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RESUME

Des essais de fluage, de fatigue oligocyclique continue et de
fatigue relaxation ont été effectués a 550°C sur un produit en alliage 800
grade 2. L'influence d'un vieillissement préalable de 3000 h a 550°C a été
étudide. Des examens métallurgiques ont permis de mettre en évidence les
modes de déformation et de rupture et de caractériser 1'endommagement pour

les différents types d'essais.

La modélisation des courbes de relaxation a été effectuée grace
3 deux modeéles distincts qui permettent chacun des extrapolations vers les

longues durées de maintien.

Des prévisions & long terme de 1la durée de vie en
fatigue-relaxation sous faibles déformations ont été obtenues par
1'application de deux méthodes de prise en compte de 1'interaction

fatigue—-fluage reposant :

- la premiére, sur une approche mécanique avec un cumul non linéaire des
dommages de fatigue et de fluage, définis a partir de variables

mécaniques externes;

- la seconde, sur une approche métallurgique des endommagements internes du
matériau définis par des mesures quantitatives sur  coupe

métallographique.

MOTS CLES

Alliage inoxydable - Alliage 800 - Vieillissement - Evolution structurale -
Propriétés mécaniques - Fluage - Fatigue continue - Fatigue relaxation -

Endommagement - Modélisation - Prévision a long terme.



SUMMARY

Creep and Low Cycle Fatigue tests with and without hold time have
been carried out at 550°C on a bar of alloy 800 grade 2. The influence of a
previous ageing during 3000 h at 550°C has been studied. Metallurgical
investigations allowed to analyze the deformation and breaking modes and to

characterize the damage for the different types of tests.

Modelization of relaxation curves has been performed with two

distinct models allowing both extrapolations to very long hold times.

Long term life predictions for creep fatigue tests with long dwell
time and small deformations have been obtained by application of two methods

of creep fatigue interaction :

1) Mechanical approach with a non-linear cumulation of fatigue and creep

damage both of them being related to external mechanical variables.

2) Metallurgical approach with a damage concept based on quantitative

metallographic measurements.

KEY WORDS
Stainless steel - Alloy 800 - Ageing - Structural Evolution - Mechanical
properties - Creep - Low Cycle Fatigue - Cyclic relaxation tests - Damage -

Modelling — Long term life prediction.
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I.1 - INTRODUCTION

L'augmentation constante des performances demandées aux installations
industrielles modernes a conduit a 1'élaboration d'alliages de plus en plus
sophistiqués. Dans ce cadre, 1'industrie nucléaire cherche a utiliser des
alliages répondant & des criteres bien déterminés, en fonction de leur
finalité. En particulier, l'avenir des réacteurs 3 neutrons rapides repose en
grande partie sur la fiabilité des générateurs de vapeur qui leur sont

associés.

Ces générateurs de vapeur doivent fonctionner correctement, pendant un
temps égal & la durée de vie prévue du réacteur (environ 30 ans). En service,
les tubes d'échange de ces générateurs seront en contact, d'un cOté avec le
sodium liquide, de l'autre avec de 1l'eau ou de la vapeur surchauffée. Le choix
des matériaux susceptibles d'étre utilisés pour réaliser ces tubes doit tenir
compte de la double nécessité d'une trés bonne tenue 3 la corrosion et d'ume
bonne résistance mécanique, ceci a des températures maximales de 550°C. Deux

types d'alliages peuvent &tre envisagés 1 :

a) Les aciers ferritiques faiblement alliés, type 2,25 Cr 1 Mo

stabilisé ou non, ou plus fortement alliés, type 9 Cr 2 Mo stabilisé ou non.

b) Les alliages austénitiques a forte teneur en nickel, parmi lesquels

1'alliage 800 (Z5 NCTA 33-21).

En France, pour le réacteur Super-Phénix, le choix s'est porté sur
l'alliage 800 2a 1'état de grade |1, essentiellement parce que ce matériau
présente un meilleur compromis entre des bonnes propriétés mécaniques & chaud
(fluage), supérieures & celles des aciers ferritiques concurrents (figure
1-1), et une bonne résistance a la corrosion dans des milieux aqueux. La
figure I-2-a montre le rdle joué par les générateurs de vapeur dans
1'installation de Super-Phénix, une vue éclatée d'un des quatre générateurs de

vapeur de Super-Phénix est donnée sur la figure I-2-b.

Au point de vue historique, 1'alliage 800 a été développé en 1949 par
1'International Nickel Company. Il contient environ 45 % (en pds) de fer,
30-35 % de nickel, et 19-23 7 de chrome. Ce type d'alliage occupe, dans la
famille des alliages austénitiques Fe-Ni-Cr, une place intermédiaire entre les

aciers 18-10 et les nuances plus riches en nickel du type Inconel 600 (2).
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Contraintes admissibles en 2.105 h (MPa)

200

\.

\<—9Cr-2Mo-NbV-

\

150 \
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\ |

| Alliage 800
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9Cr-1Mo___—

21/4Cr- 1Mo

—_—

21/4Cr-1Mo- INb——

300

400 500 600

Température (°C)

Figure I-1 — Contraintes admissibles relatives aux alliages susceptibles d’'étre utilisés
pour constituer les tubes d’échange des générateurs de vapeur.
D’aprés Code ASME - Code Case N47.



>uit primaire
sodium

circuit
eau-vapeur

SORTIE
¥ Vapeur

6370

Vers membrane
d’éclatement

v

! SORTIE Sodium

i — ) ENTREE Eau

Figure I -2 — Schéma de principe du réacteur Super Phénix (a) et géométrie d’un des 4 générateurs de vapeur (b)
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La structure du matériau choisi pour les tubes des générateurs de
vapeur de Super-Phénix est celle de grade 1. Lors de 1l'assemblage bout & bout
de ces tubes (3), un gradient de température s'établit & partir de la région
ou est faite la soudure et affecte les zones les plus proches. Ces zones
affectées thermiquement (ZAT), prennent une structure similaire de celle du

grade 2.

I.2 -DEFINITION DES DIFFERENTES NUANCES D'ALLTAGE 800 (tableau I.1)

I.2.1 - Définition du grade 1

Le grade 1 comporte un traitement thermique final 2 basse température

(980°C). La structure du grade 1 présente une bonne résistance & la corrosion
intercristalline (ecf. II.3.3.) qui est obtenue en diminuant le '"carbone
libre" susceptible de précipiter, sous forme de carbures de chrome du type

M23C6’ dans le joint de grains pendant les maintiens en température :
- soit en diminuant la teneur totale en carbone de 1'alliage;

~ soit en réalisant une précipitation préalable de ces carbures a coeur des
grains par une séquence appropriée de traitement thermique et de

déformation.

L'indice de grain est seulement de 8-11 AFNOR (NF.A04.102).

I.2.2. - Définition du grade 2

Le grade 2 comporte une hypertrempe finale & haute température
(1150°C) destinée a obtenir une remise en solution du carbone aussi compléte
que possible dans le but d'améliorer sa résistance au fluage. Une sous-classe
"800 H" a été développée par adjonction d'une limite inférieure pour la
teneur en carbone (C > 0,05 7) et spécification d'une taille de grain (indice
ASTM < 5)

Remarque. L'alliage 800 grade 1 présente des caractéristiques de traction 2
20°C et a haute température plus élevées que celles du grade 2.

Cependant, sa résistance au fluage est inférieure a celle du grade 2.
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Tableau I-I

Spécification ASTM (principaux éléments) :

c<0,10% Ni :30-35 % Cr:19-23%
Ti:0,15-0,60% Al :0,15-0,60 % Fe : bal.
«Grade 1» 1Grade 2»
HT 980°C HT 1150°C

Meilleure résistance
au fluage
au-dessus de 600°C

Meilleures caractéristiques
mécaniques au-dessous
de 600°C
Meilleure résistance a la
corrosion intergranulaire

Trés bas carbone carbone 800 H
carbone normal normal C>0,05%
{C<0,03%) {0,03%<C oubas gros grains
<0,10 %) {indice< 5)

: Définition des nuances d'Alliage 800

I.3 - SPECIFICATION DE LA COMPOSITION CHIMIQUE POUR SUPER-PHENIX

Pour la fabrication des tubes d'échange des générateurs de vapeur de

Super—-Phénix, dont la température de service est de 550°C, il a été décidé de

choisir un alliage a 1'état de grade 1 dont la composition chimique satisfait

a la spécification NOVATOME-NIRA (Réf.:

poids)

Si
Mn

Ce choix (4)

caractéristiques

0,03-0,06 Cr
< 0,015 Co
< 0,015 Cu
< 0,70 Ti
< 1,00 Al
32-35

vise

mécaniques

N

a réaliser un

suffisantes (par

CRE 1.4101/462 QY 2201) ci-aprés (%en

19-23
< 0,25
< 0,75
0,30-0,50
0,10-0,25

Ti+Al 0,45-0,75

< 0,030
bon compromis entre des

le choix de 1la teneur en
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carbone) et une bonne résistance & la corrosion sous contrainte. Afin d'éviter
une ductilité de fluage trop faible risquant de rendre le matériau plus

~

sensible & l'effet d'entaille, la quantité globale de (Titane + Aluminium) a
été limitée 3 la valeur maximale de 0,75 %. Ces éléments précipitent en effet
au cours du vieillissement en température pour former wune phase

intermétallique durcissante y' de formule : Ni3(Ti, Al).

I.4 - OBJECTIF ET PROGRAMME DE L'ETUDE

Lors du fonctionnement de 1'installation, les tubes sont soumis & des
sollicitations thermiques cycliques qui font intervenir la fatigue et le
fluage. I1 était donc nécessaire d'évaluer le comportement en
fatigue-relaxation de cette structure de type grade 2. De plus, comme il
existe un écart important entre les conditions de service (déformations
faibles : < 0,5 Z, longues durées: durée de vie > 200.000 h, maintiens jusqu'a
1000 h) et les conditions des essais de laboratoire (déformations > 0,7 7 et
durée d'essais < 10.000 h), 1l'utilisation de régles de prévisions s'avére

indispensable.

Un important programme expérimental a été conduit :

- pour caractériser l'alliage et en particulier son évolution structurale au

cours de vieillissement & haute température (chapitre III);

- pour 1l'acquisition des données nécessaires a la connaissance du comportement
en fluage (chapitre IV), en fatigue continue et en fatigue-relaxation

(chapitre V).

Les données ainsi obtenues ont été utilisées pour établir des rdgles
de prévision et faire une évaluation critique des méthodes proposées
antérieurement (chapitres VI, VII et VIII), en particulier leur aptitude a
prendre en compte l'influence du mode de durcissement particulier de cet

alliage sur les endommagements de fatigue et fluage.

*k*k
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II.1 - STRUCTURE A L'ETAT DE RECEPTION

L'alliage 800 présente une structure entiérement austénistique.
Cependant, du fait de sa composition chimique, divers précipités sont
susceptibles de se former en service, alors que d'autres se forment au cours

des différents stades de fabrication du produit (1).

II.1.1 - Structure du grade 2

Lors d'une étude antérieure (1), sur sept produits, dont deux a
1'état de grade 2 (une tdle de 24 mm d'épaisseur et une barre de 16 mm de
diamétre), il a été constaté qu'aprés le recuit final a haute température
(1150°C), les deux produits présentent une taille de grain d'indice AFNOR¥*
2-4, et que, lors du refroidissement final a 1'air, une précipitation
continue des carbures M23C6 s'est formée dans les joints de grains, alors
qu'il n'y a que trés peu de précipités intragranulaires (2). On remarque par

ailleurs l'existence des carbonitrures de titane Ti(C,N) intragranulaires.

II.1.2 - Structure du grade 1

La structure des produits étudiés & 1'état de grade 1 en (1), (2), et
(3), est plus complexe que celle du grade 2. La structure présente un grain
fin d'indice AFNOR 8-11. Des carbures de chrome du type M23C6 y dessinent un
réseau intragranulaire rappelant 1la structure d'un stade antérieur de
fabrication; toutefois, une trés faible précipitation intergranulaire de ces

carbures a été observée (1) et (2).

On distingue aussi 1'existence de carbonitrures de titame Ti(C,N)

intragranulaires,

I1.2 - EVOLUTION STRUCTURALE APRES MAINTIEN EN TEMPERATURE

Au cours des maintiens en température - entre 500 et 850°C et pour
des durées allant jusqu'ad 10.000 heures (1), (2) et (3), interviennent des

précipitations de carbures et de phases intermétalliques.

* Extrait de la Norme : NF.A104-102.
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IT.2.1 - Précipitations de carbures

Pour le grade 1, les carbures du type M23C6 précipitent dans les
joints de grains et les joints de macle sous forme de plaquettes qui
remplissent presque entiérement les joints de grains quand le maintien est
assez long. Les carbures intragranulaires observés dans 1'état de réception

sont toujours présents aprés vieillissement.

Pour le grade 2, on note que la précipitation des carbures de chrome
MZBC6 s'amplifie fortement dans les joints de grains aprés maintien & 600°C.
En outre, on note (1) la présence de carbures du méme type dans le grain, en
particulier au voisinage des joints de grains ou des gros carbonitrures de
titane. Ces carbures sont sous forme de petites plaquettes collées les unes

aux autres.

I1.2.2. - Influence de la précipitation de carbure sur la sensibilité

a la corrosion intergranulaire

Pour l'alliage 800, comme pour les aciers inoxydables 18-10, 1la
précipitation intergranulaire des carbures M23C6 s'accompagne, dans certaines
conditions, d'une déchromisation plus ou moins importante de la matrice au
voisinage des carbures. Si les zones déchromées forment un film continu le
long des joints de grains, le matériau présente une sensibilité 2 1la
corrosion intercristalline qui peut &tre mise en évidence par un essai dans
le réactif sulfocuprique a ébullition. La figure II1.1, permet de comparer le
domaine de sensibilité i la corrosion intercristalline de 1'alliage 800 d'une
part, a celui de l'acier 316 et & celui de 1'alliage 600, tel que décrit par
Berge et Donati dans (4), ainsi que la comparaison du grade 2 par rapport au

grade 1 obtenue par (2).

I1.2.3. - Précipitations de phases intermétalliques

Au cours des vieillissements entre 500 et 600°C, pour des durées

'da 10.000 heures, 1'alliage 800 subit une précipitation de 3 phases

jusqu
intermétalliques (1) et (2) : la phase o (Fe-Cr), la phase G (Ti6 Ni16 Si7)

et surtout la phase y' Ni3 (Ti, Al).
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a — Essais comparatifs de corrosion intergranulaire sur Alliage 600, Alliage 800
et acier 316 2 |'état hypertrempé

Composition (% i i
Matériau position (%) I;::_::T:T cii:::s?:n Référence
c cr Ni d
(s] R .
Courbe 1 | Alliage600 | 0,017 | 166 | 743 | '080°C-10mn | HySO4 bouillant
trempe eau 750 mVv
i 980°C - 20
Courbe2 | Alliage800 | 9636 | 209 | 318 mn sulfo-cuprique (4)
Grade 1 trempe eau
16,7 1100°C-1h
Courbe 3 Acier 316 0,051 12,3 sulfo-cuprique
Mo :2,5) trempe eau
R.A.S. Légere Corrosion | Référence
cofrrosion
Grade 1 o e L4
Tomné A Grade 1 écroui 15 % % ® * (2
em(%eé)a ture Grade 2 (m] =] ]
(]
700 -
600
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Durée de maintien en
température (h)
0,1 1 10 104 10° 10t

b — Résultats des essais de corrosion intercristailine dans le réactif sulfo-cuprique
aprés maintiens a différentes températures de la barre en ['état de grade 1 et 2

Figure 11-1 — Domaine de corrosion intercristalline de I'Alliage 800.
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"a) La phase o0, quadratique, n'a été identifiée que dans le cas d'un
seul matériau (1), et aprés un essai de fluage de 25.000 heures & T = 600°C.

Elle se présente sous forme de petits grains de 1 & 2 ym de diamétre.

b) La phase G, cubique & faces centrées, apparalt dans tous les
matériaux étudiés en (1) et (2) sous forme lenticulaire, dans les joints de

grains et a leur voisinage aprés maintien de 50.000 heures & 600°C.

c) La phase Y' a une structure cristalline cubique & faces centrées
dans laquelle les atomes d'aluminium ont remplacé certains atomes de titane
comme le montre la figure II-2. Quand elle apparait, cette phase y' est
cohérente avec la matrice du fait de la trés faible différence entre le
parametre de sa maille et celui de la matrice austénistique. Elle précipite

sous forme de sphéroides (globules) uniformément répartis dans la matrice Y.

La précipitation de y' se fait sous forme de globules de 20 & 200 2
de diametre. Cette phase présente les mémes caractéristiques de morphologie
et de répartition dans le grade 1 et le grade 2, selon les observations
faites par Berge, Donati et Al. (1). La précipitation de la phase y' modifie
les propriétés de 1'alliage 800. Ceci se traduit par 1'augmentation de la
dureté et des caractéristiques de tractiom (1) et (2); la figure II-3 montre
1'évolution de la dureté HV30 en fonction de la durée et de la tembérature de

maintien du produit étudié en (2).

Pour comprendre les mécanismes de durcissement de l'alliage 800 par
les précipités de y', il convient alors de considérer les phénoménes qui
interviennent lors du passage d'une dislocation se déplacant dans son plan de
glissement (plan du type (111) dans le cas de la matrice y de symétrie
cubique & faces centrées). Dans la phase Yy', les plans (111) sont constitués
d'atomes de nickel et titane (ou aluminium). Le passage d'une dislocation au
travers d'un tel arrangement crée ainsi un désordre. Pour rétablir 1'ordre
initial, une seconde dislocation doit & son tour traverser le précipité; on

observe alors des paires de dislocations, comme le montre la figure II-4.

Quand la taille des précipités augmente, la contrainte nécessaire,
pour que la dislocation puisse les traverser, croit significativement. Un
second mécanisme intervient alors : c'est le processus de contournement
suggéré par Orowan (5) comme le montre la figure II-5. La dislocation se
courbe du fait qu'elle ne peut plus cisailler le précipité. Les parties de la
dislocation situées de part et d'autre du précipité vont alors s'attirer et

le passage de la dislocation laissera une boucle autour du précipité.
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II1I.1 = OBJET

Dans ce chapitre, nous donnerons les résultats de caractérisation

obtenus sur le produit étudié a 1'état de grade 2, a savoir :

- les caractéristiques mécaniques de traction sur l'état de réception et sur

1'état vieilli;

~ 1'évolution structurale au cours des maintiens en température et son influence

sur le durcissement et sur la sensibilité 3 la corrosion intercristalline.

III.2 - IDENTIFICATION DU PRODUIT ETUDIE

Nous extrayons du procés-verbal (1) les renseignements suivants :

a) Le produit étudié est un plat laminé 2 chaud, en alliage 800, de
dimensions 304 x 35 x 2000 mm (+> : sens du laminage), coulée YU715, fourni
par Creusot-Loire - Imphy S.A., & 1'état de grade 1 (recuit final 980°C),
voir tableau III.I.1.

b) La composition chimique du plat B108-A (tableau III-I.2), est
conforme & la spécification NOVATOME-NIRA (réf. CRE1 4101/462 QY¥2201) pour la
fabrication des tubes de générateurs de vapeur de Super-Phénix. Elle comporte
une teneur en éléments durcissants Ti + Al = 0,54 7 proche de la valeur
minimale correspondant aux tubes placés en partie chaude.

Remarque: La teneur en éléments durcissants du plat B108-A est proche de
celle d'un produit étudié antérieurement, la barre Ugine B 43 (2),
qui est de 0,56 7; elle est trés inférieure a celle d'un autre
produit précédemment caractérisé en fatigue (tdle Huntington T24)

(3) qui est de 0,86 7.

c) La taille de grain correspond & l'indice AFNOR 5-6 a coeur avec
une précipitation de carbures aux joints de grains (figure III-1). La
structure représentative du métal de base des tubes du G-V de Super-Phénix
correspond & un indice 8-11 pour la taille de grain avec une précipitation de

carbures intragranulaires.

d) La limite d'élasticité est inférieure & 1la valeur minimale

spécifiée pour les tubes de Super-Phénix (tableau III-I.3).



TABLEAU 111.1 — IDENTIFICATION DU PRODUIT ETUDIE

5.4

1 — Désignation du produit et gamme de fabrication
Produit Dernidre Trattgment Taille Bapdrs
Provenance Coulée Di . et i thermique . magasin
imensions ransformation de qualité de grains EDF
Creusot-Loire Plat Laminage Recuit final : AFNOR :5-6
1 B108 A
Imphy YOS 330 x 35 mm 4 chaud 980°C a ceeur
2 — Composition chimique (%)
e s > |si [ ma|n | | Mo|co [cu [T | [ Tiv|
ficati L . _ - L =
Spécification 1 0,03—{.4 5164 0,016<0,70/< 1.00 2 190-| k25 ko75 | 930 01071045~ 15 650
Novatome-NIRA™ |0,08 35,0 |23,0 0,50 |0,25 |0,75
Analyse
0,036 | 0,004 | 0,008 | 0,60 | 0,70 333 |21.0 <<0,005| 0,02 | 0,02 |041 |0,13 (054 [0,014
Renardiéres
3 — Caractéristiques mécaniques de traction a I'état de réception
20°C 400°C
R0,002 Rm A R0,002 Rm A z
{MPa) (MPa) (%) (%) (MPa) (MPa} (%) (%)
Spécificati >210 >520
peciiicRuRn >3 | - [=10 |5 | - =
Novatome-NIRA® |< 350 |[< 700
Essais 187-193|542544 | 5362 | 74-75 | 108- 113|456452 | 50-50 | 69-71
Renardiéres = = = —
*Pour les tubes de générateurs de vapeur de Super-Phénix.
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Figure I11.1 - x200 — Micrographie & mi-épaisseur sur coupe transversale du plat B108-A
en alliage 800 2 |'état de grade 1 (état de réception). Attaque électro-

fytique & l'acide nitrique 20 %.
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En conclusion, bien que la composition chimique satisfasse a la spécification
pour les tubes de G.V. de Super-Phénix, la structure et les caractéristiques

mécaniques ne sont pas représentatives de celles des tubes.

III.3 - CARACTERISATION DU GRADE 2 DU PRODUIT ETUDIE

I1II.3.1 - Obtention de la structure de grade 2

Le produit précédemment identifié & 1'état de grade 1 a subi un
traitement thermique permettant d'obtenir une structure de grade 2
représentative des ZAT de soudures. Les conditions de ce traitement de mise
en solution étaient les suivantes :

- Enfournement : four chaud.

- Température de maintien : 1100°C.

Temps de maintien : 30 minutes.

Refroidissement : Air calme.

» Pl . ’ » <__
Ont été traités successivement 11 coupons de 11Z x 304 x 35 mm et un

coupon de §6 x 304 x 35 mm.

Remarque : Un premier traitement thermique de mise en solution a 1150°C pen-
dant 30 minutes avait été effectué & titre d'essal sur un coupon en
état de grade 1 conduisant & :

- une structure a gros grains d'indice AFNOR 0-1 au lieu de 4-5 pour
un grade 2;

- une dureté trés faible ; (104 HV3O).

Le traitement de mise en solution finalement retenu a ainsi été

effectué 3 1100°C, conduisant 2 un résultat satisfaisant.

Ces 12 coupons ont été répartis en deux lots de 6 :

- Un premier lot de 6 coupons nous a servi pour 1'étude du produit apres le
traitement (30 minutes a 1100°C) que nous appellerons "Etat de Réception',

repéré : N2R.

- Le deuxiéme lot de 5 coupons nous a servi pour l'étude de 1'état vieilli,

(3000 heures a 550°C*), repéré : N2V.

* les conditions du choix de ce traitement seront précisées au § III.4.
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Le 12&me coupon a été utilisé pour 1'étude des conditions optimales

de vieillissement par précipitation de la phase y' dans le matériau.

III.3.2 - Résultats des essais de caractérisation

N

Apres le traitement de mise en solution (1100°C & 30 mn), nous avons

procédé aux contrdles suivants :

IIT.3.2.1 - Examens de structure et mesures de dureté Vickers

a) En_microscope optique, sur coupe transversale, apres attaque

électrolytique a 1'acide nitrique & 20 7 sous 2 Volts, nous pouvons constater

1'existence de 2 zones différentes (figure III-2).

* Zone 1 : Dans cette zone centrale, qui s'étend sur une épaisseur de
22 mm et qui va nous servir pour le prélévement des éprouvettes de
simulation, la taille de grain est d'indice AFNOR 4-5, la dureté eést ¢!
125 + 6HV3O. La structure présente des joints de -gréins décorés de fins
carbures qui se sont formés lors du refroidissement final qui a suivi le
traitement de mise en solution (figure III-2-b). On constate aussi
l'existence des carbonitures de titane Ti(C,N) sous leur forme massive

habituelle (figure III-2-c).

* Zone 2 : Cette zone s'étend sur une épaisseur de 7 mm sous la peau.
Elle differe de la premiére par :
~ la taille de grain plus importante qui est d'indice AFNOR O0-1
(figure III-2-a);
- la dureté Vickers mesurée sous 30 kgf plus faible , et qui est d'en-

viron 109 HV30.

b) Les examens effectués en microscope électronique par transmission

(MET) sur lames minces et sur réplique par extraction ont permis de confirmer
ceux effectués en microscope optique. La figure III~3-a montre que les
carbures qui se sont formés aux joints de grains sont du type M23C6' La

figure III-3-b montre 1l'existence d'une quantité de dislocations probablement



Zone a
gros grains

Zone & petits grains [zone sombre : (b) ]

Figure 111.2 — Structure micrographique du plat B108-A en état de grade 2 (état de réception) : étudiée sur coupe transversale aprés attaque électrolytique
3 l'acide nitrique 3 20 % a 2 Volts.
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Figure 111.3 — Structure du plat étudié & |'état de réception en microscopie électronique
par transmission.

a) ldentification des carbures M23C6, observées en microscopie électronique
en transmission sur le produit B108 en alliage 800 grade 2 a I'état de ré-
ception sur réplique par extraction.



b} x20 000 - Sous-structure de dislocations

Ti (C, N)

¢) ldentification des carbonitrures de titane

Figure 111.3 (suite)— Structure du plat étudié a I'état de réception en microscopie électronique
par transmission.

b) Sous-structure de dislocations
c) ldentification des carbonitrures de titane.



probablement introduites par le polissage mécanique lors de la préparation de
la lame mince. La figure III-3-c montre l'identification des carbonitrures de

titane Ti(C,N).

II1.3.2.2 - Caractéristiques de traction

Des essais de traction & l'ambiante et a 550°C ont été effectués
selon la norme NF A 03 151 sur des éprouvettes proportionnelles de 10 mm de
diametre, prélevées a coeur dans le sens long du plat 2 1'état de réception.
Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau III-II. La comparaison avec
ceux obtenus sur deux produits en alliage 800 grade 2 étudiés antérieurement
au Département, respectivement la barre B43 (2) et la tdle T24 (3), est
satisfaisante. Nous constatons que bien que le produit ne soit pas
représentatif de 1'état de grade 1 & la livraison, pour les raisons que nous
avons indiquées (cf. TIII-2), le résultat obtenu a 20°C satisfait aux
conditions imposées par la spécification ASTM (B409-65T) pour la sous-nuance
800 H.

Dans le tableau III-II, figurent également les caractéristiques de

traction de 1'état vieilli (3000 h & 550°C) qui a été choisi (cf. § III-4)

pour 1'étude en fatigue et en fluage.

ITII.4 - ETUDE DU VIEILLISSEMENT

Cette étude a pour but de déterminer:
- d'une part les conditions optimales de durée et de température de

vieillissement qui conduisent au durcissement maximal par la précipitation de
1

Y

~ d'autre part, le domaine temps-température de sensibilité a 1la

corrosion intercristalline.

Le coupon utilisé pour cette étude a été découpé en 20 blocs qui ont
été vieillis pendant : 102, 103, 3.103 et 104 heures aux températures de 500,
525, 550, 575 et 600°C selon le plan de répartition du tableau III-III. Deux
blocs supplémentaires ont, par ailleurs, subi des traitements de courte durée

a 600 et 700°C pour une détermination précise du diagramme de corrosion

intercristalline.



TABLEAU Il1-ll — RESULTATS DES ESSAIS DE TRACTION A L'AMBIANTE ET A 550°C DU PLAT ETUDIE
A L'ETAT DE GRADE 2, COMPARES A CEUX OBTENUS ANTERIEUREMENT SUR
DEUX AUTRES PRODUITS.

20°C 550°C
Ro2%| Bm | A z E [Ro2%| Bm | A z E
(MPa) | (MPa) (%) (%) (MPa) || (MPa) | (MPa) | (%) (%) (MPa)
Spécification >172 | =483 =30 _ _ _ _ _ _ _
ASTM B409-65 (1)
Plat 180- | 551- | 52- | 72- [181600] 108- | 430-| 50- | 70- (131500
Etat B108A | 184 |547 | 55 73 [183000) 113 | 427 | 49 | 69 hae 000
de
Résultat
réception Es:n: * | BarreBaz | 200 [542 |49 | 71 — Q119 {440 [ 49 [e8 | -
Tole 192 |583- | 52 71 - -~ - - - -
T24 175 |538 | 50 70 - 101 | 439 | 54 | 63 -
V'f::}‘ Résultats Plat 280- [682- | 36- | 60- |182500] 225- | 539 | 37- | 57 |162000
3000 h EMA B108A |270 |679 | 39 60 |191000f 222 {535 | 36 | 70 [164000
3 550°C
(1) Pour I'alliage 800H.
TABLEAU (lI-1ll — PLAN DE L’ETUDE DU VIEILLISSEMENT.
Température
(°c)
Durée 500 525 550 575 600 700
de vieillissement
(h)
1 - - - - N2V - V -
16 - - - - - N2V - X
102 N2V - A N2V -8B N2V- ¢ N2V. D N2V. E _
108 N2V - F N2V- G N2 - H N2V- | N2V - J -
3.103 N2V - K N2V- L N2V-M N2V- N N2V - O _
104 N2V- P N2V- Q N2V - R N2V- S N2V- T -
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Apres vieillissement, chaque bloc a été découpé suivant le plan de la

figure III-4 et nous avons procédé aux mesures suivantes :

Mesure de dureté Vickers.

- Examen en microscopie optique.

- Examen en microscopie électronique par transmission.

Essali de corrosion intercristalline.

III.4.1 - Evolution de la dureté au cours du vieillissement

Les résultats des mesures de dureté Vickers sous 30 kgf, effectuées
sur coupes longitudinales (figure II1I-4) des blocs vieillis, sont donnés dans
le tableau III-IV. On observe (figure III-5), que la dureté crolt avec la
durée du vieillissement avec un effet maximum & 575°C avec seulement un léger
fléchissement au dela de 3000 heures pour T = 550°C. La dureté maximale est
observée apreées 10.000 heures a 575°C. Elle atteint une valeur de 189 HV

30’
solt un accroissement de 64 HV30 par rapport a l'état de réception.

I1 a été montré antérieurement (2) que ce durcissement peut &tre
attribué a la précipitation de la phase y'. L'effet maximal est obtenu 2
575°C et non a 550°C, comme précédemment observé sur le grade 1 de la barre

B43 (2) de composition chimique voisine.

Compte tenu du délai limité imparti & 1'étude, le vieillissement du
matériau pour le programme de fatigue-relaxation avait été lancé a 550°C en
début d'étude, en se basant sur les résultats obtenus sur la barre B43 avant

de connaitre 1'évolution réelle de la dureté sur le plat B108.

L'état vieilli qui sera étudié par la suite ne se situe donc pas au
maximum de durcissement, néanmoins, le niveau de dureté atteint aprés 3000

heures a 550°C est proche du niveau atteint & 575°C (respectivement 171 et

178 Hv3o).

IIT.4.2 - Evolution de la microstructure au cours du vieillissement

L'essentiel des examens a porté sur les états vieillis : 3000 heures

a 550°, 575° et 600°C .
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Lame mince (MET) .N2V- X1 et X5 : blocs chutes

N2V - Xg

- (structure non représentative)
Sens long du laminage . N2V - X, : échantillon pour examens
du plat {microscopies optique et électronique)
% / N2V X717 / % 5 mm .N2V - X5 et X : échantillons pour
N2V - X essai de corrosion intercristalline
2 m/ 5 mm .N2V - X6 :en réserve
/ N2V - X5 5 mm
N2V - X4 ' 5 mm
74 N2V 7X¢ 5 mm
13 <
=40 mm

(Mesure de dureté Vickers)

Figure l11-4 — Plan de découpage des blocs aprés vieillissement.

TABLEAU I11-1V — RESULTATS DES MESURES DE DURETE VICKERS APRES MAINTIEN

EN TEMPERATURE SUR LE PLAT ETUDIE.

Repéres des blogs Température Durée de Dureté
ayant subis le de maintien maintien HV30
vieillissement (°c) (h)

N2V - A 500 118
N2v -B 525 133
N2v -C 550 100 131
N2V -D 575 127
N2V -E 600 115
N2V -F 500 127
N2V -G 525 162
N2V -H 550 1000 163
N2V -1 575 169
N2V -J 600 134
N2V - K 500 134
N2V - L 525 160
N2V -M 550 3000 171
N2V -N 575 178
N2v -0 600 146
N2V - P, 500 139
N2V - Q4 525 168
N2V - R, 550 10 000 172
N2v -8, 575 189
N2v -T, 600 151

Etat de réception = 125 HV4q
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Figure 111-6 — Evolution dela dureté Vickers du plat aprés maintiens en températures.
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| maintien (h) de maintien(°C)
I 102 103 3.103 10% 10° 450 500 550 600
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I11.4.2.1 - Examens au microscope optique

Les examens au microscope optique sur coupe longitudinale des
échantillons vieillis montrent une intensification de la précipitation de
carbures intergranulaires du type M23C6’ déja présente a 1'état de réception

(figures III-6-a, III-7-a, et III-8-a).

I11.4.2.2 - Les examens en microscopie €lectronique par transmission,

sur des lames minces préparées a partir d'échantillons vieillis 3000 heures a
550°, 575° et 600°C réveélent :

* une quantité impoftante de carbures de type M23C6 dans les joints
de grains (figures III-6-b, III-7-b et III-8-b). Ces carbures sont, en
général, allongés le long du joint et ne forment pas un film continu, leur
composition chimique déterminée par microanalyse x sur lames minces est la
suivante :

C=20,7-Ni=14,6-Cr =262-"TFe = 12,7 (en Z atomique)

* la présence de la phase durcissante intragranulaire de type y' Ni3
(Ti,Al). Ces précipités n'ont pu &tre visualisés par la méthode classique du
champ sombre; en effet, les facteurs de structure dé leurs réflexions

‘intenses ont des valeurs trés faibles (cf. annexe III-I). A la suite
d'observations réalisées en champ clair, les rayons des précipités ont été
estimés a, respectivement 3 nm*, 6 nm et 12 nm pour les maintiens de 3000
heures a 550°C, 575°C, 600°C (figures III-6c, III-7c et III-8c). De plus, on
a pu mettre en évidence 3 modes de déformation a froid (déformation que les
lames minces ont subies lors du polissage mécanique). Pour les échantillons
vieillis :

- 3000 h & 550°C - cisaillement par paire de dislocations (figure III-6d).

- 3000 h a 575°C ~ contournement par paire de dislocations (figure III-7d).

- 3000 h a 6000°C - contournement (figure III-8d).

ITI.4.3 - Influence de 1'évolution structurale sur la sensibilité

2 la corrosion intercristalline

Pour 1'alliage 800, comme pour les aciers austénitiques inoxydables

du type 18Cr-10Ni, 1la précipitation intergranulaire des carbures MZBC6

(*) 1om=107m=10A



c)rYy=3nm

/
a)x200 - état vieilli : 3000 h a 550°C

S Iong'.

.

%%

d) x20 000

Figure I11.6 — Structure du produit B108 grade 2 aprés vieillissement de 3000 h a 550°C.

a) Micrographie aprés attaque électrolytique a I'acide nitrique 4 20 % a 2 Volts (M. optique)

b) Mise en évidence de la précipitation intergranulaire des carbures M23C6 (MET)

c) Caractérisation de la phase ¥’ en champ clair

d ete) Mise en évidence du mode de déformation 3 froid : cisaillement par paire de dislocations.

— (40 000)
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Figure I11.7 — Structure du produit B108 grade 2 aprés vieillissement de 3000 h a 575°C.

a) Micrographie aprés attaque électrolytique & I’acide nitrique 3 20 % a 2 Volts (M. optique)

b) Mise en évidence de la précipitation intergranulaire des carbures M23C6 (MET)

c, d et e) Caractérisation de la phase 7y ' en champ clair, du contournement des précipités vy’
par les dislocations (MET).
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a) x100 - Etat vieilli : 3000 h a 600°C

Sens Iong
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c) x20 000 - Fy+=12 nm d) x25 000

Figure I11.8 — Structure du produit B108, grade 2 aprés vieillissement 3000 h 3 600°C.

a) Micrographie aprés attaque électrolytique a |’acide nitrique & 20 % a 2 Volts (M. optique)
b) Mise en évidence de la précipitation intergranulaire des carbures M23C6 (MET)

cetd) Caractérisation de la phase v’ en champ clair, ainsi que ducontournement des précipités 7y’
par les dislocations (MET).

81°¢



s'accompagne d'une déchromisation plus ou moins importante au voisinage de
ces carbures. Les zones déchromées deviennent sensibles & la corrosion; cette
sensibilisation est mise en évidence par un essal conventionnel dans un
réactif sulfocuprique (*). Les parameétres de l'essai sont ceux définis par la
spécification NOVATOM - NIRA précitée pour les tubes des générateurs de
vapeur de Super—Phénix, a 1l'exception du traitement thermique du

vieillissement que nous avons indiqué dans le tableau III-IV :

* Pour chaque traitement de vieillissement, une éprouvette est
maintenue 24 heures dans le réactif en ébullition avec 5 g de tournure de

cuivre; l'autre éprouvette est conservée en 1'état comme référence;

* Aprés essai, une épreuve "au son" (bruit métallique ou mat que fait
1'éprouvette choquée contre une surface dure) et un pliage & 90° effectués
sur les 2 éprouvettes permettent de déterminer si le matériau est ou non
sensibilisé a la corrosion intercristalline (bruit mat, présence de fissures
sur 1'éprouvette pliée). Si nécessaire, un examen micrographique est

effectué.

* Les résultats obtenus sur le plat étudié sont indiqués dans le
tableau III-V. La figure III-9 donne le tracé de domaine de sensibilité dans
un diagramme température-temps. La figure III-10 montre 1'aspect d'une

éprouvette apreés essai de corrosion intercristalline.

* La comparaison du domaine de sensibilité a la corrosion
intergranulaire de ce produit B108 a 1'état de grade 2 3 ceux obtenus
antérieurement sur le produit B43 (2) a 1'état de grade 1 et de grade 2,

permet de mettre en évidence (figure III-11) :
- la sensibilité similaire des 2 produits & 1'état de grade 2;

- la plus grande sensibilité du grade 2 par rapport au grade 1,due a la plus
grande quantité de carbone libre disponible pour la formation des carbures

de chrome aux joints de grains du grade 2.

(*) La composition du réactif utilisé pour ces essais est la suivante :

SHZO.

- 100 g de sulfate de cuivre cristallisé CuSO

- 100 cm?® de HZSO4 densité 1,83.

4

- complément a 1000 cm® par de l'eau distillée.
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TABLEAU I11-V — RESULTATS DES ESSAIS DE CORROSION INTERCRISTALLINE APRES
MAINTIEN EN TEMPERATURE DU PLAT B108-A EN L'ETAT DE

Figure 111-9 — Domaine de sensibilité & la corrosion intercristalline du plat étudié en I’Alliage 800
en état de grade 2.

GRADE 2.
Température Durée de maintien (heures)
°c)
1| 3 16 102 103 3.10° 10
500 - - - R.AS. Corrosion Corrosion Corrosion
525 - - - - Corrosion -
550 - - - Corrosion Corrosion Corrosion Corrosion
575 - - - - Corrosion Corrosion
600 RAS{ — Corrosion Corrosion | Corrosion Corrosion R.AS.
650 - quro- Corrosion R.AS. - -
sion
700 _ _ Légér_e _ - _ -
corrosion
T T T T T ] T T
T (°C) 16301,
T _
Essai de fatigue-relaxation
0 —
a 550 C-tmt—168h A
B Alliage 800 - Grade 2
Plat B108-A
O Pas de corrosion
B © Légeére corrosion
® Corrosion Durée de maintien
en température (h)
| | | | | ] | |
1 2 10 16 30 102 103 3.103 10%

0.9



a - Eprouvette ayant subi I’essai de corrosion intercristalline b - Eprouvette témoin

A B

N Corrosion intercristalline / 5

Corrosion intercristalline f 5 B

40 mm

Figure I11-10 — Prélévement et aspect aprés pliage 8 90° des éprouvettes d’essai de corrosion intercristalline (matériau vieilli 3000 h a 5256°C).
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102
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Produit R.AS. Leociel  fiCarrasion
corrosion Importante
Alliage 800
Grade 2 (] ° ]
B108-A
Grade 2 [2]
o
K iy
e o .
o o ~_ -
® ®
ot Grade 1 [1]
e o
\ . \
\\

Durée de maintien en température (h)

.

10°

0.1

10

Figure I111-11 — Comparaison du domaine de sensibilité & la corrosion intercristalline du grade 2

du produit B 108-A avec ceux du grade 1 [2] et du grade 2 [2] du produit B43.
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I1I.4.4 - Composition chimique au voisinage des joints de grainms.

Pour les maintiens de 3000 heures & 550°C et a 600°C, la composition
chimique du matériau a été déterminée, par microanalyse X sur lame mince, le
long de directions perpendiculaires aux joints de grains et qui les

interceptent entre deux carbures.

On constate que la précipitation des carbures intergranulaires de
type M,,Cc s'accompagne d'une déchromisation et d'un enrichissement en nickel

des grains austénitiques au voisinage des joints de grainms.

Les profils de concentration en chrome et en nickel sont reportés
respectivement sur les figures III-12 et 13, les conditions d'analyse sont

indiquées en annexe ITI-II.

Dans les joints de grains, les teneurs en chrome et en nickel sont
respectivement de 7,4 et 43,9 % atomiques pour le maintien & 550°C et de 11,1

et 40 7 atomiques pour le maintien & 600°C.

De part et d'autre du joint, les largeurs des zones déchromées et

enrichies en nickel sont respectivement d'environ :

- 170 nm et 120 nm pour 550°C;
- 450 nm et 300 nm pour 600°C.

Les zones déchromées ou enrichies en nickel peuvent également &tre

révélées par image de répartition, comme le montre la figure III-14;

III.5 - CONCLUSION

Les essais de caractérisation effectués sur le plat B108, en alliage
800 traité a 1'état de grade 2, représentatif des ZAT de soudures, ont permis

de tirer les principales conclusions suivantes :

* Une augmentation importante de dureté se produit lors du maintien
en température avec un maximum a 575°C et non pas & 550°C comme observé sur
un autre produit de composition chimique voisine; il se dessine une
stabilisation du durcissement aprés 3000 heures a 550°C. Cette évolution a pu

8tre relide 3 la formation de la phase intermétallique v'.
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~x ‘X ﬁzz{c /‘x/

Cr (at %)

% 3000 h - 600°C

© 3000 h - 550°C
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joint (nm}) joint (nm)
_.‘ l ] 1 1 | | | 1 1 ] 1 1 1
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1 -"
100 200 300 400 500 600 700

Figure 111-12 — Profils de déchromisation apreés des maintiens de 3000 h 3 550°C

et 600°C.
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Figure 111-13 — Profils d’enrichissement en nickel aprés des maintiens de 3000 h

& 550 et 6000C.



Carbures : M23C6 Zone déchromée Zone chromée Zone riche en Nickel Zone pauvre en Nickel

a) Champ clair. Image en M.E.T. a balayage (STEM) b) Image de répartition de la raie K du chrome c) Image de répartition de la raie K du Nickel

Figure [11-14 - x100 000 — Image de répartition du chrome et du nickel au voisinage d'un joint de grain effectué
sur lame mince, prélevée sur coupon vieilli 3000 h & 550°C ayant subit un test de
corrosion intercristalline.
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* Aucune autre phase n'a pu étre mise en évidence.

* Les caractéristiques mécaniques de traction sont, dans 1'ensemble,

satisfaisantes par rapport a la spécification ASTM pour la sous nuance du

grade 2 - 800 h.

* Une déchromisation importante au voisinage du joint de grain, aprés
vieillissement et essal de corrosion intercristalline, a été mise en

évidence, associée 2 un enrichissement au nickel.

* Le domaine de sensibilité & 1a corrosion intercristalline du
produit étudié est trés large et montre qu'a 550°C, le produit est trés
sensible pour des durées de maintien de 10 heures i plus de 50.000 heures,
qui englobent 1'ensemble des essais de fatigue-relaxation qui seront menés

dans le cadre de 1'étude.

k%
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ANNEXE III-I1

EVOLUTION DU FACTEUR DE STRUCTURE DE LA REFLEXION (100) DE LA PHASE q'
AVEC LA COMPOSITION CHIMIQUE DES PRECIPITES

Le facteur de structure de la réflexion (h k 1) est donné par
1'expression:

F(hk 1) =2 A (h k 1) exp [Zin(hxj+kyj+1zj)]
j

ou Aj et Xj’ yj, zj sont respectivement 1'amplitude de diffusion atomique et

les coordonnées dans la maille de l'atome j.

Si 1'on suppose que la phase Yy' n'est constituée que d'atomes de

nickel, de titane et d'aluminium, la maille contient :

- 3 atomes de nickel de coordonnée 1/2 1/2 0
0 1/2 1/2
1/2 0 1/2

- 1 atome de titane ou d'aluminium de coordonnée 0 0O O.

Pour une formule structurale du type Ni3 (TiX,Aly) avec x +y = 1:

avec, compte tenu des corrections relativistes, (4)

Ti T 0,785 nm

AN. = 0,709 nm
i

A,. = 0,532 nm

AL

I1 a été reporté sur la figure III-15 1'évolution de |F(1OO)Y,[2 en

fonction de y.

Pour un alliage de composition voisine de celle du matériau étudié,
il a été déterminé (5) y =0,3. On constate sur la figure III-15 que pour

cette valeur, le facteur de structure de la réflexion (100) est presque nul.



2
AIFHOO)Y'i x 102 mm?

1 ] |

0 0,25 0,30 0.5 0,75 1

Figure 111-15 — Evolution du carré du module du facteur de structure de la réflexion (100)y”’
en fonction de la teneur en aluminium des précipités.
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ANNEXE ITII.IT

CONDITIONS EXPERIMENTALES UTILISEES POUR LA DETERMINATION
DES GRADIENTS DE CONCENTRATION AU VOISINAGE DES JOINTS DE GRAINS

Les analyses quantitatives, nécessaires & 1la détermination des
gradients de concentration au voisinage des joints de grains, ont été
réalisées par spectrométrie de rayons X 2 1'aide d'un microscope électronique
en transmission fonctionnant en mode STEM et équipé d'un spectromdtre de

rayons X par dispersion d'énergie.

Les analyses ont été effectuées avec une tension d'accélération de
300 kV et un courant d'émission voisin de 70 pA au niveau du canon. Les
échantillons étaient placés dans un porte-objet muni d'un support en
béryllium et, pour chacun des spectres étudiés, un minimum de 5000 impulsions
a été compté pour la raie Ka du chrome. Les épaisseurs des zones étudiées ont
été mesurées par la technique du faisceau convergent et des corrections

d'absorption, ainsi que de fluorescence ont été appliquées (6).

Pour chaque état de traitement thermique et mécanique étudié, les
gradients de concentration ont été déterminés dans une seule lame mince au
voisinage de deux joints de grains, les résultats obtenus étant presque

identiques; un seul profil est présenté par état et par élément.

kk*k



CHAPITRE IV

COMPORTEMENT EN FLUAGE DU PRODUIT B108, EN ALLIAGE 800
ETUDIE A L'ETAT DE GRADE 2 A 550°C
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IV.1 = OBJET

L'objectif principal des essais de fluage effectués sur le produit
étudié est d'obtenir les caractéristiques de fluage qui seront utilisées dans
la loi décrivant le comportement en fluage du modeéle mécanique d'interaction
fatigue-fluage proposé par J.L. Chaboche. En effet, ce modele décrit dans le
chapitre (VIII.3) est basé sur un cumul des dommages de fatigue et fluage

avec interaction entre une loi de fluage & rupture et une loi de fatigue.

Le présent chapitre rend compte des résultats de fluage obtenus sur
les produits B108 en alliage 800 a 1'état de grade 2, a 1l'état vieilli 3000
heures a 550°C et & 1'état de réception, ainsi que des résultats obtenus sur
ces mémes états aprés un écrouissage préalable par fatigue, ceci afin de
mettre en évidence 1'influence de 1'écrouissage sur les caractéristiques
conventionnelles de fluage, les courbes d'allongement, de vitesse et la loi

de fluage.

Des observations métallurgiques ont également permis de mettre en

évidence le mode de rupture associé a 1'endommagement de fluage.

IV.2 - ESSAIS DE FLUAGE

VI.2.1 - Modalités des essais de fluage

Tous 1les essais ont été effectués selon la norme AFNOR A03-353
concernant les essais de fluage, sur des machines du type MFt1 (figure
IV.1-a). Ces machines sont équipées d'une extensométrie a capteurs capacitifs
de course de 35 mm (figure 1IV.1b) permettant de mesurer des vitesses
minimales de fluage allant jusqu'a environ éfl = 10—7 h-1. Les éprouvettes de
fluage ont un diamétre de 5 mm et une longueur calibrée de 40 mm (figure

1v.2).

Le chauffage est assuré par des fours a résistances avec 3 zones.

Dans tous les cas, la montée en température a été suivie d'un

maintien de stabilisation de 24 heures a 550°C avant mise en charge.



Figure IV.1 - a) Machine d’essais de fluage MF11.
b) Extensométrie 3 capteurs capacitifs.
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Figure V-2 — Eprouvette de fluage.
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Figure V-3 — Eprouvette de fatigue pour écrouissage.




4.7

e

Remarque Toutes les éprouvettes utilisées lors des essais de fluage ont été
prélevées dans le sens long & mi-épaisseur du plat B108. Pour l'état
écroui par fatigue, les éprouvettes de fluage sont réusinées dans

des éprouvettes de fatigue (figures IV.3 et IV.2.2).

IV.2.2 - Description de 1'état pré-écroui

Quatre essais ont été effectués sur des éprouvettes préalablement
écrouies par fatigue a 1'état de réception et a 1'état vieilli 3000 heures a

550°C.

La procédure suivie est la suivante : chaque éprouvette de fatigue
(figure 1IV.3) a subi un cyclage continu en fatigue oligocyclique sous

Ae

N

1,52 & 550°C pendant 190 cycles dans le but d'obtenir un écrouissage

’

correspondant & 107 de la durée de vie en fatigue. Le cyclage a été arrété a
contrainte nulle en fin de la phase de traction du 190e cycle, comme le
montre la figure IV.4. Dans ces mémes éprouvettes ont été réusinées des
éprouvettes de fluage dont la base de mesure entre collerettes est de 25 mm

et le diamétre de 5 mm (figure IV.3).

1 G-(MPQ)
Cycle N° 190 1
Arrét a ¢ = 0
O Figure IV-4 - Retour et arrét a
contrainte nulle
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