (Open Circuit Potential - OCP) permettent d’observer la sta-
bilité électrochimique au cours du temps des échantillons plongés dans une solution électrolytique.
La figure 3.20 donne l’évolution des potentiels libres au cours du temps et compare l’évolution entre
un échantillon non-oxydé, présentant un film passif naturelet des échantillons pré-oxydés thermi-
quement. Les différentes valeurs des potentiels d’abandonsont peu similaires suivant les échantillons
étudiés car cette grandeur peut être très sensible à l’état de la surface initiale [KNI 82]. Néanmoins,
globalement, les potentiels libres stabilisés des échantillons oxydés sont supérieurs à ceux des échan-
tillons non-oxydés, ce qui montre également le caractère plus isolant de la surface oxydée. On note que
les potentiels libres des échantillons pré-oxydés se stabilisent plus rapidement que celui de l’échan-
tillon non-oxydé. La variation du potentiel, pour ce dernier, est plus importante et augmente avant de
se stabiliser ce qui montre que la surface tend à se passiver.Pour les échantillons pré-oxydés, les varia-
tions du potentiel avant stabilisation sont beaucoup plus faibles et on assiste à une légère diminution
des potentiels d’abandon.
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FIGURE 3.20:Évolution des potentiels libres au cours du temps pour les échantillons non-oxydés et
oxydés
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3.4.4.3 Mesures d’impédance électrochimique

La méthode de Spectroscopie d’Impédance Electrochimique (SIE) permet de caractériser les in-
terfaces métal/électrolyte à l’aide de l’estimation d’unefonction de transfert traduisant leur compor-
tement électrochimique. Elle peut être utilisée pour caractériser des revêtements sur des surfaces mé-
talliques [JOR 07] [LAV 09] ou bien qualifier la tenue des filmspassifs face à la corrosion [SAT 05].
Comme pour l’étude de systèmes mécaniques ou électriques linéaires, cette méthode repose sur la
mesure de l’évolution d’un signal de sortiey(t) (ici intensitéI(t)) en fonction d’un signal d’entrée
x(t) perturbé (ici potentiele(t)) d’un système (interface métal-électrolyte) (figure 3.21(a)). Le régime
d’évolution du système doit être stationnaire et linéaire pour pouvoir appliquer cette méthode. En
général, cette méthode est donc appliquée une fois que le potentiel libre est stabilisé.

La perturbation appliquée au signal d’entrée est du type fréquentielle de pulsationω= 2πf et
d’amplitudeA0. Ainsi on impose un signal harmonique avec pour valeur moyennee0 correspondant
à une valeur stable ou fixe de potentiel :

e(t) = e0+A0 ·cos(2πf t). (3.8)

La réponse en intensitéI(t) est mesurée et dépend également de la fréquencef . Le signal de
sortie est analysé dans le domaine fréquentiel. Cette études’appuie donc sur des outils habituelle-
ment utilisés pour l’analyse de signaux fréquentiels (diagrammes de Bode, Nyquist). L’impédance
électrochimique dans le domaine fréquentiel est définie parla relation 3.9 :

Z( f ) =
e( f )
I( f )

. (3.9)

y(t)x(t)
Système

(a) Définition de l’impédance

Rp

Cdc
Re

(b) Schéma d’équivalence électrique

FIGURE 3.21:Schémas de principe de la méthode de Spectroscopie d’Impédance Electrochimique

Les études parSIEsont ici réalisées avecA0 = 10mV ete0 correspondant au potentiel d’abandon.
On teste plusieurs réponses pour une gamme des fréquences d’étude comprise entre 10−2Hzet 105Hz.
L’étude deSIEest ici réalisée en milieu aqueuxNaCl 0,5M désaéré car c’est le milieu le plus agressif
pour le Zircaloy-4 comparé au milieu aqueuxKBr (Cf paragraphe 3.4.3).

Dans un premier temps, pour s’assurer de la stabilité du comportement obtenu, plusieurs mesures
de SIE consécutives sont réalisées. Les figures 3.22(a) et 3.22(b)donnent les diagrammes de Bode
et de Nyquist pour 6SIEs consécutives. On observe qu’après 4 étapes, les mesures d’impédances
convergent ce qui montre la stabilité électrochimique du film d’oxyde.

Avec ce type de méthode, on utilise habituellement des analogies électriques pour modéliser le
comportement électrochimique de l’interface. Lorsqu’uneréaction faradique est présente, on introduit
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC
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FIGURE 3.22:Vérification de la stabilité de la méthode SIE sur un échantillon oxydé

habituellement un modèle “type” [JOR 07] comportant une résistance de l’électrolyteRe en série avec
une résistance de polarisationRp et une capacité de double coucheCdc associés en parallèles (figure
3.21(b)). L’expression de l’impédance de ce modèle est donné par :

Z( f ) = Re+
Rp

1+ i2πf RpCdc
= Re+

Rp(1− i2πf RpCdc)

1+(2πf RpCdc)
2 . (3.10)

Son diagramme de Nyquist est représenté par un demi-disque dont le diamètre correspond direc-
tement àRp. La résistance de l’électrolyte (Re) est donné par la distance séparant l’axe des ordonnées
du diagramme et l’extrémité gauche du demi-cercle obtenu pour des hautes fréquencesf (trait continu
bleu sur la figure 3.23). En pratique il est difficile d’obtenir un demi-cercle complet car son extrémité
(grandes valeurs de partie réelle de l’impédanceRe(Z)) est obtenue avec des basses valeurs de fré-
quences (f ). Ainsi pour avoir une estimation qualitative de la résistance de polarisation (Rp), il faut
estimer le diamètre du demi-disque qu’on obtiendrait en prolongeant le début du demi-cercle formé
par les points de mesures issus des hautes valeurs de fréquences (figure 3.23).

Les figures 3.24(b) et 3.24(a) donnent les diagrammes de Nyquist pour les échantillons non-
oxydés et pré-oxydés. Qualitativement on observe que pour l’échantillon non-oxydé,Rp est de l’ordre
de 106Ω.cm−2 ce qui correspond aux ordres de grandeur donnés par Satpatiet al [SAT 05] pour le
Zircaloy-2 en solution aqueuse deNaCl. On mesure que pour l’échantillon pré-oxydé,Rp est de
l’ordre de 108Ω.cm−2 soit une résistivité 100 fois plus élevée. Ainsi l’oxydation thermique, dans ces
conditions, augmente considérablement la résistivité électrochimique de la surface de l’échantillon
et permet de garantir une isolation électrochimique accrue. Ici, on note pour les deux types d’échan-
tillon, que la résistance de l’électrolyte (Re) est très petite comparée àRp (Re∼ de l’ordre de quelques
dizaines deΩ.cm−2) car le pseudo demi-disque formé par le diagramme de Nyquistest très peu décalé
par rapport à l’axe des ordonnées. Ainsi, comme attendu le milieu est bon conducteur.
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Définition des conditions électrochimiques pour la mise en oeuvre des essais de CSC
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FIGURE 3.23:Diagramme de Nyquist pour un circuit RC
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FIGURE 3.24:Comparaison de l’impédance électrochimique entre les échantillons pré-oxydés et non
oxydés
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC

La capacité de double couche (Cdc) peut être estimée en considérant un comportement asympto-
tique pour des hautes fréquences (fréquencesf grandes). La partie imaginaire de l’impédance (Im(Z))
peut alors être approchée par :

Im(Z( f ≫ 1)) =− 1
Cdc2πf

. (3.11)

Ainsi Cdc est estimée en considérantIm(Z) pour des grandes valeurs def . La figure 3.25 permet
de vérifier que pourf > 105Hz, la quantitéIm(Z) ·2πf tend à se stabiliser. Ainsi, on estimeCdc selon :

Cdc=− 1
Im(Z( f ≫ 1)) ·2πf

≃ 0.19µF.cm−2 (3.12)
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FIGURE 3.25:Partie imaginaire de l’impédanceZ en fonction de la pulsationf pour un échantillon
oxydé

L’épaisseur d’un film d’oxyde est inversement proportionnelle à Cdc et dépend de la constante
diélectrique du film passif (εZr = 23 pour la zircone [THO 92]), de la permittivité du vide (ε0= 8,85×
10−14F · cm−1) et de la surface effective de l’échantillon (Aχ surface en contact avec l’électrolyte).
Elle est donnée par la relation 3.13 [SAT 05] qui permet de donner une estimation deef :

ef =
εε0Aχ

Cdc
≃ 0,11µm. (3.13)

Cette épaisseur estimée est légèrement inférieure à celle qu’on devrait obtenir d’après la littérature
[GOS 01] mais reste dans l’ordre de grandeur du dixième de micron, ce qui compte tenu de cette
technique d’identification asymptotique reste tout à fait correct. L’identification précise du paramètre
Cdc est bien souvent délicate et nécessite une très bonne homogénéité de la surface.
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Conclusions

Bilan de la caractérisation des conditions électrochimiques
Cette partie montre que la pré-oxydation thermique permet d’augmenter la protec-
tion des surfaces vis à vis de la corrosion. La présence d’un film d’oxyde contribue à
augmenter le potentiel de piqûre. La résistivité a également été estimée comme étant
100 fois plus importante avec la présence d’un film d’oxyde. Ainsi les échanges
de courant sont de deux ordres de grandeurs plus faibles pource type de surface.
Le film d’oxyde est la dernière barrière protectrice entre lemétal nu et la solution
agressive. Ainsi la corrosion se concentre à l’endroit où ilva rompre en priorité.
Lorsque l’on réalise un essai de CSC avec une éprouvette pré-fissurée non pré-
oxydée et que l’on applique un potentiel supérieur au potentiel de piqûre du métal
passif (enox

p ), on observe l’apparition de piqûres sur le faciès de rupture le long des
surfaces crées en pré-fissuration par fatigue. Ainsi les mesures de courant de disso-
lution en pointe de fissure sont perturbées si on n’effectue pas une pré-oxydation au
préalable des essais. Nous nous proposons donc de localiserla corrosion en pointe
de fissure en appliquant un potentiel de polarisation supérieur au potentiel de pi-
qûre du métal non-oxydé mais inférieur au potentiel de piqûre du métal oxydé sur
des échantillons pré-fissurés et pré-oxydés. Ainsi on espère localiser la corrosion en
pointe de fissure là ou le film d’oxyde va rompre, en priorité étant donnée la forte
concentration de contraintes.

3.5 Conclusions

Le travail présenté dans ce chapitre a en premier lieu permisd’identifier les paramètres mé-
caniques du matériau testé à l’aide de mesures locales des déformations réalisées par corrélation
d’images. Les valeurs obtenues peuvent alors être utilisées pour l’identification des facteurs d’inten-
sité des contraintes. Dans cette phase de travail, nous avons également testé le comportement en fissu-
ration du Zircaloy-4 en milieu inerte. Il apparait alors quela rupture ductile est dominante puisque de
larges déformations plastiques apparaissent. L’observation des faciès de rupture permet de confirmer
ces mesures mécaniques.

D’autre part, les résultats présentés dans ce chapitre permettent de définir un protocole d’étude
expérimentale de la CSC, avec la mise en oeuvre au préalable de la préfissuration par fatigue des
éprouvettes. Pour cela, la technique duLoad-sheddingassociée à la corrélation d’images en temps
réel est validée. Les pré-fissures produites garantissent ainsi une taille du confinement plastique en
pointe de fissure limité, l’histoire de chargement est connuet maitrisé avant d’étudier la fissuration
par CSC.

Les conditions électrochimiques à mettre en oeuvre pendantles essais de CSC ont également été
déterminées avec l’identification des potentiels de piqûre. La présence d’une couche de film d’oxyde
contribue à la protection de l’ensemble des surfaces, puisque nos résultats démontrent qu’elle en-
gendre des potentiels de piqûres plus élevés par rapport à une surface non-oxydée. La résistance
électrochimique a également été caractérisée et montre quela résistivité d’une surface oxydée est 100
fois plus importante que celle d’une surface passive.
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3. Pré-requis pour la maîtrise de la fissuration par CSC

A la suite de ces résultats, un protocole d’essai de CSC a pu être défini. Il s’agit d’imposer sur
une éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée thermiquement unpotentiel de polarisation correspondant
au potentiel de piqûre du métal passif. Ainsi la dissolutionne peut apparaître qu’aux endroits où le
film d’oxyde rompt mécaniquement. Du fait de la présence des fortes intensités des contraintes, il est
alors attendu que la dissolution se produise en pointe de fissure.

L’objet du chapitre suivant est la présentation des résultats d’essais de corrosion sous contrainte.
Ces essais sont réalisés sur des éprouvettes de Zircaloy-4 pré-fissurées par fatigue comme décrit
précédemment. Une pré-oxydation thermique est effectuée pour protéger toutes les surfaces contre la
corrosion. Un potentiel de polarisation compris entre le potentiel de piqûre du métal passif et celui du
métal oxydé est appliqué pour concentrer la dissolution en pointe de fissure. Les mesures in-situ de
corrélation d’images (KI , K̇I , a et da/dt) et électrochimiques (courant de dissolutionj) permettront
alors d’une part de mesurer l’influence réciproque de la mécanique et de la chimie mais aussi de
construire et de valider un modèle phénoménologique de propagation de fissure en CSC.
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Chapitre 4

Caractérisation expérimentale de la CSC
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.1 Introduction

Ce chapitre a pour but de proposer et d’identifier une loi phénoménologique de propagation de
fissure en CSC, à partir de la méthodologie établie et de l’ensemble des essais réalisés durant cette
thèse. Le protocole défini dans le chapitre précédent est utilisé et les éprouvettes sont pré-fissurées
par fatigue à “KI ” constant puis pré-oxydées, ce qui garantit la mise en oeuvre d’une étude précise et
quantitative de la propagation d’une fissure par CSC. Sur cette base, nous proposons donc maintenant
d’identifier les synergies entre les aspects mécaniques et électrochimiques en pointe de fissure, sous
sollicitations mécaniques diverses permettant de discriminer les différentes contributions.

Les mesures électrochimiques permettront d’évaluer la contribution de la dissolution électrochi-
miques sur la propagation de la fissure par CSC, moyennant lesprécautions nécessaires pour vérifier
que la dissolution se produit bien en pointe de fissure.

Les effets mécaniques (KI et K̇I ) sur les cinétiques de propagation (da/dt) seront également quan-
tifiés, par les techniques de corrélation d’images, présentées dans les chapitres précédents, ce qui
permettra alors de mettre en relation l’ensemble de ces paramètres pour différents types de sollicita-
tion mécanique.

L’utilisation de deux milieux aqueux halogénés (NaCl et KBr) permettra en outre de mettre en
évidence l’influence de l’agressivité du milieu sur les synergies mécaniques et électrochimiques res-
ponsables de la propagation d’une fissure par CSC et de consolider ainsi la pertinence de notre ap-
proche.

Dans un premier temps, nous nous appuierons sur l’étude en milieu NaCl pour poser les tendances
sur les interactions entre les différents paramètres mécaniques, en conditions de sollicitations électro-
chimiques fortes. Nous proposerons ensuite d’étendre la démarche en milieuKBr, qui au regard des
résultats du chapitre précédent, présente une agressivitémoindre. Nous confirmerons ainsi dans ce
cas, les effets mécaniques sur les cinétiques de propagation ainsi que la localisation de la dissolution
électrochimique en pointe de fissure, que nous quantifierons.

Enfin un modèle de propagation de fissure phénoménologique faisant intervenir l’histoire de char-
gement, au travers des valeurs deKI et K̇I , sera proposé. Différents essais complémentaires de CSC
seront alors mis en oeuvre pour vérifier la pertinence du modèle sur un plus large domaine de validité.
L’ensemble des différents essais réalisés dans cette étudesont référencés dans le tableau 4.1.
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Courant de dissolution et propagation de fissure de CSC

TABLEAU 4.1: Nomenclature des différents essais de CSC réalisés.

no Milieu Conditionsχ sollicitation mécanique K f
I

(A) NaCl 0,5M désaéré e= 150mV/ECS Traction lentėε = 1,42·10−6s−1 10MPa.
√

m

(B) NaCl 0,5M désaéré e= 150mV⇒ 0/ECS Traction lentėε = 1,42·10−6s−1 10MPa.
√

m

(C) NaCl 0,5M désaéré e= 150mV/ECS Charge constante(3200N) 10MPa.
√

m

(D) NaCl 0,5M désaéré e= 150mV/ECS KI = 30MPa.
√

mconstant 10MPa.
√

m

(E) NaCl 0,5M désaéré de/dt = 0,5mV/s Charge constante (3000N) 10MPa.
√

m

(F) KBr 0,5M désaéré e= 250mV/ECS Traction lentėε = 1,42·10−6s−1 10MPa.
√

m

(G) KBr 0,5M désaéré e= 250mV/ECS Traction lentėε = 1,42·10−6s−1 15MPa.
√

m

(H) KBr 0,5M désaéré e= 250mV/ECS Traction lentėε = 1,42·10−6s−1 25MPa.
√

m

(I) KBr 0,5M désaéré e= 250mV/ECS Charge constante(3200N) 10MPa.
√

m

(J) KBr 0,5M désaéré e= 250mV/ECS KI constant par palier 10MPa.
√

m

(K) KBr 0,5M désaéré e= 250mV/ECS KI constant par palier 20MPa.
√

m

4.2 Courant de dissolution et propagation de fissure de CSC

Au cours des essais de CSC, un montage à trois électrodes nousdonne accès à la mesure du
courant de dissolution globalI , qui traduit les échanges d’électrons donnant lieu aux réactions élec-
trochimiques. La grandeur permettant de quantifier les effets de la dissolution anodique sur la propa-
gation de la fissure de CSC est la densité de courant de dissolution j en pointe de fissure. Pour relier
ces deux grandeurs, il faut alors estimer la surface électrochimiquement activeSχ considérée comme
étant concentrée et constante en pointe de fissure dans les modèles de dissolution anodique [FOR 90]
(figure 4.1) :

I = j ·Sχ (4.1)

La dissolution anodique agit sur le métal en libérant des électrons et en transformant les atomes du
métal en ions. Comme écrit précédemment, pour le Zircaloy-4, la réaction de dissolution du zirconium
(Zr) produit des cations (Zr4+) et des électrons (e−) :

Zr −→ Zr4++4e−. (4.2)

Le nombre de moles de métal dissous,nZr peut ainsi être directement lié à la quantité d’électrons
produits (ne−) dans la réaction qui dépend de la chargeq et de la constante de FaradayF :
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

nZr = nZr4+ =
ne−

4
=

q
4F

. (4.3)

Lors d’une corrosion généralisée, la dissolution crée des lacunes qui génèrent un volume électro-
chimiquement dissous,Vχ qui peut être estimé à partir denZr ainsi que de la masse molaire et de la
masse volumique du zirconium (respectivementM et ρ) :

Vχ =
mZr

ρ
=

nZr ·M
ρ

. (4.4)

Ainsi, on peut exprimer le volume élémentaire créé par dissolution,dVχ directement à partir de la
charge élémentairedqen combinant les équations 4.3 et 4.4 :

dVχ =
dq·M
4ρF

. (4.5)

Dans les différents modèles de dissolution anodique (Cf partie 1.2.5.1), la propagation de la fissure
est vue comme le résultat de la création d’un volume dissous (figure 4.1), donc d’une corrosion
généralisée mais localisée sur une surface active en pointede fissure. Ainsi l’incrément de longueur
de fissure due à la dissolution électrochimique (daχ) est simplement estimé comme le rapport entre
dVχ et la surface active en fond de fissure donnée parSχ = B ·hχ, oùB est l’épaisseur de l’éprouvette
et hχ la hauteur de la surface active. On obtient alors :

dVχ = daχ ·Sχ = daχ ·B ·hχ. (4.6)

Sχ

Lèvres de 

la fissures

B

daχ

hχ

FIGURE 4.1:Estimation du volume dissous électrochimiquement lors de la propagation d’une fissure
de CSC

En combinant les équations 4.5 et 4.6 et en intégrant entret = 0 ett, on obtient alors :

∫ t

t=0
daχ ·B ·hχ =

∫ t

t=0

dq·M
4ρF

. (4.7)

En faisant l’hypothèse que la propagation de la fissure est gouvernée par la dissolution (da= daχ),
nous allons chercher à vérifier que les activités électrochimiques restent concentrées sur une zone
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Etude de la CSC en milieu aqueux halogénéNaCl désaéré

faiblement étendue et constante en pointe de fissure. Ainsi nous pouvons calculer la hauteur de surface
activehχ :

hχ =
M

4ρF ·B·

∫ t
t=0dq∫ t
t=0da

=
M

4ρF ·B·
∆q
∆a

. (4.8)

On peut ainsi vérifier que la zone électrochimiquement active reste constante grâce à l’estimation
de la charge totale (∆q) estimée par intégration temporelle du courantI réalisée numériquement par
la méthode des trapèzes :

∆q=

∫ t

t=0
dq=

∫ t

t=0

dq
dt

dt =
∫ t

t=0
Idt. (4.9)

L’estimation de∆a, qui correspond à l’incrément de longueur de fissure, sera mesuré ici par cor-
rélation d’images. Le tableau 4.2 donne les différentes valeurs numériques utilisées ici. Dans les
paragraphes suivants, nous nous proposons ainsi d’étudier, pour les deux milieux aqueux halogénés
NaCl et KBr, l’influence des facteurs mécaniques sur la propagation de la fissure de CSC tout en
estimant la contribution électrochimique à l’aide dehχ.

TABLEAU 4.2: Données numériques des constantes utilisées dans la loi de propagation électrochi-
mique gouvernée par la loi de faraday pour le cas du Zircaloy-4.

F(C.mol−1) M(g.mol−1) ρ(g.cm−3)

9,65·10−4 91,41 6,52

4.3 Etude de la CSC en milieu aqueux halogénéNaCl désaéré

4.3.1 Analyse du comportement mécanique global

Les essais de traction lente permettent de favoriser l’apparition de fissure de CSC avec une durée
raisonnable et sont ainsi utilisés pour étudier le comportement mécanique global à rupture. Ils sont
réalisés avec une vitesse de déformation globaleε̇0 = 1,42·10−6s−1 sur des éprouvettes qui ont été,
au préalable, pré-fissurées par fatigue jusqu’àa= 2,5mmavecKImax constant et égal à 10MPa

√
m, et

pré-oxydées.
On compare alors un essai de référence qui a été réalisé à l’air (essais présentés en partie 3.2.2)

avec un essai réalisé en milieuNaCl de concentration 0,5M, désaéré, sous polarisation anodique
(e= 150mV/ECS, essai (A)). La figure 4.2(a) confronte les courbes de traction donnant la contrainte
axiale (σ = F/S0 avecF effort, S0 surface du ligament initial tenant compte de la pré-fissure de
fatigue) en fonction de l’allongement (ε0). On note clairement l’aspect fragilisant de l’environnement,
puisque l’allongement à rupture reste inférieur à 1% en solution halogénée alors qu’il est autour de
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

3,5% à l’air libre. De plus la courbe de traction présente une chute brutale pour l’essai (A) ce qui
laisse supposer que dans ces conditions la rupture est de type fragile.

La figure 4.2(b) compare deux essais A et B, réalisés en milieuNaCl dont un (essai (B)) pour
lequel la polarisation anodique est volontairement coupéeune fois que la chute de la contrainte est
amorcée (début de rupture fragile). On observe aussitôt uneré-augmentation de la contrainte qui
montre que la rupture redevient ductile. Ainsi la polarisation anodique apparaît être une condition
nécessaire pour provoquer la rupture fragile par CSC.

0 0.01 0.02 0.03 0.04
0

100

200

300

400

500

ε=u/L
0

σ
=

F
/S

0
 (

M
P

a
)

 

 

Air

essai (A)

Rupture 

fragile

(a) Milieu NaCl désaéré (A) et air

0 0.005 0.01 0.015
0

50

100

150

200

250

ε=u/L
0

σ
=

F
/S

0
 (

M
P

a
)

 

 

essai (A)

essai (B)

Arrêt de la 

polarisation

(b) Milieu NaCl désaéré (essais (A) et essai(B))

FIGURE 4.2: Comparaison des courbes de traction obtenues sur des éprouvettes pré-fissurées et pré-
oxydées sollicitées sous traction lente dans différentes conditions environnementales

4.3.2 Identification du comportement à rupture

4.3.2.1 A partir des essais de traction lente

Nous utilisons ici les mesures de champs et les techniques decorrélation d’images, avec une
décomposition de type éléments finis discontinus, pour estimer les déformations en cours d’essais.
Les images numériques obtenues lors d’essais de traction lente respectivement à l’air et en milieu
NaCl, pour une taille de fissure équivalente (a/w= 0,5) sont comparées (figure 4.3(a)) et montrent
que les déformations plastiques semblent beaucoup plus présentes pour le premier essai de par la
présence d’une striction très prononcée.

On peut ainsi évaluer au cours de la propagation de la fissure (a/w= 0,3, a/w = 0,5 eta/w =
0,6), les déformations de Green-Lagrange (Eyy) mises en jeu. Pour l’essai réalisé à l’air libre des
déformations supérieures à 50% sont rapidement observées sur une zone très étendue autour de la
fissure (figure 4.3(a)), alors que pour l’essai de CSC (A), lesdéformations restent très localisées en
pointe de la fissure (figure 4.3(b)). Ainsi l’utilisation deKI pour caractériser la fissuration est adaptée
pour le cas de la CSC mais devient problématique en milieu inerte car la fissuration est ductile.
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Etude de la CSC en milieu aqueux halogénéNaCl désaéré

(a) Air

Pointe de 

fissure

(b) Milieu NaCl

FIGURE 4.3:Vues de la surface de 2 éprouvettes pré-fissurées et pré-oxydées sollicitées dans l’air (a)
et en milieuNaCl désaéré (b) poura/w= 0,5

Les techniques de corrélation d’images avec les séries de Williams (Cf paragraphe 2.3.3) sont
maintenant utilisées pour extraireKI et la position de la pointe de fissure permettant d’en déduire
a. La figure 4.6(a) donne l’évolution de la taille de la fissurea au cours du temps pour l’essai (A).
Deux régimes de propagation distincts sont observés. Au début de la propagation, la fissure se pro-
page lentement avec une vitesse ( ˙a1) précédant une accélération conduisant à un deuxième régime
de propagation avec une vitesse sensiblement constante ( ˙a2). La figure 4.6(b) permet de comparer les
vitesses de propagation de fissure pour les essais (A) et (B) en fonction deKI . Ces valeurs qui sont
obtenues par dérivation numérique, amplifient le bruit de mesure notamment pour des valeurs faibles
de da/dt. Toutefois, on observe une bonne reproductibilité entre ces deux essais car deux régimes
de propagation avec pour vitesses moyennes respectives 10−7m.s−1 et 10−6m.s−1, sont observés. Le
passage d’un régime à l’autre se produit pour une valeur reproductible deKI que l’on appelle seuil
de propagation de fissure en CSC,Ks

I , et qui correspond ici à environ 25MPa.
√

m. Lors du deuxième
régime de propagation de fissure, la vitesse semble se stabiliser vers 10−6m.s−1.
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

 

 

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
a/w= 0,35 a/w= 0,5 a/w= 0,6

FIGURE 4.4: Déformations de Green-Lagrange (Eyy) pour un essai de traction lente réalisé à l’air sur
une éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée.
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FIGURE 4.5: Déformations de Green-Lagrange (Eyy) pour un essai de traction lente réalisé en milieu
NaCl et sous polarisation anodique sur une éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée.
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traction lente réalisés en milieuNaCl sur éprouvettes pré-fissurées et pré-oxydées
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.3.2.2 A partir d’essais sous sollicitations constantes

Le paragraphe précédent montre que la vitesse de propagation de la fissure augmente fortement à
partir d’un facteur d’intensité des contraintes de l’ordrede 25MPa.

√
m. Toutefois pour ces essais, la

sollicitation mécanique augmente, ce qui induit une variation deKI non négligeable pouvant avoir des
effets sur les cinétiques de propagation de la fissure. Des essais à charge constante et àKI constant
ont donc été mis en oeuvre dans l’optique de quantifier les vitesses de fissuration en fonction deKI ,
tout en conservant des effets limités de sa variation (K̇I ).

Une consigne en effortF ouKI (respectivement 3200N pour l’essai (C) et 30MPa
√

mpour l’essai
(D)) est ainsi appliquée après une montée en charge quasi-statique progressive. Les deux chemins de
chargement considérés sont présentés sur la figure 4.7(a). On note qu’à charge constante,KI augmente
du fait de l’accroissement de la taille de la fissure. La consigne àKI constant est quant à elle obtenue
à l’aide de la technique du Load-Shedding permettant de contrôler l’effort appliqué sur l’éprouvette
en fonction de la mesure instantanée deKI extraite par corrélation d’images. La figure 4.7(b) permet
de comparer les évolutions de∆a au cours du temps pour ces deux essais. Les vitesses de propagation
sont alors globalement constantes avec des valeurs deda/dt respectives de 1,05·10−8m.s−1 et 5,35·
10−9m.s−1.

Ici les vitesses de fissuration sont donc jusqu’à 100 fois inférieures à celles mesurées en traction
lente (Cf paragraphe précédent) même siKI dépasse les valeurs minimales obtenues pour atteindre le
régime rapide de propagation de fissure (Ks

I = 25MPa.
√

mobtenu au paragraphe précédent). Ainsi, la
vitesse de sollicitatioṅKI semble donc un paramètre fortement influant sur la vitesse depropagation
d’une fissure de CSC.

0 2 4 6
x 10

4

10

20

30

40

50

60

70

80

Temps (s)

K
I (

M
P

a.
m

1/
2 )

 

 

Charge constante (essai (C))
K

I
 constant (essai (D))

(a) a

0 2 4 6
x 10

4

0

0.2

0.4

0.6

0.8

Temps (s)

∆ 
a(

m
m

)

 

 

Charge constante (essai (C))
K

I
 constant (essai (D))

(b) KI

FIGURE 4.7: Essais à charge constante etKI constant : évolution deKI et ∆a en fonction du temps

118

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf 

© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Etude de la CSC en milieu aqueux halogénéNaCl désaéré

4.3.3 Estimation de la contribution électrochimique sur laCSC

Nous nous proposons ici d’utiliser les mesures du courant dedissolution afin d’estimer la loca-
lisation de la dissolution en pointe de fissure. Nous caractériserons tout d’abord, les conditions de
piquration sous sollicitation mécanique, puis nous analyserons les mesures des courants électrochi-
miques sous chargement, avant de vérifier la localisation dela dissolution électrochimique en pointe
de fissure avec l’estimation dehχ.

4.3.3.1 Potentiel de piqûre sous chargement mécanique

Dans le chapitre précédent, nous avons présenté l’identification des potentiels de piqûre des échan-
tillons de Zircaloy-4 sans chargement. Ici, nous nous proposons de les identifier sous condition de
chargement mécanique en milieuNaCl. On réalise alors un essai potentiodynamique (vitesse de ba-
layage égale à 0,5mV/s) sous charge constante avecF = 3000N (essai E).

La figure 4.8 compare les différentes courbes de polarisation obtenues dans ces conditions,i.e.
sous sollicitation mécanique, avec celles obtenues sur deséchantillons non sollicités mécaniquement.
On remarque que le potentiel de piqûre obtenu sous sollicitation mécanique est légèrement inférieur
à celui mesuré sur le métal non-oxydé et non chargé (Cf partie3.4.3 :ep = 170mV/ECS< enox

p =
200−220mV/ECS). Le film passif est donc fragilisé par le chargement mécanique puisque les piqûres
apparaissent pour un potentiel de polarisation plus faible. Ainsi la sollicitation mécanique favorise
l’apparition de piqûre et donc la dissolution électrochimique. Notons que les densités de courant ne
peuvent ici pas être comparées du fait de la difficulté à estimer la surface active en pointe de fissure.
Par défaut, la surface pour l’essai (E) a été prise égale à 1cm2.
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FIGURE 4.8: Comparaison des potentiels de piqûre en milieuNaCl 0,5M sous sollicitation méca-
nique et sur des échantillons non-sollicités mécaniquement (surface “active” = 1cm2 pour l’essai (E))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.3.3.2 Mise en charge après polarisation

On applique maintenant un potentiel de polarisation correspondant à celui obtenu dans le para-
graphe précédent (e= 150mV/ECS) avant la mise sous charge de l’éprouvette. La figure 4.9(a) donne
l’évolution simultanée au cours du temps deI et du chargementKI (essai (F)). On note que le courant
I reste bien nul (de l’ordre du 10−9A) sans sollicitation mécanique. La variation deKI lors de l’appli-
cation de la charge provoque immédiatement une hausse du courant I . Ainsi l’ouverture mécanique
de la fissure semble gouverner directement la dissolution électrochimique provoquée par la rupture du
film passif en pointe de fissure. L’effort est alors maintenu conduisant à l’application d’unKI initial
de 16MPa.

√
m, inférieur à la valeur seuil d’accélération de la propagation de la fissure établie précé-

demment (25MPa.
√

m). Dans ce cas, on observe que le courant reste sensiblement constant, égal à
70µA.

En abaissant soudainement le potentiel de polarisation àe= 120mV/ECS, on note une décrois-
sance immédiate du courant de dissolution (figure 4.9(a)) due à la repassivation. Enfin,I se stabilise
jusqu’à tendre vers une valeur de courant résiduelle avoisinant 20µA. Dans ce milieu, la repassivation
apparaît avec une cinétique lente, ce qui montre qu’il est très agressif.

L’évolution dea au cours du temps est donnée par la figure 4.9(b) et montre que la baisse de
l’activité électrochimique n’a pas d’effet sur la propagation de la fissure puisquea continue d’aug-
menter. Ainsi la partie hachurée sur cette figure peut être attribuée à la part minimale de dissolution
parasite, au sens qu’elle n’a pas d’effet sur la propagationde la fissure mais provient des activités de
dissolution électrochimique en amont de la pointe de la fissure, non négligeable dans ce milieu.
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Etude de la CSC en milieu aqueux halogénéNaCl désaéré

4.3.3.3 Estimation de la surface active

Nous proposons ici d’exploiter les mesures de courant de dissolution avec la relation donnant la
hauteur de la surface active (hχ) en fonction de la charge consommée (équation 4.8) pour un essai à
charge constante (essai (C)). La figure 4.10 montre quehχ croît au cours du temps jusqu’à atteindre
0,1mm et illustre ainsi que la surface activeSχ ne reste pas concentrée en pointe de fissure mais
s’étend sur les surfaces libres créées durant la propagation de la fissure. Cette observation renforce
l’idée que dans ce milieu, la repassivation est très ralentie certainement avec la présence des espèces
Cl−. Ainsi les mesures électrochimiques permettent difficilement d’estimer localement la dissolution
en pointe de fissure.

2 4 6 8

x 10
4

0

0.02

0.04

0.06

0.08

0.1

0.12

Temps (s)

dh
χ (

m
m

)

FIGURE 4.10:Estimation dehχ en milieuNaCl pour un essai à charge constante (essai (C))

4.3.4 Analyse fractographique

En milieu chloruréNaCl, les faciès de rupture par CSC présentent beaucoup de tracesde corro-
sion, notamment pour les essais réalisés à charge ouKI constant, car les durées de mise en contact
avec la solution sont relativement longues (de l’ordre de 24heures). Toutefois, aucune piqûre n’est
présente sur les faces des pré-fissures ni sur le reste des éprouvettes, ce qui confirme que les précau-
tions prises avec la pré-oxydation thermique des éprouvettes pré-fissurées par fatigue est bien efficace.
La figure 4.11(a) présente une vue d’ensemble d’une imageMEB du faciès de rupture de l’essai (B)
réalisé sous traction lente (Cf paragraphe 4.3.1). On y distingue trois zones : la pré-fissure de couleur
plus sombre à cause de la pré-oxydation, la rupture par CSC (propagation de fissure de type fragile),
et la rupture ductile correspondant à l’arrêt de la polarisation anodique (Cf courbe de traction de la
figure 4.2(b)).

Bien qu’avec ce genre de sollicitation mécanique, les éprouvettes restent moins longtemps en
contact avec la solution agressive (environ une heure), on observe des traces de dissolution très pro-
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

noncées au niveau du début de la propagation par CSC juste après la fin de la pré-fissuration par
fatigue (figure 4.11(b)). D’autre part les faciès de rupturerévèlent des signes de rupture transgranu-
laires détériorés par la corrosion (figure 4.11(c)).

La figure 4.11(d) présente la transition entre la rupture fragile par CSC et la rupture ductile, qui
correspond ici à l’arrêt de la polarisation anodique. On note une limite assez marquée entre les grains
corrodés et non-corrodés. Au début de la rupture ductile, quelques rangées de grains laissent encore
des traces de rupture de type fragile mais des cupules, signes que la rupture devient ductile, sont
rapidement observées (figure 4.11(e)).

Ainsi les faciès de rupture confirment les observations faites à partir des courbes de traction glo-
bales et des mesures électrochimiques. Les traces de fissuration fragile (transgranulaire) sont large-
ment présentes mais disparaissent dès lors que la polarisation anodique est coupée et laissent place
à la fissuration ductile. De plus, dans ce milieu, la contribution électrochimique est importante et re-
tarde la repassivation en amont de la pointe de la fissure, empêchant toute quantification précise de la
dissolution locale en pointe de la fissure.
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FIGURE 4.11:Observation d’un faciès de rupture de CSC obtenu sous traction lente en milieuNaCl
désaéré 0,5M (essai (B))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

Bilan :
Ces premiers essais de CSC instrumentés par DIC montrent quela fissuration par
CSC est observée pour le Zircaloy-4 en milieuNaCl désaéré car le mode de fissu-
ration passe clairement de ductile à fragile dès lors que le potentiel de polarisation
appliqué est supérieur au potentiel de piqûre du métal non-oxydé sous sollicitation
mécanique.
Les différents types de sollicitations mécaniques testés ont permis d’obtenir les 2
résultats suivants :
– Sous traction lente, il existe un niveau seuil de facteur d’intensité des contraintes

(Ks
I , reproductible ici autour de 25MPa.

√
m) au delà duquel la vitesse de propa-

gation augmente en passant d’une vitesse de propagation de l’ordre de 10−7m.s−1

à une vitesse de l’ordre de 10−6m.s−1.
– Pour des sollicitations limitant la variation deKI (charge constante ouKI

constant), les vitesses de fissuration mesurées sont beaucoup plus faibles.
Les mesures du courant de dissolution, associées à l’observation des faciès de rup-
ture, permettent de conclure que la propagation de la fissureest principalement gou-
vernée par la dissolution électrochimiques pour des faibles vitesses de sollicitation.
Nous observons que la dissolution n’est pas uniquement concentrée en pointe de
fissure mais s’étend sur les surfaces créées en amont de la pointe de la fissure car la
repassivation est limitée par la présence des espècesCl−.
Afin de s’affranchir des effets électrochimiques trop prédominants, nous proposons
pour la suite une étude du même type mais réalisée dans le milieu KBr. L’étude
électrochimique préliminaire, conduite dans le chapitre précédent, a montré en ef-
fet que les conditions électrochimiques sont moins extrêmes dans ce milieu, avec
un potentiel de piqûre plus élevé et l’absence des espècesCl− autorisant ainsi la
repassivation.

4.4 Étude de la CSC en milieu aqueux halogénéKBr désaéré

4.4.1 Analyse comparative du comportement à rupture

Un essai de traction lente est en premier lieu conduit sur uneéprouvette pré-fissurée et pré-oxydée
en milieuKBr désaéré (0,5M) sous polarisation anodique (e= 250mV/ECS, essai (F)). Le compor-
tement à rupture sous condition de polarisation anodique est similaire à celui obtenu dans la partie
précédente en milieuNaCl. La figure 4.12 donne les déformations de Green-Lagrange obtenues par
corrélation d’images. On vérifie bien que les déformations obtenues sont également plus faibles que
celles obtenues en milieu inerte et concentrées en pointe defissure. Ainsi la rupture ici est bien de
type fragile.

La figure 4.13(a) compare les vitesses de propagation (da/dt) en fonction deKI pour les deux
milieux NaCl etKBr désaérés (essais (A) et (F)). On observe également une accélération de la vitesse
de fissuration au cours de l’essai, permettant de passer d’unrégime à faible vitesse de propagation à
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FIGURE 4.12:Déformations de Green-Lagrange (Eyy) pour un essai de traction lente réalisé sur une
éprouvette pré-fissurée et pré-oxydée en milieuKbr (0,5M) désaéré et sous polarisation anodique

(e= 250mV/ECS)

un régime plus rapide. La transition permettant de passer d’un régime à l’autre est obtenue pour des
valeurs deKI plus faibles que précédemment (Ks

I = 10MPa.
√

m). Le tableau 4.3 permet de comparer
les différentes grandeurs (vitesse de propagation, facteurs d’intensité des contraintes seuil) obtenues
lors d’essais de traction lente réalisés dans les deux milieux. On observe donc qu’avec des facteurs
d’intensité des contraintes de fin de propagation par fatigue égaux (K f

I = 10MPa
√

m), on obtient des
vitesses de propagation en régime 1 ( ˙a1) équivalentes. Néanmoins pour le milieuKBr, des vitesses
de fissuration 5 fois plus élevées sont obtenues pour la seconde phase de fissuration bien queKs

I soit
plus plus faible.

Plusieurs essais de traction lente, avec différentes valeurs de facteurs d’intensité de fin de propaga-
tion par fatigue (K f

I ), ont pu être menés dans ce milieu (essais (F), (G) et (H)). Pour chacun d’eux, on
observe deux régimes de propagation avec des valeurs de vitesses de propagation respectives repro-
ductibles : ˙a1 ≃ 10−7m.s−1 et ȧ2 ≃ 5·10−6m.s−1 (figure 4.13(b)). En revanche la transition permettant
de passer du régime 1 au régime 2 (Ks

I ) apparaît comme étant sensible àK f
I . En effet pour ces trois

essais,Ks
I semble correspondre àK f

I ce qui met en évidence les effets de l’histoire de chargementsur
le déclenchement d’une fissuration rapide par CSC.
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

TABLEAU 4.3: Estimation des vitesses de propagation de fissure pour des essais de traction lente
réalisés en milieuNaCl ou KBr désaéré

Milieu NaCl (essai (A)) KBr (essai (F))

ȧ1(m.s−1) 1,18.10−7 1,38.10−7

ȧ2(m.s−1) 1,9.10−6 4,9.10−6

K f
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√
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FIGURE 4.13:Vitesse de propagation en fonction deKI pour différents essais de CSC sous traction

lente réalisé avecK f
I variable
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Étude de la CSC en milieu aqueux halogénéKBr désaéré

4.4.2 Considérations électrochimiques

Les courants de dissolution électrochimique sont comparésen fonction du milieu considéré. La
figure 4.14 donne l’évolution du courantI en fonction de la taille de la fissure propagée par CSC (∆a),
pour deux essais réalisés sous traction lente en milieuxNaCl (essai (A)) etKBr (essai (F)) désaérés
(respectivemente= 150mV/ECSet e= 250mV/ECS). Cette courbe met clairement en évidence
que le milieuNaCl favorise davantage les réactions électrochimiques car lescourants mesurés sont
beaucoup plus élevés qu’en milieuKBr, malgré un potentiel imposé plus élevé en milieuKBr.

Un essai sous charge constante est alors mis oeuvre en milieuKBr dans le but de vérifier la loca-
lisation électrochimique en pointe de fissure (essai (I)). La figure 4.15(a) donne le chemin de charge-
ment en fonction deKI ainsi que l’évolution de la taille de la fissure (∆a). Après une montée en charge
lente, l’effort est maintenu à 3200N, ce qui induit ici une évolution deKI constante (22MPa.

√
m) car

la longueur de fissure n’augmente que très peu au cours du temps (essai (I)). On observe que∆a tend
vers une valeur constante, ce qui induit une diminution au cours du temps de la vitesse de propagation
de la fissure. Les mesures de courant de dissolution semblenten accord avec l’évolution de∆a car
le courant diminue au cours du temps et induit une estimationde hχ constante (figure 4.15(b)). En
estimanthχ avec l’équation donnée par 4.8, on obtient une valeur constante au cours du temps et très
faible de l’ordre dehχ = 0,06µm, qui correspond, pour notre matériau, à l’ordre de grandeurde la
taille d’un joint de grain. En milieuKBr désaéré, sous polarisation anodique (e= 250mV/ECS) et
sous charge constante, le courant anodique mesuré traduit donc bien la dissolution localisée en pointe
de fissure.
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NaCl (B)
KBr (F)

FIGURE 4.14: Comparaisons des courants de dissolution en fonction de la taille de la fissure entre
les milieuxNaCl et KBr sous sollicitation de traction lente et sous polarisation anodique.
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FIGURE 4.15: Résultats mécaniques et électrochimiques d’un essai réalisé à charge constante en
milieu KBr désaéré sous polarisation anodique (essai (I))

4.4.3 Analyse fractographique

L’observation des faciès de rupture auMEB révèle le caractère fragile de la fissuration en CSC
en milieuKBr désaéré (essai (F)). Sur la figure 4.16(a), on distingue clairement l’entaille et la pré-
fissure où aucune piqûre n’est observée. Les figures 4.16(b),4.16(c), 4.16(d) et 4.16(e) donnent les
imagesMEB sur les zones respectivement définies (b), (c), (d) et (e). Une flèche indique le sens
de la propagation de la fissure. Sur la première image, on notela présence presque exclusive de
rupture intergranulaire. La transition intergranulaire/transgranulaire n’est pas explicite. En revanche,
on remarque qu’à mesure que la fissure se propage, le faciès derupture présente de plus en plus de
traces de rupture transgranulaire fragile avec la présencede “fluting”, correspondant à la déchirure
ductile le long des plans prismatiques (figures 4.16(c) et 4.16(d)). L’image 4.16(e) correspond à la
toute fin de propagation de la fissure et révèle la présence de cupules signes de la rupture du type
ductile. Cette zone est toutefois très peu étendue sur le faciès.

Nous confirmons, par ces observations, la repassivation deslèvres de la fissure au fur et à mesure
de son avancée (faciès non corrodé) avec une localisation dela dissolution en pointe de fissure.
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FIGURE 4.16:Observation d’un faciès de rupture de CSC obtenu sous traction lente en milieuKBr
désaéré 0,5M (essai (F))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

Bilan
Les résultats obtenus montrent que la fissuration par CSC du Zircaloy-4 se pro-
duit selon deux régimes de propagation en traction lente et ce quelque soit le mi-
lieu considéré (KBr ou NaCl désaéré). L’accélération de la fissuration se produit
après passage d’un seuil en intensité des contraintes (Ks

I ) plus faible en milieuKBr.
Les ruptures observées sont de type fragile intergranulaire et mixte integranulaire-
transgranulaire en milieuKBr et transgranulaire en milieuNaCl. La polarisation
anodique est nécessaire pour garantir ces modes de fissuration fragile car dès que
celle-ci est absente, la fissuration redevient ductile.
En revanche, lors d’essais réalisés à charge constante, lesvitesses de fissuration sont
beaucoup moins élevées, malgré des niveaux d’intensité descontraintes similaires
à ceux obtenus sous traction lente. Dans ce cas, l’avancée dela fissure est princi-
palement gouvernée par la dissolution anodique. Dans le casoù la repassivation est
plus lente que la propagation de la fissure (milieuNaCl désaéré), la fissure croît à
vitesse constante. Dans le cas où le repassivation est plus rapide que la propagation
de la fissure (milieuKBr désaéré), la fissure ralentit jusqu’à s’arrêter.
Les résultats montrent également que les effets mécaniquesrestent cependant né-
cessaires pour provoquer la fissuration par CSC, puisqu’il faut franchir un seuil en
intensité des contraintes pour provoquer l’accélération de la fissuration (Ks

I ). Les
différences de vitesse de fissuration obtenues entre les essais réalisés àKI constant
ou à charge constante et les essais sous traction lente montrent que la variation de
KI (K̇I ) gouverne également la vitesse de fissuration.
Le milieu KBr semble ainsi le plus approprié pour étudier la contributionélectro-
chimique sur la fissuration, puisque les cinétiques de repassivation sont plus impor-
tantes et permettent de mieux localiser la dissolution en pointe de fissure. De plus,
on mesure des cinétiques de propagation de fissures plus importantes, avec une fra-
gilité plus marquée malgré des activités électrochimiquesplus faibles. Il semble
donc que les synergies soient beaucoup plus marquées dans cecas.
Sur la base des résultats expérimentaux obtenus en milieuKBr désaéré, nous pro-
posons dans la section suivante un modèle phénoménologiquede propagation de
fissure par CSC pour notre cas d’étude.

4.5 Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en
CSC

4.5.1 Proposition d’un modèle phénoménologique

Les essais présentés dans les parties précédentes mettent clairement en évidence l’existence de
plusieurs régimes de propagation. D’une part, un régime avec une vitesse de propagation de fissure
élevée est observé lorsqueK̇I est relativement grand (traction lente) et lorsqueKI dépasse un facteur
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Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en CSC

d’intensité des contraintes seuil (Ks
I ) qui semble dépendre de l’histoire de chargement. D’autre part,

un régime avec une faible vitesse de propagation est obtenu lorsqueK̇I est faible (essai à charge
constante ou àKI constant) ou lorsqueKI est inférieur àKs

I pour des valeurs dėKI élevées (traction
lente).

Pour tous ces essais de CSC, on peut tracer l’évolution des vitesses moyennesda/dt en fonction
des vitesses moyennes de sollicitationK̇I pour chaque régime de propagation. Ainsi la figure 4.17 met
en évidence, pour les deux milieux aqueux halogénés étudiéset toutes les sollicitations mécaniques
testées, une dépendance nette deda/dt à K̇I . Nous avons d’abord référencé les 5 essais en traction
lente réalisés en milieuNaCl etKBr (A,B et F,G,H) et nous y avons distingué les régimes 1 et 2. Puis
nous avons considéré les 2 essais à charge constante : (C) en milieu NaCl) et (I) en milieuKBr.
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FIGURE 4.17:Évolution deda/dt en fonction dedKI/dt pour différents essais de CSC

Les figures 4.18(a) et 4.18(b) montrent la définition des trois régimes de propagation pour les
essais de traction lente réalisés en milieuKBr 0,5M désaéré. Pour affiner cette étude, il convient
d’estimer les vitesses de propagation instantanées. Pour des faibles variations deKI ou dea (régime
1 en traction lente ou essais à charge constante), il est difficile d’obtenir des valeurs précises puisque
les bruits de mesures sont ici beaucoup amplifiés. En revanche pour le deuxième régime (régime de
propagation rapide sous traction lente), il est possible deles évaluer avec une meilleure précision.
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FIGURE 4.18: Mise en évidence des régimes de propagation sur les évolutions dea en fonction du
temps etda/dt en fonction deKI pour des essais en traction lente en milieuKBr désaéré.

On réalise alors cette analyse dans le milieuKBr 0,5M désaéré. Pour le régime 1, on garde les
estimations moyennes alors que pour les régimes 3 et 2, on utilise dorénavant les valeurs instantanées
deda/dt et dKI/dt. La figure 4.19 donne l’évolution deda/dt en fonction dedKI/dt en distinguant
les différents régimes.
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FIGURE 4.19: Évolution deda/dt en fonction dedKI/dt pour différents essais de CSC réalisés en
milieu KBr désaéré

Sur chaque régime, une dépendance linéaire en échelle logarithmique semble se dessiner ce qui
permet de justifier l’utilisation d’un modèle avec une loi puissance donnant l’évolution de ˙ai (vitesse
instantanée au sein du régimei) en fonction deK̇I . On propose alors une loi de propagation avec
l’introduction de 6 paramètres (α1, α2, α3, n1, n2 et n3). On introduit également respectivement les
variations seuils enKI pour passer du régime 1 au régime 3 (K̇s1

I ) et du régime 3 au régime 2 (K̇s2
I ) :



































ȧ1 = α1 ·
(

dKI
dt

)n1

ȧ3 = α3 ·
(

dKI
dt

)n3
si dKI/dt ≥ K̇s1

I et KI > Ks
I

ȧ2 = α2 ·
(

dKI
dt

)n2
si dKI/dt ≥ K̇s2

I

(4.10)
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

En échelle logarithmique, chacun de ces régimes est alors modélisé par une droite ayant pour
coefficient directeurni et pour ordonnée à l’origineα i . Les données des régimes 3 et 2 sont obtenues
pour les trois essais de traction lente (dénommés (F), (G) et(H) sur la figure 4.13(b)). La figure 4.19
montre que, contrairement au régime 2, l’initiation du régime 3 ne se produit pas pour une valeur fixe
de K̇s

I . On fait ici l’hypothèse que ce seuil (K̇s1
I ) dépend de la vitesse de sollicitation atteinte une fois

queKI dépasseKs
I . On obtient alors la relation suivante :

K̇s1
I = K̇I (KI ≥ Ks

I ) (4.11)

Il en découle une relation entreα3, α1, n1, n3 et K̇s1
I en considérant que la droite décrivant le

régime 1 coupe la droite décrivant le régime 3 lorsqueK̇I(t) = K̇s1
I :

α3 = α1 ·
(

K̇s1
I

)n1−n3 (4.12)

Les droites de chacun des régimes 3 sont, quant à elles, limitées par la droite décrivant le régime
2. On obtient alors une estimation deK̇s2

I en fonction deα3, α2, n2, n3 :

K̇s2
I =

(

α3

α2

)
1

n2−n3
(4.13)

En combinant les équation 4.12 et 4.13, on obtient :

K̇s2
I =

(

α1

α2

)
1

n2−n3 ·
(

K̇s1
I

)

n1−n3
n2−n3 (4.14)

Finalement, en combinant les équations 4.10, 4.11 et 4.14, on obtient la loi de propagation sui-
vante :







































ȧ1 = α1 ·
(

dKI
dt

)n1

ȧ3 = α1 ·
(

K̇s1
I

)n1−n3 ·
(

dKI
dt

)n3
si dKI/dt ≥ K̇s1

I et KI > Ks
I

ȧ2 = α2 ·
(

dKI
dt

)n2
si dKI/dt ≥

(

α1
α2

)
1

n2−n3 ·
(

K̇s1
I

)

n1−n3
n2−n3

(4.15)

L’identification des paramètres de cette loi de propagationest obtenue par une régression linéaire
sur chacun des régimes sur les évolutions deda/dt en fonction dedKI/dt. Le tableau 4.4 donne alors
les différentes valeurs obtenues.

L’expression de la vitesse de propagation dans le régime 3 montre que, lorsquedKI/dt reste
proche deK̇s1

I , ȧ3 reste sensiblement égale à ˙a1. Pour franchir ce seuil de transition, il faut ainsi que
l’accélération de la propagation de la fissure soit suffisante. Ce modèle montre donc que la propaga-
tion de fissure est principalement gouvernée par la vitesse de sollicitation locale en pointe de fissure
évaluée par la variation deKI . Ce paramètre cinétique englobe les facteurs l’électrochimiques puis-
qu’il gouverne la compétition entre dissolution et repassivation des surfaces libres créées en pointe
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Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en CSC

TABLEAU 4.4: Valeurs numériques issues de l’identification du modèle phénoménologique

Régime 1 régime 2 Régime 3

ni 0.51 0.40 1.35

α i

(

µm.s−1(MPa.
√

m)
−ni
)

1.07 10.78 α3 = α1 ·
(

K̇s1
I

)n1−n3

de fissure. L’existence d’un facteur d’intensité des contraintes seuil (Ks
I ) permettant de passer d’un

régime lent à un régime rapide et dépendant de l’histoire de chargement, confirme que la plasticité
joue également un rôle puisque il est nécessaire d’apporterdes nouvelles dislocations pour provoquer
une fissuration rapide en CSC.

4.5.2 Validation du modèle de propagation

4.5.2.1 Définition du chemin de chargement visé

Les essais de validation sont mis en oeuvre dans le but de vérifier que le modèle proposé précé-
demment est valide dans un domaine d’application plus étendu. On s’attachera ainsi à vérifier que
le passage d’un régime lent (régime 1) à un régime rapide (régime 3 puis 2) de propagation s’ef-
fectue avec les conditions énoncées par l’équation 4.15. Ces essais sont réalisés sur des éprouvettes
pré-oxydées et pré-fissurées de Zircaloy-4 avec le facteur d’intensité des contraintes résiduel de fin
de pré-fissuration (K f

I ) et la longueur de pré-fissure connus (Cf essais (J) et (K) dans le tableau 4.1).
L’idée est ici d’imposer un profil de chargement spécifique permettant de dépasserKs

I avec une vi-
tesse de sollicitation (̇KI ) suffisante pour que la fissure se propage selon les régimes rapides 3 ou 2.
En imposant une valeur constante deKI (Kt

I ), on espère également vérifier qu’avecK̇I nul, la propaga-
tion est inexistante. La figure 4.20 illustre ainsi le profil de chargement visé pour ce type d’essai. La
commande s’effectue avec le paramètreKI qui est imposé en utilisant la technique duLoad-Shedding
décrit dans la partie 2.2.1.1 associé à la mesure en temps réel par corrélation d’images deKI .
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

Profil visé

Profil obtenu

FIGURE 4.20:Définition du profil de chargement visé et obtenu enKI pour des essais de validation
du modèle.

4.5.2.2 Chemin de chargement réel

Les figures 4.21(a) et 4.21(b) illustrent les allures deKI au cours du temps appliqués à deux essais
de validation (J) et (K). On réalise successivement différentes montées en charge pour différentes
valeurs cibles deKI (Kt

I ) matérialisées ici par les traits pointillés horizontaux.On note que le maintien
d’une valeur deKI constante est obtenu avec plus ou moins de réussite et qu’il est difficile d’obtenir
la valeur cible tant l’inertie de la propagation de fissure est élevée dès lors que l’on passe du régime 1
au régime 3, comme l’illustre également la figure 4.20.

Les figures 4.22(a) et 4.22(b) donnent les évolutions dea et du courant de dissolution (I ) en fonc-
tion du temps. Ainsi, différentes corrélations apparaissent entre les grandeurs mécaniques et électro-
chimiques. La longueur de fissure (a) évolue uniquement lors des montées en charge (K̇I non nul).
La fissure est en revanche stoppée lors des phases de maintiende KI à des valeurs constantes. On
obtient ainsi une évolution par paliers dea. On vérifie bien ici que lorsquėKI est faible voire nul, ˙a
est également nul. La propagation de la fissure est provoquéepar le franchissement d’un niveau seuil
d’intensité des contraintesKsi

I de l’étapei qui évolue au cours de l’histoire de chargement puisqu’il
faut à nouveau franchir la valeur maximale précédemment atteinte deKI pour que la propagation de
fissure se produise à nouveau sinon la longueur de fissurea reste constante (figures 4.23(a) et 4.23(b)).

La validation quantitative de la loi de propagation phénoménologique, proposée dans la partie
précédente, est effectuée en utilisant comme donnée d’entrée, le chemin de chargement défini par
KI (t) et K̇I (t) (figures 4.21(a) et 4.21(b)). La vitesse de propagation de lafissure (da/dt) est obtenue
directement à partir de l’équation 4.15. Par intégration temporelle, on en déduit l’évolution de la
longueur de la fissure donnée par le modèle. On peut ainsi comparer la taille de la fissure estimée par
ce modèle avec celle mesurée pendant les essais par corrélation d’images (figures 4.24(a) et 4.24(b)).

On constate que le modèle phénoménologique permet de prévoir avec une bonne précision l’évo-
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Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en CSC

lution de la taille de la fissure en fonction du chemin de chargement. Ce modèle démontre que les
régimes de propagation rapide de fissure de CSC (régimes (2) et (3)) sont régis par la vitesse de sol-
licitation et par l’apport de nouvelles dislocations, puisquea augmente uniquement lorsquėKI est
suffisant et queKI dépasseKs

I représentant l’état de plasticité en pointe de fissure.

0.5 1 1.5

x 10
4

0

10

20

30

40

50

K
I (

M
P

a.
m

0.
5 )

Temps (s)

 

 

0.5 1 1.5

x 10
4

0

5

10

15

20

25

I (
µ 

A
)

K
I

I

(a) Essai (J)

0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8 2

x 10
4

0

20

40

60

80

K
I (

M
P

a.
m

0.
5 )

Temps (s)

 

 

0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8 2

x 10
4

0

10

20

30

40

I (
µ 

A
)

K
I

I

(b) Essai (K)

FIGURE 4.21: Chemins de chargement réels et évolution conjointe du courant pour les essais de
validation réalisés (essais J et K) en milieuKBr désaéré sous polarisation anodique (e= 250mV/ECS)

137

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf 

© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



4. Caractérisation expérimentale de la CSC
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FIGURE 4.22:Confrontation des valeurs dea et I au cours du temps pour les essais de validation (J)
et (K).
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FIGURE 4.23:Évolution de la longueur de fissure en fonction de l’intensité des contraintes pour les
essais de validation (J) et (K).
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Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en CSC
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FIGURE 4.24:Vérification de la prédiction dea au cours du temps avec le modèle de propagation de
fissure proposé pour les essais (J) et (K).

4.5.2.3 Mesure du courant anodique local : considérations électrochimiques et fractogra-
phiques

Sur les figures 4.21(a), 4.21(b), 4.22(a) et 4.22(b), nous avons observé des pics d’intensité de
courant anodique (I ) pour chaque franchissement de palier. Ainsi l’activité électrochimique joue vrai-
semblablement un rôle ici. La croissance d’une fissure d’un point de vue électrochimique est donnée
par la grandeur∆aχ qui peut être estimé en considérant que la hauteur de surfaceactive reste constante
au cours de la propagation à l’aide des équations 4.8 et 4.9 :

∆aχ =
M

4ρF ·B·

∫ t
t=0 I ·dt

hχ
. (4.16)

L’intégration du courantI est obtenu par intégration numérique avec la méthode des trapèzes.
Ici, ∆aχ est comparé à∆a (incrément de la longueur de fissure mesuré parDIC). Les figures 4.25(a)
et 4.25(b) montrent qu’avec respectivementhχ = 0,1µmet hχ = 0,08µmpour les essais (J) et (K),
l’estimation de∆aχ est en bonne adéquation avec les mesures effectuées par corrélation d’images.
On confirme donc que la dissolution reste ici localisée en pointe de fissure comme c’était le cas
précédemment en charge constante en milieuKBr. Les valeurs dehχ obtenues ici sont d’ailleurs
du même ordre de grandeur que celle obtenue lors d’un essai à charge constante (Cf paragraphe
4.4.2, essai (I) avechχ = 0,06µm). Cette analyse montre également, que les mesures des courants
de dissolution sont dans les bons ordres de grandeur pour estimer que la propagation de fissure est
gouvernée par la dissolution électrochimique et qu’elle contribue à la fragilisation en pointe de fissure.

Les analyses fractographiques (figure 4.26) permettent de confirmer l’absence de piqûres para-
sites et de corrosion prononcée sur le faciès de rupture (pré-entaille, pré-fissure et fissure de CSC).
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC
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FIGURE 4.25:Quantification électrochimique de la propagation de fissure

Ceci confirme que la repassivation est très présente dans ce milieu. D’autre part, la rupture par CSC
est de type fragile (figure 4.26(a)). Les faciès de rupture, comme pour les essais de traction lente,
présentent des zones de rupture intergranulaire (en début de propagation) puis mixte transgranulaire-
intergranulaire. Ceci est d’autant plus remarquable que pour ces essais, les échantillons sont restés
beaucoup plus longtemps en contact avec la solution agressive (environ 7h ici contre 2h30 en trac-
tion lente et milieu NaCl sur la figure 4.11(a)). Les figures 4.26(b) et 4.26(c) donnent, avec un fort
grossissement, des images de la rupture par CSC au niveau de l’amorçage. La rupture est d’abord du
type intergranulaire. Des traces de rupture transgranulaire sont déjà présentes ici mais elles sont de
plus en plus accentuées lorsque la fissure croît (figures 4.26(d) et 4.26(e)). Comme pour les travaux
présentés dans la littérature [FAR 03] [FAR 04], la propagation transgranulaire apparaît donc comme
le mode de fissuration principal de CSC surtout lorsque l’intensité des contraintes devient élevée. La
dissolution vient ici fragiliser les liaisons atomiques etprovoquer la rupture par clivage des grains.
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Vers une loi phénoménologique de propagation de fissure en CSC
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FIGURE 4.26:Observation d’un faciès de rupture de CSC pour un essai de validation réalisé en milieu
KBr désaéré 0,5M (essai (J))
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

4.6 Discussion des résultats expérimentaux obtenus

La plupart des études relatives à la fissuration par CSC présentées dans la littérature (Cf cha-
pitre 1), proposent d’évaluer la vitesse de propagation de fissure (da/dt) en fonction deKI avec un
ensemble de sollicitations mécaniques conventionnelles (déformation imposée, charge constante ou
traction lente) [COX 73] [WIN 05] [COX 90] [IBR 08] [SHI 08]. Enrevanche l’histoire de charge-
ment liée à la pré-fissuration par fatigue n’est que très peu étudiée [HIR 85], tout comme des charge-
ments directement liés àKI ou à sa variation (̇KI ). La démarche expérimentale proposée ici, se veut
originale puisque nous avons été capables de maitriser avecune bonne précision la commande en
facteur d’intensité des contraintes en mode I. Nous avons ainsi pu étudier l’évolution deda/dt en
fonction deKI et montrer que la variation de l’état de contrainte local en pointe de fissure, estimée par
K̇I , gouverne les vitesses de fissuration par CSC. Il reste, toutefois, quelques améliorations possibles
à apporter à cette démarche expérimentale du point de vue dessollicitations mécaniques, car l’inertie
de la propagation de la fissure est encore difficilement maitrisable surtout pour les régimes 2 ou 3 de
propagation (essais de validation (J) et (K)). Pour obtenirun chemin de chargement égal au chemin
visé, il faudrait améliorer les paramètres d’asservissement des essais de CSC en tenant compte de
l’inertie des cinétiques de propagation des fissure.

Face à l’ensemble des données bibliographiques énoncées dans le premier chapitre, cette étude
expérimentale de la fissuration par CSC du Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné, a permis de ré-
pondre à un certain nombre de questions. Une estimationin-situ des grandeurs mécaniques au cours
du temps, permet déjà de s’assurer que nous assistons bien à la propagation d’une fissure unique
de CSC en mode I. De plus, cette caractérisation permet de renforcer les observations globales qui
avaient pu être réalisées pour ce système [FAR 03] [FAR 04] sur le caractère fragile de la fissura-
tion mais aussi en termes de mesures précises et instantanées des vitesses de propagation. L’avantage
de notre approche est qu’elle permet de s’affranchir des mesures globales des vitesses de sollicita-
tion, telles qu’elles ont pu être présentées par Farinaet al [FAR 03] avec le taux de déformation (ε̇).
Nous utilisons alorsdKI/dt qui quantifie directement les variations locales de l’état de contrainte en
pointe de fissure selon lesquelles différents régimes de propagation sont obtenus. Nos résultats sont
difficilement comparables d’un point de vue quantitatif avec ceux donnés par Farinaet al puisque
ces derniers donnent l’évolution moyenne deda/dt en fonction du taux de déformation global (ε̇).
Il faudrait alors évaluer une relation entreε̇ issu du dispositif expérimental utilisé dans la littérature
[FAR 03] (Hounsfield tensometer) et la variation locale de l’état de contrainte en pointe de fissure
(K̇I ).

La plupart des résultats de propagation de fissure par CSC présentés dans la littérature (Cf chapitre
1) font intervenir une dépendance deda/dt en fonction deKI . On obtient alors plusieurs régimes de
propagation avec plusieurs vitesses de propagation. L’évolution deda/dt en fonction deKI montre la
présence d’un plateau (Cf chapitre 1 paragraphe 1.2.4) que l’on peut expliquer à travers nos essais par
la dépendance directe deda/dt en fonction dedKI/dt. Ce plateau est donc présent lorsque la varia-
tion de l’intensité des contrainte (dKI/dt) reste sensiblement constante. L’avantage de cette approche
est qu’elle permet d’inclure directement les cinétiques desollicitation (charge constante, déformation
constante, traction lente) par l’intermédiaire du paramètre dKI/dt. Nous avons ainsi montré que la
variation de l’état de contrainte en pointe de fissure est le paramètre gouvernant la vitesse de pro-
pagation de fissure même s’il faut atteindre un niveau d’intensité des contraintes suffisant (Ks

I ) pour
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Conclusions

créer des dislocations au voisinage de la pointe de fissure. Dans notre modèle la dépendance enKI

intervient alors uniquement sous la forme d’un seuil. Les vitesses de propagation obtenues dans les ré-
gimes de propagation rapides sont similaires à celles obtenues en méthanol iodé (da/dt≥ 10−7m.s−1)
[SER 08]. En revanche, les seuils de facteur d’intensité descontraintes obtenus (Ks

I ≃ 7MPa.
√

m) sont
supérieurs dans notre étude. Il est à noter que dans notre cas, l’effet de l’histoire de chargement issu de
la pré-fissuration par fatigue a une influence directe surKs

I . Toutefois, on peut estimer en milieuNaCl
queKs

I = 25MPa.
√

m alors qu’en milieuKBr, Ks
I reste inférieur à 10MPa.

√
m. Ce dernier milieu

semble donc présenter une susceptibilité équivalente au méthanol iodé pour le Zircaloy-4 puisqu’il
favorise une propagation de fissure en CSC avec des valeurs deda/dt et Ks

I équivalentes.
La confrontation aux mesures des courants de dissolution permet de corréler les effets mécaniques

et électrochimiques. Ainsi cette étude confirme que plasticité et dissolution sont très liées lors de la
fissuration par CSC puisque la dissolution gouverne la fissuration une fois qu’il y a émergence de
nouvelles dislocations. Nous rejoignons ici les modèles d’interaction plasticité-corrosion de Magnin
et al [MAG 96] qui montrent que la mobilité des dislocations peut être favorisée par les activités de
dissolution en pointe de fissure, elle-même favorisées par les dislocations.

Enfin, nous interprétons l’influence de la variation de l’état de contrainte en pointe de fissure (K̇I )
sur les cinétiques de propagation, par la compétition entredépassivation et repassivation qui gouverne
le maintien d’une activité de dissolution permanente en pointe de fissure. Nous nous appuyons ici sur
les modèles de dissolution anodique qui montrent que les cycles de rupture du film passif sont liés
à la variation de l’état mécanique en pointe fissure défini dans la littérature par la variation de la
déformation en pointe de fissure [FOR 90] [HAL 08a] [SHO 10] [LU 06] et que nous relions à̇KI

dans notre cas. Les courants de dissolution relevés dans lesessais coïncident avec les variations de
longueur de fissure mesurés. C’est donc la dissolution électrochimique qui tend à fragiliser le matériau
soit directement par la quantité de métal dissous soit par des espèces issues des réactions chimiques
venant fragiliser le matériau par adsorption en pointe de fissure.

4.7 Conclusions

Dans ce chapitre, nous avons étudié la fissuration par corrosion sous contrainte d’un point de vue
expérimental dans le but d’identifier les synergies entre les aspects mécaniques et électrochimiques
et d’en déduire une loi de propagation de fissure. Le dispositif expérimental ainsi que les pré-requis
nécessaires aux essais de CSC ont permis de réaliser des essais sur des éprouvettes pré-fissurées et
pré-oxydées autorisant donc la localisation de la dissolution en pointe d’une fissure unique de CSC.
L’étude de ces différents facteurs a été réalisée à l’aide del’estimation des courants de dissolution
électrochimique et des champs de déplacement pour en extraire les facteurs d’intensité des contraintes
et la taille de la fissure de CSC.

Dans un premier temps, l’étude effectuée dans le milieuNaCl, a permis de mettre en évidence la
fragilisation de la propagation d’une fissure dès lors qu’onapplique une polarisation à un potentiel
supérieur au potentiel de piqûre. En l’absence de polarisation anodique, le mode de rupture redevient
ductile comme en milieu inerte. On observe deux régimes de propagation décrits par deux vitesses
de fissuration ( ˙a1 et ȧ2). Le régime de fissuration rapide ( ˙a2) est obtenu pour des valeurs élevées
deKI (KI ≥ 25MPa.

√
m) et deK̇I (sollicitation en traction lente). Le régime de fissurationlent (ȧ1)
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4. Caractérisation expérimentale de la CSC

est, quant à lui, observé pour des valeurs faibles deKI et lorsque la vitesse de sollicitation reste
faible (sollicitation à charge constante ouKI constant). Les courants de dissolution mesurés ici sont
très élevés et les analyses fractographiques viennent confirmer que la repassivation est limitée par la
présence d’ionsCl− contribuant ainsi à la dissolution prononcée des surfaces libres créées en amont
de la pointe de la fissure.

L’étude réalisée dans le milieuKBr permet de confirmer ce comportement à rupture de type fra-
gile gouverné par deux régimes de fissuration. Toutefois le régime 2 est atteint pour des valeurs plus
faibles deKI (10−25MPa.

√
m) et conduit à des vitesses de propagation ( ˙a2) plus élevées. Les faibles

déformations mesurées par corrélation d’images confirmentici que la fissuration par CSC est encore
plus fragile. Ce milieu a également pour avantage de fournirdes mesures de courants de dissolution
plus locales. On vérifie ici, avec une approche électrochimique, que les surfaces actives en pointe de
fissure sont très localisées et donc que la repassivation dessurfaces libres créées par la propagation de
la fissure, est quasiment immédiate. Pour ces deux milieux, les analyses fractographiques confirment
d’une part, que la rupture est de type fragile transgranulaire et mixte intergranulaire-transgranulaire
respectivement pour les milieuxNaCl et KBr. D’autre part les faciès de rupture confirment que la
repassivation est beaucoup plus présente en milieuKBr, ce qui contribue à la localisation de la disso-
lution en pointe de fissure.

L’analyse, sur l’ensemble des essais, de la dépendance de lavitesse de propagation (da/dt) en
fonction de la variation de l’état de contrainte en pointe defissure (̇KI ) met clairement en évidence
l’existence de trois régimes de propagation gouvernés par des lois puissances. On introduit alors un
régime 3 qui correspond à la transition entre les régimes 1 et2, qui apparaît lorsqueKI dépasse une
valeur seuil (Ks

I ) dépendant de l’histoire de chargement et donc de l’état de contrainte plastique en
pointe de fissure. La propagation de fissure se produit donc avec la création de nouvelles dislocations
en pointe de fissure favorisant alors les activités de dissolution électrochimiques.

Sur la base de ces observations, nous avons alors proposé un modèle phénoménologique de pro-
pagation de fissure définissant ces trois régimes de propagation par des lois puissance eṅKI . Pour
vérifier sa pertinence sur un domaine d’application plus étendue, des essais spécifiques ont été réa-
lisés en utilisant une commande enKI issue des mesures en temps réel par corrélation d’images. On
montre ainsi que la propagation rapide (régime 3 ou 2) en CSC est obtenue une fois queKI dépasseKs

I ,
correspondant à la valeur maximale deKI précédemment atteinte, et lorsque la vitesse de sollicitation
en pointe de fissure est suffisante (K̇I ≥ K̇s

I ).
La dissolution électrochimique se produit lors des phases de propagation de fissure rapide en CSC

(régime 2 et 3). La propagation de fissure de type fragile s’explique certainement par la dissolution
électrochimique puisqu’on est capable de quantifier à l’aide d’une approche électrochimique, tradui-
sant le calcul du volume dissous, l’accroissement de la taille de la fissure.

Il apparaît donc que la fissuration par CSC du Zircaloy-4 en milieux aqueux halogéné est de type
fragile dès lors que le potentiel de polarisation appliqué est supérieur au potentiel de piqûre et que
l’état de contrainte est suffisant en pointe de fissure pour générer l’apport de dislocations favorisant
une dissolution sélective. De plus la variation de l’état decontrainte en pointe de fissure doit être
suffisamment élevée pour empêcher la repassivation de stopper la propagation de la fissure.
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Conclusion générale et perspectives

La corrosion sous contrainte est un phénomène de rupture fragile qui, bien qu’ayant été étudié
depuis de nombreuses années, est encore mal connu puisque denombreux facteurs mécaniques, chi-
miques et métallurgiques rentrent en ligne de compte. De plus, la nature synergique des interactions
entre les différents paramètres rend difficile l’élaboration de modèles et d’expérimentations permet-
tant une meilleure compréhension du phénomène. D’autre part, la complexité de la CSC repose sur
sa forte sensibilité au système d’étude (métal + milieu). Nous avons choisi d’étudier la propagation
de fissures de CSC sur un système donné : le Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné désaéré (KBr
ou NaCl). La synthèse bibliographique présentée dans le premier chapitre a montré que ce système
possède une forte susceptibilité à la CSC dès lors que le potentiel de polarisation appliqué est supé-
rieur au potentiel de piqûre. Plusieurs modes de fissurationfragile (transgranulaire et intergranulaire)
sont observés. La propagation d’une fissure de CSC, définie par sa vitesse de propagation (da/dt),
dépend à priori des activités électrochimiques de dissolution en pointe de fissure, comme le montrent
les modèles de dissolution anodique, mais également de l’état de contrainte local en pointe de fissure
(plasticité) comme le montrent les modèles d’interaction plasticité-corrosion. Nous avons alors choisi
dans cette étude de nous focaliser sur l’étude de la propagation d’une fissure en nous affranchissant
des effets d’amorçage en réalisant une pré-fissure de fatigue en milieu inerte. Le mode de fissuration
fragile observé généralement en CSC, nous montre que l’échelle macroscopique de la mécanique de
la rupture avec l’utilisation des facteurs d’intensité descontraintes (KI ), est représentative pour dé-
crire la propagation d’une fissure. De plus, la variation de l’état de contrainte en pointe de fissure
(K̇I ) est également un facteur à prendre en compte puisqu’il gouverne les cinétiques de dépassiva-
tion/repassivation et donc la vulnérabilité des surfaces vis-à-vis de la dissolution électrochimique.

Nous avons alors proposé une méthodologie d’étude reposantsur le développement d’un proto-
cole expérimental spécifique pour étudier le couplage mécano-électrochimique en pointe d’une fissure
de CSC. Les mesures mécaniques (a, da/dt, KI et K̇I ) s’appuient sur l’utilisation des techniques de
corrélation d’images qui présentent comme intérêt de ne pasnécessiter la mise en place d’un appa-
reillage en contact direct avec l’échantillon à étudier. Ainsi, nous pouvons effectuer des mesures sans
perturber le système d’étude. Cette outil donne un ensembled’informations extrêmement riches car il
s’appuie sur l’extraction d’une mesure de champ de déplacements. Nous avons alors utilisé les fortes
potentialités de cette méthode en l’adaptant à un problème de mécanique de la rupture. Une base de
fonction de déplacements reposant sur le formalisme des séries de Williams permet d’extraireKI et
la position de la pointe de fissure avec une bonne précision. Un algorithme optimisé a alors été dé-
veloppé autorisant ainsi une utilisation en temps réel pourcommander des essais de propagation de
fissure en fatigue ou en CSC. Dans un premier temps, nous avonsutilisé cette technique pour pro-
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duire des pré-fissures par fatigue en maitrisantKI . Ceci nous a donc permis d’obtenir une pré-fissure
amorcée en milieu inerte avec un état de contrainte plastique en pointe de fissure maitrisé. D’un point
de vue électrochimique, il a été montré dans la littérature que, pour ce système d’étude, la CSC est
observée à condition que le potentiel de polarisation soit supérieur au potentiel de piqûre. Nous avons
alors identifié les potentiels de piqûre pour un état de surface oxydé thermiquement ou brut. Nous
avons observé que l’oxydation protège électrochimiquement les surfaces en augmentant le potentiel
de piqûre, la résistance électrochimique et donc le pouvoirisolant de l’interface métal/milieu. En uti-
lisant une éprouvette pré-fissurée puis pré-oxydée, on contribue à protéger ses surfaces, à concentrer
l’apparition de piqûres et donc l’activité électrochimique exclusivement en pointe de fissure.

L’étude expérimentale de la propagation d’une fissure par CSC a ainsi pu être menée pour deux
milieux aqueux halogénés désaérésNaCl et KBr et révèle l’importance de choisir un système favori-
sant les synergies entre la mécanique de la rupture et l’électrochimie. C’est ainsi que le milieuKBr se
révèle être le plus propice à l’étude des couplages mécano-électrochimiques puisqu’on y observe des
vitesses de propagation plus élevées avec des activités de dissolution électrochimiques plus faibles.
Une analyse fractographique associée à des mesures de champde déformations, confirment ici que la
rupture par CSC est du type fragile intergranulaire et transgranulaire alors qu’à l’air libre le matériau
rompt de façon totalement ductile. Nous avons pu analyser lecomportement à rupture du matériau
avec l’extraction par corrélation d’images deda/dt en fonction deKI et K̇I . Nous montrons ainsi
l’existence de plusieurs régimes de propagation principalement gouvernés par la variation de l’état de
contrainte local en pointe de fissure (K̇I ). Les régimes de propagation de fissure rapide se produisent
une fois qu’un seuil en facteur d’intensité des contraintesest atteint (Ks

I ). Celui-ci évolue en fonction
des contraintes maximales atteintes au cours de l’histoirede chargement et agit donc comme une
variable de mémoire de l’état de contrainte en pointe de fissure. Les courants de dissolution mesurés
associés à une modélisation de la propagation de fissure par dissolution électrochimique, montrent que
la dissolution gouverne cette propagation. Nous avons ainsi mis en évidence l’interaction entre l’état
de contrainte en pointe de fissure et la dissolution électrochimique. L’influence de la variation de l’état
de contrainte en pointe de fissure sur les vitesses de propagation montrent que l’apport de nouvelles
dislocations doit être plus rapide que les cinétiques de repassivation et permettre à la dissolution en
pointe de fissure, qui est l’élément moteur de la fissuration fragile par CSC, de se produire. Les syner-
gies mécano-électrochimiques de la fissuration par CSC du Zircaloy-4 en milieu aqueux halogéné ont
été identifiées comme la définition d’un état de mécanique suffisamment intense en pointe de fissure
pour que la dissolution électrochimique se produise et entraine une rupture fragile du matériau.

Perspectives de travail

Sur la base de ces résultats, nous pouvons proposer plusieurs perspectives à ces travaux de thèse :
– Tout d’abord, le dispositif expérimental développé peut encore être amélioré. Nous avons

prouvé qu’il était possible d’imposer une commande directement liée au facteur d’intensité
des contraintes estimé par les techniques de corrélation d’images en temps réel. L’algorithme
de corrélation d’images présenté dans cette thèse est déjà très performant mais on pourrait en-
core améliorer sa rapidité en utilisant un langage de programmation plus optimal (i.e. Langage
C++), bien que l’utilisation conjointe de Labview et de Matlab nous a séduit par sa convivialité
lors des développements successifs que nous avons du effectuer.
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– Cette technique nous a permis d’asservir la propagation d’une fissure en fonction deKI . Pour les
essais de fatigue, nous avons ainsi réussi à bien maitriser cet asservissement. En revanche, lors
des essais de CSC, les profils de chargement enKI visés ont été moins bien respectés car l’inertie
de la propagation des fissures est plus élevée. Il faudrait donc tenir compte des régimes de
propagation identifiés en CSC pour les réglages de l’asservissement en fonction de l’ensemble
des paramètres de toute la chaine d’acquisition et d’actiondu dispositif expérimental.

– L’étude de l’amorçage d’une fissure en CSC est un challenge qui intéresse fortement le milieu
industriel puisque sa maîtrise permet de garantir l’intégrité d’une structure métallique. Ce type
d’étude mérite encore de nombreux de développements car elle est très complexe de par les
nombreux phénomènes mécaniques mis en jeu. Elle nécessite de faire le pont entre la modé-
lisation d’un matériau sain et continu à un matériau endommagé et discontinu présentant une
ou plusieurs fissures. Il faut donc ici utiliser une approchepermettant de décrire la fissuration à
partir de la théorie de l’endommagement.

– La fissuration par CSC génère bien souvent un réseau de plusieurs fissures. L’étude de la mul-
tifissuration appliquée à la CSC permettrait alors de comprendre comment les fissures peuvent
interagir entre elles et donc quantifier leur propagation respective. Il faudrait ici adapter la
technique de mesure de champ que nous avons développée pour prendre en compte plusieurs
discontinuités au sein du matériau.

– Une étude à l’échelle de la microstructure à l’aide d’observations au Microscope Électronique à
Transmission est également envisageable pour mieux comprendre l’effet des dislocations dans
la propagation des fissures en CSC. Les interactions mutuelles entre mobilité des dislocations,
dissolution et adsorption d’une espèce réactionnelle intermédiaire, sont encore peu étudiées et
permettraient sans doute de comprendre de façon plus approfondie les mécanismes mis en jeu
à l’échelle micro-mécanique.

– La mise en place d’un système permettant de découpler la sollicitation et la mesure électrochi-
mique serait une perspective intéressante à l’étude de la CSC. Il faudrait pour cela faire l’étude
dans un système pour lequel la CSC se produit d’elle même. On pourrait alors utiliser la tech-
nique du bruit électrochimique qui améliorerait les possibilités d’étude électrochimique car on
pourrait faire corréler les mesures de potentiels et de courants électrochimiques.

– Une quantification plus fine des effets électrochimiques permettrait enfin de mieux comprendre
l’importance des différentes réactions qui se produisent en pointe de fissure. On pourrait alors
quantifier le rôle éventuel de la dissolution ou de l’adsorption sur la fragilisation du matériau.
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Annexe A

Détail de l’interface Labview utilisée durant
la technique duLoad-Shedding

A.1 Introduction

Cette partie présente les outils développés dans le logiciel Labview qui ont permis de mettre en
place la technique expérimentale duLoad-Shedding. La programme Labview a pour intérêt de faciliter
la création d’une interface qui peut être facilement utilisable. Ici nous avons développé un environne-
ment permettant à la fois de contrôler l’acquisition d’images numériques, d’utiliser les techniques de
corrélation d’images développées dans le paragraphe 2.4 etenfin de communiquer avec le contrôleur
de la machine d’essai.

A.2 Présentation de la structure du programme.

La structure d’un programme Labview est très visuelle car elle se présente sous la forme de dia-
grammes. On introduit alors des blocs qui correspondent à des sous-fonctions. Dans notre cas, on peut
distinguer trois principaux blocs :

– Acquisition d’images
– Corrélation d’images
– Communication des données.
La figure A.1 donne ainsi l’architecture de la programmationsous forme de diagramme dans

Labview. Chacun des blocs évolue de manière séquentielle, c’est à dire que les fonctions successives
sont exécutées uniquement lorsque la fonction précédente est complètement réalisée. Chaque bloc
peut être décomposé en sous-blocs :

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

2. Le bloc de corrélation d’images comporte l’algorithme permettant l’utilisation des techniques
de corrélation d’images dédiées à l’extraction deKI et dea en temps réel (Cf paragraphe 2.4).
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A. Détail de l’interfaceLabviewutilisée durant la technique duLoad-Shedding

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

3. Le bloc de communication permet de transmettre les informations issues des calculs de corré-
lation d’images vers un contrôleur. C’est grâce à ce bloc quela technique duLoad-Shedding
va pouvoir être utilisée pour réguler l’effort de commande de la machine de traction et imposer
une sollicitation enKI . Ici en fonction des grandeursKI et a, ce bloc calcule le paramètre de
modulation de l’effort (αn). Cette valeur numérique est ensuite convertie en un signalanalo-
gique de type tension (0−10V) à l’aide d’un boitier de conversionNational− Instrumentet
peut ainsi être traiter par le contrôleur MTS commandant la machine de traction hydraulique
MTS.

Corrélation 

d'image
CommunicationAcquisition

FIGURE A.1: Présentation des diagrammes dans Labview

A.3 Présentation de l’interface Labview

L’interface Labview est également appelée face-avant du programme. Cette interface est facile-
ment utilisable puisqu’elle est générée dans un auto-exécutable. Elle permet de donner les valeurs
aux paramètres d’entrée (figure A.2). Une partie de l’interface inclut l’ensemble des réglages relatifs
à l’acquisition d’images (temps d’exposition, mode d’enclenchement, etc...). Une autre partie inclut
l’ensemble des réglages relatifs à la technique duLoad-Shedding. Ainsi, le facteur d’intensité des
contraintes cibleKt

I , la longueur de la pré-fissure souhaitée et les propriétés élastiques du matériau (E
et ν) y sont réglables.
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Présentation de l’interface Labview

Paramètres liés au 

Load-Shedding

Paramètres liés à 

l'acquisition 

d'image

Aperçu de l'image 

numérique

Bouton 

d'enclenchement

FIGURE A.2: Présentation de l’interface Labview
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Annexe B

Estimation des erreurs de mesures à travers
un dioptre

B.1 Estimations des dilatations artificielles dues à la présence
d’un dioptre

B.1.1 Présentation du problème

Les mesures par corrélation d’images in-situ en CSC nécessitent de réaliser une acquisition
d’images à travers un électrolyte et une fenêtre, puis d’en extraire des mesures des déplacements.
La présence d’une succession de milieux présentant des indices de réfraction différents induit la pré-
sence d’un ou plusieurs dioptres. A chaque dioptre est associée une réfraction qui correspond à la
déviation des rayons optiques. Dans notre cas, les différents milieux sont respectivement la solution
électrolytique (solution aqueuse), la paroi vitrée et l’air pour lesquels on associe respectivement un
indice de réfractionn1, n2 et n3.

Lorsqu’au moins un de ces dioptres n’est pas parfaitement perpendiculaire à l’axe optique, une
déviation des rayons optiques est observée (figure B.1). Sutton [SUT 00] propose une méthode pour
estimer les déformations provoquées par la présence d’un dioptre eau/air. L’utilisation d’une vitre
présentant des faces parfaitement parallèles n’entraîne pas de déviation et seul le dioptre eau/air in-
tervient. On noteα2 l’inclinaison de la vitre, donc du dioptre, par rapport à l’axe vertical.

On considère un objetAB de longueurL1. Dans un premier temps en ne tenant pas compte des
dioptres, on détermine les rayons (fictifs) permettant de construire l’imageA′B′ deAB. Ici les rayons
ne sont pas déviés mais subissent tout de même le grandissement optique associé à l’objectif optique
représenté ici par une lentille convergente de grandissement connuγ. La taille de l’imageA′B′ est
alors égale àγL1.

On considère à présent l’imageA”B” de AB lorsque les rayons sont déviés par les dioptres. La
figure B.1 permet d’illustrer la construction deA”B” de longueurγL2. La dilatation artificielle due à
la présence des dioptres peut s’écrire de la façon suivante :

εopt =
γL2−γL1

γL1
=

L2−L1

L1
(B.1)
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B. Estimation des erreurs de mesures à travers un dioptre

La figure B.1 montre que :

L2 = L1+∆SB−∆SA (B.2)

L1

gL2

n1

Rayons  

fictifs non 

déviés

gL1

Solution 

électrolytique

Paroi 

transparente

qn2

n3

F

A

B

A'

B'

B"

A"

Rayons  

déviés

L2

DSA

DSB

FIGURE B.1: Illustration d’un mauvais positionnement axial du dioptreair-eau [SUT 00]

B.1.2 Introduction d’une une vitre non parfaite

Suttonet al [SUT 00] étudient les déformation induites par la présence de dioptres dûs à un li-
quide (eau) et une vitre parfaite (paroi parallèle). Ici on se propose d’étudier le cas d’une vitre avec
un léger défaut de parallélisme. Une déviation optique supplémentaire intervient alors. On désigne
respectivementα1 et α2, les angles d’inclinaison des faces d’entrée et de sortie dela vitre et on pose
∆α = α2−α1. La figure B.2 permet de donner les différentes notations du problème avec les angles
de déviation successifs.

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

{

n1sin(θ1) = n2sin(θ2)
n2sin(θ3) = n3sin(α2)

(B.3)

On peut trouver une relation géométrique entre les anglesθ2, θ3 et ∆α en se plaçant dans le
triangleI1I2O :

θ3−θ2 = ∆α (B.4)

Ainsi en combinant les équations B.3 et B.4, on obtient :

θ1 = sin−1
[

n2

n1
sin

(

sin−1
(

n3

n2
sin(∆α +α1)

)

−∆α
)]

(B.5)

154

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0035/these.pdf 

© [E. Durif], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Estimations des dilatations artificielles dues à la présence d’un dioptre

n1

n3

A
DS1A

q1

q2

q3

a2

a1

a2-a1

n2a

ZA

DS2A

B

DS1B

DS2B

hA

hB

L1 h'A

LA
LB

h'B

I2
I'2

I1

I'2

I2
I1

hA

h'A

q2

p/2-q3

p/2+q3-q2

0

FIGURE B.2: Illustration d’un défaut de planéité de la vitre séparant l’eau de l’air

Avec les notations de la figure B.2, la relation B.2 devient alors,

L2 = L1+∆S1B−∆S1A+∆S2B−∆S2A (B.6)

Sutton et al [SUT 00] détaillent la méthode permettant d’exprimer∆S1B−∆S1A. Avec les notations
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retenues ici, on obtient,

∆S1B−∆S1A = L1
− tan(α1)cos(α1)sin(α1−θ1)

cos(θ1)
= L1 · f (α1,θ1) (B.7)

On a introduit ici la grandeurf (α1,θ1). Lorsque la vitre ne possède pas de défaut de parallélisme,
∆S2B−∆S2A est nulle et on obtient alors l’expression de la déformationoptique avec les équations
B.7 et B.6 :

ε0
opt =

− tan(α1) ·cos(α1)sin(α1−θ1)

cos(θ1)
= f (α1,θ1) (B.8)

Avec une vitre présentant un défaut de parallélisme, la différence∆S2B−∆S2A est non nulle.

{

∆S2A = hAsin(α1−θ2)
∆S2B = hBsin(α1−θ2)

(B.9)

On peut exprimer le théorème de Thalès dans le triangle forméen prolongeant les arêtes de la
vitre.

hB

hA
=

LB

LA
=

h′B
h′A

(B.10)

D’où

hB−hA =
hA

LA
(LB−LA) (B.11)

et

LB−LA =
(L1+∆S1B−∆S1A)

cos(α1)
(B.12)

De plus, dansI1I2I ′2 :

h′A = hA
cos(θ3)

cos(∆α)
. (B.13)

et dans 0I1I ′2 :

h′A
LA

= tan(∆α). (B.14)

En combinant B.11, B.12, B.13 et B.14, on en déduit :

∆S2B−∆S2A =
L1sin(∆α)

cos(θ3)cos(α1)
[1+ f (α1,θ1)]sin(α1−θ2) . (B.15)

Avec les équations B.8 et B.6, on obtient l’expression de la déformation optiqueεopt :

εopt =
sin(∆α)

cos(θ3)cos(α1)
[1+ f (α1,θ1)]sin(α1−θ2)+ ε0

opt. (B.16)
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Estimations des dilatations artificielles dues à la présence d’un dioptre

Finalement,εopt est obtenue en tenant compte du défaut de parallélisme de la vitre (∆α), de l’in-
clinaison de la vitre par rapport à l’objet (α1) et de l’angle d’incidence (θ1) qui est connu à l’aide de
l’expression B.5 :

εopt =
sin(∆α)

cos
(

sin−1
(

n1
n2

sin(θ1)
)

−∆α
)

cos(α1)
[1+ f (α1,θ1)]sin

(

α1−sin−1
(

n1

n2
sin(θ1)

))

+ ε0
opt.

(B.17)
L’indice de l’air n3 est pris égal à 1 et l’indice de l’eaun1 est pris égal à 1,34 qui est une valeur

relativement stable mesurée pour l’eau même pour différents niveaux de salinité [COP 02]. Les figures
B.3(a) et B.3(a) donnent l’évolution deεopt en fonction de l’angle d’inclinaison du dioptre (face
d’entrée de la vitre)α1. Différents cas de défauts de parallélisme (∆α) sont considérés. On note que
les déformations optiques (εopt) sont accentuées avec le défaut de parallélisme (augmentation de∆α)
et l’augmentation deα1. La première figure donne le cas où il n’y a pas de présence de liquide
(n1 = n3) alors que la deuxième figure donne le cas de la présence du liquide.
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FIGURE B.3: Estimation des dilatations optiquesεopt en fonction de l’angle d’incidenceα1

Cette étude montre que la mesure de déformation au travers dedioptres génère des déformations
optiques artificielles. Celles-ci peuvent principalementêtre dues à un défaut de parallélisme entre
la paroi séparant le milieu liquide et l’air (α1) ou bien un défaut propre à la paroi (∆α). Tout le
raisonnement précédent a été réalisé en considérant une inclinaison de la vitre suivant une seule
direction (α1). Lorsqu’une inclinaison quelconque existe (inclinaisonde la paroi vitrée autour de
l’axe x ou y en figure B.4), des déformations anisotropes optiques peuvent apparaître.

Nous basons toute notre approche expérimentale relative à l’utilisation de la technique de corréla-
tion d’images sur l’utilisation de deux images (non déformée et déformée) en présence d’un liquide.
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B. Estimation des erreurs de mesures à travers un dioptre

Il nous faut donc vérifier que les déplacements mesurés ne sont que très peu perturbés pas la présence
de dioptres. Nous nous proposons ainsi dans la section suivante de mesurer les déformations optiques
dues à la présence d’un liquide.

x
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Mouchetis

Eprouvette

Caméra

Objectif 

télécentrique

Dioptre :paroi

 vitrée

O

FIGURE B.4: Illustration d’un mauvais positionnement axial du dioptreair-eau

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

Afin d’estimer les différentes déformations induites par laprésence de dioptres, on utilise la mé-
thode de corrélation d’images avec une base de champ de déplacements de type éléments finis (Cf
partie 2.3.2). L’image de référence correspond à la non-présence d’un liquide entre l’objet et le sys-
tème optique alors que l’image “déformée” est obtenue aprèsavoir mis en place un liquide entre
l’objet et la paroi vitrée (figure B.4).

Les figures B.5(a) et B.5(b) donnent les cartes des déplacements obtenues respectivement suivant
les directionsx ety et montrent que des déformations non négligeables sont présentes avec la mise en
place d’un liquide. A l’aide des figures B.6(a) et B.6(b) qui donnent respectivement les déplacements
moyens sur la directionx pour le déplacementUy et moyens sur la directiony pour le déplacement
Ux, on note que ces déplacements obtenus sont bien linéaires. Ainsi on obtient des déformations
homogènes suivant les directionsx et y qui semblent montrer que celles-ci sont principalement dues
à la dilatation optique.

On choisit alors d’utiliser une base de champ de déplacements simplifiées permettant d’obtenir
directement les mouvements de corps rigides et les déformations homogènes :
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Estimation des déplacements induits par corrélation d’images
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FIGURE B.5: Carte des déplacements optiques ”air-eau”
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FIGURE B.6: Déplacement moyens
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B. Estimation des erreurs de mesures à travers un dioptre

– translationsutx et uty.
– rotationγz.
– déformationsεxx etεyy.

u =

[

ux

uy

]

=

[

1 0 −y 0 x
0 1 x y 0

]

·













utx

uty

γz

εyy

εxx













(B.18)

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

TABLEAU B.1: Identification des degrés de liberté pour l’estimation des déformations induites par un
dioptre

Dégrés de liberté utx (pixel) uty (pixel) γz εx (%) εy (%)
Valeurs estimées −0.62 −0.07 −0.003 0.13 −0.57

On note que les déformations suivant les axesx et y (εx et εy) sont différentes et de l’ordre de
quelque %. Ainsi cette configuration expérimentale produit des déformations artificielles optiques
(εopt) anisotropes. Il reste maintenant à vérifier que l’erreur sur l’estimation des déplacements lorsque
l’acquisition de l’image de référence (éprouvette non sollicitée) et de l’image de l’éprouvette défor-
mée sont réalisées en présence d’un liquide, reste négligeable.

B.3 Estimation des mouvements de corps rigides

La première approche pour cette étude est d’estimer les mouvements de corps rigides en présence
ou non d’un liquide. Pour réaliser ces mesures, on utilise une éprouvette de traction dont la géométrie
a été décrite dans la partie 2.2.3. On applique alors des déplacements de corps rigides relatifs entre
l’éprouvette et le système optique dans le plan orthogonal àl’axe optique (plan 0xy en figure B.4) :

– Translation suivant l’axex (Ux)
– Translation suivant l’axey (Uy)
La méthode de mesure de champs par corrélation d’images est utilisée pour identifier les mouve-

ments de corps rigidesutx et uty (Cf partie précédente). On applique donc des déplacements de corps
rigides relatifs entre le système optique et l’éprouvette.Les figures B.7(a) et B.7(b) comparent les
déplacements mesurés lorsque la paire d’images nécessaires à l’identification est prise en présence
ou non de liquide. On observe très peu de différences entre les deux estimations ce qui semble mon-
trer que pour l’identification des mouvements de corps rigides, les déformations artificielles optiques
(εopt) ont très peu d’influence. Il reste maintenant à vérifier que les mesures des facteurs d’intensité
des contraintes lors des essais de CSC ne sont pas perturbées
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Influence sur la mesure des facteurs d’intensité des contraintes
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FIGURE B.7: Estimation des mouvements de corps rigides

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

Nous nous proposons dans cette partie de mesurer l’erreur induite par la présence de déformations
optiques dues à la présence d’un liquide sur l’estimation des facteurs d’intensité des contraintes.
Durant les essais de CSC,KI est estimé par la technique de corrélation d’images réalisée sur une
paire d’images prises en présence de la solution agressive.Nous avons vu précédemment que la
mise en place d’un liquide génère une déformation anisotrope que nous avons pu quantifier. Ici nous
considérons un essai de propagation de fissure qui a été réalisé sans présence de dioptre entre l’objet
(éprouvette) et l’image (capteur CCD). Les résultats de cetessai de propagation sont présentés dans
la partie 3.3.2. La sensibilité aux déformations optiques artificielles est étudiée en venant polluer les
images (référence et déformée) à partir des champs de déplacements mesurés entre présence ou non
d’un liquide (figures B.5(a) et B.5(a)). Les figures B.8(a) etB.8(b) montrent l’image de référence
prise dans l’air et l’image déformée artificiellement à l’aide d’un champ de déplacement type extrait
de l’étude effectuée en partie B.2. La figure B.9(a) donne la comparaison sur l’estimation deKI en
considérant d’une part des paires d’images brutes et des paires d’images déformées artificiellement.
On ne note que peu d’écart entre les deux estimations. La figure B.9(b) montre que l’on produit une
erreur relative maximale sur l’estimation deKI de l’ordre de 2%. Ainsi le fait de prendre l’ensemble
des images en présence du liquide limite l’erreur d’estimation deKI .
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B. Estimation des erreurs de mesures à travers un dioptre

(a) Image de référence prise sans
dioptre

(b) Image de référence déformée
artificiellement

FIGURE B.8: Image de référence initiale et déformée artificiellement pour simuler la présence d’un
dioptre
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FIGURE B.9: Estimation de l’erreur induite par la présence d’un dioptre
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Annexe C

Identification des propriétés mécaniques

Les propriétés d’élasticité linéaire doivent être identifiées pour utiliser les formalismes de la méca-
nique de la rupture fragile. Des essais de traction lente sont réalisés avec une vitesse conventionnelle
de déformation dė̃ε0 = u0/L = 2.85· 10−6s−1. La géométrie des éprouvette a été présentée dans
le paragraphe 2.2.3. Elles sont plates et ne présentent ici pas d’entaille. La figure C.1(a) montre la
courbe de traction donnant la contrainte estimée par la cellule d’effort (σ = F/S0, F valeur de l’effort
et S0 section utile de l’éprouvette) en fonction de l’allongement donné par la machine (ε̃ = u/L0). La
direction des sollicitations correspond à la direction transverse de laminage.

Pour identifier précisément les propriétés élastiques, il convient d’utiliser des mesures locales des
déformations. La méthode de corrélation d’images (présentée en partie 1.5) est utilisée pour réali-
ser ces mesures. La figure C.1(b) définit la zone d’intérêt permettant d’appliquer la méthode. Les
directionsx et y sont également définies. Une base simple de champ de déplacements est utilisée
pour extraire facilement les déformations suivant les directionsx et y. Le champ de déplacements est
alors décomposé en utilisant les cinématiques représentatives d’un chargement uni-axial suivant la
directiony. Ainsi cette décomposition permet d’identifier les mouvements de corps rigides comme
les translations suivant les directionsx et y (Utx etUty), et la rotation autour de la directionz (γz). La
cinématique des déformations pour le cas d’un chargement uni-axial suivant la directiony induit une
élongation suivant les axesx ety respectivement proportionnelle aux coordonnéesx ety (xεxx etyεyy).
L’équation C.1 donne l’expression de la décomposition du champ de déplacements choisie :

u =

[

ux

uy

]

=

[

1 0 −y 0 x
0 1 x y 0

]

·













utx

uty

γz

εyy

εxx













. (C.1)

Cette base de champs de déplacements est implémentée dans laméthode de corrélation d’images
ce qui permet d’extraire directement les différents degrésde liberté (Utx,Uty, γz, εxx etεyy). On désigne
cette méthode de corrélation d’images utilisant une base simple de champ de déplacements (S-DIC).
Au cours de l’essai de traction, on réalise plusieurs acquisitions d’images successives correspondant
chacune à une contrainte donnée.

La figure C.2(a) donne la courbe de traction dans le domaine élastique déterminée à partir des
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C. Identification des propriétés mécaniques
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FIGURE C.1: Mise en place des mesures de corrélation d’image pour un essai de traction lente

mesures locales des déformations. La contrainteσ = F/S0 est déduite de la valeur d’effort délivrée
par la cellule de force. On note que les déformations sont bien moins importantes que celles données
par une approche globale. L’intérêt de cette méthode est de s’affranchir des mesures de la rigidité
de la machine de traction et des effets néfastes des glissements des éprouvettes dans les mors. On
note une dépendance linéaire entreσ etεxx pour des valeurs des déformations inférieures à 2.5·10−3.
Pour des déformations plus élevés les non-linéarités plastiques commencent à apparaître. Le module
d’élasticité est estimé en effectuant une régression linéaire de cette courbe pour des déformations
comprises entre : 1.0 ·10−3 ≥ ε̃0 ≥ 2.5 ·10−3.

Pour chaque image, on détermineεxx en fonction deεyy. La figure C.2(b) donne l’évolution de la
déformationεxx en fonction deεyy permettant l’identification du coefficient de Poisson. Le coefficient
de poisson (ν) est identifié en effectuant une régression linéaire de cette courbe pour des déformations
comprise entre : 1,0 ·10−3 ≥ ε = u/L0 ≥ 2,5 ·10−3.

Toutefois cette méthode peut être sensible au bruit notamment pour des niveaux de déformations
assez faibles. Une méthode mixte entre calcul mécanique et calcul de corrélation d’images peut être
utilisée pour réduire cette sensibilité [LEC 09] [RÉT 10a].Cette méthode, appeléeMIC (Mechanical
Image Correlation), se base sur la minimisation d’une fonction coût permettant d’extraire directement
les paramètres de la loi de comportement mécanique à identifier reposant sur différents paramètresΛ.
L’équation C.2 définit le problème de minimisation avec cette méthode,

Λ = Argmin
∫

Ω
[ f (x)−g(x+u(xp))]

2dΩ. (C.2)

Dans cette formulation, le déplacementu est celui estimé par un calcul mécanique utilisant une loi
de comportement paramétrée par les coefficientsΛ (ici élasticité linéaire isotrope). Un calcul éléments
finis en contraintes planes est mis en place sur un maillage dequadrangles de 12×20 éléments (figure
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FIGURE C.2: Identification de la loi de comportement linéaire élastiqueà partir des mesures locales
de déformation sur un essai de traction lente

C.3).
Les grandeurs estimées à l’aide de ces deux méthodes (S-DICetMIC) sont données dans le tableau

C.1 avec les écarts types correspondant à chaque méthode. Onque les valeurs obtenues sont assez
proches selon la méthode utilisée et la méthode régulariséeMIC permet de limiter les incertitudes
d’identification.

TABLEAU C.1: Identification des paramètres matériaux élastiques linéaires du Zircaloy-4 dans la
direction transverse

Méthode E (GPa) ν
S-DIC (±0,69GPa) 93,36 0,35

MIC (±0,01) 92,55 0,37
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