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Introduction

| ntr oduction

Les alliages de titane sont employés dans I'industronautique en raison de leur faible
densité et leurs bonnes propriétés mécaniques gesitempératures de fonctionnement allant
jusqu'a 600°C. Cependant, méme si ces alliagesusitises depuis plus de 50 ans, et que de
nombreuses études ont été effectuées pour l'opiiors des microstructures, des traitements
thermomécaniques et des techniques de mise en,faertains aspects liés au comportement
mécanique de ces alliages restent toujours mal Genifn particulier, la chute de durée de vie
des pieces lors d’'une sollicitation en fatigue-dwer rapport a une sollicitation en fatigue
classique n’est pas totalement élucidée. Cettenditioin de durée de vie a été reliée, en partie, a
la présence des hétérogénéités de microstructule tetxture présentes a l'intérieur des disques
forgés en alliage de titane. En particulier, 'idhce de la microtexture sur les mécanismes
d’endommagement des piéces doit encore étre aptiefo

Dans ce contexte, nous avons étudié en détail daostructure et la texture au sein de
disques forgés en alliage de titane IMI 834 quasie structure bimodaleg/as. Le type
d’hétérogénéités auxquelles nous sous sommes saé&xeporte le nom de « macrozone ». |l
s’agit d'un volume de forme variable dans lequsl dgainsop présentent une composante de
texture unique qui coincide avec la composanteeleite majoritaire des colonies issues de
la transformation de phadgé- a. Puis, nous avons analysé linfluence des macez®ur
'amorcage et la propagation des fissures dansate dtune sollicitation en fatigue-dwell a
température ambiante. Ce type de sollicitation agipe en effet les conditions de sollicitation
auxquelles sont soumises les piéces tournantesnde=urs lors de la phase de décollage des
avions.

L’objectif de ce travail était double.
Il s’agissait tout d’abord de détecter et de camstr la forme et les dimensions des macrozones
et de déterminer leurs répartitions au sein daspiéorgées en relation avec les inhomogénéités
de déformation que subit le matériau au coursélalloration.
Ensuite il s’agissait de déduire d’essais en fatidgwell pratiqués sur des éprouvettes prélevés
en différentes localisations des disques forgés, rédations entre les durées de vie et les
caractéristiques microstructurales et de textuterdgnées sur les surfaces de rupture.
Cette étude a été realisée dans le cadre d'unabodition entre le LETAM, I'Ecole de
Technologie Supérieure (ETS) de Montréal, Canadi#netitut des Matériaux Industriels (IMI)
de Montréal, Canada. Nos collaborateurs canadiessrst attachés en partie a la réalisation des
essais de fatigue-dwell et a la détection des maoes par des techniques ultrasonores
respectivement. Au LETAM, a travers ce travail, #@vons caractérisé les microstructures et
textures présentes au sein des disques forgése @dtide examine tout d'abord les
hétérogénéités présentes dans des régions diférdet disques en IMI 834, puis s’efforce de
comprendre leur effet sur le comportement en fatidwell.



Introduction

Le manuscrit de theése, hormis l'introduction etctanclusion, est découpé en quatre
chapitres.

Le chapitre | consiste en une étude bibliographique limitée alliages de titane. On rappelle
qguelques aspects métallurgiques. On parcourt égalemhes études publiées concernant les
propriétés en fatigue-dwell en relation avec lestuies et les microstructures. Enfin, on
synthétise les travaux sur la présence de macreztawe origine, leur effet sur le comportement
mécanique et les différentes techniques de détectio

Les hétérogénéités de texture et de microstructans différentes parties de disques forgés en
IMI 834 sont analysées dansdeapitre I1. Les techniques macroscopiques et microscopiques
utilisées pour caractériser ces hétérogénéitésdsmmites. Les caractéristiques et la répartition

des macrozones au sein des piéces étudiées soutéeis en fonction des conditions locales de

déformation subies par le matériau.

Un probleme d’actualité est la détection et la liseion des macrozones dans les produits
forgés de grandes dimensions. L'utilisation desatins permet de reconnaitre leur présence et
dans certains cas d’obtenir des renseignementsestaines de leurs caractéristiques. Dans ce
cadre, lechapitre II1 examine la maniére dont sont percues les hétééagénde texture et
microstructure des pieces en IMI 834 par l'utilisat de différentes caractéristiques de la
propagation des ultrasons.

Le chapitre IV détaille les résultats de tests en fatigue-dwedhé@s jusqu’a rupture sur des
éprouvettes prélevées en différentes localisatinslisques forgés et dont les caractéristiques
microstructurales et de texture different en raistes conditions de déformation locale
rencontrées. Une étude fractographique de la sudacrupture de chaque éprouvette, suivie
d’'une étude cristallographique des zones d’amorgagege propagation des fissures a permis
d’analyser l'influence de la microtexture sur laue en fatigue-dwell.
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Chapitre | Etude bibliographique

.1 Généralités sur les alliages de titane

[.1.0 Introduction

La découverte du titane a été faite par un mingiste amateur - William Gregor - a la fin du
18éme siecle dans la paroisse de Menaccan en CQbrfAngleterre). Ses résultats ont été
publiés en 1791 [Neal 1988]. Il avait nommé l'oxydeuvé dans les sables noirs, mecannite. A
la méme époque que Gregor, M.H. Klaproth - un cétienallemand - découvre le méme oxyde
dans des roches et minéraux et il I'appelle Titamid'apres les Titans de la mythologie.

Apres sa découverte, plusieurs essais ont étépiaits 'extraction du titane a partir du minerai.
De nos jours, les méthodes les plus utilisées seltes de Hunter et de Kroll [Smith 1993,
Donachie 1988]. La premiére étape est la produatien’éponge de titane qui implique la
chloruration du minerai. L'éponge de titane estu@gesbroyée en une poudre granuleuse,
mélangée a des chutes et/ou a d’autres élémemadian, aluminium,...), puis fondue dans un
four de réduction d’arc a vide pour obtenir degdits de titane. Ceux-ci sont forgés a chaud en
produits tels que billettes, brames, barres etyaaq

Le titane et ses alliages présentent des propnBéEsniques généralement supérieures a celles
des autres métaux frequemment utilisés en industrie

Parmi les plus importantes propriétés du titandraumve [Combres 1999]:

- une faible densité (4,5 soit environ 60% de cadld’acier),

- un module de Young d’environ 120 GPa, interméeiaintre celui des alliages d’aluminium et
des aciers,

- d’excellentes caractéristiques mécaniques, médesaempératures extrémes (des le domaine
cryogénique jusqu’a 600°C environ),

- un coefficient de dilatation Iégerement inféri@ucelui de I'acier et moiti€ moins que celui de
I'aluminium,

- une excellente résistance a la corrosion dansnilesux agressifs comme le corps humain ou
I'eau de mer,

- une faible conductivité thermique,

Le titane et ses alliages sont utilisés dans debneumx domaines en raison de leurs trés bonnes
propriétés mécaniques associées a une masse vakifaidple [Combres 1995]. Le titane et la
plupart de ses alliages sont utilisés diaérospatiale commerciale et militaire. Les deux
utilisations utilisent plus de la moitié de la puotion mondialedes alliages de titane [Broede
2001]. Dans ces domaines, le titane constitue 2(®@% de la masse des avions et est utilisé
pour fabriquer les pieces des moteurs ainsi que petains €léments du train d’atterrissage
[Titanium Industries 2008]. Les alliages de titdamgement utilisés dans les moteurs des avions
sont [Broede-2001] : Ti6-4, Ti 6246, Ti 6242 et B3K.



I.1.1 Le titane pur

Les principales caractéristiqgues physiques dudifaur sont résumées dans le tableau I.1.

Chapitre | Etude bibliographique

GRANDEUR SYMBOLE Valeur
Masse volumique p (g.cm™) 4.507
Masse molaire M (g/mol) 47.9
Numéro atomique Z 22
Coefficient de Poisson \ 0.33
Module d’élasticité E (GPa) 110
Température d’ébullition Te (°C) 3535
Température de transformation BTC) 882
Température de fusion (x15°C) Tf (°C) 1670
Conductivité thermique & 25°C Yth (W m—K™ [21.9
Capacité thermique massique 4 25°C  Cp (3 Kg') [522.5
ggoeéﬁcient de dilatation linéaire A (K'Y 8.5 10°

Tableau I.1 Caractéristiques physiques du titane[@aombres 1999]

Rappel de quelques aspects cristallographiques

Du point de vue cristallographique, le titane puwuip se présenter sous deux structures
différentes:

la phasex stable a basse température (25°C), caractériséenpaseau hexagonal compact
de parameétresa=2.950 A,c=4.68 A

Le rapportc/a de la phasex est égal a 1.587. Il est inférieur au rapport tbéorique de

compacité idéale du systéme hexagonal qui est @&3](.\/54). Ainsi la densité des plans

prismatiques de la structure hexagoralest plus élevée que dans le cas théorique.
- la phasef, stable a T> g (Tg = 882°C), caractérisée par un réseau cubique &elgr
paramétre=3.32 A

La transformatiorp — o du titane est souvent décrite par un mécanismeasadlement de la
phase mere, sans diffusion d’atomes sur de londistances (caractére d’'une transformation
martensitique). Les réseaux des deux phases wriéis relations de Burgers (rel. I.1)[Burgers
1934]. Ces relations font qu’un crisfapeut donner naissance a 12 variants

(110 // (0003,
[117) #[2170],
(112)cc /(0110),4c

rel 1.1

La phaseo hcp se caractérise par une fodrisotropie cristalline, c'est-a-dire une forte
dépendance des propriétés par rapport a la directistallographique (fig. 1.1). A I'échelle du
polycristal, I'anisotropie des propriétés dépendlégent de la statistique de distribution des
orientations cristallines.
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Figure 1.1 Valeur du module de Young a températumbiante en fonction de I'orientation du
réseau hexagonal vis-a-vis de la direction de sitdition [Fisher 1964]

On observe en effet une variation importante duutedlastique par rapport a I'angle entre

la direction de sollicitation et I'axe. (E = 145 GPa quand I'angle est zéro, I'effort @sivant
'axe c et E = 100 GPa quand l'angle est de 90°, I'eféstt suivant une direction dans le plan
basal). Les propriétés élastiques du titane puwvgrduégalement étre décrites au moyen du
tenseur d'élasticité iz =1624C8s =1807,Cf, =0920 Cf3=0690 Cis =0467. njts: 1§ MPa)
[Fisher 1964].

L’anisotropie des propriétés élastiques peut auoie forte influence sur le comportement
mécanique des alliages de titane. En effet, erepoésd’une alternance de régions contenant des

grains qui ont en majorité I'axe dans une direction commune mais différente d'weggon a
une autre, les comportements élastiques locauxepeéire trés différents.

Les structures hexagonales compactes présentenhémismes de déformation plastique
particuliers. Les mécanismes de glissement peuvent faire gnarves plans prismatiques, le
plan de base et les plans pyramidaux. On compts & systémes de glissement au total
(tableau 1.2).

Si la directiona était laseule direction de glissement activable, la déftionaselon I'axec ne
serait pas possible. Il existe donc une deuxiemeziilbn de glissement <1-2.3>, que I'on note <
a+c >. Cette direction de glissement peut apparteniteax plans de glissement différents :
pyramidal de premiére espéce et pyramidal de dmexgEspeéce.

Chaque métal de structure hexagonale compactenpeése systéme de glissement principal et
un ou deux systémes secondaires. Dans le casatie,tie plan de glissement principal est le
plan prismatique. L’activation des systemes desghigent secondaires dépend de parameétres tels
que la teneur en interstitiels ou la température.
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Type de Vecteur de Plan de Direction de Nombre
glissement Burgers glissement glissement  de
systémes
Basal <a> {00.1} <11.0> 3
Prismatique Prismatique | <a> {10.0} <11.0> 3
Prismatique | <c> {10.0} <00.1> 3
Prismatique Il <c> {11.0} <00.1> 3
Pyramidal Pyramidal lere espece <a> | {10.1} <11.0> 6
Pyramidal léere  espéce {10.1} <2-1.-3> 12
<c+a>
Pyramidal I[léme espéece {1-2.2} <1-2.3> 6
<c+a>

Tableau 1.2 Systemes de glissement de la strubexagonale

I.1.2 Les alliages de titane

Pour des applications industrielles, le titane esstentiellement utilisé sous forme d'alliages.
L'addition d'éléments d'alliage modifie I'équilibrthermodynamique des deux phases,
notamment, les parametres de mailles et les cueligle transformatiof ~ a. Ces éléments
peuvent se classer dans trois catégories: les Btémegenes, le élémentB-génes et les
éléments neutres.
Les éléementsa-genesse dissolvent préférentiellement dans la phasen augmentant la
température de transug.TParmi ces éléments, on peut citer: l'aluminiwrgzitconium, I'étain,
l'oxygéne, le carbone et l'azote
Les éléments3-génes se dissolvent préférentiellement dans la phfsen abaissant la
température de transug. On distingue :
- les élémentl isomorphes, miscibles en toute proportion danphasef tels que le
molybdéne, le tantale, le vanadium et le niobium.
- les élémentf eutectoides, pouvant former des précipités, tatsieggmanganese, le fer, le
chrome, le silicium, le nickel et le cuivre.
Les éléments neutreslurcissent la solution solide et dessolvent préférentiellement dans la
phasen sans élever la température de transus T

Les proportions des élémerts et 3-genes dans un alliage de titane peuvent étre @stimvec
différentes formules.
La teneur en élémentsgénes s'évalue selon la relation [Weiss 1999] :
_ [Zr] _ [SH
[Al]., —[AI]+?+T+1(X[O]+2[N]+[C]) rel. 1.2
La teneur en élémenfisgénes s'évalue selon la relation [Weiss 1999] :
[Mo]., =[Mo] + 06[V]+ 044W] + 028 Nb] + 022 Ta] + 129Cr] + 122 Ni] + 17[Co] + 25[Fe]
A partir de ces évaluations, le rapport ¥o| <o /[Alleq €St calculé et ainsi, on peut distinguer 5
types d’alliages de titane.
Les alliagesa ([Al] eq < 8 et [Mo]eq <10u x= 0). Leur composition ne permet pas de retenir la
phasep a température ambiante. lls sont faiblement allidéme en éléments-genes, pour
éviter la précipitation de phases comme le Ti3Aldjminue la ductilité.
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Les alliages quask (8 < [Alleq < 10 et [Mo]eq < 2). Aux élementsi-genes s'ajoute une faible
quantité d'éléemenfd-genes. Le domain@/(3 s'élargit et une faible fraction de phgspeut étre
retenue a I'ambiante. Ces alliages ont globalefesninémes propriétés que les alliageavec
une ductilité Iégérement améliorée.

Les alliagesa/p (5 < [Alleq < 10 et 2 < [Modq < 8). Les élements-génes ef3-genes sont
présents en quantité suffisante pour obtenir ugelatomainen/(3. lls ont des caractéristiques
mécaniques élevées et une assez bonne ductititéofit plus sensibles a l'oxydation que les
alliagesa. Leur soudabilité varie en fonction des éléemefaHiages.

Les alliages quasp ([Al] eq < 8 et 10 < [Mo}, < 15). La concentration en elemefitgénes est
suffisante pour déplacer les points Ms/Mf de tramehtion martensitique en dessous de
lambiante. La cinétique de germination de la phasest fortement ralentie si bien qu'il est
possible de retenir la phaea I'ambiante sous forme métastable. Des traitegr@dmtmise en
solution conduisent a l'apparition de nouvellesspgacomme la phase transitomeou la
martensiten” de structure orthorhombique. Cette derniere @péagalement par transformation
sous contraintes lors de la déformation a froitedghase.

Les alliagesf} ([Al] eq < 6 et 15 < [Mo}y). La concentration en élémerfigyenes est telle que la
phaseB est stable thermodynamiquement ou faiblement nadtiesa température ambiante. Des
traitements ultérieurs n'entrainent plus sa décaitipn. Les alliage3 et quasi ont une
excellente ductilité a température ambiante. Ilat quarfois soudables mais peu résistants a
I'oxydation. lls sont difficilement utilisables aela de 350°C du fait de leur mauvaise résistance
au fluage.

Le tableau 1.3 présente une synthése des propdétéss alliages et des exemples pour chaque
type d’alliage.

A

Elémentxx-génes
Eléement{3-génes

v

températures croissan

< transua+B—
densité >
< module d’Young
forgeabilité et déformabilité a froie >
réponse aux traitements thermigues-trempabitté——>
résistance a la traction >
sensibilité a la vitesse de déformation >

A

tenue au fluage

facilité de la mise en ceuvre
facilité de soudage
résistance a lI'oxydation a chaud
emplois cryogéniques

v

\4

A A

A

Alliagesa Alliages quasi- Alliagesa/ Alliages quasi- Alliagesf
a B

T40 (Ti 0.2Fe) Ti 6242 TAGV(Ti6AI4V) | Til7 betalll

TASE(TI5AI2.5Sn)| TASDV Ti6246 Bcez Ti38644
IMI685 Ti662
IMI 834

Tableau 1.3 Synthése des alliages de titane [Tri€&8]
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I.1.3 Les microstructures caractéristigues

Microstructure lamellaire héritée de la transformiain de phasef »a

Une microstructure lamellaire est le résultat d'unese en solution dans le domaife
monophasé, suivie d'un refroidissement a tempéradmbiante, a vitesse de refroidissement
modérée. Au-dessus dug,Tles grains3 connaissent une croissance rapide. Lors du
refroidissement, la phaseprécipite préférentiellement aux joints de grfin®gg). A partir de
cette précipitatiomgg, se développent des colonies de lamelles, notges. Simultanément, la
phasea se développe dans la matrice, formant des sowsies! pour des vitesses de
refroidissement rapidesu() (fig. 1.2). On parle d’'une structure de type Wimstatten. La
différence entre les coefficients de diffusion d#émentsa-genes et3-génes impose une
croissance de la phasesous forme lamellaire [Fujii 1988]. La phageésiduelle se retrouve
entre les lamelles. Les colonies de lameflesont en relation d'orientation de Burgers (rdl) I.
avec le grairg.

Figure I.2 Représentation schématique d’'un ex-gfairansformé [Kobayashi 1988]

Les conditions de mise en solution dans le domRilfka température maximale, le temps de
maintien a haute température) mais aussi la cuétige transformation (la vitesse de
refroidissement) vont influencer le type de micnesture obtenue. Ainsi la vitesse de
refroidissement influence la taille de lamelles snégalement la proportion de lamellegs,
Owes €taw ainsi que leur organisation en colonies ou en eaes [Bein 1995, Angelier 1997,
Sansoz 2003, Texeira 2007]. Une vitesse de refmédnent de 3 & 0,04 °C/s (dans le cag-du
cez [Angelier 1997]) conduit a des lamelles enctrée&. On parle de microstructure en « panier
tressé » ou en vannerie (ou basketweave en angfasie |.3a. Avec des vitesses de
refroidissement plus lentes (0,003 °C/s pour le 24% [Sansoz 2003]), on favorise
progressivement :

- la formation de lamelles plus épaisses, organigFesolonies qui se développent

majoritairement a partir des ex-joints de grfinawes) €t,
- laformation d’un liseré&gg qui décore les ex-joints de graihgfig. 1.3b).
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Figure. 1.3 a)Microstructure en vannerie (ou baskeave) ; b) Microstructure en colonies
(document interne LETAM)

Microstructure équiaxe

Cette microstructure est majoritairement constitdéegrainsu équiaxes (fig. 1.4a). Elle résulte
d’'une déformation de la structupetransformée dans le domaine bipha4®(a une température
proche du transuf) suivie d’'un traitement de mise en solution daasn@®@me domaine de
température. Les lamelles déformées dans le domaing3 se fractionnent. Deux mécanismes
sont mis en évidence [Weiss 1986]:

- la formation de sous-joints a l'intérieur des lde®lsi la déformation est homogéne,

- le cisaillement local des lamelles, si la déforomatst hétérogene.

La désorientation entre les sous-grains ainsi ferregt faible dans le premier cas et plus
importante dans le second. La séparation de cgméats passe par la pénétration de la pRase
le long des interfaces/a jusqu'a obtention de I'équilibre des énergiesfiat@les. Un revenu
aprés déformation assure la formation de la stracquiaxe. La structure prend I'allure d'un état
recristallisé, cependant la taille des grains mdrcpas la largeur des lamelles initiales. Un
schéma de I'obtention d’une structure équiaxe esnhd figure 1.4b.

b) roctor famoellsire 43 Séructue lamelliine 4o rnde.
vameria ",

Figure 1.4 a) Microstructure équiaxe, alliage Ti62{L.Utjering 2007] ; b) Schéma d’obtention
d’une microstructure équiaxe [Dumanovski 1p97
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Microstructure bimodale (ou duplex)

Il s’agit d’'une microstructure mixte constituée ginso équiaxes dits « primaires -ap »
isolés dans une matricep«dransformée » constituée de lamellesssues de la transformation
B - a dites «a-secondaire es » (fig. 1.5).

— 50 um

Figure 1.5 Exemple de microstructure bimodale (le@mnsap correspondent aux grains
sombres, plus ou moins équiaxes) (document inteETAM)

Cette microstructure résulte d’'une déformation aetructure p-transformée’ dans le haut du
domaine biphasé/f suivie d’'un traitement de mise en solution dansm@&mne domaine de
température. Les lamellesprésentes lors de la déformation dans le domafdeforment dans
la microstructure finale des nodulaséquiaxes aussi appel@sprimaires. Les colonies, aussi
appeléest secondaires, sont héritées de la transformatida pleasé lors du refroidissement.
Les caractéristigues importantes d’'une microstnedbimodale sont :

- lafraction de phasep,

- lataille de grainsip,

- lataille des ex-grain@,

- lataille des lamellegs.

Brun a étudié en détail les parametres du procéd@gitant de contrdler ces caractéristiques
[Brun 1995, Brun 1998]. La taille des ex-grafst la largeur des lamelles de la structure
initiale influencent la taille des futurs graias et3. Le pourcentage de phasrésent lors de la
déformation dans le domaime3 permet de contrdler la fraction volumique de gsadguiaxes
(en général entre 10 et 30%). La vitesse de raefsedhent depuis le domaingp permet de
controler la taille de lamelless dans la microstructure bimodale.

La présence de phase avec des morphologies différentasy/fis) permet d’optimiser les
propriétés mécaniques. Ainsi, la phase lamellaiteagne une faible ductilité en traction (zone
plastique réduite), une haute résistance au fluage haute ténacité (parcours de propagation de
la fissure sinueux), une faible tenue en fatigugoalclique [Delfosse 2005]. La phase équiaxe
offre une bonne ductilité en traction, une ténalégése (parcours facile pour la propagation de la
fissure) et bonne résistance en fatigue oligocyeligLutjering 2007]. Les microstructures
bimodales offrent un bon compromis entre I'excabearsistance au fluage d’'une microstructure
100% lamellaire et la bonne tenue en fatigue d’omerostructure équiaxe [Neal 1988]. II
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semble que les propriétés optimales soient obtelousgue la microstructure est constituée de
15% grainsup distribués de maniere homogéne dans une matriogltre [Neal 1985]. L'effet

du type de microstructure (lamellaire en coloniasea vanneries, équiaxe et bimodale) sur les
propriétés mécaniques ainsi que les mécanismeséfdaerthtion rencontrés dans chacun des cas
seront discutés au § 1.2.3.

1.1.4 L'alliage IMI 834

L’IMI 834 (ou TIMETAL 834) est un alliage dévelopgar la société TIMET. C’est un alliage
quasia qui est utilisé pour la fabrication des roues Besude compresseurs a haute et basse
pression des réacteurs d’avions (fig. 1.6). Dotddenes propriétés en fluage et en fatigue a des
températures relativement hautes, il a contribl@ugmentation des températures de service des
compresseurs a haute pression de 300°C a envirofC66es 30 derniéres années. Il a
progressivement remplacé les superalliages a bagsgcllel plus denses, afin d'augmenter la
charge utile et de réduire la consommation de cartu

Ti-ALBV §

Ti-6246 Ti-6242 —‘

Disques fan Piéces subissant Compresseurs  Dernier étage
et compresseurs une charge élevée  haute pression en titane du

basse pression  des compresseurs  (autres piéces) compresseur

haute pression haute pression

2 . =t
Ry »
s

225. A Température
. i N

des piéces (°C)

Figure 1.6 Utilisation de I'IlMI 834 dans les moteud’avion [Esslinger 2003]

La composition chimique de I'IMI 834 est présend@as le tableau 1.4, ainsi que la composition
des alliages Ti 6242, Tl 6246 et Ti 6-4.

L'IMI 834 posséde un domaine de température biptdféétendu [Neal 1988]. Ainsi, des
opérations de forge em/fy sont envisageables a une échelle industrielle poltention d’une
microstructure bimodale, composée de 20 a 30% a@egme et 3 a 5% de phageprésente a
température ambiante.

Les principales propriétés mécaniques et physidagdusieurs alliages de titane quaseta/[3
sont réesumeées dans le tableau 1.5.
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ﬁi'"age Sn zr Nb Mo Si C Fe inpuretes
i [M"|pailss | |3 |3 |osfozs|oz |ood- [0 - |-
834 IMafpalea |- [s |5 [1 [0740.6 |0.0do0.05[0.15 | 0.0d0.006( 0.2
. M lbal.[5.5 |- |1.8 [36]- [18]00d- |- |- |- [oo1 |-
6242 |M™lpal|65 |” |22 [4.4]- |22 ]0.190.08[0.25/0.15 | 0.05 g.012 0.4
MM lbal|55 |- |17s{36- [55 |- |- |- |- |- |- -
1116248 MaX|pal |65 | |2.25(4.4[- |65 |- |0.040.150.15 | 0.04 (5)'012 0.4
| MMoarlss 135 (- - |- - - - - |- |- |-
Te MaX1pal|6.75[4>|- |- |- |- |- |o.0d0.4 |02 | 0.030.015] 0.4

Tableau 1.4 Composition chimique des alliages quabVll 834, Ti 6242 et des alliagess; Ti
6246 et Ti 64

VALEUR

GRANDEUR SYMBOLE MYl Ti Ti Ti 6-4
834 | 6242 | 6246
Masse volumique p 455| 454 464 4.42 g.chn
Résistance mécanique (20°C) m R 1030] 1004 | 1103 895 MPa
Limite d’élasticité & 0.2 (20°C) Rpo,2 910 | 895 1034 828 MPa
Striction Z 15 42 25 25 %
Module d’élasticité E 120 | 114 | 70-114 113.8 GPa
Coefficient de Poisson \ - - - 0.342 -
Température de transformat TB 1045 99t 93¢ 98C °C
) . 1595- | 1650-
Température de fusion (x15°C) Tf - 1705 1660 °C
1675
(x14)
Conductivité thermique & 25°C oth 7.06| 6.92 | 7.61 6.7 W.mK*
(lea%acne thermique massique Cp 460 502 526.3 KoK
gg:ecﬁlment de dilatation linéaire " 106l 7.7 9 9 1({.Kr!11m

Tableau 1.5 Propriétés mécaniques et physiquesilliages de titane quasiret a/3

[TIM 2000]
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D’aprés les données synthétisées dans ce tableaen@arque clairement que l'alliage IMI 834
présente une limite d’élasticité et une limite dsistance a rupture supérieures a ceux des
nombreux autres alliages de titane quasi-

En fonction du type de microstructure, cet allipgésente des propriétés mécaniques différentes.
Le tableau 1.6 présente les résultats de 6 esedimction pour trois différentes microstructures:
1) lamellaire, 2) bimodale avec 20% graipset 3) bimodale avec 30% grains déterminées a
température ambiante et 4) lamellaire, 5) bimodak 10% graingp et 6) bimodale avec 40%
grainsop évaluées a T=600°C. Les résultats montrent dedadifférences aux niveaux des
propriétés mécaniques. Ainsi, les propriétés méeces (limite d'élasticité, résistance
mécanique...) présentent les valeurs les plus bassgune microstructure de type lamellaire a
température ambiante et a haute température. Rarrgj la fraction de phase de la structure
bimodale influence fortement les propriétés. Ontpeu qu'’il existe une diminution de la limite
élastique avec l'augmentation de la phasge plus importante a température ambiante qu’a
600°C.

Limite Résistance | Résistance Elongation  Réduction

Microstructure d’élasticité mécanique | maximale R (%) aire (%)

Température R, (MPa) Rm (MPa) | (MPa)
Lamellaire Tamb 925 1015 1145 5.2 12
Bimodale Tamb 995 1100 1350 12.9 20
(20%ayp)
Bimodale
(30%01p) Tamb 955 1060 1365 12.6 26
Lamellaire 600°C 515 640 800 10.5 26
Bimodale 600°C 570 695 885 9.9 30
(10%ayp)
Bimodale 600°C 565 670 910 14.4 36
(40%ap,)

Tableau 1.6 Propriétés en traction pour I'alliag®ll 834 & température ambiante (RT) et &
600°C [LUtjering 1998]

Comme beaucoup d'alliages de titane a températomeiaate, I'IMI834 de microstructure
bimodale peut donner lieu a une réduction impoetate durée de vie lors d’essais de fatigue
réalisés en maintenant la charge (essai de fatlgued}) par rapport a des essais « traditionnels »
de fatigue. Cet aspect sera discuté en détailldgreragraphe suivant.
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.2 Sensibilité des alliages de titane auxollicitations en fatique-dwell.
Influence de la microstructure et de la textur:

|.2.1 Historique

Les pieces forgées en alliage de titane sont cenpoar avoir une grande fiabilité dans

conditions de service séveéres: travail a chaudagigule oligocyclique ou thermomécaniq
sollicitations statiques exigeant une bonne tééatieur utilisatio en aéronautique est due ¢
caractéristiques du titane et de ses alli: un bon rapport résistance mécanique/densité
bonne résistance a l'oxydation et a la corrc; une bonne tenue en fatigue dans une |
gamme de température.

Cependant, cedernieres décennies, différentes avari moteurs» ont été causées par (
ruptures prématurées de disques en alliage deetan avaient pourtant répondu a tous
criteres exigés. Ainsi, I'accident de l'avion Bogiii67 en septembre 1997 a été c par une
rupture aux niveaux des disques des étages de essmm a haute pression, réalisés en al
Ti 6242 [Rapport BST 1997]. En juin 2000, l'avioro@ng 767, équipé d'un moteur de
compagnie General Electric a également subi laurapd’une pice (en Ti 6242) d’'un étage (
compresseur [NTSB 2000].

Ces ruptures prématurées ont souvent été attrilduksesensibilité des alliages de titane au «
dwell effect». Ce terme caractérise la chute déelde vie d’'une piéce lors d’une sollicitatior
fatigue-dwelt par rapport a une sollicitation en fatigue classi

En fait, le dimensionnement des pieces tournanéemdteurs d’avions en alliage de titan
pendant longtemps été basé sur la durée de viatgué cyclique classique. Cependant
sollicitations cycliques subies par un disque eawise correspondent davantage a des cycle
fatigue avec maintien de la charge. En effet, unpeut étre schématisé par une séquenc
mise en charge lors du décollage, de maintien dehkrge en igime de croisiére pu
d’annulation de la charge apres atterrissage I(fiQ). Ainsi pendant la phase de décollage, ¢
les premieres secondes a régime maximum, lorsqueteur est encore froid, il est soumi
une contrainte importante.

~ ~

A

/ \ croisigre (h) /\ Période de maintien

J 2™ montée (m) \ ’

attérissage (m) : / \ i

/ \ /
1= maontée {m) \ \ J \/

>

Temps b) Temps

Contrainte
—
A
_\-I

Contrainte

a)

Figure 1.7 a) Charge subie par un moteur d'avioncaurs d'un vo
b) Test de fatig.-dwell [Bache 2003]

Hors, beaucoup d’alliages de titane présenteningdeature ambiante une réduction import:
de durée de vie lors d’essais de fatigue réalisémaintenant la charge (essai de fat-dwell)

1 Un cycle de fatiguehwell est caractérisé par une mise en charge, apsele maintien ( la charge & son niveau
maximal et d’'une décharge
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par rapport a des essais de fatigue classiqueh@eomeéne disparait au-dessus de 150°C et est
appelé « cold dwell effect ».

De nombreuses études ont été menées pour qualtdifibiute de durée de vie en fonction des
conditions de sollicitation de type «fatigue-dwelbt pour analyser linfluence de la
microstructure et plus récemment de la texture.

1.2.2 Propriétés des alliages de titane en fatigudwell - influence des conditions de
sollicitation

Plusieurs études ont été effectuées sur les ptépren fatigue-dwell de différents alliages de
titane [Stubbington 1978, Evans 1979, Hack 1982jcikd 988, Song 1988, Evans 1994]. Le
terme de «dwell fatigue debit» (facteur de chuteddeée de vie) est couramment utilisé pour
exprimer la sensibilité a I'effet ‘dwell’ [LUtjerop 2007]. Ce facteur est défini comme le rapport
entre la durée de vie en fatigue cyclique et la&dule vie en fatigue-dwell.

Le facteur de chute de durée de vie peut prendsevaleurs égales a 1, dans des conditions de
sollicitation données, pour des alliages insensibé@l phénomeéene dwell et des valeurs
supérieures a 10 pour des alliages sensibles|@g.Ce facteur varie en fonction de I'alliage
étudié, de sa microstructure et des conditionssdies

1040 v
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g - - =i o @ M1 834 2 Minute Dwell™
w Ll 1 S
£ At § Do 0 IMI 834 30 cpm Cyclic
x - ATi-6246 2 Minute Dwell™
& 760 = | A Ti-6246 30 cpm Cyclic*™
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Figure 1.8 Courbes S-N des essais de fatigue igiuatdwell pour trois alliages de titane : IMI
685, IMI 834, Ti 6246 [Evans 1979, Evans 1998]

On peut noter que l'alliage Ti-6246 semble insdest I'effet ‘dwell’ [Spence 1997, Evans
1999]. Par contre, I'IMI 834 de microstructure bisate présente un débit de vie de 10 pour une
charge appliquée d’environ 900 MPa maintenue 2 tegBache 1997, Evans 1999].
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Analyse comparée du comportement en fatique, eadle et fatique-dwell

Certaines études comparent les durées de vie areuet I'évolution de la déformation totale
pour des sollicitations cycliques en fatigue class| en fatigue-dwell et enfin de type statique
(fluage), pour différents alliages et conditionges$ai [Song 1989, Kassner 1999, Bache 2003,
Sinha 2004, Lefranc 2008]. Pour I'ensemble desatrayl’accumulation de la déformation est
toujours plus importante en fatigue-dwell qu’enigaé cyclique (fig. 1.9). Par conséquent la
déformation totale en fatigue-dwell semble fortetriafluencée par la phase de maintien de la
charge, donc par la sensibilité des alliages deditiu fluage.
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Figure 1.9 Déformation accumulée pendant a) un iedsdatigue, 2 min fatigue-dwell et fluage a
froid pour alliage Ti-6242 bimodabfa= ~0,950y) [Sinha 2004] ; b) un essai de fatigue, 80s
fatigue-dwell et fluage a froid pour alliage Ti-624amellaire gmax= 1,054) [Lefranc 2008]

On peut cependant mentionner que, généralemetdrne ‘fluage’ est utilisé pour qualifier le
comportement d’un matériau a contrainte ou a déedtion imposée a haute température (a des
températures supérieures a 0.3-0.4 de la tempérdeaufusion J). Dans ce domaine, le fluage
est un phénomene thermiquement activeé, associé aldmomenes de diffusion (diffusion des
lacunes, montée des dislocations). Dans le contixtrotre étude, on s'intéresse falage a
basse températurdéorsque la température est inférieure a 03 Dans ce domaine, les
dislocations ne peuvent se mouvoir que dans lesgla glissement a condition que la contrainte
locale soit suffisante.

Les essais de fluage a température ambiante menkes alliages de titane montrent que :

- l'accumulation de la déformation peut étre plus om@nte [Lefranc 2008] ou moins
importante [Sinha 2004] en fluage qu'en fatiguedliw€ependant, la déformation
accumulée ne semble de toute facon pas controtienrée de vie en fatigue-dwell.

- Lefranc [Lefranc 2008] précise que les vitessedé&fermation en fluage et en fatigue-dwell
sont proches et supérieures a celles en fatigssiglze.

- le temps jusqu’a rupture est beaucoup plus impbaarfluage qu’en fatigue-dwell.

L’ensemble de ces travaux montrent que le compemerfdéformation accumulée et durée de
vie) en fatigue-dwell résulte bien de mécanismemndibmmagement induit par le couplage
fatigue-fluage a froid.
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Influence des conditions de sollicitation en fatigedwell

Plusieurs paramétres de l'essai de fatigue-dwellvget influencer la durée de vie: la
température [Evans 1979], la charge appliquée [EVE®Q9], la taille et la géométrie des
éprouvettes [Song 1989], la triaxialité de la caimte [Evans 1994], I'environnement [Lefranc
2008]. On va détailler en particulier I'effet duaau de contrainte, du temps de maintien de la
charge et de la température.

Effet du niveau de la contrainte

Des études effectuées par Evans et al. [Evans E¥&9s 1998] montrent qu’avec la diminution
de la contrainte appliquée, I'effet dwell dispastiles durées de vie en fatigue et fatigue-dwell
se rapprochent (fig 1.8). Ainsi, pour I'lMI 834, elffet ‘dwell’ disparait pour des contraintes
inférieures a 700MPa. Par contre pour des conésipitoches de la limite élastique (condition de
sollicitation en fatigue oligocyclique), la chute durée de vie en fatigue-dwell devient tres
importante (un facteur 10 est couramment observé).

Sinha et al. [Sinha 2004] montrent pour l'alliage6P42 de microstructure bimodale qu’'avec
une contrainte appliquée a 95% limite élastiqguedigrées de vie dans les conditions des tests en
fatigue-dwell et fluage vont se rapprocher. Parséguent, il conclut qu’a contrainte élevée, le
processus d’endommagement est majoritairement dopan les mécanismes de fluage. D’un
autre coté, a contraintes inférieures (91% limigsstégue), le nombre de cycles jusqu’a rupture
dans les conditions des tests en fatigue-dweltejife vont se rapprocher. Donc, la contribution
de la fatigue au processus d’endommagement esirppustante.

Effet du temps de maintien de la charge

L’influence du temps de maintien sur la durée de aiété étudiée pour la premiére fois par
Bache et al. [Bache 1997] sur l'alliage IMI 834ttaé. Cette étude a révélé une diminution de la
durée de vie en fatigue-dwell avec l'augmentaties durées de maintien de la charge (fig.
[.10a). Une étude menée par Evans [Evans 2006] renaqnte le rapport de charge R a une
influence sur la chute de la durée de vie égalentégifet du temps de maintien sur la durée de
vie en fatigue-dwell est plus marqué pour des reppie charge R élevés (fig. 1.10 b).
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Figure 1.10 Influence du temps de maintien de largh lors d’'un essai de fatigue-dwell;
a) de 880 MPa sur l'alliage IMI 834 [Bache 1997]
b) influence du rapport de charge R [Evans 2006]

Effet de la température
Les études publiées concernant l'influence de maptgature sur la sensibilité des alliages de
titane a l'effet ‘dwell’ donnent des résultats assentradictoires. Ainsi, Evans et Gostelow
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[Evans 1979] ont mené des essais sur I'alliage 888 et ont montré que la sensibilité a I'effet
‘dwell’ ne change pas entre la température ambianté52°C. Cependant, plusieurs études
montrent qu’il y a une réduction du facteur de ehdé durée de vie avec 'augmentation de la
température. C’est la raison pour laquelle ce pm@mz a été appelé « cold-dwell fatigue »
(fatigue-dwell a froid). Pourtant, Hack et Leverdhtack 1982] ont constaté pour plusieurs
alliages de titane (IMI 685, IMI 829, Ti-5-2.5, BAI-4V, Ti 6242) que l'effet ‘dwell’ disparait &
-70°C et 200°C.

La température a laquelle cet effet est observememe l'alliage étudié, de sa composition
chimique, de sa microstructure et de sa teneurydrogéne [Lefranc 2008]. Ainsi dans certains
travaux, 'effet ‘dwell’ est imputé a un effet fridéigant des hydrures de titane qui se forment
lorsque l'alliage est sollicité mécaniquement apémature ambiante. A 200°C, ces hydrures
deviennent instables thermodynamiquement. Stubingib Pearson [Stubbington 1978] ont
montré que la vitesse de fissuration sous un chaggede type fatigue-dwell est influencée par
la température. Cependant, I'évolution de l'intéiac entre la fatigue et le fluage avec
'augmentation de la température reste peu étudiée.

1.2.3 Influence de la microstructure

Différents travaux rapportent l'influence de la rostructure des alliages de titane sur les
propriétés en fatigue et en fatigue-dwell [Song8,9&oodfield 1995, Bache 2003, Shen 2004,
Bantounas 2007]. Les auteurs distinguent souver Imicrostructures « types » des alliages de
titane quasi et a/f (types lamellaire, équiaxe et bimodale). En effghaque type de
microstructure présente des caractéristiques sgpées qui influencent de facon prépondérante
les propriétés en fatigue.

Microstructure lamellaire

L’organisation des lamelles (en colonies ou en eaeh influence fortement les mécanismes
d’amorcage et de propagation de la fissure lorsalkcitation en fatigue et en fatigue-dwell.
Ainsi, plusieurs travaux rapportent qu’'une microsture en coloniesx par rapport a une
microstructure en vannerie offre de moins bonnedeen fatigue olygocyclique [Eylon 1977,
Bache 2003] et un effet dwell plus marqué [Song3].98

Dans les deux cas d’organisation des lamelles ¢donies ou en vannerie), plusieurs études
montrent que I'amorcage de la fissure est soitbsdacique », externe ou interne. Dans le cas
des lamelles en colonies, la présence de facettegudsi-clivage perpendiculaires a I'axe de
sollicitation (pours < oy) ou des facettes a 45° lorsque le niveau de daterast supérieur a la
limite d’élasticité a été remarquée [Lefranc 2008].

L’amorcage des fissures a lieu a l'intérieur deemies dont les axessont proches de I'axe de
sollicitation. Deux modeles ont été proposés : tina I'empilement des dislocations aux joints
d’'une colonie de lamelles [Evans 1998], et 'automsidérant I'amorcage sur des bandes de
glissement dans les colonies de lamelles [Lutje@0§7]. Lefranc observe la formation de
cavités aux interfaces/p entre lamelles [Lefranc 2008]. La propagationalédsure est de type
transgranulaire.

Les lamelles organisées en vanneries inhibentrragton de bandes de glissement au sein du
matériau et augmentent la résistance a la promegde la fissure. L'amorcage a lieu souvent
dans les lamelles les plus larges en raison deotmation des bandes de glissement
préférentiellement a lintérieur de ces lamellevagishin 2000]. Les fissures peuvent
occasionnellement s’amorcer aux joinfg [Lutjering 2007]. D’'un autre c6té, la propagatide

la fissure a lieu de facon intergranulaire poysligoart du temps.
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Microstructure équiaxe

Dans une microstructure équiaxe, le parametre itappsemble étre la taille des gram$Neal
1976, Stubbington 1978, Litjering 2007]. La taidles grainsu influence la durée de vie en
fatigue, comme le montre la figure 1.11. Cette fignous montre qu’une taille de graingégale

a 2um offre une durée de vie plus longue que demneds ou la taille des grains est plus grande.
L’amorgage de la fissure a lieu a l'intérieur deairgs a [Neal 1976]. L’'amorcage se produit
dans des grains sur des plans orientés a 14° paontaau plan de base et pouvant étre du type
{10-17}. Les auteurs expliquent la formation d’emepaents de dislocations aux joints de grains
qui créent un champ de contrainte suffisant pousraer le clivage. La aussi, la propagation de
la fissure est transgranulaire, a travers les graiinterconnectés. Litjering et al [LUtjering
2007] montrent sur l'alliage Ti-8.6Al que la vitesde propagation de la fissure décroit avec la
diminution de la taille des grains
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Figure 1.11 Effet de la taille des graimssur la durée de vie en fatigue, alliage Ti-64 [eiing
2007]

Microstructure bimodale

Plusieurs travaux [Stubbington 1978, Song 1988 sKeis 1999, McBagonluri 2005, Lutjering
2007] suggerent que pour une microstructure bingpdak propriétés en fatigue et en fatigue-
dwell sont fortement influencées par la fractionaemorphologie des grairts. Ainsi, il est
suggéré gque la résistance a la propagation dessaré diminue avec l'augmentation de la
fraction volumique en grainger dans l'alliage IMI 834 bimodal [LUtjering 2007].0ks d’'une
sollicitation de type fatigue-dwell, la diminutiate la durée de vie semble plus accentuée pour
des fractions volumiques élevées [Kassner 199%. digeurs expliquent cette sensibilité plus
marquée par le mécanisme d’amorcage des fissutiesnglique une association de fissures
transgranulaires suite aux glissements a travergrinsop.

La figure 1.12 donne les courbes de fatigue etatmyde-dwell d’'une part pour des barres et
d’autre part pour des disques en IMI834 qui présaniocalement des différences de
morphologie et de fraction des grains. La sensibilité a I'effet ‘dwell’ est significattment
plus marquée pour les disques ou les gragmsont plutt allongés et localement agglomérés
[Bache 1997].
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L’analyse des faciés de rupture montre que la mai@n de la fissure donne sur la surface de
rupture des facettes de quasi-clivage dont la fazstesemblable a la morphologie des grains
(fig. 1.13). Dans les barres, les facettes de gkvaont de petites tailles, relativement équiaxes e
assez dispersées sur tout le faciés de rupturd.(f®p), alors que pour les disques, elles sont de
plus grandes tailles, allongées et plutét agglosse(tg. 1.13b).
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Figure .12 Tests de fatigue d'un IMI 834 [Bach®7P
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Figure 1.13 Observation des faciés de rupture: ahslla barre, b) dans le disque c) projection
de l'orientation des grains clivés sous forme derfé de podles inverse
[Bache 1997]

L’amorcage de la fissure dans les microstructuresottales pour une sollicitation de type
fatigue ou fatigue-dwell a lieu a 'intérieur desaigpsop (fig. 1.14). Dans le cas de I'alliage IMI
834, les études de Hardt et al. [Hardt 1999] etl&izet al. [Biallas 2005] ont montré pour des
essais de fatigue et de fatigue-dwell a des terhpésaallant jusqu'a 600°C que I'amorcage a
lieu dans les graing suite a la formation des bandes de glissementasngrains. Les résultats
obtenus par ces auteurs sont en accord avec ceBrdier et al. [Bridier 2006] qui montre que
les fissures naissent sur des bandes de glissérasaitou prismatique a I'intérieur des graips
Ces grains se trouvent dans un domaine d’oriemtagpecifique qui permet 'amorcage de la
fissure soit sur un plan prismatique, soit sur kam fpasal.

Par contre, d’autres études [Song 1988, Evans IBé&e¢he 2003] suggerent que 'amorcage de
fissure a lieu dans les graiasmal orientés pour un glissement facile (basalrsnpatique).

Peu d’études se sont concentrées sur la déteromnddi plan cristallographique des facettes de
quasi-clivage. Bache et al. [Bache 1997] affirme tps facettes se sont formées sur le plan de
base ou sur un plan cristallographique proche do gé base. Sinha et al. [Sinha 2006b] montre
sur une étude effectuée sur l'alliage Ti-6242 biaiaplie le plan cristallographique sur lequel les
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facettes de quasi-clivage se forment lors d'uniedsdatigue-dwell s'écarte du plan basal d’'un
angle de 10 a 15°.

Figure 1.14 Amorgage de fissure dans les alliagesiérostructure bimodale : a) IMI 834 —essai
fatigue-dwell [Wang 2007] ; b) Ti-64- essai fatigeyclique [Le Biavant 2002]

Effet de la proportion de graingp - rupture en service

D’aprés toutes ces études, la sensibilité du naatéru « cold dwell » semble donc amplifiée par
la présence locale de grains présentant une teldoade marquée et/ou des grams plutdt
allongés et localement agglomérés. Ces résultatggidans la littérature sont en accord avec les
résultats des expertises suite aux avaries desumsoteonfirmant que certains aspects
microstructuraux et de texture ont été a l'origihes accidents. Ainsi, I'accident de I'avion
Boeing 767 en septembre 1997 a eu comme originerégence des régions avec une
concentration plus importante de la phase alphdalliage Ti 6242. En effet, la piéce qui a
provoqué la défaillance présentait des bandes deeotration de phase alpha plus élevée (70%
au lieu de 50%). De plus, ces zones avaient urtartexristallographique marquée, sans doute
responsable de la réduction de la résistance autxadates [Rapport BST 1997]. En juin 2000,
I'avion Boeing 767, équipé d’un moteur General Eleca subi une rupture d’'une piéce (en Ti
6242) qui constituait un étage du compresseur.idilve de cette rupture a été trouvée dans une
région avec une forte concentration de graipg75% grainsx, et 25% grains beta transformés
au lieu de 50% grainap). L'analyse EBSD de la zone d’amorgcage a rével@ré&sence de
colonies de grainsip avec majoritairement des axegproches de I'axe de sollicitation de la
piece [NTSB 2000].
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I.2.4 Synthése des résultats : mécanismes de fisgtion et influence de la texture

Cette synthese bibliographique permet clairememhelére en évidence que les alliages de titane
sont sensibles a I'effet ‘dwell’ avec une diminutionportante de durée de vie en fatigue-dwell
par rapport a la fatigue classique. Par contrefdeigs de rupture en fatigue et en fatigue dwell
présentent souvent des caractéristiques sembl§Btasy 1988, Bache 1997, Sinha 2006a,
Lefranc 2008]:

- l'amorgage est souvent subsurfacique ou interne ;

- on note la présence de facettes de quasi-clivageo niveaux des grainse ou des
colonies de lamelles ;

- les grainsap ou les colonies de lamelles facettées ont majaitent leurs axes
proches de I'axe de sollicitation.

Le maintien de la charge au cours de I'essai agfercussions a différents niveaux. La majorité
des travaux mentionnent que la déformation accuenakt plus importante en fatigue-dwell
gu'en fatigue ‘classique’. Lefranc [Lefranc 2008Jitspar émission acoustique les phases
d’amorcgage et de propagation des fissures en taggjfiatigue-dwell. L'auteur montre que pour
une sollicitation en fatigue-dwell, I'amorcage phis précoce, 'endommagement (concentration
de microfissures) plus important que dans I'esedatigue ‘cyclique’.

Les mécanismes d’amorcage des fissures par queagel sont souvent discutés a partir du
modeéle de Stroh [Stroh 1957]. Ce modeéle décrit totgssus de redistribution de contraintes
entre grains déformables et grains non déformalal@s,d’expliquer 'amorcage de la fissure
(fig. 1.15). Le glissement dans les grains favoeai@nt orientés par rapport & l'axe de
sollicitation produit un empilement des dislocaticaux joints de ces grains. Le résultat de ce
processus est une nouvelle contrainte introduites di&a grain « dur » par cisaillement induit par
'empilement des dislocations. La bande de cigadlet (r) en combinaison avec leffort
cycliqgue appliqué ;) et I'effort supplémentaire créé par I'empilemetds dislocationsa,
forment I'amorce de la fissure.

Dans le cas des alliages de titane, I'anisotrofastique du réseau hexagonal (voir 81.1.1)
contribue a la redistribution des contraintes deplgis grains les plus ‘mous’ vers les grains les
plus ‘durs’, comme illustré figure 1.16 [Bache 2003
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Figure .15 Schéma de la théorie de Stroh [Stro&7]9
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Figure 1.16 Schéma proposé par Bache [Bache 2003]rpdécrire la redistribution des
contraintes

Cependant dans la littérature, le réle de la pl@stsur 'amorcage et la propagation des fissures
souléve encore de nombreuses questions. Les méende formation d’'une facette de quasi-
clivage dans les alliages de titane sont décritsnce une séparation progressive des bandes de
glissement sous l'action d’une contrainte normalepkan de glissement [Wojcik 1988, Bache
2003].

Cette synthése bibliographique fait apparaitrefllience prononcée de la texture et plus
précisément de la texture locale sur les propriétémtigue et en fatigue dwell. L'influence de la
texture locale est d’autant plus importante dansake des pieces forgées en titane qui peuvent
présenter des variations de textures locales tasjuées. Plusieurs auteurs [Woodfield 1995,
LeBiavant 2000, Bridier 2006, Sinha 2006b] rappurtque les piéces forgées en différents
alliages de titane (Ti-6242 équiaxe, TA6V bimodaprésentent des régions de tailles
millimétriques avec des microstructures et/ou éatutres locales tres différentes d’une région a
une autre. Ces régions sont appelées ‘macrozoars’ld suite du travalil.

Les macrozones ont une influence sur les propriétéfatigue oligocyclique et la sensibilité a
I'effet ‘dwell’. Ainsi, Woodfield et al. [Woodfield1995] notent une influence marquée sur la
tenue en fatigue-dwell des agglomérats de graipsavec des axes dans une direction
commune. Un débit de durée de vie égal a 20 poaitexture marquée a été trouvé alors que le
débit est de 3 pour une texture isotrope. D’aufteisles montrent que lors de sollicitations en
fatigue, certaines régions en fonction de leurtutes locales présentent des densités des fissures
en fatigue plus élevées que d’autres [LeBiavanD2@0idier 2006]. Sinha et al. [Sinha 2006b]
confirment que la zone d’amorcage et de propagadies fissures se situe au sein d'une
macrozone et caractérisent I'environnement criggadiphique de la zone d’amorcage.
Cependant, comment les caractéristiques spécifigaesmacrozones (comme leur taille, leur
texture et intensité de texture, tout comme lestrithution) vont-elles influencer les propriétés
en fatigue, reste encore mal compris. Des travaaognts [Boutana 2008 a et b] montrent par
exemple que les grains atteignent différents nixedei déformation et de contraintes selon la
nature de leur environnement et leurs orientatwistallographiques (module d’Young) au sein
de la microstructure. Des phénoménes assez conspliextransfert de charge semblent étre dus
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a une interaction entre la partie fatigue (plasticle chargement) et fluage (plasticité lors du
maintien de la charge). Il est montré que les @ade déformant voient leur contrainte chuter au
fur et a mesure que le nombre de cycle augmentényarse, les orientations peu propices a la
déformation voient leur contrainte de chargementgnanter. Pour les orientations
intermédiaires, c’est-a-dire dont la plasticité gsssible mais peu favorable, le modéle proposé
montre qu’il faut « attendre » un certain nombrecglieles avant que la plasticité soit activée
dans ces grains et cela pour des contraintes fodade €levées. Il est suggéré que dans des
configurations favorables de I'environnement (utégje ou certains grains sont « durs » et
d’autres déformables), un grain peut atteindre atedraintes trés élevées et suffisamment de
plasticité pour entrainer une rupture en clivagenii et al. [Dunne 2007] ont récemment
proposé un modele de plasticité cristalline powdiér la formation des facettes de quasi-
clivage. lls confirment par leur modéle I'importande la distribution locale des orientations et
de la phase de maintien de la charge a son niveainmal pour 'amorcage d’'une facette de
quasi-clivage.

Face a l'influence des macrozones sur les progriétéfatigue, nous avons consacré la derniére
partie de cette étude bibliographique a recensetréaux visant a caractériser ces dernieres, a
comprendre comment celles-ci se développent aws chuforgeage et a les détecter.
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|.3 Les hétérogénéités de texture et de microstruate dans les pieces en titane

1.3.1 Types d’hétérogénéités présents dans les prats forgés en titane

Lors des opérations de fonderie ou de mise en fatesalliages de titane, différents types

d’hétérogénéités peuvent apparaitre. Ainsi, lordadéonderie, les types de défauts les plus
souvent rencontrés sont: les « hard alpha », dibgsions riches en tungstene (HDI), les « beta
flecks », les porosités [Lutjering 2007].

Aprés forgeage et matricage, les pieces en allidgetitane présentent également des
hétérogénéités de microstructure et de texture.sDegtte synthése bibliographique, on

s'intéresse en particulier a la présence de maneszdéfinies comme étant des régions de taille
millimétrigue avec des orientations cristallograples préférentielles trés marquées. Un
exemple d’échantillon présentant des macrozones dae billette en IMI 834 est donné figure

[.17. Par ailleurs, le tableau 1.7 synthétise uadi@ des travaux qui ont contribué a mettre en
évidence la présence de macrozones au sein dess mécalliage de titane du fait de leur

influence sur les propriétés en fatigue ou fatigueil.

{11-20}

b)

C)

Fig. 1.17 Cartographie EBSD montrant la présencendacrozones au sein d’'une billette IMI
834 [Germain-2005b]
a) figures de pbles (0002) et (11-20) de 'ensembladarte

b) figures de pdles (0002) et (11-20) des bandes m(@gion 2)
c) figures de pbles (0002) et (11-20) des bandesbklsertes (région 1)
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Du fait de leurs tailles et de leurs formes trdesrgées (Fig. 1.21), les macrozones rappellent
morphologiquement les ex-graifisprésents lors des étapes de forge et qui se sdetrfent
allongés lors de I'étirage du lingot [Delfosse 2P03ermain et al. [Germain 2005a] montrent
cependant que, dans une billette en IMI 834 detstre bimodale, une macrozone est une région
dans laquelle les grairnss présentent une composante de texture unique @icide avec la
composante de texture majoritaire des coloaid.es auteurs montrent également que dans une
macrozone, la texture de la phfisparente n’est pas trop marquée, méme si localecegtains
grains 3 voisins peuvent avoir des orientations proches B&sais de compression dans les
domainesf3 et a/f ont permis d’approfondir les mécanismes de foromatles macrozones
[Germain 2005b].

Auteur Alliage But de I'étude

McDarmaid et al] Ti-6Al-4V | présence d'une alternance de bandes ol les

[McDarmaid 1985]. fortement | grainsa, peuvent étre soit fortement allongés
texturé soit plutét équiaxes. Il a été constaté une

différence de comportement de chacune |des
bandes en déformation superplastique

Woodfield et al . [Woodfield Ti-6242 effet des zones contenant des grains agsc d
1995] orientations cristallographiques proches sur la
résistance en fatigue et fatigue-dwell
Bache [Bache 1997] IMI 834 influence des hétérogéade microstructure
et de texture sur la durée de vie en fatigue-
dwell
Ari-Gur et al. [Ari-Gur| Ti-6Al-4V | évolution des « macrotextures » au codts
1998]. laminage au chaud en utilisant la technique de
'EBSD
Le Biavant [Le Biavant Ti-6Al-4V |influence des macrozones sur la réponse
2000] mécanique locale du matériau, ainsi que |sur
les premiers stades de fissuration en fatigue
Germain et al. [GermainIMI 834 analyse des hétérogénéités de texture en
2005a] relation avec la microstructure
Bridier et al. [Bridier 2006] | TA6V effet endommagwa des macrozongs

présentant des orientations telles ¢
majoritairement les axessont proches de la
direction de sollicitation

Sinha et al. [Sinha 2006] Ti-6242 rble de la taikkes macrozones sur |la
fissuration (taille-fissure principale)

Tableau 1.7 Etudes qui ont mis en évidence la préseles macrozones dans différents alliages
de titane et leurs effets sur le comportement nigoaren fatigue et fatigue-dwell

En raison de leur effet sur la durée de vie degegiéforgées en alliage de titane, les
hétérogénéités de texture et de microstructureetibi@tre évitées ou du moins, leur présence
doit étre détectée le plus précisément possibliewrt caractéristiques expertisées. Dans les
travaux publiés, les techniques de caractérisatgdies que les attaques macrographiques,
'EBSD et la Diffraction de rayons X ont été utdiss pour analyser la présence de macrozones et
déterminer leurs caractéristiques principales. t€elsniques ont cependant I'inconvénient d’étre
des méthodes destructives et tres locales. Ddtc@rgorobléme d’actualité est la détection et la
localisation des macrozones dans les produits $omdg grandes dimensions a l'aide de
techniques non destructives.
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I.3.2 Analyse des macrozones par techniques de cat@risation de la microstructure et
texture

Les attaques macrographiquesont typiquement utilisées pour la détection dsettacture des
grains, de la ségrégation des grains, des fisswrees autres discontinuités qui sont ouvertes sur
la surface ou connectées avec la surface d’'une piépectée.

Dans le contexte de notre étude, ce type d’attpgueet la mise en évidence, entre autres, du
fibrage® macroscopique.

Les deux types d’attaque le plus couramment usilgur révéler la macrostructure sont le «blue
etching» [Gondel 1996] et «I'attaque au réactiKdell».

Germain [Germain 2005b] montre que ce genre d’'adaget essentiellement en évidence des
hétérogénéités de distribution des graips elles-mémes associées a des hétérogénéités de
texture. Bridier [Bridier 2006] a observé dans gegses en Ti-6Al-4V un fibrage macroscopique
relevé par une attaque chimique. L'auteur affirme ge fibrage correspondait a la présence des
zones texturées de taille millimétrique et de foohkngue, révélées par analyse EBSD.

Cristallographie des macrozones (DRX, EBSD)

Différents auteurs [Le Biavant 2000, Germain 20@iidier 2006, Sinha 2006b] ont utilisé des
moyens comme la technique de 'EBSD ou bien laatifion des rayons X pour caractériser les
hétérogénéités de texture. Parfois, ces méthod®gedtigation ne sont pas tres bien adaptées a
une bonne observation des macrozones en raisan glarde taille et de la forme de celles-ci.
De plus, les mesures par EBSD ou DRX nécessitentanoupe et une préparation des parties
des piéces avant analyse et constituent des métlideestigation « destructives ».

La texture cristallographique de la phase hexagou@s macrozones a été étudiee par Le
Biavant [Le Biavant 2000] par la diffraction deyoas X. Ces mesures ont été menées de fagon
a ne faire diffracter qu’'une seule macrozone disatit un faisceau incident le plus fin possible.
Les textures mesurées sont tres marquées a lgntétiune macrozone.

De son coté, Bridier [Bridier 2006] obtient par DRI¥s mesures de texture tres peu marquées et
identiques d’'une zone a l'autre. Au contraire, #igse de la texture par la technique EBSD
(permettant une analyse a une échelle plus locaée l|g DRX) a montré la présence des
macrozones. L'explication de ces 2 résultats cdittaires est liee a la taille des macrozones :
pour des macrozones trés fines, l'analyse par DRXpeut pas révéler les orientations
individuelles de celles-ci alors que pour des memnes de dimensions plus importantes (0,5
mm a quelques millimétres), il est possible de mersileurs orientations individuelles sans
ambiguité.

Germain emploie la technique de I'EBSD pour caré&xé les orientations cristallographiques
des macrozones en relation avec la microstructumedale de I'alliage IMI 834. Il a montré
gu’'une macrozone est constituée (1) de grainels que leurs axespartagent en moyenne la
méme direction macroscopique avec plus ou moirdigfersion et (2) de colonies orientées
suivant différentes composantes de texture mais laveomposante majoritaire se superposant a
la composante unique des graips{Germain 2005b]. Par ailleurs, des études compiéames

ont permis de comprendre la formation de ces maoex, en particulier lors des étapes de
compression/recuit dans le domaiig [Germain 2008].

2 Le terme fibrage est utilisé par analogie avecrdatériaux qui présentent réellement cette caratigue tels que
le bois ou encore certains composites. Dans ledeasmétaux, il fait référence a l'orientation maiphique
globale que prend la structure métallurgique ertfon du sens d'écoulement du matériau durantfeandation.
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1.3.3 Analyse des macrozones par contrble ultrason®

La détection des hétérogénéités localisées swriace de la piéce (rayures, crigues...) se fait a
'aide des méthodes optiques, par ressuage ou p#noge électrique de type courants de
Foucault. Les défauts internes (porosités, inchssichard-alphas) peuvent étre détectés par
radiographie ou par des ultrasons [Chatellier 26126y 1995].

Les principes fondamentaux du contrdle par ultras@mposent sur les caractéristiqgues de la
propagation d’ondes élastiques dans le matéridasteue la réflexion, la réfraction et la
diffraction sur les interfaces, I'atténuation ddasnatrice liée aux phénomeénes d’absorption et
de diffusion, et les vitesses de propagation viegabelon les directions.

Ces dernieres années, des techniques d’inspecliasanores ont été développées pour la
détection et la caractérisation des hétérogéneéésicrostructure et de texture dans des produits
semi-finis ou finis en titane [Thompson 1998, Bewt@004, Howard 1996]. Ces techniques
s’appuient sur I'analyse du signal ultrasonoreodiffusé par le matériau. En effet, un matériau
soumis a un faisceau d’ultrasons produit un édboaux multiples réflexions qui se produisent
aux frontieres de zones présentant une discordirdet comportement élastique. En fait, le
coefficient de réflexion dépend de la difféerencéreeties impédances acoustiques des milieux,
exprimées a l'aide des modules d’Young dans lactie de propagation des ultrasons ou,
encore a l'aide des constantes élastiques C

Dans le cas des alliages de titane, la variationcalmportement élastique en fonction de
I'orientation cristalline est tres marquée. Parmegke, le module dYoung d’un monocristal
hexagonal, varie en fonction de l'angle entre I'axec et la direction cristallographique
considérée, comme schématisé sur la figure I.1.

Dans ce sens, des techniques spécifiques ont g&logpées telles que la technique SAFT
(Synthetic Aperture Focusing Technique) dans ldgu@l largeur du faisceau acoustique est
contrélée numériqguement [Bescond 2004]. Le faiscdamdes ultrasonores peut étre ainsi
focalisé a différents profondeurs a I'intérieur ldepiece a analyser avec une largeur qui peut
varier. Avec cette technique reposant sur l'analgse signal rétrodiffusé en différentes
localisations de I'échantillon, les auteurs moritgger exemple qu’il existe une forte anisotropie
du signal rétrodiffusé suivant la direction radidlen cylindre en alliage de titane (fig. 1.18).
Une étude plus approfondie leur permet de mettrévitence des corrélations entre des zones
présentant un signal rétrodiffusé fort et les lggaecoulement de la matiére (fig. 1.19) dans le
processus thermomécanique.

Différents modeles ont été proposés dans la litieggapour décrire les différences entre les
amplitudes du signal rétrodiffusé en fonction deacgristiques microstructurales [Rose 1992,
Han 1995]. Ces modéles integrent les phénomenesadation de la vitesse des ondes
ultrasonores, de l'atténuation et de I'amplitudesdynal rétrodiffusé liées aux variations locales
du comportement élastique dues a la microstru¢lirempson 1998, Rose 1992].

Par conséquent, I'analyse du signal rétrodiffuseét geavérer particulierement efficace pour

localiser la présence de macrozones. Pour une éomgdionde de l'ordre de la taille de la

macrozone, celle-ci se comporte comme un miliestiélae moyen. Son comportement est
différent de celui des macrozones voisines. Le nmenae ces discontinuités élastiques et leur
répartition sur le trajet de propagation conditetimtensité du signal rétrodiffusé.

Les résultats obtenus par les différents typesadactérisations (attaque chimique, analyse du
signal ultrasonore rétrodiffusé, analyse cristatppique par EBSD et DRX) ont été confrontés
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notamment par Bridier [Bridier 2006]. Celui-ci obse que le niveau de bruit de fond
ultrasonore est lié a I'inclinaison du fibrage nwsmopique par rapport au faisceau ultrasonore
incident. Le bruit de fond est maximal lorsque ibrdge est perpendiculaire au faisceau
ultrasonore incident. Cependant il a été noté gaarlacrozones révélées au sein des zones plus
bruitées au contréle US sont Iégérement plus tégtuet plus allongées que celles révélées au
sein de zones moins bruitées. Concernant lesartatintre le niveau des signaux rétrodiffusés et
le fibrage ou la présence de macrozones, des aésw@vec les mémes tendances que celles
présentées par Bridier sont présents dans pluséudes [Thompson 1998, Linxiao Yu 2002].

Amplitude

0 S0 180 270 360
Angle (deg)

_ @ () . .
Figure 1.18 a) Localisation aes variatuons des wageRMS du signal retrodiffusé obtenues par

la méthode SAFT dans un cylindre; b) variation ‘@enplitude RMS en fonction de I'angte
[Bescond 2004]

Intennor B-scan , z=50 mm E:;tmi.:.)r-x.-ls-can“ - ttom xy
Figure 1.19 Localisation des sources du signal ediffusé [Bescond 2004]

RMS (Root Mean Square) est une grandeur retenue hiffirec le réle de la microstructure sur la prop@ma ultrasonore ; elle est égale a:

n .
f 2
m E (V(I) - V) oun est le nombre de points de mesures dans I‘inlerdeltemps,v(l) - la tension relevée a l'instantet v
n—=1) Vi

- la tension moyenne dans l'intervalle de temps.
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Plus recemment, une technique appelée SRAS (Sp&i@solved Acoustic Spectroscopy) a éte
utilisée pour imager la microstructure de métauxsarface tels que les alliages de titane
[Sharples 2007]. Cette technique non-destructives santact consiste en un balayage de la
surface a analyser avec un faisceau laser d’ugedrée fixée suivant une grille prédéfinie avec
un pas de déplacement de @80 Les ondes de surface dues aux impulsions laspropagent
dans I'échantillon. Leurs vitesses sont mesuré@susules directions x et y par interféerométrie.
Cette détermination est appliquée en chaque peitd drille. On peut donc dresser une carte ou
la couleur de chaque pixel code a la fois la véesgon x et selon y. Le rectangle supérieur droit
de la figure 1.20a indique le code utilisé. Uneface d’une seule couleur correspond alors a une
surface ou la vitesse de propagation en x (respguotnt en y) est constante. Cette technique a
éte utilisée sur des échantillons de petite tédle 5 cm?) en alliage Ti-6246 équiaxe et Ti 685
de microstructure lamellaire en colonies. Les téssilde ces mesures ont été comparés aux
cartographies EBSD. La figure 1.20a montre la gaephie de la vitesse avec le code de couleur
indiqué. La comparaison de la cartographie desssét® avec la cartographie d’orientation
obtenue par EBSD (fig. 1.20b), indique une asseznbocorrespondance entre les domaines
cristallins percus par les deux techniques. Le Betre la carte des vitesses et la carte des
orientations est en développement.

Figure 1.20 a) Image obtenue par la technique SRA&S la variation de la vitesse ; b)
cartographie d’orientations, alliage Ti 685 [Shaegsl 2007]

Cette technique de surface peut étre utilisée afiment (temps de mesure réduit) sur des
alliages avec une taille des grains supérieure Gua5ou avec des grains présentant des
orientations cristallographiques proches tels g dolonies de lamelles ou les macrozones.
Pour des géométries plus compliquées ou présami@ntugosité importante, il est possible que
la technique ne donne pas des résultats fiables.
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Introduction

Ce chapitre est consacré a I'étude détaillée dEsdgEEnéités de microstructure et de texture au
sein des disques forgés en alliage de titane IMIl s hétérogéneités ont été caractérisées par
la technique de 'EBSD. La premiére partie de capithe présente les disques forgés étudiés
dans ce travail. Ensuite, les techniques de cars&ti®n macroscopiques et microscopiques
utilisées dans cette étude sont présentées. Lsmatlies résultats de caractérisation des
microstructures et des textures montre qu'au skin disque forgé on peut distinguer deux
types d’hétérogénéités :

(1) des hétérogenéités de microstructure et de tegggentiellement liées aux nodudeset

qui peuvent étre renforcées par les lamellggrganisées en colonies,
(2) des hétérogeénéités dans la microstructure lametigihéritée de la transformation de la
phaseB lors du dernier traitement thermique dans le dam@i3 du disque forgé.

Par ailleurs, pour étudier I'évolution des hétérugjtts de texture au cours du procédé de
forgeage em/[, la connaissance de la texture mesurée par EB®Dh@érature ambiante n’est
pas suffisante. Il faut aussi connaitre les micttotes qui se développent au sein du disque, lors
de la déformation a chaud dans le domaiff& Pour obtenir ces informations, une méthode
développée antérieurement au LETAM a été utilissag pestituer la texture de la phdsbaute
température [Germain 2005b]. Cette technique aeégamt été utilisée pour évaluer les
orientations des graingp et des coloniexis sur les cartes EBSD. Les résultats obtenus
permettent d'étudier la contribution de chaque fadjmn de grains, a la formation des
hétérogénéités de texture au sein du disque.

[1.1 Présentation des disques forgés

11.1.1 Disques forgés en IMI| 834 — contexte indusil

Différentes parties de disques forgés en alliagdéitdee IMI 834 de microstructure bimodale,

utilisés pour la fabrication de roues a aubes (fid), ont été mises a disposition par un
motoriste de l'industrie aéronautique.

et . EELTEREREET.

Temperatures in region of crack initiation:
*Steady state: ~690°F
*Takeoff transient: ~300"F

Figure 1.1 Pieces critiques fabriquées en alliadgtitane (« impeller »)
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Une vue schématique de ces disques est proposge fi2. Le diametre extérieur des disq
est d’environ 440 mm. Cette figure précise égaldrenepére macroscopique, li€la piece et
qui serautilisé dans la suite du travail. Ce repere esstait sur les directions principales

procédé d’élaboration. Ainsi DA correspond a laediion axiale de la piece forgée (égalen
'axe de la billette de départ), [- une direction radialele la piece et D- une direction
tangentielle, perpendiculaire <R.

DA a piec
« DR (. T—=——x

~ 130 mm

A
Y

~220 mn

Figure 1.2 Schéma général ddisques

Les sollicitations mécaniques de ces disqui service sont relativement complexes. En effe
raison de leur géométrie et des gradients thermiguésents dans la piéce au cours du Vv
zone centrale de la piece peut étre soumise a atgsamtes tangentielles élevées [Harri
1996]. Des testréalisés sur bancs d’essais montrent que cestaores des disques présen
des risques de rupture pendant le fonctionnemerg.zZO0nes sont souvent localisées au coe
disque mais ne sont pas forcément les plus sélisien servic

11.1.2 Grande ligne des traitements thermomécaniques des disep

Les disques utilisés pour cette étude ont été abtgar forgeage d’une billette de diame
250mm de microstructure bimodale. Une billette Eime en IMI 834 de microstructu
bimodale a fait 'obgt d’'une étude antérieurGermain 2005pb Les procédés de fabrication ¢
billettes et des pieces forgées de la présentee &adt couverts par le secret industriel. Il
toutefois possible d’en décrire les grandes étagestir d'une étude bibliogphique.

Schéma d’obtentiord’'une microstructure bimodal

Une microstructure bimodale résulte d’une succesgedéformations et de traitements de r
en solution dans le haut du domaine bipha/p, d’une structure initialement lamellairees
grossiere La température de déformation et de revenu dandomaine biphasé définit
proportion de grainsp dans la microstructure bimodale (v@& 1.1.3. L'IMI834 quas-a est
particulierement adapté pour I'obtention de ce tgpamicrostructure car il pos«e un domaine
de température biphasép étendu [Neal 1988]. Ainsi, des opérations de fatges le domain
a/p sont envisageablésune échelle industriel

Elaboration de la billette de microstructureimodale
Le procédé de fabrication des billettes correspandine suite de chauffes et

déformations/ recuits dans le domaf puis dans le domain@/3. Au cours de ces étapes,
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e —

Température

lingot est progressivement étiré par une succesgocompression suivie de rdon du lingot
de 1/4 de tour (fig. 11.3).

- B l
' \ Y a+p Marteaua\‘
' 1 Y
! ‘. ! '. = \ >
I 1 i 1
.*r i ; \ S ilete— ] ‘
tps e /4
Déformations dans le domaine B~ Déformations dans le domaine a/p —  —— Enclume ~ ~
Vi zizzzda 4
Vue de face Vue de coté
Dégrossissage (transus +100 a 20 Finition (transu -50 a 100°C)

Figure 11.3 Représentation schématique du procésléabrication d’'une billett

Apres les étapes de déformation dans le domp, la microstructure est foilée de gros ex-
grains3, transformés en colonies tres étendues de lamras. Seule une faible fraction de
phasef est retenue a température ambiante. La billetterstite réchauffée dans le dome
a/B3, pour les étapes de forge ultérieures. Avant dédition, la microstructure est formée
lamelles dites &p», insérées dans la matri3, et dont la fraction voluiqgue dépend de la
température. La présence de cette ptap permet de limiter la croissance des gref3. Par
ailleurs, sous l'effet de la déformation, la phip initialement lamellaire et en relation
Burgers avec la phafeenvironnante, devient cbulaire et forme les graira, équiaxes. Lors du
refroidissement, les graifisse transforment a nouveau en cololas et donnent ainsi, avec |
grainsap, la microstructure bimodale. Un traitement themumicpdditionnel est parfois reqt
pour ajuster ldraction volumique de pha«p.

Procédé de forgeagdu disqu

Les billettesde 250 mm de diametre sont découpée lopins correspondant a la quantité

métal nécessaire a la fabrication du disque. Cgmdosont ensuite forgés a une tempére
correspondant a la partie haute du doma/p, en utilisant diféerentes matrices fermeées. L'e
de forge est alors paralléle ¢ direction axiale de la billette initiale. Plusieyrasses de forg
(« chaudes) dans le domaina/p sont recessaires pour obtenir la géométrie finLa piece est
ensuite usinéeUn traitement thermique final e/ suivi d’'une trempe conduia la
microstructure finale de la pié:

Du fait des dimensions du disque et de la natuserdgements thermomeécaniques, on assi
de fortes hétérogénéités de déformation au semistue. Bieler et all. [Bieler 2005] propos:
une simulation par élémentsis de la distribution des déformations suite a étape de forg
d'un alliage de titane a 815°C. Il apparait claieeinque le coeur du disque cylindric
correspond a la zone la plus déformée (fig. |
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Figure Il.4 La variation de la déformation lors diergeage obtenue par simulation (35%
réduction, T= 815°C¢= 0.1 s*) [Bieler 2005]

Une simulation du procédé de forge réalisée pandeoriste qui nous a fourni les échantillons

donne des résultats similaires. En raison de ldidemtialité des résultats de cette simulation,

nous ne présentons pas cette estimation de landgfion dans différentes zones du disque. Les
résultats de cette simulation seront cependarmsupibur la compréhension et l'interprétation des
hétérogénéités de microstructure et de texturerodse dans le disque.

11.1.3 Descriptif des différents prélevements au $e des disques

Trois parties en provenance de différents disqoeges ont été mises a disposition:

- un prélévement au sein d’'une zone peu déformée)é&gpone morte’ (fig. 11.5)

- unetranche contenant le plan DA-DR (fig. 11.6)

- lecylindre central du disque (fig. 11.7)
Il est important de noter que ces parties ont égouapées sur différents disques prélevés au
hasard dans la production. Par conséquent, lesogétigités de microstructure et de texture
locales qui seront analysées dans la suite duilfragmt caractéristiques de celles que l'on
trouve aléatoirement dans ce type de produit.

La zone mortea été prélevée dans une zone du disque qui gsulile déformation au cours du
traitement thermomécanique de forge dans le domaiffe Par conséquent, son état
microstructurale est probablement tres proche ble de la billette d’origine.

Huit échantillons parallélépipédiques (LxhxI=90 nBxmmx20 mm) ont été prélevés au sein de
cette partie. Le schéma de préléevement est indiqué figure 11.5. On redonne sur cette figure,
le repére macroscopique lié au disque. Ainsi DAregpond a la direction axiale du disque
(également 'axe de la billette d’origine). On pewtter que le sens long des échantillons est
choisi paralléle a une direction tangentielle digde. Deux échantillons UA et UB (8 11.3.1) ont
été analysés par ultrasons pour étudier l'influathes hétérogénéités de texture et microstructure
sur les propriétés physiques (voir Chapitre lligs@eux échantillons ont ensuite été découpés
pour caractériser la microstructure et la textutenel zone peu déformée du disque (état
microstructural proche de celui de la billette).sLsix autres blocs ont été usinés pour la
réalisation d’éprouvettes de fatigue. Elles ont atdisées pour étudier linfluence des
hétérogénéités de texture et microstructure sysrigsriétés en fatigue-dwell (voir Chapitre 1V).



Chapitre 1l - Hétérogénéités de microstructureectexkture dans des disques en IMI 834

>
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v ) 7

Figure 1.5 Prélevement des échantillons parall@é&gliques a I'intérieur de la ‘zone morte’

La tranche a été prélevée dans une direction radiale dedaepiplan DA - DR (fig. 11.6).
Différentes zones notées 1 a 10 ont été relevéesette tranche. Elles correspondent a des
zones ayant a la fois subi des déformations triéérelintes lors du procédé de forgeage et qui
subissent en service des contraintes tangentidlileensités différentes. Ainsi la zone 3 est la
plus déformée lors de la mise en forme de la pecen méme temps, la plus sollicitée en
service. Les zones 1, 5, 6 et 9 ont subi une défthom intermédiaire lors de la mise en forme
mais voient en service des niveaux de contraintesraptent élevés. Les microstructures et
texture locales de cette tranche ont été caraééfrien détail, en particulier dans les zones 3 et 9

(voir § 11.3.2).

DA

DR AN

1
2
DT 3
4
5

Figure 1.6 Prélevement de la tranche

Le cylindre central (fig. 11.7) correspond a la partie centrale dugdis. On peut rappeler que
c’est dans cette partie du disque gu’on identdi® zones a risque élevé de rupture en service.
Cette portion du disque est étudiée en détail taokapitre 4. Différentes éprouvettes de fatigue
ont été prélevées pour caractériser la dispersem ptopriétés en fatigue-dwell de la zone
centrale du disque (voir Chapitre V).
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DA

A
Y

DR

130 mm

® 168 mm

Figure 11.7 Prélévement du cylindre central

[1.2 Technigues microscopigues et macroscopiques ilisées pour la
caractérisation des hétérogéneéités de microstructeret de texture

11.2.1 Observation macrographigue

La macrographie est une technique utilisée damsukitrie pour vérifier la qualité des pieces et
en particulier I'absence de défauts macroscopiqoesne les ségrégations ou les hétérogéneéités
locales de composition chimique. L'analyse desgsidast réalisée a I'eeil nu, apreés une attaque
chimique prolongée dans une solution tres concendfacides. Pour les pieces a vocation
aérospatiale, le terme « etching » est courammnt@isepour designer ce genre d’attaque.
Dans ce travail, I'attaque macrographique a ét@ misceuvre pour révéler le fibrage (ou « flow
lines ») dO au forgeage des piéces. Deux typetadia¢ ont été employés :

- le « blue etching® appliqué aux piéces de grande taille comme rechra du disque ;

- lattaque & base de réactif de Kfolt appliquée aux échantillons de plus petite taille

préleveés a l'intérieur de la zone morte et dedache du disque.

Les deux techniques sont complémentaires. Le « btahing » révele les macrostructures
présentes au sein des pieces ; I'attaque au réadkifoll permet de reconnaitre la microstructure
notamment la distribution et la morphologie desirgar et des lamellesis et en plus de
confirmer la présence de ces macrostructures.

! « Blue etching » : attaque avec une solution aspiele 97-127 gr/l NRO,, pH 8.5
? Réactif de Kroft: 2% HF, 3% HNQ, 20%H,0,, 75% HO
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I1.2.2 Observations microstructurales et analyse gantitative

La microstructure des grains et des lamellegs dans les disques a été caractérisée par :
- microscopie optigue (Microscope Olympus BX61 aipamotorisée)
- microscopie électronique a balayage (JEOL JSM-62@EOL JSM-6490W).

La préparation de surface consiste en une suifliEsages mécaniques sur papiers abrasifs en
utilisant des granulométries décroissantes jus¢@@D, suivie d'un polissage « attaque » avec
une solution de silice colloidale (OP-S) et de pgde d’hydrogene (70% OP-S - 30%®3).
Ensuite, les échantillons sont attaqués chimiquéraerréactif de Kroll pendant 2 a 10s pour
visualiser les grainegp et les lamelless.

Des grandes surfaces de la zone morte et de lahtraprécédemment attaquées pour une
observation macrographique, ont été de nouveauapFép pour une éetude microstructurale.
Cette maniere de faire a permis de mettre en és@knlien entre le fibrage macroscopique des
pieces et la présence d’hétérogénéités de micobsteu

Par ailleurs, la fraction de graing dans les différentes parties du disque a été diganpar
analyse d’'image en utilisant le logiciel Aphéli@es zones relativement larges (plusieurs mmz2)
sur les échantillons ont été cartographiées enostopie optique, a des grossissements de 50X
ou 10X. La fraction surfacique de graisa été déduite selon la procédure suivante :

- les images en niveaux de gris sont « seuilléesur mitenir une image binaire
distinguant les grainge (blanc) et les régions lamellaires constituéespleses:s et
résiduelle (noir) ;

- un traitement additionnel d’érosions et dilatatialass le but de supprimer des groupes
de pixels trop petits correspondant a du bruieastiite effectué ;

- on vérifie la qualité de I'analyse par superpositiu squelette de I'image binaire finale
et de I'image initiale (superposition des joints deains) ;

- la fraction surfacique de graias est déduite par simple comptage des pixels blan{s
et noirs @s /).

Chaque quantification est déduite d'une analysenwifen 20 images pour le méme
grossissement des obijectifs. Pour les grossissemélisés, chacune de ces images contient un
nombre suffisant de grains pour une quantificateprésentative. La précision de la mesure a été
estimée entre 2 et 3%.

[1.2.3 Caractérisation des textures locales par EBS

Pour caractériser les textures locales dans diffése parties du disque, des cartographies
d’orientations ont été acquises a l'aide de la negle EBSD (‘Electron BackScattered
Diffraction’). Un complément sur les notions d’artation cristallographique, le principe de la
technique EBSD et sur le post traitement des dani&®SD sont présentés dans la partie
« Annexes meéthodologie » (M1 et MDans cette partie, nous ne détaillons que les tspec
spécifiqgues de la mise en ceuvre de la techniqudEBisés pour réaliser cette étude.

Deux microscopes électroniques a balayage équipasygstéme EBSD ont été utilisés:
- le microscope JEOL JSM-6500F équipé d'un systemedsird EBSD (Caméra Nordlys
S couplée au logiciel Channel 5 - HKL technologyi gpermet I'acquisition des
cartographies avec une résolution spatiale élguégu’a quelques dizaines de nm).
- le microscope JEOL JSM-6490 équipé d'un systéeme [EBI® derniere génération
(caméra Nordlys Fast couplée au logiciel ZenitiKiLHechnology) qui permet
I'acquisition ultra-rapide des données (environ 4l@dnées/ seconde comparées a 50 données
/seconde avec une camera EBSD normale).
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Préparation des échantillons

Pour obtenir un diagramme de diffraction de qual&ésurface analysée doit idéalement étre
parfaitement plane, polie « miroir », sans écragsesde surface. Cet état de surface peut
s’obtenir soit par un polissage électrolytique smitpolissage mécanique suivi d’'un polissage
attaque pour limiter I'écrouissage de surface.

Dans cette étude, notre objectif était de caradedies variations de la texture locale sur des
zones de plusieurs centimétres. Notre dispositgalssage électrolytique ne permet pas d’avoir
un polissage uniforme sur d’aussi grande surfaee.d®@nséquent nous avons opté pour un
polissage mécanique. Ainsi la préparation commegrareun polissage mécanique jusqu’a un

papier de granulométrie 4000 suivi d'un polissage attaque avec une solution de silice

colloidale (OP-S) contenant 30% de peroxyde d'lggine pendant plusieurs dizaines de

minutes. Enfin, une légére attaque chimique (deecomsdes) au réactif de Kroll permet de

diminuer I'écrouissage de surface di au polissaganique.

Par ailleurs, pour avoir un faisceau d’électrorgdents parfaitement focalisé sur 'ensemble de
la zone a analyser, il est important que la surfacalysée de I'échantillon soit strictement

parallele a la surface de la platine. Ainsi unerdtbn particuliere a été portée a I'obtention

d’échantillons a deux faces planes et paralléles.

Stratégie d’acquisition des données
Deux stratégies d’'acquisition des données EBS[EtEninises en ceuvre :
(1) d’'une part, pour caractériser la texture localgm@dmdes zones,
(2) d’autre part, pour analyser les microtexturggtas de régions de taille limitée.

(1) L'acquisition de cartographies d'orientations dergrandes surfaces doit nous permettre de
visualiser des variations de la texture sur degegzate tailles millimétriques. Dans la pratique,
pour couvrir en EBSD des surfaces supérieures a lnom combine les deux modes
d’acquisition : « déplacement du faisceau d'élewro et « déplacement de la platine ». Un
ensemble de cartes EBSD est acquis en mode « dém@at du faisceau », chaque carte étant
séparée par un déplacement automatisée de laepl&ar ailleurs, le pas de déplacement du
faisceau est optimisé en tenant compte du tempsedere et de la taille du fichier résultant. En
effet, 'acquisition des cartes EBSD d’une grangkotution sur des zones tres larges présente les
inconvénients suivants:

- untemps de mesure éleve,

- le jeu de données EBSD est tres grand et trésitéffie traiter par la suite.

Les différents tests réalisés montrent qu’un pagédacement du faisceau compris entre 5 et 15
pum est suffisant pour mettre en évidence des vammte la texture locale (ce pas de mesure est
inférieur & la taille des graing). De plus, I'utilisation d’'un systéme d’acquisiiide « derniere
génération » est particulierement adaptée pouyme d’application en permettant I'acquisition
d’'un nombre important de cartographies EBSD danstenvalle de temps acceptable.

(2) Pour acquérir des cartes EBSD révélant la miarosire, le pas de déplacement du faisceau
d’électrons doit étre inférieur a la plus petitdl¢ade grains caractéristique de la microstructure
Pour l'alliage étudié, la microstructure est cangie des grains plutbt équiaxesde diamétre
d’environ 25 um et des lamelles d’'une épaisseur d’environ 1um. Ainsi, le choixrdjpas de
déplacement du faisceau inférieur a I'épaisseudateslles (<1um) permet de distinguer sur la
cartographie EBSD, les orientations des gragast des lamellegs.

La texture des coloniass est directement liée a la texture de la phasengse Pour déterminer
la texture de la phage a haute température, nous nous sommes servisrigesations de la
phaseus héritée a température ambiante (pour plus delgi¢t@ir « Annexe M3- Méthodologie
de restitution de la texture de la ph#ise). A partir de ce calcul, il a été ensuite pdssite
séparer approximativement les orientations des lptpns de grainse et de lamellesis. En
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effet, la texture de la phagea haute température est déterminée a partir dsdrable des
variantesos issues du méme grafn D’'un autre coté, il est trés peu probable quegl@insap
aient des orientations en relation de Burgers deeq@rainsp a haute température. Donc, par
simple « différence » entre la totalité des oritotes de la cartographie EBSD et celles utilisées
pour le calcul de la texture de la phisen peut évaluer les orientations des graps

Représentation des données

Dans la suite du travail, les données EBSD sontésemtées sous forme des cartographies
d’orientations. Dans ces cartes, le plus souvantolleur de chaque pixel indique la direction
macroscopique DT dans le repére du cristal (valeades couleurs dans le triangle standard).
Les textures cristallographiques correspondantas représentées a l'aide de figures de podles
({00.2}et {11.0} pour la phase hexagonaieest {100},{110} et {111} pour la phase cubiquyy.

Le plus souvent, le plan de la projection stéréolgigue est choisi perpendiculaire a DA (I'axe
de forge ou I'ancienne direction axiale de la e Ainsi DA est au centre des figures de poles.

[1.3 Résultats

11.3.1 Etat microstructural d’'une zone peu déforméedu disque — zone morte

La microstructure et la texture de la zone morteéié analysées a partir de deux échantillons
prélevés a des profondeurs différentes par rappda surface du disque en contact avec la
matrice (fig. 11.5). Différents échantillons ontéédécoupés au sein de chaque échantillon
parallélépipédique (UA, UB) et seront appelés pauite :

Echantillons A: issu de I'échantillon prélevé prés de la surfaceontact avec la matrice (UA)
Ainsi cet échantillon a subi peu de déformatiors Idu forgeage du disque. Par rapport a la
billette de départ, on peut considérer que cetrédlom a essentiellement subi un traitement
thermique dans le domaiéB lors des opérations de forge. Par conséquentjcsastructure et

sa texture doivent étre proches de celles delkttiilinitiale (déja de microstructure bimodale).
Echantillons B: issu de I'échantillon prélevé plus en profonddurdisque (UB, la distance
exacte de prélevement par rapport a la surfaceod@&act ne nous a pas été communiquée). La
microstructure et la texture dans cette zone dyudisievraient commencer a étre affectées par la
déformation du disque.

Microstructure bimodale

Comme attendu, suite au procédé de forge dansnhaidea/p, la microstructure est bimodale
(fig. 11.8) pour les deux échantillons. Elle comfiedes grainsup plus ou moins équiaxes
d’environ 25um de diamétre (en blanc sur la figure) répartissdame matriceis lamellaire. La
fraction surfacique de graing pour les deux échantillons est la méme: envirc¥.3@armi les
lamellesas héritées de la transformation de phfiseo, on distingue la précipitationss aux
joints des ex-graing}, des colonies de lamellesycsg et des sous-colonies ou lamelles
enchevétrées intragranulaireaw() (voir Chapitre 1). Grace a la précipitationss, nous
reconnaissons les traces des ex-grinseur morphologie est équiaxe et leur taille vaiée50 a
100 um.
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Echantillon A Echantillon B
(proche de la surface extériet (en profondeu

Figure 1.8 Microstructure bimodale des deux éclitons A (@) et B (L (‘zone morte’,
microscopie optique)

A l'échelle de quelques grairap, la morphologie et la taille des grainpe different peu d’'un
échantillon a l'autre. En revanche, entre les déthantillons, nous remarquons une différe
dans la taille et I'organisation des lamellts. Pour I'échantillon A, les lamelleas sont fines
(moins d’'unum enépaisseur) et majorirement enchevétrées, alors que pour I'échantillp
les lamelles sont majoritairement organisées ewonit et semblent étre légérement |
épaisses (fig. 11.8b).

Hétérogénéité de distribution et de morphologie @dgains ap

En analysant la microstrtize sur des régions plus étendueusieurs mmgz), on remarque u
différence dans la distribution des graae.

En effet, 'échantillon A présente une successienrégions allongées parallélement a
contenant majoritairement glgrainsop €équiaxes owp allongés. La largeur de ces régions
approximativement d8,5 mm (fig.1l.9a). Leur longueur semble dépasser celle de I'écliamt
Certaines de ces régions sont délimitées par desliges dans la figure 11.9

Pour I'échantillon B, cette héogénéité de distribution des grains est moins visible (fig
[1.9b). On note cependant des domaines contenajurita@ement des graingp allongés ou
grainsap équiaxes. Par contre ces domaines ne sont pagédiauivant DA mais ont des forn
plutdt polygonales. Certains de ces domaines sont égalatéimités par des pointillées dans
figure 11.9b. La largeur moyenne de ces domaines péchantillon B est d’environ 1 mm. Le
longueur ne dépasse pas celle de I'échantillor. 11.9b).
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Figure 11.9 Microstructure des deux échantillong& et B (b), microscopie optique, apres |
attaque au réactif de Kro#t post traitement des imay
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Présence de macrozones

A ces hétérogénéités microstructurales, se supempakes hétérogénéités de distribution des
orientations cristallographiques. Ces hétérogémnéieétexture locale ont été mises en évidence
dans les échantillons A et B, par I'acquisitionaatographies EBSD sur de grandes surfaces,
dans deux plans perpendiculaires (DA-DR) et (DA-DT)

Le résultat de ces analyses EBSD est donné figued et 11.11 pour I'échantillon A et B
respectivement. La couleur de chaque pixel de Idogephie d’orientations représente
I'orientation de la direction macroscopique DT démsepere du cristal. Le code de couleur est
donné par le triangle standard. Sur chaque cadax ¢ones fortement texturées ont été
sélectionnées. Les figures de pbles {00.2}et {11sOht aussi présentées. L'axe de forge DA
(correspondant a la direction axiale de la billdtedépart) est au centre des figures de péles.

Pour I'échantillon A, la cartographie d’orientations dans le plan (DA}Dévele la présence de
macrozones allongées suivant DA, c'est-a-dire degz de textures locales tres prononceées et
différentes d’'une zone a l'autre. En effet, on obseune alternance de bandes de couleurs
différentes paralléles a DA (fig. 11.10a). Chaquantle est caractérisée par une forte texture
locale, trés différente de celle de la bande veisiAinsi, la bande «verte » est telle que
majoritairement les axes sont plutét perpendiculaires a DT (fig. 11.10c) tandisegdans la
bande « rouge » les axesontplutdt paralleles a DT (fig. 11.10d). La largeur des macrozones
dans le plan (DA-DT) correspond, en moyenne, aal@elur des régions présentant des
hétérogénéités de distribution des graigévoir fig. 11.9a et 11.10a).

L’analyse des cartographies d’orientations dansl@s< plans (DA-DT) et (DA-DR) a permis
I'évaluation de la géométrie en volume de ces nmmres. Pour cet échantillon, les macrozones
ont une forme cylindrique, de diamétre variant @2 et 0,8 mm et sont inclinées d’environ
10° par rapport a DA.

On confirme ainsi la présence de macrozones aleendéns le sens de DA au sein d’'une zone
peu déformée du disque. La taille, la forme demasrozones tout comme leurs intensités de
texture locale sont similaires a celles observées dine billette en IMI 834 [Germain 2005 b].
On peut donc considérer que les macrozones préséats les zones peu déformées du disque
étaient déja présentes dans la billette initiale.

Cette idée est encore renforcée par I'analyse thxtare globale de I'échantillon A (fig. 11.10b)
obtenue a partir de I'ensemble des mesures d'atiens réalisées sur cet échantillon. En effet
cette texture présente toutes les caractéristideda texture de la billette (mise en évidence par
Germain [Germain 2005 b]). On reconnait quatre 0.2} majoritaires qui correspondent a
des grains ayant leur agesoit :

- paralléle a la direction axiale (DA)

- dans 3 directions radiales particulieres avec arte flispersion vers DA.
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Figure 11.10 Mise en évidence des hétérogénéitéteriire de I'échantillon A a une éche
mésoscopique (envirdtd mm x 5mm dans le plan (-DT) et 8 mm x 5mrdans le plan (DA-
DR)) :

a) les cartographies d’orientations dans les pla#-DR) et (DA-DT),
b) figure de pdles {00.2} et {11.0} pour I'ensemide donnée

c) figures de podles {00.2} et {11.0} pour la macooe verte

d) figures de pdles {00.2} et {11.(pour la macrozone rouge.

1

: gy
DT ! ! -

Max=2,16 Max= 526 Maz=342

b) c) d)
Figure 11.11 Mise en évidence des hétérogénéitéterieire de I'échantillorB a une échelle
mésoscopique (environ 14 mm x 5mm dans le pla-DT) & 8 mm x 5mm dans plan (DA-
DR)) :
a) les cartographies d’orientations dans les pla#-DR) et (DA-DT),
b) figures de pdles {00.2} et {11.0} pour I'enserelde donnée
c) figures de podles {00.2} et {11.0} pour la macooe verte
d) figures de pbles {00.2} et {11.0} pola macrozone rouge.
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Pour I'échantillon B, la cartographie d’orientations dans le plan (DA}De révéle pas une
structure en bandes, comme pour I'échantillon A t@enes entourées sur la cartographie dans le
plan (DA-DT) (fig. 1l.11a) présentent cependant tesactéristigues de macrozones, avec une
intensité de texture locale moins élevée que dansas de I'échantillon A et une géométrie
plutbt polygonale. Leur largeur moyenne est conepeistre 1 et 2 mm.

Par contre, dans le plan (DA-DR), ces macrozonegegpgondent & nouveau a des régions
allongées, mais inclinées de 30° par rapport a PAr conséquent, le plan (DA-DT) ne
correspond plus a un plan de coupe parallele & lfaincipal d’allongement des macrozones et,
donc l'alternance de bandes n’est pas observéecagnian.

Pour I'échantillon B, la géométrie en volume descimaones correspond donc toujours a des
domaines de géométrie quasiment cylindrique, denéliee variant entre 1 et 2 mm et inclinées
de 30° par rapport a DA.

On se souvient que I'échantillon B a été prélevespén profondeur dans le disque que
I'échantillon A. La difféerence de géométrie et dargement des macrozones dans les deux
échantillons est la marque d’'une déformation pegdage plus importante pour I'échantillon B
gue pour I'échantillon A.

L’effet d’'une déformation plus importante se masiifeaussi dans la texture globale (fig. 11.11b).
En effet, la texture globale de I'échantillon B astins marquée que celle de I'échantillon A et
ne présente plus les caractéristiques de la teglotele de la billette (encore observées pour
I'échantillon A).

Ces premiers résultats montrent I'influence du dage des disques dans le domaiffe sur
I’évolution des zones fortement texturées, initisdat présentes dans la billette. Le forgeage
suivant la direction axiale de la billette tend gnessivement a incliner les macrozones par
rapport a DA et a réduire leurs intensités de text®n peut supposer que, suite aux étapes de
forge dans le domain@, les hétérogénéités de texture et de microstrealarraient étre de
moins en moins marquées lorsque I'on progresse lgecseur des pieces forgées (c'est-a-dire,
vers les zones fortement déformeées). Pour véaé#e hypothese, une tranche d’'un disque forgé
(plan DA-DR) a été étudiée.

11.3.2 Hétérogénéités de microstructure dans une &anche (DA-DR) d’'un disque forgé

Macrographie
La figure 11.12 présente la macrographie de ladn@ndu disque (fig. I1.6) aprés une attaque de

type «blue etching». Cette macrographie met clargren évidence le fibrage de la piéce di au
forgeage. Une analyse en microscopie optigue manuteece fibrage observé est en fait révelé
par les hétérogénéités morphologiques des gegiftpue nous précisons dans la suite).
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DA= I'axe de forge

DT

~ 220 mn

A
Y

Figure 11.12 La macrographie de la tranche aprésuebetching» (post-traitement de I'image)

Pour une étude plus détaillée de la microstructides, micrographies a plus fort grossissement

ont été acquises a différents endroits de la pgaiehe de cette section du disque (c'est-a-dire la

partie centrale du disque). Par contre, l'attacuienique par «blue etching» ne permet pas

l'observation de la microstructure par microscapéque ou électronique. Par conséquent, une

nouvelle préparation de la surface de la pieceé aétessaire.

Cette étude microstructurale a clairement mis éteérce :

- une évolution de la structure lamellaireen allant de la surface du disque vers l'intérieur

- des differences de morphologie des gramentre le coeur du disque et les zones présentant
un fibrage marqué (fig. 11.12).

Evolution de la structure lamellaire:s
On distingue 3 zones dans la région centrale dgudigui contiennent chacune une structure
lamellaire caractéristique (fig. 11.13):

- Dans lazone A les lamellesas héritées de la transformation de phase sont trés
enchevétrées (structure dite «en vannerie») owigarégroupées en sous-colonies formées par
quelques lamelles paralléles. Les ex-grginsont plutdt équiaxes, d’environ 50 a 100um de
diametre. L’épaisseur moyenne de ces lamelesst au maximum deudn (fig. [1.13a). On note
eégalement l'absence de précipitatiomss aux ex-joints de grainf. Cette zone s’étend de
I'extréme surface du disque jusqu’a une profonadieut0 mm (zone encadrée en rouge sur la fig.
[1.13). La partie inférieure du disque sur la figut.13 fait cependant exception et présente en
surface une structure lamellaire différente.

- Dans lazone B les lamellesos sont organisées en vannerie et en colonies qui se
développent a partir des joints de grgh$ (awcs) sur une largeur d’environ 50 pm. La taille
des ex-grain$ est toujours comprise entre 50 et 100 um. On rgneala présence de liserés de
phaseo (agg) qui se sont formés aux joints des ex-grdirfg. 11.13 b). L’épaisseur moyenne
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des lamellesis est aumaximumde Jum. Cette zone étend sur environ 10 mm et représente
zone de transition de la microstructure entrzone Aet lazone C

Dans lazone G les lamellesis sont majoritairement organisées en colonies (figj31c).
L'épaisseur des lamelles dans cette zone est d@nyi,tum, Iégerement plus importante q
dans les zones A et B. On remarque également umeigsance de quelques résoce.

s 1 00 um

20 um

Figure 11.13 Microstructures présentes au seinatranche
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Distribution et morphologies degrains ap

La fraction surfacique moyenne des graip a €té mesurée dad#férentes localisations de

tranche Cette valeur est égale a environ 20% pour chadasezones A, B, C. On remarque |

différence entre la fraction des graop de la tranchgar rapport a la fraction trouvée pour

zone morteanalysée au § 11.3.130%). En rappelant que la ‘tranchet’ la‘’zone morte’ ont été
prélevées dans des disques forgés différents, onsppposer que le disque ou la zone mo

été prélevée a étéwmis a une température de forgeage Iégerementanféra la températu

de forge de la tranche. Néanmoins, la fraction rdéngop trouvée dans les deux cas se tro

dans les limites qui assurent un comportement nig@aroptimal en service.La tailleoyenne
de ces graingp est d’environ 2(0m. Cependant leur morphologie et leur distributianient er

fonction de la région du disque considé

- Dans la région fortement déformée du disque (larégentrale contenant les zones 2, 3,
et 8, voirfig. 11.6), les grainsop sont plutét équiaxes, d’environ zum et distribués de
maniére homogeéene dans la matrice lamellaire (vgidif14a’;

- Dans la région qui a subi une déformation intermiégli(le reste de la région centrale, zc
1, 6, 10, 5 et 9), otrouve une alternancde bandes avec degainsop majoritairement
allongés (environ 2@m) ou équiaxes (environ 1@m). Ces bandesuiventle fibrage révélé
par I'attaquanacrographique (fig. 11.14b et I1.¢

e | Mmm

Figure 11.14 Distribution et morphologie des graimpe dans latranche: a) zone de forte
déformationp) zone de déformation intermédic
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Ainsi le fibrage observé par I'attaque macrographigefléte essentiellement la disposition des
hétérogénéités de morphologie et de distributiengiainsup.

11.3.3 Hétérogénéités de texture dans une tranch®A-DR) d’un disque forgé

La texture locale de certaines régions a été aaaée par EBSD, en distinguant lorsque c’est
possible, la contribution des orientations desngras et des lamelless. Il s’agit en particulier,
d’analyser la texture locale en relation avec larostructureas/os d'une région fortement
déformée par la forge (cas de la zone 3) et d'ubgion d'un niveau de déformation
intermédiaire mais susceptible d’amorcer des fessen service (cas de la zone 9, fig. I1.6).

Notre objectif au travers de cette analyse de texdat double:
(1) évaluer les hétérogénéités de texture en relatiea kes hétérogénéités de microstructure
dans de la piéce forgéee
(2) suivre I'évolution des macrozones initialement préss dans la billette en vue de
déduire I'efficacité du procédé de forge sur leigpdrition progressive.

Deux types d'analyses EBSD ont été effectuées. Tabord, nous avons réalisé des

cartographies d’orientations sur des zones étenaless un pas de déplacement moyen (15um)
afin de repérer les macrozones. Ensuite, ces denmdeété complétées par des cartes EBSD
localisées avec une résolution spatiale plus fa{tijem). Ces cartographies permettent de
distinguer la contribution des graing et des lamelleas dans les macrozones. Il est par ailleurs
possible de calculer la textusea haute température a partir de la phase

Texture dans une région de niveau de déformatiorieimédiaire susceptible d’amorcer des
fissures en service

La figure 11.15 présente le résultat de I'analysBSP réalisée sur une région de 29x7mm
incluant la zone 9 (région encadrée en noir fig.1Bc). Nous avons utilisé la représentation
standard détaillée au 8I1.3 pour visualiser lesnéd@s d’orientations.

Le code de couleur de la cartographie d'orientatigermet de mettre en évidence une
hétérogénéité de distribution spatiale des oriemtat En effet, on observe une alternance de
bandes de couleurs différentes, inclinées d’'unaoerangle par rapport a DA. Chaque bande
présente une texture locale marquée, tres différdatcelles des bandes voisines. Les bandes
«rouges» présentent une forte concentration d’axdans la direction tangentielle DT. Des
bandes avec des textures locales semblables étigntprésentes dans la billette (voir fig.
[1.10). La figure 11.15d isole les pixels dont I'ax est & moins de 30° de DT. On note ainsi que
I'alignement de ces bandes ‘rouges’ suit le fibreyetlé par la macrostructure (voir fig. c et d).
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Analyse £ ‘

Figure 11.15 Mise en évidence des hétérogénéitésteddéure dans la zone 9 a éche
mésoscopique :

a) la cartographie d’orientatiol

b) figures de pbles {00.2} §t11.0} pour 'ensemble des orientations,

c) 'emplacement de la mesure EB,

d) visualisation des pixels dont les ac se trouvent a moins de 30° par rapport ¢
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Pour I'ensemble de la région analysée, la textlwbale présente une composante de texture
majoritaire telle que le pble {00.2} est procheE€ et qu'un pdle {11.0}est proche de DA. Par
rapport a la texture de I'échantillon A (prochelaaexture de la billette de départ), on note une
modification importante de texture (comparer figlOb et fig. 11.15b). En effet, la distribution
des poles {00.2} et {11.0} a changé. Par aillediistensité de la texture est moins marquée
comme le montre la dispersion plus importante des @ autour des directions majoritaires.
Néanmoins, la composante majoritaire avec des exdens DT est conservée. Nous verrons
dans le chapitre IV que les grains présentant destations particulieres peuvent amorcer des
fissures lors d’une sollicitation de type fatigusedl.

L’ensemble de ces observations suggérent que lgsolgénéités de texture présentes avant
forgeage persistent dans les régions subissanivaaunde déformation intermédiaire mais avec
une intensité de texture réduite.

Pour analyser les hétérogénéités de texture peSsat#ns cette région en relation avec la
microstructure bimodale, deux analyses EBSD comgigaires ont été réalisées avec une
meilleure résolution spatiale (pas de déplacemerihidceau d’électrons: 1 um). Les deux zones
analysées sont représentées sur la figure Il.1&aobe encadrée en noir contient la zone 9 qui
correspond a un site potentiel d’amorcage d’'urgufis en service. La deuxieme zone encadrée
en blanc a été sélectionnée et analysée car elleenb deux régions avec des textures locales
différentes et plus marquées que dans la zoneeSplditation des deux analyses a conduit aux
mémes conclusions. Par conséquent, dans ce chapiiseeprésentons uniquement les résultats
des mesures EBSD dans la zone 9 (fig. 11.16 €7 .llLes résultats obtenus pour la zone A sont
présentés dans I’Annexe R1.
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Figure 11.16 Représentation de la texture dea zone 9:

a) cartographie d’orientatioret figures de pblede 'ensemble des donné

b) visualisation depixels dont les axec se trouvent aoins de 30° par rapport a [
C) microtexture et texture locale des grais,

d) microtexture et texture locale des graiip.
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En distinguant sur la cartographie dentations, les lamelless (fig. 11.16c) et les grainse (fig.
[1.16d), il apparaitlairement que les agglomér ayant les axesa moins de 30°de DT (forma
les bandes rouges) correspondent majoritairemesdsagrainsoap. Certaines lamelleas ont
également leur axesa moins de 30°de DT mais elles €partissent de fagcon homogene
'ensemble de la surface analysée. On peut d'adllqaréciser que dans un environnen
proche, les lamelles enchevétrées ou regroupéssie-colonies de quelqudamelles paralleles
correspondent souvent a des variantes cristallogyaps différentes et donc contribu
localement a réduire la texture locale. Au congraies lamelles regroupées en colol
correspondent toutes a une méme variante cristapppgue et peuvent localement renforce
texture locale (en particulier au sein des bandesges>.

Les orientationsis ont ensuite été exploitées pour évaluer la mictatexde la phasp haute
température (suivant la méthodologie décrite dansefxe M3). La figure 11.17 présente
cartographie d'orientations de la phi

1mmr

T—»DR

Figure 11.17 Mcrotexture de la phas@recalculée a partir de la microtextuas
a) microtexture recalcuée et texture globe
b) microtexture et texture locale des graiip

La couleur de chaque pixel de la carte représémiertation de la direction macroscopique
dans le repere deristal, suivant le code de couleur du trianglend#ad. Les joints des grai
faiblement désorientés (< 15°) sont représentésoaret ceux fortement désorientés (> 15°
blanc. Les texturef correspondantes sont représentées par les figarpéles {100}, {110} et
{111} dans le plan (DT-DRJDA au centre des figures de pol
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L’analyse de la phageparente dans les deux zones (zone 9 - fig.ll.JAhatyse A-annexe R1)
montre que dans une bande texturée, les gfasmnt plus ou moins équiaxes avec une taille
entre 50 a 100 um (ce qui est cohérent avec la thals ex-grainf révelés par le lisérésg sur

les micrographies optiques). Méme si on remarque gnande dispersion d’orientations des
grains B, on retrouve souvent une orientatiBnmajoritaire au sein des bandes fortement
texturées (voir aussi Annexe R1). Par ailleurssein de ces bandes, le pole {0Qx2¢le plus
forte intensité pointe toujours dans la méme dibaciacroscopique qu’un des poles {1 de
plus forte intensité. Ceci signifie qu’il existeufours un couplage entre les orientations des
grainsop et les graing. En fait, au début du procédé de forge de lattelléa phaser (alors de
morphologie lamellaire trés grossiére) est en imatd’orientation avec la matrice
environnante. Les différentes étapes de déformatars le domaine/p de la billette puis du
disque, devraient progressivement faire disparagtee relation d’orientation. Cependant dans
certaines zones, le parallélisme entre les plansedeest conservé en moyenne [Germain 2005a].
Cela a des conséquences sur la microtexipleg a température ambiante. En effet, du fait de la
relation de Burgers lors de la transformatfpn as, les lamellesus pourront potentiellement
avoir 'axec dans la méme direction macroscopique que lesguairSi de plus, les conditions
de transformation sont propices pour une orgawisadn colonies des lamelles, cela pourrait
favoriser la formation d’agglomeérats des graip®t de lamellesis ayant des axesfaiblement
désorientés [Humbert 2006].

Texture dans une région fortement déformée

Une analyse EBSD similaire a celle effectuée awsinage de la zone 9 a été effectuée au
voisinage de la zone 3. On rappelle que cette aaré repérée sur la tranche car elle correspond
a la zone la plus fortement sollicitée en service.

La figure 11.18 présente le résultat de I'analysRSP réalisée sur une région de 18x13mm
incluant la zone 3 (rectangle blanc). Nous avorisétla représentation standard détaillée au
811.3 pour visualiser les données d'orientation® tode de couleur de la cartographie
d’orientations met en évidence une distributiorai#e des orientations. La figure 11.18c isole
les orientations dont I'axeest a moins de 30° de DT. La distribution de gentations est plus
homogene que dans la région de déformation intaemédvoir fig. 15d et fig. 18c).

La texture globale est moins marquée que danssleleda zone 9 (fig.l1l.15b). Elle est proche
d’une texture isotrope avec des densités d’orimmtatmaximales pour les deux figures de pdles
de 1,6. Ainsi dans cette région, les textures dgéobailocale ont été fortement modifiées par les
étapes de forge dans le domaitig. En particulier, le procédé de forge a permis ékeuite les
macrozones.



Chapitre 1I- Hétérogénéités de microstructure et deuextians des disques en IMI |

Max =164

Figure 11.18 Mise en évidence des hétérogénéitédedture dans la zone 3 a uiéchelle
mésoscopique

a) la cartographie d’orientations et figures de p{00.2} et {11.0} de I'ensemble des donné
b) 'emplacement de la mesure EB,

c) visualisation des pixels dont les a:c se trouvent a moins de 30° par rapport <.
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Figure 11.19 Anayse de la texture dans la z( 3 :

a) artographie d’orientations et figures de p§00.2} et {11.0} de I'ensemble des donn,
b) visualisation des pixels dont les a:c se trouvent a moins de 30° par rapport ;,

C) microtexture et texture locale des lamelhs,

d) microtexture et texture locale des graiip.
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Une analyse EBSD avec une résolution spatiale @llessée (pas de déplacement du faisceau
d’électrons : 1 um) a été réalisée sur une zortaitlle réduite, représentée par le cadre en blanc
sur la figure Il.18a. Cette analyse doit permetteemieux comprendre la formation de cette

texture peu marquée en relation avec la microstraot/as(fig. 11.19).

La texture fig. 11.19a est légérement plus marggée celle fig. 11.18a . On distingue clairement
six pbles {00.2} dont un proche de DT. Les graimsitd’axec est a moins de 30° de DT sont
représentés en rouge sur la figure 11.19.b. Lardmution des grainsp et des lamelless a la
formation de la texture locale peut étre déduite aetographies d’orientations/ as (fig. 11.19¢
et d). Il est intéressant de noter que les six9ffl6.2} de la texture globale (fig. 11.19a) sontd
aux lamellesis et non aux grainap (fig 11.19 ¢ et d). En effet, les graing présentent un pole
{00.2} majoritaire a 45° de DA dans le plan DT-DAe code de couleur de la carte des
orientationsap N'est pas approprié dans ce cas pour révéler cettposante majoritaire. Dans
cette zone, on ne remarque pas de forte concemtrdé grainsip ayant I'axec proche de DT.
Par ailleurs, les différentes orientations des llses sont spatialement distribuées de facon
homogene. On constate que les lamelles voisinesesgondent a des variants
cristallographiques différents (fig. 11.19c), comnmsouvent observé dans le cas dune
microstructure en vannerie (observée dans cette zdig. 11.13).
Il y a donc, deux éléments qui conduisent a la &iom d’'une texture moins marquée dans la
zone la plus déformée du disque :
- les grainsup et les lamelless ont des composantes de texture majoritaires diftés
- les lamelles os voisines organisées en vannerie présentent degntations
cristallographiques différentes, correspondantfardints variants cristallographiques.

A nouveau la microtexture de la phgsa été déduite a partir des orientations des lased
héritées (figure 11.20). On retrouve les mémes &ewcds que celles observées pour la zone 9.
Ainsi, les graing3 sont plus ou moins équiaxes avec une taille és@ra 100 um et présentent
des orientations dispersées autour d’'une oriemtaiajoritaire (fig. 11.20a). On note une rotation
d’environ 30° autour de DT entre 'orientation méj@ire observée dans la zone 9 et zone 3
(voir fig. 1.17a et 20a). Cependant, nous n’obses/plus de couplage entre les figures de pbles
{110} et {00.2},. La forte deformation par forgeage a effacé leptage d’orientation entre les
grainsop et . En outre, lors du refroidissement, la phfsge transforme en lamelles; avec
respect des relations de Burgers (on peut comfafegure de poles {110} fig. [1.20a — et la
figure de pbles {00.2}. — fig. 19c). Par conséquent la phasae présente plus d’orientations
proches des orientations de la phasdPuisque dans cette région, les lamelles sontex@ttees,

on obtient des variantes cristallographiques dfiées. Donc, les hétérogénéités de texture sont
fortement réduites voire supprimées.
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Figure 11.20 La microtexture de la phagaecalcuée a partir de la microtextutas
a) microtexture recalcuée et texture globe,
b) microtexture et texture locale des graitp.
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[1.4 Discussions

11.4.1 Hétérogénéités de texture et de microstructe ap /as au sein d’un disque forgé

Les analyses microstructurales effectuées au seirdisiques forgés montrent qu'on peut
distinguer deux types d’hétérogénéites :
1) des hétérogénéités de microstructure et derex@gsentiellement liées aux nodutpset
qui peuvent étre renforcées ou atténuées par tesll&s as suivant leur organisation en
colonies ou en vannerie.
2) des hétérogeénéités dans la microstructure lamells héritée de la transformation de la
phaseB lors du dernier traitement thermique dans le doe@i3 du disque forgé et usiné.

1) Hétérogénéités de microstructure et de textusgantiellement li€es aux nodules

Notre étude a montré que la microstructure et Jaute locale des graingp (représentant
environ 20% a 30% de la microstructure bimodale)ewd de facon significative au sein d’un
disque forgé. Dans les zones les moins déforméedistue (zone morte), on identifie une
alternance de macrozones allongées suivant DA cantemajoritairement soit des grains
allongés soit équiaxes (fig. 11.9a). Dans ces négjides grainsip (et souvent les lamellas)
présentent une texture marquée, différentes d'@giem a une autre (fig. 11.10). Ces régions sont
de forme cylindrique, de diamétre variant entre€d,2,8 mm et |légerement inclinées par rapport
a DA. Ces hétérogénéités sont typiques de celisseptes dans une billette.

La géométrie et 'arrangement de ces macrozonesi, gile les intensités de texture évoluent en
fonction du taux de déformation locale subi pardé&rentes régions du disque. En effet, le
matricage suivant la direction axiale de la bideitnd a incliner ces zones et en une moindre
mesure a réduire les intensités de texture (figllet fig. 11.15). Par contre, au cceur du disque,
au sein des régions les plus déformées, cettesteven bandes a été détruite. Les gragsont
majoritairement équiaxes avec une distribution hgéne des orientations et des textures locales
peu marquées (fig. 11.18).

Pour analyser ces résultats, il est intéressamfplgeler certains résultats de la littérature. En
effet, des travaux antérieurs [Germain 2005b, Gerr2@08] ont permis de caractériser en détail
les hétérogénéités de microstructure et de texmdgentes dans une billette en IMI 834. |l a été
montré qu’'une macrozone est constituée
(1) de grainsop tels que leurs axes partagent en moyenne la méme direction
macroscopique avec plus ou moins de dispersion et
(i) des coloniesis orientées suivant différentes composantes dergertais avec
la composante majoritaire se superposant a la ceamp® unique des grains
ap [Germain 2005b].

Des études complémentaires ont permis de comprdadi@mation de ces macrozones, en
particulier lors des étapes de compression/reeuns de domaine/p. Ces étapes ont pour but de
former une microstructure bimodale a partir d’urteucture initiale lamellaire grossiére
[Germain 2008].

Ainsi, le fait que les graingp présentent une composante de texture uniquetarlgar d’'une
macrozone est expliqué par trois phénomeénes :e@)amelles d’'une méme colonie vont se
déeformer de la méme facon ; (b) la déformationalstiucture hexagonale mene a un nombre
limité de composantes de texture; (c) la globs#ion de la phasep produit trés peu
d’orientations nouvelles mais disperse les oriémtatautour de la composante majoritaire.
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La texture marquée des colonigs(renforcant la texture globale) est liée a deugnamenes.
(@) Initialement, les lamelles grossiépgsvoisines sont en relation de Burgers avec la oegfri
environnante. Malgré la déformation dans le domaiffie ces relations d’orientation peuvent
étre conservées (avec cependant une dispersiontanfe) ou le parallélisme entre plans denses
{00.2},/{110}s peut étre maintenu. (b) En fonction des conditioies transformation, les
coloniesas dont les axex sont proches de ceux des graisvoisins vont se développer
préférentiellement par un mécanisme de sélectioradantes [Humbert 2006].

Dans la présente étude, nous avons montré qudetansnes peu déformées des disques forgés,
les macrozones persistent. Leurs caractéristiqoesteut a fait semblables a celles mises en
évidence dans une billette par Germain [GermainrbBPOPar contre dans les zones les plus
déformées, au cceur du disque, il a été trouvé gigrgeage additionnel dans le domainp
mais a 90° de I'axe de forge des billettes (corforge) mene a la disparition des macrozones.
Deux causes sont a l'origine de ce résultat :

(1) Lors de la contre-forge dans le domairip, les grainsup allongés se déforment et
poursuivent leur processus de globularisation gotmer des grains équiaxes. Le
parallélisme entre plans denses {0QsfL10}s est progressivement altére (fig.
[1.20). Cela entraine certainement la dispersios algentations des graing autour
de leur composante de texture unique (et donc airgédeur intensité de texture
locale).

(i) Par conséequent, lors du refroidissement, les l@sed héritées de la transformation
de phasé — as générent des orientations différentes de cellegyd@nsop. De plus,
comme nous le détaillons dans le paragraphe suidkms certaines régions du
disque, les lamelles voisines sont majoritairememthevétrées et correspondent
souvent a des variantes cristallographiques diftése(fig. 11.19c). Cette organisation
des lamellesis contribue ainsi a une distribution plus homogées drientations de
la phasen.

2) Hetérogéneites dans la microstructure lamellag héritée de la transformation de la

phasep

Notre étude a également montré que la microstreidamellairens présente entre la surface et le
cceur du disque, une évolution dans I'organisattdiépaisseur des lamelles. Prés de la surface
en contact avec le liquide de trempe, les lamsltes plus fines (1 um d’épaisseur au maximum)
et enchevétrées (fig. 11.13a). Par contre, plupriondeur, les lamelles sont plus grossieres et
organisées en colonies avec progressivement l&mrésde précipitationgg aux ex-joints de
grainsp (Fig. 11.13b,c).

La texture locale des lamelles, dans une zone de déformation intermédiaire et dae zone
fortement déformée, est peu marquée (voir fig.6d.Xet 11.19c). Elle présente les mémes
composantes de texture dans les deux cas, aveoiation de 30° autour de DT. Dans le cas
des lamelles organisées plutdt en colonies (zonéa3xture des lamelless contribue a un
renforcement de la texture locale par une supdiposavec les composants majoritaires des
grainsap. Dans le cas de la microstructure organisée eneran(zone 3- fortement déformée),
les pbles majoritaires de la texture globale (Ve&sitsur les figures de pdles fig. 11.19a) sont dus
aux lamellesis. De plus, la texture des grains présente une composante de texture différente
des composantes majoritaires des lamekes

Ces lamellesus sont issues de la transformation de la phassiite au dernier traitement
thermique dans le domaing3 du disque forgé et usiné. Ces hétérogénéités stiaaturalesis
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peuvent donc majoritairement étre attribuées adiérences de vitesse de refroidissement
locale entre le cceur et la surface du disque.

L'influence de la vitesse de refroidissement sumiarostructure héritée de la transformation
B - as a fait I'objet de plusieurs études [Angelier 199éxeira 2007, Bein 1995, Sansoz 2003].
Ces études montrent qu’une vitesse de refroidissed® 3 & 0,04 °C/s (dans le cas[doez
[Angelier 1997]) conduit a des lamelles enchevétréeec des vitesses de refroidissement plus
lentes (0,003 °C/s pour le Ti6242 [Sansoz 20031 )Yavorise progressivement :

- la formation de lamelles plus épaisses, organigrescolonies qui se développent

majoritairement a partir des ex-joints de grfin8wacs) €t,
- la formation d’un liseré g qui décore les ex-joints de graihs

Dans la littérature, on décrit souvent la transftion f— a du titane par un mécanisme de
germination correspondant a un cisaillement dehiase mere, sans diffusion d’atomes sur de
longues distances (caractére d’'une transformatiantemsitique). Pourtant, en fonction de la
composition de lalliage et de la vitesse de refissement, la croissance peut étre
thermiquement activée et contrélée par la diffuslea éléments d’addition. En fait, la vitesse de
refroidissement va influencer la phase de gernonatt de croissance.

Avec une vitesse de refroidissement lente, la teatpee de début de transformation est plus
élevée et par conséquent la force motrice de wemsftion est faible. On favorise alors un
processus de germination hétérogéne aux jointsrai@sg/p. Par ailleurs, la diffusion des
éléments d’addition favorise la croissance des llase

Inversement, avec une vitesse de refroidissemarg mpide, la température de début de
transformation est abaissée. La force motrice desformation augmente et la taille critique
d'un germe stable diminue. Par conséquent, la getion intragranulaire de lamelles est
favorisée, conduisant a la formation de lamelleshenétrées. L'épaisseur des lamelles est fine
du fait de la vitesse de refroidissement qui linete croissance.

Cependant, la vitesse de refroidissement n’estegpasul parametre du traitement thermique (ou
thermomécanique) qui influence la microstructure uansformation. En effet, I'état
métallurgique des phases en présence va égalenilergnicer les conditions de germination et
de croissance : en particulier, la taille et la phoiogie des graing, la nature des joints de
grainsp/p etay/p et bien sur, la présence de déefauts [Champin 188%,1996, Lutjering 1998].
Par exemple, Germain et all [Germain 2008] a mogtrau sein des macrozones, les graips
et B dont les plans denses sont paralléles, favorsmemefroidissement la formation de colonies
Owes avec de faibles désorientations avec le gnain

L’évolution de la microstructure lamellaivg observée au sein des disques forgés est en accord
avec les résultats de la littérature. Ainsi, plusspde la surface extérieure de la piece, la
microstructurens est fine et enchevétrée en raison de la vitessefdadissement rapide. Plus

on se situe a lintérieur de la piéce, plus lasste de refroidissement est lente et donc, les
lamelles sont plus épaisses et organisées en esldaar ailleurs, les colonies,cs présentent
souvent de faibles désorientations avec les gm@nst peuvent ainsi contribuer a renforcer la
texture locale.
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11.4.2 Influence de ces hétérogénéités sur le conm@ment en service des disques

L’analyse du disque forgé a mis en évidence unte foétérogénéité de microstructure et de
texture de la structure bimodalg/as entre différentes régions du disque, en fonctiotadix de
déeformation et de la vitesse de refroidissemeraléoc
Idéalement, au sein d’'un disque forgé en alliagéitdee a vocation aéronautique on cherche a
obtenir une microstructure bimodale constituée daing op €quiaxes et de lamelless
organisées plutét en vannerie. De nombreux travapportent que cette microstructure combine
les avantages [Neal 1988, Litjering 1999] :

- d’une microstructure 100% lamellaire (excellentEstance au fluage, ténacité
importante, résistance a la propagation des fisJineans 1977, Lee 2004])

- d’'une microstructure équiaxe (bonne tenue en fatigonne limite d’élasticité)

Il semble que les propriétés optimales soient al#ehorsque la microstructure est constituée de
15% grainsop distribués de maniere homogéne dans une matricelllare enchevétrée [Neal
1985, Gorman 2001] (fig. 11.21).

Figure 11.21 Représentation schématique d’'une nsittature qui est susceptible d’étre sensible
au fatigue- dwell (a) et d’'une microstructure mosensible au phénomene fatigue -dwell (b)
[Gorman 2001]

Cependant, ces résultats sont souvent obtenus tét gachantillons de laboratoire et ne
prennent pas en compte les effets de variationadeexture locale et de la microstructure
bimodale comme il peut en exister dans un disqugéfoCes hétérogénéités de texture et de
microstructure peuvent modifier les propriétés mépzes d’'une région a une autre du disque.
En particulier elles peuvent avoir une influence pamante sur les mécanismes
d’endommagement en fatigue- dwell a chaud et suéduoid en accentuant la sensibilité des
alliages a l'effet dwell (voir 8§ 1.2). L'expériencacquise sur les disques en service
(essentiellement & partir de tests réalisés surshdiessais) montre qu’effectivement certaines
zones des disques présentent des risques de rupeseones sont souvent localisées au coeur
du disque mais ne correspondent pas forcément aorszles plus sollicitées en service.
Inversement, les zones plus sollicitées en seraeeprésentent pas de fissures. L'analyse
microstructurale que nous avons réalisée sur ugueisnontre clairement des différences de
microstructure et de texture entre ces deux zones.

Les zones a fort risque de rupturecorrespondent a des zones ayant subi un niveau de
déformation lors de la mise en forme qualifié ditermédiaire » dans ce travail (voir zone 9, fig.



Chapitre 1l - Hétérogénéités de microstructureectexkture dans des disques en IMI 834

[1.6). Dans ces zones, on observe la présence tdrdg&néités de texture (fig. 11.15, 11.16 et
[1.17). L’analyse de la texture dans cette zonermnis de montrer que les agglomérats de grains
ayant les axes & moins de 30°de DT correspondent majoritairerietes grainsy’. Certaines
lamellesas ont également cette caractéristique mais ellesioatrépartition plus homogéne (fig.
[1.16¢). Les lamellesis sont organisées en vannerie et en colonies qigwaoppent a partir des
joints des ex- grainf/ B (awcs). La présence de lisérés de la phagecs) qui se sont formés
aux joints des ex grairfsest remarquée (fig. 11.13b).

Les zones les plus fortement sollicitées en servi@ne 3, fig. 11.6) ne présentent pourtant pas
de fissures (si le procédé de forge a été optim3é¥ zones correspondent aux zones les plus
déeformées lors du forgeage. Dans ces zones, kbdistn des orientationgs /os est homogene
(fig. 1.18). La texture des graing est souvent peu marquée en raison de la fortedism
autour d’'un podle majoritaire (fig. 11.19d). Par lairs, les lamellesis sont enchevétrées et
correspondent souvent a des variantes cristallbgraps différentes ce qui conduit a des
textures locales peu marquées. Les grains ayamtdee c a moins de 30° de DT sont
principalement des lamelles distribuées de mameéeneogene (fig. 11.19b).

Ainsi, nous pouvons conclure que deux caractéristiges microstructurales semblent
conduire a une faible tenue en service de certaine&gions:
- la présence d’hétérogénéités de texture (macrozso@yent couplées a la présence
d’agglomérats de graing allongés
- la présence de lamellesg plus épaisses et organisées en colonies.

Différents travaux de la littérature rapportennfluence de la microstructure lamellaire sur les
propriétés en fatigue-dwell. Ainsi, une microsturet en coloniesx subit un effet « dwell »
prononceé alors qu’une microstructure de type en&tiné\ne montre pas un taux de croissance de
la fissure important en fatigue pour une sollicitatde type fatigue-dwell [Song 1988].
Concernant I'influence de la texture, Bache [Ba20@3] a montré que lors des cycles de fatigue
et de fatigue-dwell & froid d’'alliages de titane miécrostructure bimodale, 'amorcage de la
fissure a lieu dans les graings ayant I'axec proche de la direction de sollicitation. Cette
orientation particuliére est propice a I'amorcage ftbsure par quasi-clivage [Bache 2003,
Bridier 2006, Sinha 2007, Dunne 2008]. Le derntapmtre de cette these est d’ailleurs consacre
a une étude détaillée de linfluence de la textomale sur les propriétés en fatigue-dwell de
I'alliage étudié. Les résultats de cette étude iom@int que les graing avec les axes proches

de la direction de sollicitation sont a I’ originke I'amorcage de la fissure. Si en plus le site
d’amorcage se situe dans une macrozone constiageagtlomérats de grainset des lamelles

as en colonies, la propagation de la fissure estrfage (voir chapitre IV, [Uta 2009]).

Ainsi, le risque élevé de rupture dans certaing®ons du disque (qui ne correspondent pourtant
pas aux régions les plus sollicitées en servica) pencipalement étre attribué a la présence de
cette texture particuliere de la phasdagglomérat de grains ayant des axasmoins de 30° de
DT). Le risque de rupture est accentué par la poesdes colonies de lamellesqui présentent

la méme composante de texture majoritaire quextareop.

Différents brevets [Gorman 2001] ont d’ailleursadété déposés dans I'objectif de décrire les
microstructures idéales pour avoir des propriétés fatigue-dwell améliorées. Une

% On rappelle que les sollicitations des disqueseemice sont complexes. Dans notre étude, nousswures en
particulier focalisés sur l'influence de la contitai tangentielle. C’est pourquoi, on s’intéressganiculier a la
distribution des orientations de la phasautour de cette direction (DT) du disque.
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microstructure qui assurerait un comportement nmqoanoptimal en fatigue-dwell doit contenir
des grainsip équiaxes distribués de maniere homogéne dans atreende lamelles trés fines
(voir fig. 11.21). La fraction volumique doit étre comprise entre 10 et 30%. Cependanieon p

regretter que dans ces travaux, la texture locast rpas abordée alors qu’elle influence
fortement le comportement en fatigue-dwell.
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[11.1 Introduction

Pour étudier l'incidence des hétérogénéités deutex¢t de microstructure et notamment des
macrozones sur le comportement de I'IlMI 834 ergtatidwell, il est nécessaire de caractériser
celles-ci finement par EBSD. Il faut dans un praneenps détecter leur présence et les localiser
au sein des piéces et obtenir si possible un maxichel renseignements a leur sujet. A cette fin,
il nous a semblé judicieux d'utiliser la propagatides ultrasons dont les caractéristiques
(vitesse, atténuation, rétrodiffusion) sont tréasfies aux variations locales des constantes
élastiques dues a la microstructure et a la textemeretour, les valeurs des caractéristiques de
propagation des ultrasons contiennent des inditatidlirectes ou indirectes sur les
microstructures et microtextures, sur les hétéréigé&sn et notamment sur les macrozones.

Dans ce chapitre, nous présentons les résultatsodesations que nous avons pu faire entre les
caractéristiques microstructurales, particuliereimeelles des macrozones que nous avons
déterminées par EBSD et certaines caractéristiqaggopagation ultrasonores relevées sur les
mémes échantillons par les chercheurs de I'équideddé Moreau de I'Institut des Matériaux
Industriels (IMI Boucherville Québec). Nous nousnsoes plus particulierement intéressés aux
relations entre hétérogéneéités de microstructiude éexture :

- et amplitude des signaux rétrodiffusés de faiscealtrasonores larges couvrant le

volume de I'échantillon.

- et amplitude des signaux ultrasonores rétrodiffysssies petits volumes de matériau

contenus dans une strate interne de I'échantillon.

- et temps de parcours d’'un faisceau ultrasonorddirs I'épaisseur de I'échantillon.
L’analyse de ces résultats obtenus dans le cadcetteétude montre que, dans certains cas, les
données ultrasonores refletent de maniere satistaisles caractéristiques des macrozones
obtenues par EBSD dont le pouvoir séparateur esidoeip plus grand que celui de I'analyse
ultrasonore.

[11.2 Techniques ultrasonores utilisées

Pour chacune des approches citées en introduttios types de caractéristiques de propagation
ultrasonore ont été mesurés par nos collegues iesnsad

Tout d’abord le signal rétrodiffusé a été mesweyn faisceau ultrasonore large (mesure
de type A-scan). Celui-ci est composé des multiplfiexions du faisceau incident aux
frontiéres de zones présentant une discontinuigbdgortement élastique (grains differemment
orientés, macrozones) dans le matériau. L'amplitlidae réflexion est fonction du coefficient
de réflexion qui est lié lui-méme a la différencenggédances acoustiques entre deux milieux
voisins. Ce coefficient de réflexion dans la di@ttde propagation des ultrasons, s’exprime a
l'aide des constantes élastiqueg IGcales des deux milieux. De ce fait, le signatodiffuse
résulte des caractéristigues microtexturales Iscdleversement, I'analyse de ce signal doit
permettre d’obtenir indirectement des renseignesn&mt la microtexture.

Pour la seconde approche, des mesures de typanCest été réalisées par la méme
équipe. Des faisceaux ultrasonores plus fins owlifses sont émis dans I'épaisseur de
I’échantillon. Le point d’émission balaye la sudade I'échantillon suivant une grille prédéfinie
de mesures. On peut ainsi analyser le signal rifued dans un intervalle de temps déterminé et
pour un point donné de la grille. On sélectionnesiale signal rétrodiffusé par un volume de
dimensions choisies et parfaitement localisé dathantillon. Les caractéristiques du signal
rétrodiffusé par ce volume sont fonction de ladextiocale et de ses hétérogénéités.

Enfin, le temps que met I'onde ultrasonore poupsEager d’'un point a un autre de
I'échantillon a été mesuré notamment dans I'éparsdes échantillons. L'inverse du temps de
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parcours est proportionnel a la vitesse de prdpagde I'onde ultrasonore. Cette vitesse dans

le cas des ondes longitudinales employées iciregtoptionnelle & |— ou C, est la constante
P

élastique moyenne dans la direction de propagatipnest la masse volumique du matériau. Le
temps de propagation (respectivement la vitesteJeece fait déterminé par la microstructure et
la texture. L’analyse des variations du temps agggation d’'un point a l'autre de la grille de

mesures (respectivement de la vitesse) donne disaiions sur les variations locales de la
texture.

Le dispositif de mesures utilisé a I'lMI est présgedans la figure Ill.1. Le transducteur et le

plateau sur lequel est placé I'échantillon a aralgont immergés dans I'eau. Ce plateau a la
possibilité de tourner autour de I'axe z lors dmdélyse des pieces cylindriques. Le transducteur
est placé a une certaine distance de I'échantdlanalyser et a la possibilité d’effectuer des
translations sur les trois axes du repéere ainsi dpge rotations autour des axes z et y. Des
transducteurs a immersion de 10 MHz de 19 mm deéti@ et 25,4 mm de longueur focale

(distance entre I'échantillon et le transducteunt) é&té utilisés.

. Z Axesde translation et de rotation du
X transducteur
A
\ o Echantillon
4-/—1 p Plateau
Transducteur
ean

Figure IIl.1 Dispositif de mesure ultrasonore

Avant de débuter les mesures, le transducteur liggtéaperpendiculairement a la surface de
I’échantillon et le faisceau est focalisé sur celléfig. 111.2). Pour optimiser cet alignement, le
transducteur a été ajusté jusqu’a I'obtention d’amlitude maximale sur I'écho de surface. La
surface de I'échantillon est alors balayée (scanegaleux dimensions pour obtenir une image
de I'amplitude du signal rétrodiffusé en fonctiaamld position sur cette face.

n SF - 2B BEAN Clo
- e
- _.I-.;%-:mu I
= INTENEITY
e

PORT OF MAXIUM ECHO =RON
A TLAT PLATE TRIAGET (F17)

PO OF MAXIMUN FCHO RO
A PTANT TARGET (FTF)

Feginning of thr Foeal Zons
Facal Zonr
Frd of the Facal Fone

Flement DHamoter

Figure 1.2 Alignement du transducteur

Les données ultrasonores brutes ont requis diff@tesitements numériques réalisés a l'aide des
logiciels internes développés a I'lMI.
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[11.3 Amplitudes RMS des signaux ultrasonores rétraliffusés en volume et
présence des hétérogénéités de microstructure et xture

L’expérience a montré que les amplitudes des sigmdtmasonores rétrodiffusés, a conditions
expérimentales identiques, dans des échantilloihl 34 varient en fonction des échantillons
et de la direction de propagation des ultrasons.\@eations semblent liées a la microtexture et
a ses hétérogénéités et notamment a ses macrodoes.nous sommes donc fixés d’étudier
plus précisément les liens entre variations de ategture et de propagation ultrasonore en
soumettant des échantillons a une analyse ultrasartoen paralléle a une analyse précise des
textures locales par EBSD.

111.3.1 Echantillons étudiés

Deux échantillons parallélépipédiques (LxhxI=90 B0 mm x 20 mm) nommés UA et UB
ont été prélevés au sein de la ‘zone morte’ d'wsyukk en vue des analyses ultrasonores. On
rappelle que la ‘zone morte’ subit peu de déforamatilors du forgeage. Dans une telle zone, les
hétérogénéités de texture résultant des traitemeénésmo-mécaniques antérieurs sont
conserveées. Le schéma de prélevement est indiqué@ §igure 11.5 (Chapitre II). Cette figure
précise également le repére macroscopique, liggdz, utilisé dans ce travail. On rappelle que
ce repere correspond aux directions principalegrdoédé d’élaboration. Ainsi DA correspond a
la direction axiale de la piéce (I'ancien axe dey®&), DR- une direction radiale de la piéce et
DT- une direction tangentielle. Le sens long ddwatllons est choisi paralléle a une direction
tangentielle. Dans ces deux échantillons, deuxréiloms plus petits (A et B) ont été prélevés et
utilisés également pour caractériser I'état deilerastructure et de la texture dans la zone morte
du disque forgé (voir 8§ 11.3). Pour exprimer larespondance avec les échantillons analysés
aux chapitres 11.3.1 et lll, la figure 111.0 prégenun schéma de prélevement des différents
échantillons analysés dans ces chapitres, leutlappe et les analyses effectuées.

DA
DT
6 or ot or
: L H I’ ! L H
DR i :' l :' I :' |
1 1 1 1
j ol AR g
! 1 1 I 1 1 1
1 1 1 1 1
: i 1 PR\
I'I_ ________ .:__\_ g=====7= _,1___:__.\ Scoooood o5
al /ﬁ [l / Pl [ 4
UA et UB AetB UA1_HN et UB1_LN
(UA_HN et UB_LN) Analyse EBSD Analyse ultrasonore (C-scan)
Chapitre Il Analyse EBSD
Chapitre Il

Figure 111.0 Schéma de prélévement des échantilldiisés dans le § 11.3.1 et le chapitre 11|
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[11.3.2 Résultats de la campagne de mesures ultrasores

Les deux échantillons UA et UB ont été soumis amtréle de type ‘A-scan’ [Bescond 2004]
avec des ondes ultrasonores longitudinales de drémpu de 10 MHz. La longueur d’onde
longitudinale dans le matériau est de I'ordre derm. La direction de la mesure ultrasonore est
choisie paralléle a DT.

Le premier échantillon présente un signal rétrodiéf important le classant suivant la
dénomination employée a I'IlMI dans la catégorie delsantillons « High Noise » (fig. 111.3a).
Par la suite cet échantillon est nombh& HN. A I'opposé, le signal rétrodiffusé par le second
échantillon est beaucoup plus faible, comme on fewbir sur la figure 111.3b. Dans ce cas,
I’échantillon appartenant a la catégorie des édhamg « Low Noise » est nomméB_LN.

Il faut préciser que des analyses ultrasonoreigneffectuées dans les plans DA-DR, dans les
deux les deux sens +DT/-DT. Les deux analyses, poaque échantillon, ont eu des résultats
similaires. C’est la raison pour laquelle on nespriée qu’une des deux analyses effectuées pour
chaque échantillon.

1000 -
800 m
600
200 ML |
200 Ny

.200 ] 0 35
-400
-600
-300
-1000

amplitude (mV)

temps (i1s)

1000
800
" 600 M
' 400 I‘ |I
200 =

200 il 15 2 25 5

-400 ¥
-600
-800
-1000

amplitude (mV)

temps (1s)

Figure IlIl.3 L’amplitude du signal rétrodiffusé, sw@é a une fréquence de 10 MHz dans
I’échantillon UA_HN (a) et UB_LN (b) [Bescond 2005]
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Sur chaque tracé, on remarque les deux amplitudeggdal en début et a la fin des figures (a 0
et a 3@s respectivement) qui dépassent I'échelle adoptéke gliagramme. Elles correspondent
a la réflexion de I'onde aux interfaces eau-éctiantisituées a 90 mm l'une de l'autre. La partie
du signal rétrodiffusé par la microstructure uéésdans cette étude est située entre ces deux
réflexions principales. La partie du signal exm@aist comprise entre 5 et g5. Visuellement,
on observe des differences d’amplitude expriméasénentre les deux mesures. Le réglage de
I'électronique de mesure est optimisé et conseowé outes les mesures. Les valeurs ne sont
pas réparties de maniere homogene dans l'interdeallemps considéré, indiquant des variations
d’homogénéités sur le parcours des ultrasons. Spetcan’a pas été exploité dans cette partie. La
grandeur retenue pour chiffrer le réle de la mitrtagure sur la propagation est la racine du
carré de I'écart a la moyenne encore appelée v&IBB (Root Mean Square) qui est égale a:
1 L o
v(i)-v
g%V
oun est le nombre de points de mesures dans l'inferdal temps,
V(i) - la tension relevée a l'instant t

Vv - la tension moyenne dans l'intervalle de temps.

L’échelle de I'amplitude (en mV sur la fig. Ill.3)épend des gains d’amplification utilisés et
aussi des caractéristiques électriques des trareaaclLa valeur RMS dans l'intervalle (5 - 25
us) est de 47,5 mV pour I'échantillon UA_HN et 2208/ pour I'échantillon UB_LN. Ainsi,
I'amplitude RMS pour I'échantillon UA_HN est enviraeux fois plus grande que I'amplitude
du RMS pour I'échantillon UB_ LN.

111.3.3 Interprétation des résultats

Une premiére remarque s’'impose. L’atténuation detes ultrasonores et 'amplitude du signal
rétrodiffusé dans les matériaux polycristallinstdonctions des propriétés élastiques des grains,
de leur orientation cristallographique, de leutléa{D) et de la longueur d’onde Pour une
longueur d’onde d’environ 0,6 mm pour le titane rée dréquence de 10 MHz et une taille
moyenne des graing d’environ 25um pour les deux échantillons, la difféerence en @b

des signaux rétrodiffusés ne peut pas étre simpiemeliqguée par la diffusion relative aux
grains individuels. En effet, la taille des graisne permet pas d’avoir un signal rétrodiffusé
important. De plus, la taille des graimset la fraction volumique sont identiques pourdesix
échantillons UA_HN et UB_LN (la détermination a &ée sur les échantillons A et B, § 11.3).

Un autre point important mérite d’étre signaléo8icalcule la vitesse de propagation moyenne

des ondes longitudinal Csd (Cqq représente la constante élastigue moyenne dalsttion

de propagationp représente la masse volumique du titane) a pdetrtextures déterminées a

'aides des cartographies d’orientations et desstamtes élastiques du monocristal de Ti,
exprimés dans le repere cristallin

(C& =1624,CZ =1807,C% = 0920, C% = 0,690 C%, = 0,467, unité: 16 MPa [Fisher 1964]), on

obtient respectivement les valeurs de 6083 et G923 pour les échantillons UA_HN et
UB_LN,. Donc, du point de vue de la vitesse moyenee deux échantillons paraissent
comparables. Néanmoins, méme si la différence dedrgitesses moyennes est petite (10 m/s),
la variation de la vitesse des ondes a lintéridarl’échantillon peut atteindre 329 m/s en
fonction des orientations. Ceci suggére que laédifice entre I'amplitude des signaux
rétrodiffusés peut étre liée aux variations locales vitesses de propagation longitudinale, mais
n'est pas directement reliée aux vitesses moyet@@sopagation.
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Ainsi, I'explication de la différence des valeurMB des signaux rétrodiffusés obtenues sur les
échantillons UA_HN et UB_LN est sans doute a redh@rdans les différences de microtexture
et de répartition des hétérogénéités. Les microtegt des échantillons déterminent le
comportement élastique local des échantillons.daggraphies d’orientation effectuées sur les
échantillons A et B de taille plus réduite (déaitai Chapitre Il, voir fig. 11.10 et I11.11) prélevé
dans les échantillons de grande taille UA_HN et LI8 ont permis de calculer le comportement
élastique en chaque point mesuré. Par la suitécleantillons A et B sont notés respectivement
A HN et B_LN pour rappeler gu’ils ont été prélevdans UA HN et UB_LN. A titre
d’exemple, les figures lll.4a et lll.4b présentl# valeurs du module dYoung calculées dans la
direction de propagation des ultrasons a partir @asographies d’orientations de A_HN et
B_LN. Ces valeurs ont été calculées connaissanetitation et les constantes élastiques du
monocristal de titane exprimés dans le repéereatiiist

3 o s
8 X % 3 .
A (Gpa) 100 105 410 11
L} DT

Figure Ill.4 Cartographie en module d’Young E(GRaur I'échantillon A_HN (a) et B_LN (b)

i W ¥}

(GPa) 160168 io 15 130 136 130 13 10 445 18
[

Compte tenu de l'anisotropie du module d’Young dén<ristal de Ti (145 GPa dans une
direction parallele a I'axe et 104 GPa dans le plan basal), les cartograghi@sodule d’Young
révélent la méme structure en bandes que cellen@#ssur la cartographie d’orientations pour
les deux échantillons A_ HN et B _LN. Pour I'échdotil A HN, une alternance de bandes
claires et sombres (fig. lll.4a) est remarquée. fiees bandes «rouges » (voir fig. 11.10),
formées de volumes cristallins dont les agesont paralleles a la direction DT de propagation
des ultrasons correspondent a des bandes caréegepar un fort module d’Young en gris clair
sur la figure lll.4a (voir aussi fig. 1.1). Les las « vertes » qui sont telles que I'axest plutdt
perpendiculaire a la direction DT ont le module okivig correspondant faible dans la direction
DT et correspondent donc aux gris intenses degladilll.4a.

La cartographie du module d'Young révele pour la&dillon B_LN des bandes moins
prononcées que pour I'échantillon A_HN mais plugéda, plutdt dispersées et inclinées par
rapport a la direction axiale de la piece. Lesatarns des niveaux de gris décrivant les valeurs
locales du module Young (fig. 1ll.4b) illustrentssi ce fait. Ainsi, les bandes « rouges » (fig.
[1.11) correspondent a des bandes avec un fort leaiMoung en gris clair sur la figure Ill.4b
mais plus homogénes que les bandes similairegdednhtillon A_HN. Les bandes en bleu-vert
correspondent au gris fonceé sur la figure 1l11.4b.

La principale différence entre les deux échantdloh HN et B_LN est leur microtexture
respective (la taille des graing étant identique dans les deux échantillons, gjusileur

proportion). Pour I'échantillon A_HN on remarquedeésence des bandes paralleles a DA et
distribuées de facon périodique, avec une grandsitdede graingp et de lamelless avec axes
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c paralleles a DA pour certaines macrozones ou pdipalaires a DA pour les autres. Ces
structures alternées peuvent contribuer a la réfwstbn du signal en raison de leur largeur
supérieure a celle des grains et des dimensions comparables a la longueur d’andees
bandes sont moins prononcées pour I'échantillon NB_IOn rappelle que ces bandes
correspondent a des textures differentes et dondesadifférences dans le comportement
élastique local.

Pour expliquer la différence des valeurs RMS dgsasix rétrodiffusés par les échantillons HN
et LN, nous présentons deux modeles. Le premieretaoprésente une approche qualitative
simple qui permet une compréhension qualitativerdésanismes responsables de la différence
entre les amplitudes des signaux retrodiffuséslgmideux échantillons. Le deuxieme modele
proposé est basé sur des modeles publiés ces rderra@énées et fournit des prédictions

guantitatives

Approche gualitative

A la limite entre deux milieux (1 et 2) avec degpédances acoustiques différentes, une partie de
I'onde incidente est réfléchie. Le coefficient éflexionr est lié aux impédances acoustigdes
des deux milieux par la relation :

=y 2 "oVro— o Vr, 2
. (z‘ z_) _ (%) rel. 1.1

ZotEy VAV R PV

ou p est la densité du milieu ef Va vitesse locale des ondes longitudinales.

En conséquence, I'amplitude du signal rétrodiffus/rait étre plus importante dans des
matériaux contenant des variations importantesgisiance acoustique et donc de la vitesse. De
plus, pour des matériaux contenant des microtextbétérogenes comme l'alliage IMI834,
l'intensité du signal rétrodiffusé devrait étre plumportante dans des directions qui présentent
des variations prononcées de I'impédance acoustdjade la vitesse. Plus précisément, plus
importantes sont ces variations, plus importanta lsediffusion des ondes ultrasonores.

pY

Bien entendu I'échelle a laquelle se produisent wagations est aussi importante. Si ces
variations élastiques se produisent sur une distarférieure a la longueur d’'onde, le matériau
est acoustiguement homogeéne et la rétrodiffusioriadsde. En revanche, si ces variations sont
du méme ordre de grandeur ou plus grandes quedadar d’onde, I'intensité rétrodiffusée sera
plus grande.

L’intensité du signal rétrodiffusé a été mesuréaurpone propagation suivant DT. En
conséquence, les variations des vitesses danetdidn DT pour les deux échantillons A_HN et
B_LN ont été étudiées.

La vitesse longitudinaleV, (x,y)=.—f a été calculée a partir de [lorientation
Yo,

cristallographique de chaque pixel de la cartogeBSD. La vitesse de propagation dans la
direction DT, calculée a l'abscisse x est en fat moyenne des vitesses calculées
perpendiculairement. Son expression est la suivante

Ymax

jVL(x, y)dy rel. 1.2

Max 0

V() =

La figure 111.5 montre le résultat de ce calcul ptas échantillons A_HN et B_LN.
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Figure 111.5 La variation de la vitesse moyenne ptas ondes longitudinales calculées a partir
des orientations pour les échantillons A_HN (aBeLN (b) [Humbert 2009]

Pour I'échantillon A_HN, la vitesse calculée préseties variations importantes (de I'ordre de
100 m/s) sur des distances de l'ordre de {60 (fig. 1ll.5a). Ces variations brusques sont
séparées par des distances d’environ 0,5 a plgsmillimeétres, en concordance avec les bandes
perpendiculaires a DT dans la figure 11.10. Leseua les plus grandes de la vitesse
correspondent aux bandes formées des grains ag@akés paralleles a DT (en rouge sur la
fig. 11.10). Pour I’échantillon B_LN, la vitesseg®ente des variations réduites, de moins de 50
m/s, sur de faibles distances, avec une seulawsteugsible d’environ 2mm (fig. 111.5b).

Cette observation suggére que le signal rétrodiffuisis important dans I'échantillon UA_HN
est di a la présence des bandes paralleles a Diingégxlances acoustiques contrastées.

Approche guantitative

Nous avons essayé d’approfondir ce phénomene es appuyant sur plusieurs travaux
proposés dans la littérature sur la diffusion dedes ultrasonores et sur les hétérogénéités
élastiques [Stanke 1984, Goebbels 1980]. Parmiragaux, le modéle proposé par Rose [Rose
1992] a été utilisé pour donner une interprétatioantitative a la différence des amplitudes
RMS obtenues avec les deux échantillons UA HN et LNB Dans la notation de Han et
Thompson [Han 1995] le modéle prévoit que la pumissaétrodiffusée est proportionnelle a :

x2(2k) = [(6C(r)8C, (r)yexp(2ik(r —r))d3(r —7) rel. 111.3

ou dC représente la difference entre une constantddglast; et sa valeur moyenne. La quantité
(6C,,(r)dc,,(r]) qui représente une moyenne d’ensemble est uneaatédtation spatiale des

variations des constantes élastiques. Cette fandteutocorrélation est représentée sur la figure
[11.6 fonction de la différence —+ = h dans la direction DT, pour les deux échantillddans

cette expressiok est égal A\ ou ) est la longueur d’'onde. La valeur RMS de I'ampléu

élevée au carrée Mgs est proportionnelle a lintégrale sur k du modudle la puissance
rétrodiffuséey’(2k).
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Figure 1.6 La fonction d’autocorrélation spatialen fonction de la distance h entre deux points
suivant la direction de la propagation des ondesirpbéchantillon (a) A_HN et (b) B_LN
[Humbert 2009]

Les deux fonctions d’autocorrélation présententuaha un pic proche de I'abscisse zéro. Un tel
pic montre que, plus la distance entre deux pamigmente, moins il est probable que les
constantes élastiques soient les mémes. Pour hétha A_HN, la fonction d’autocorrélation
est périodique, avec une période d’environ 1 mnor Péchantillon B_LN, au dela de 2 mm, la
probabilité pour que deux points aient les mémestemtes élastiques est proche de zéro. Ceci
reflete I'espacement entre les bandes décritesiamtément. Il est important de noter qu’un tel
comportement quasi-périodique ne semble pas awdiregnarqué ou modeélisé par les auteurs
intéressés par les mesures ultrasonores.

La puissance rétrodiffuség-(2k) représente en réalité la transformée de Fourierdade

quantité{dc,, (r)ac, (»)). La figure 1.7 montre la variation de la puissanrétrodiffusée
¥~(2k) en fonction de 2k pour les deux échantillons respement. Ces résultats de calcul

montrent que la puissance rétrodiffusée doit vdoelement en fonction de la fréquence pour
I'échantillon A_HN et sa moyenne doit étre plus ortpnte que pour I'échantillon B_LN. Dans
le domaine de fréquences 5-15 MHz (2k=11 & 31noorrespondant & la bande passante des
transducteurs on trouve a partir de ces calculs lguapport théorique des valeuys(2k)

intégrées de 11 a 31 nindes signaux rétrodiffusés pour les échantillonsil et B_LN est de
2,6. De ce fait, le rapport théorique des valeuMSRdes signaux rétrodiffusés par les
échantillons A_HN et B_LN est égal a 1,6. Il est2ie expérimentalement pour les échantillons
UA_ HN et UB_ LN. La différence de 25% entre cespdealeurs n’est pas négligeable, mais
demeure limitée si I'on considére les erreurs erpgEmtales et notamment la surface réduite
analysée par EBSD qui n’est peut-étre pas suffisammeprésentative du volume exploré par
ultrasons.

Tous ces calculs et observations suggerent queifférethice entre les valeurs RMS de
I'amplitude des signaux rétrodiffusés mesurées fpemiéchantillons UA HN et UB_LN est liée
a la différence de variations locales des constagltestiques dans la direction DT. En effet, pour
I’échantillon A_HN, ces variations sont plus nomises, de plus grande amplitude et ont lieu
sur des distances qui sont proches de la cella tsgueur d’onde. En conséquent, 'amplitude
ultrasonore rétrodiffusée observée pour I'échamtilUA_HN est deux fois plus grande que celle
de l'échantillon UB_LN. De plus, I'échantilon A HNsemble présenter des structures
périodiques qui renforcent la rétrodiffusion.
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Figure IIl.7 La variation de la puissance rétrodifée y*(2k)en fonction de 2k pour les
échantillons A_HN (a) et B_LN (b) [Humbert 2009]

De cette étude, il ressort que la valeur RMS doaigetrodiffusé est un indicateur des variations
locales de la microtexture et de ses hétérogénéitas précisément, lorsque la valeur RMS est
faible, les coupes des macrozones dans les plarisnamt la direction de propagation ne sont
pas aussi clairement détectables et délimitableEB&D (cas de I'échantillon LN). Les valeurs
RMS fortes résultent de la propagation des ultreisan travers de nombreuses macrozones
successives avec des caractéristiques élasticgeeslifférentes. Il faut cependant que I'échelle
spatiale des variations élastiques soit du mémeeatd grandeur ou supérieure a la longueur
d’'onde longitudinale des ultrasons. L'analyse EBBDntre alors que les macrozones sont
clairement observables dans le plan de propagation.
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[11.4 Relations entre macrozones et amplitudes RM$les signaux ultrasonores
rétrodiffusés dans une tranche interne du matériau

Les mesures de type A-scan utilisés dans le pahgrarécédent ont été réalisées avec des
faisceaux ultrasonores larges parcourant un volumpertant de I'’échantillon. On obtient ainsi
des données intégrées sur la section du faiscéameqermettent que des analyses globales. On
peut utiliser pour des études plus locales desdrateurs produisant des faisceaux treés fins et
positionner les faisceaux en des points précisadgnile de mesure a la surface de I'échantillon.
En sélectionnant une partie du signal rétrodiffpaé une fenétre temporelle adaptée, on peut
déterminer la partie du signal rétrodiffusé parwetume spécifique et limité a lintérieur de
I’échantillon. La mesure automatisée correspondestteénommeée C-scan.

Dans le cas de I'analyse d'un disque forgé entirrse rend compte que les hétérogénéités de
texture et de microstructure s’organisent de mamemplexe (voir fig. 11.12). Une analyse des
signaux provenant de volumes bien délimités au deila matiére (analyse de type C-scan) est
indispensable pour une meilleure détection et isatbn des macrozones. On doit pouvoir ainsi
déduire des caractéristigues des macrozones cosunéalgeur moyenne, leur longueur et leur
inclinaison.

Pour vérifier les possibilités de détection des nmzmnes par cette méthode ultrasonore, nous
avons comparé les signaux ultrasonores rétrodsfpsé des volumes élémentaires situés dans
une tranche interne et parallele a la surface absndillons avec les informations sur la
microtexture obtenues directement par EBSD dansr@eshes apres découpe.

I11.4.1 Echantillons étudiés

Les analyses ultrasonores de type C-scan ont &étwdes sur deux échantillons nommés
UA1 HN et UB1 LN provenant des deux échantillons BN et UB LN (‘zone morte’)
analysés antérieurement par A-scan et - partiehempar EBSD (voir 8§ 11.3.1). De ce fait, la
microstructure et la texture des deux éprouvetms® Similaires aux échantillons étudiés
précédemment. La géométrie de ces deux éprouvettesimple pour faciliter I'interprétation
des résultats ultrasonores en corrélation avecdsepce des hétérogénéités de microstructure et
de texture. Il s’agit d'une géométrie parallélépijggie (L x | x H= 30 x 20 x 9 mm environ).

I11.4.2 Résultats de la campagne de mesures ultrasores

L’analyse ultrasonore a été effectuée suivant &dogple expérimental présenté au § 11l.2. Les
mesures ont été effectuées sur toute la surfacéawesmtillons dans le plan DA-DT (direction
DR), avec un pas de mesure de 0,125 mm. L’aireys@alpour chaque échantillon est égale a 20
x 30 mm pour I'échantillon UA1_HN et 15 x 20 mm pdiéchantillon UB1_LN. Les résultats
des mesures sont présentés sous forme d’imagesuavemde de couleurs associé qui passe du
rouge pour les valeurs les plus élevées au blaur,lps valeurs les plus basses.

Les mesures que nous ont communiquées nos paeenaanadiens correspondent aux
amplitudes moyennes du signal rétrodiffusé d’'uaadhe de matériau paralléle au plan DA-DT
et située a 5mm de la surface pour I'échantillonlUAN et & 6mm pour I'’échantillon UB1_LN
[Toubal 2006, Toubal 2007].

Les résultats présentés dans la figure 111.8 semtdcarts a I'amplitude moyenne du signal
rétrodiffusé correspondant a la tranche de maéardiée. En raison de la confidentialité de ces
analyses, les valeurs représentées sur le codeowleucs sont des valeurs affectées d'un
coefficient multiplicatif.
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Figure III.8 La variation du signal rétrodiffusé taur de la valeur moyenne pour (a)
I’échantillon UA1_HN a 5mm sous la surface d’analgst (b) UB1 LN a 6 mm sous la surface
d’analyse [Toubal 2006, Toubal 2007]

La figure 111.8a nous montre pour I'’échantillon UAHIN une alternance de bandes assez fines
(alternance de bandes rouges et jaunes), aligrazaiglement a DA. Entre le haut et le bas de
I'image, on remarque que I'écart & la valeur moyedn signal rétrodiffusé varie de maniére
importante (du rouge au bleu avec le code de cmulgtilisé). Pour I'échantillon UB1_LN (fig.
[11.8b) on observe cette fois-ci une alternancéodedes bleues et rouges, plus larges et inclinées
d’environ 30° par rapport a DA. Les mesures d’atodks relatives aux deux échantillons
doivent de ce fait correspondre a des variationstiaps de microstructures et textures
différentes.

111.4.3 Analyse des textures et des microstructures

Pour chaque échantillon, nous avons mesuré desgcaphies d'orientations suivant la
procédure expérimentale décrite au § 11.2.3. Ldaser mesurée est parallele au plan DA-DT et
contenue dans la tranche de matiere analysée fpasaris. Les surfaces explorées par EBSD
sont du méme ordre de grandeur que celles étupaadtrasons.

Les cartographies d’orientations sont présentéas ts figures 111.9 et 111.10. La couleur de
chaque pixel de la carte représente la directiostatiographique parallele a la direction
macroscopique DR, c'est-a-dire, la direction dep@gation des ultrasons. Les figures de pbles
déterminées a partir des orientations mesuréesepiemh de visualiser la concentration des
pbles, notamment la concentration des axeBar convention, la direction DR a été mise au
centre des figures de péles pour permettre de lissudinclinaison des axes par rapport a la
direction de propagation des ondes ultrasonores.
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Figure 111.9 (a) La cartographie d'orientations €b) les figures de pbles associées pour
I'échantillonUA1_HN

Sur les cartographies d'orientations des échansllcA1l_HN et UB1_LN on observe la
présence de macrozones organisées de la méme éacayant une taille équivalente aux
macrozones décrites dans le chapitre Il (fig. 1e10.11). Ainsi, pour I'échantillotvA1_HN on
remarque la présence des bandes fines, parall®és; our I'échantillon UB1_LN, les bandes
sont plus larges et inclinées d’environ 30° pampoapa DA. Les intensités respectives de la
texture de chaque échantillon sont pratiguemenni@&ses que celles présentées dans le chapitre
IIl. La texture reste plus marquée pour I'échamillddA1_HN que pour I'échantillon UB1_LN.
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Figure 111.10 (a) La cartographie d’orientations €b) les figures de pbles associées pour
I'échantillon UB1 LN

Par ailleurs, des analyses de la microstructuredeéesx échantillons ont été effectuées. Les
résultats sont similaires aux résultats présentés ¢e 8 11.3.1 (fig. 11.9) On rappelle qu'on a
remarqué une difféerence dans la distribution desngrop. En effet, I'échantillonUA1_HN
présente une succession de régions allongéesgbamadint a DA, contenant majoritairement des
grainsop équiaxes et respectivement des graingllongés. Pour I'échantillon UB1_LN, cette
hétérogénéité de distribution des graipsest moins visible mais on remarque néanmoins des
domaines contenant majoritairement des gragrelongés ou graing équiaxes. Par contre, ces
domaines ne sont pas allongés suivant DA mais emfarmes plutt polygonales. De plus, les
lamellesas ne sont pas organisées de la méme facon. Pobhatiéton UA1_HN on trouve des
lamelles fines organisées en vannerie, alors que [Echantillon UB1_ LN, les lamelles sont
plus épaisses et organisées en colonies.
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I11.4.4 Comparaison des résultats

En raison de la différence entre les deux techsiqudisées (ultrasons et EBSD), il a été
difficile d’analyser exactement les mémes surfabEsanmoins, les surfaces analysées par les
deux techniques se recouvrent (voir les représentaschématiques en bleu et noir sur les fig.
1.9 - 11). Il est de ce fait possible de recoupges résultats de caractérisation de la
microstructure par EBSD et les mesures de I'amgbditdu signal ultrasonore rétrodiffuse.

Les cartes d’orientations obtenues par EBSD eftcddss de variation de I'amplitude du signal
rétrodiffusé font apparaitre une structure en bsnparalleles a DA assez similaire pour
I'échantillon UA1_HN. Cette correspondance est un peu moins eisgmur I'échantillon
UB1_LN. Cependant, la carte des variations d’amgétdu signal rétrodiffusé témoigne bien de
I'inclinaison des macrozones observées sur la adeentations. Globalement, les cartes de
variation de I'amplitude du signal rétrodiffusé iiqaent les grandes tendances de I'organisation
des macrozones (forme, taille, inclinaison, répart). Mais leur pouvoir séparateur est
beaucoup plus faible (en raison de la longueurdgomilisée (0,6 mm), de la grille des mesures
au pas de 0,125 mm et de I'épaisseur de la traachigsée) que celui de I'analyse EBSD (grille
au pas de mesure de [1® en surface).

[11.5 Variations des vitesses de propagation des des ultrasonores
longitudinales et hétérogénéités de microstructuret de texture (macrozones)

Dans le cas ou les hétérogénéités de microstruetuide texture (les macrozones) ont des
caractéristiques élastiques constantes dans ueetidir donnée, il s’en suit que la vitesse de
propagation des ultrasons dans cette directioncasstante et peut étre prévue a partir de
I'orientation cristallographique et des constanédsstiques intrinseques du monocristal. En
déplacant le faisceau ultrasonore, la variatiotadgtesse de propagation traduit la variation des
caractéristiques élastiques du milieu traverséefaur les cartes des vitesses de propagation des
ultrasons transcrivent les variations élastiques mdilieu traversé et nous donnent des
informations sur la microstructure et la texturendgilieu traverseé par I'onde ultrasonore.

Cette approche a été développée par notre padepamadien de I'Institut des Matériaux
Industriels, CNRC, Montréal [Moreau 2008]. Elleadt f’'objet d’un brevet. On mesure le temps
pour que I'onde ultrasonore se propage a travépaisseur de I'échantillon (suivant DR dans ce
cas), en chaque point d’une grille de mesures qud sur une surface perpendiculaire a la
direction de propagation des ultrasons. Les résut@respondants sont présentés sous forme de
cartes de temps de propagation ou de cartes dsegele propagation.

[11.5.1 Résultats de la campagne de mesures des tesnde propagation

Les résultats des mesures des temps de propaggtiant été effectuées sur les échantillons
UA1 HN et UB1 LN sont présentés dans la figure 1ll.La carte des temps de propagation
pour I'échantillon UA1_HN (fig. lll.11a) nous momtune alternance en bandes fines, paralléles
a DA dans la partie haute et Iégérement inclinéasrapport a DA dans la partie basse de
I’échantillon. De nouveau, on retrouve une variatiu temps de propagation entre la partie
haute et la partie basse, comme le montre la \@riate couleur (le code de couleurs utilisé
passe du maximum (rouge) au minimum (bleu)). P@ahantillon UB1_LN (fig. Ill.11 b), on
remargue une alternance de bandes rouges et blgusslarges que celles remarquées pour
I'échantillon UA1_HN et inclinées par rapport & DA.
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Figure Ill.11 Le délai ultrasonore pour I'échantith (a)UAL1 _HN et (b) UB1 LN [Toubal 2009]

Les cartes des temps de propagation des ondesoultnes permettent la visualisation d’'une

structure en bandes pour les deux échantillong)asiena la structure observée sur les cartes
d’amplitude du signal ultrasonore rétrodiffusé @ arrtaine profondeur. Toutefois, les structures
semblent plus nettes sur les cartes des tempsapagation. Ces résultats suggerent que les
macrozones ont des caractéristiqgues assez corsstiarie I'épaisseur de I'échantillon, mais ces
constantes ont des valeurs différentes en fondiola localisation

111.5.2 Interprétation des résultats

Pour interpréter les résultats de la campagne drine® ultrasonores, nous avons tout d’abord
traduit les cartes expérimentales de temps de gadipa en cartes de vitesses de propagation, en
tenant compte de I'épaisseur des échantillons. ldoass ensuite calculé les vitesses théoriques
de propagation des ondes ultrasonores longitudinddms I'épaisseur de I'échantillon a partir
des cartographies d’orientations (celles préseta@s 8 111.4.3) et des constantes élastiques du
monocristal de titane. Nous avons supposé (c’est hypothése forte) que la microtexture
présente en surface était représentative de cafle tEpaisseur. Les cartes expérimentales des
vitesses ont pratiguement les mémes dimensions lasigpas des grilles de mesures sont
différents (1®m pour 'EBSD et 0,125mm pour les ultrasons) aigsie les pouvoirs
séparateurs (18n pour 'TEBSD efA/2=0,3 mm pour les ultrasons, voir § 111.4.4).

Les figures 111.12 et I1ll.13 présentent les valedes vitesses expérimentales de propagation
ultrasonore (a) et calculées a partir de la caajgige d’orientations (b) pour I'échantillon
UA1_HN et pour I'échantillon UB1_LN, respectivemeht code de couleurs utilisé varie du
noir (vitesse minimale) au blanc (vitesse maximale)
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Figure Il1.12 Cartes de vitesses de propagationrg@chantillon UA1_HN
a) Carte des vitesses de propagation expérimentadesnizn x 7,5mm, pas=0,125mm)
b) Carte des vitesses de propagation calculées & plsi données EBSD (20,4mm X
7,47mm, pas=11m)
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Figure 111.13 Cartes de vitesses de propagationrg@échantillon UB1_LN
a) Carte des Vvitesses de propagation expérimentalés628mm x 12.375mm,
pas=0,125mm)
b) Carte des vitesses de propagation calculées & plsi données EBSD (18,8mm X
13,125mm, pas=3bn)

Les vitesses de propagation mesurées sont compeisge 6165 m/s et 6211 m/s pour
I’échantillon UA1_HN et entre 6046 m/s et 6112 mdsir I'échantillon UB1_LN (fig. 1ll.12a et
[l1.13a). La vitesse moyenne de propagation poécHantillon UA1 _HN est supérieure de
110m/s a la vitesse de propagation moyenne détéempour I'échantillon UB1 _LN. Cette
difféerence peut étre expliquée par la différenceteldure globale si I'on considére que les
textures déterminées dans le plan sont représesgales textures volumiques. En effet, la carte
d’orientations relative a I'échantillon UA1_HN moatque les grains ayant leur axedans la
direction de propagation des ultrasons (DR) samt ppbmbreux que pour I'échantillon UB1_LN,
ce qui conduit a des vitesses de propagation piaisdgs. Pour ce qui concerne I'échantillon
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UB1_LN, plus de grains ayant leurs axeperpendiculaires a DR sont présents dans la carte
d’orientations correspondante.

Cette impression visuelle est confirmée par legwal numériques des figures de pdles et les
directions des péles {0002} (voir fig. 111.9b etl.l0b). En effet, la figure de pbles {0002} de
I'échantillonUA1_HN présente une forte densité dans une diregtioohe de DR et une autre a
30° de DR tandis que la figure de pbles de {00@2atif a I'échantillon UB1_LN présente un
seul p6le dans une direction proche de DR maisaddfdible intensité.

Par ailleurs les cartes de vitesses expérimentiggropagation montrent, comme il fallait s’y
attendre, des structures similaires a celles désscde temps de propagation.

Nous avons confronté ces résultats aux cartestdeses calculées a I'aide des cartographies
d’orientations. Pour I'échantillodA1l_HN les vitesses de propagation prévues variera@bo

m/s a 6341 m/s et de 6007 a 6336 m/s pour I'édlamtUB1_LN. L’étendue des valeurs
calculées est plus grande que dans I'expérience.

Les cartes de vitesses de propagation calculééseancoup plus détaillées que les cartes des
vitesses expérimentales (voir fig. I11.12b et I18k). Cela tient au fait que les pouvoirs
séparateurs et les pas d’échantillonnage des gpes tle cartes ne sont pas les mémes (pas de
125 um pour la vitesse expérimentale contre 15 pur [a cartographie d’orientations) et que
les vitesses expérimentales de propagation soniratl@iment moyennées par la véritable
microtexture dans I'épaisseur de I'échantillon. @ppelle que les vitesses calculées sont
déduites de la microtexture de surface. Pour I'éthan UAL1 HN, les cartes de vitesses de
propagation expérimentales et calculées montrentericore, la méme tendance avec une
structure en bandes certes beaucoup plus visikig, fine et plus marquée sur la carte calculée
(fig. 12b). Cette similarité est moins nette poer decond échantillon, en raison de la
microtexture plus complexe et peut-étre de I'hééngité de celle-ci dans I'épaisseur de
I’échantillon.

L’évaluation statistique approfondie des caracti@ues géomeétriques moyennes des
macrozones par analyse précise des fonctions dtautélation spatiale des cartes de vitesses de
propagation respectivement mesurées et calculéste ee faire. Néanmoins, une approche
qualitative montre que les largeurs des macrozdadsites de la microstructure et de I'analyse
du signal ultrasonore correspondent quand la tdii® macrozones est trés supérieure au pas
d’échantillonnage le plus grand, celui de la mesutasonore (0,125mm). C’est le cas pour
I’échantillon UB1_LN ou la largeur estimée par te=mux approches est de 1,5mm. Pour ce qui
concerne I'échantilloAl_HN aux macrozones plus fines selon I'exameradaitrostructure,
I'analyse ultrasonore qui a été menée au Canadagbeseulement de détecter la présence de ces
macrozones et donner seulement un ordre de gradddeaur largeur (0,6mm sur la cartographie
calculée des vitesses et 1,3mm sur la cartograj@seitesses mesurées au pas de 0,125mm).
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I11.6 Conclusions

De I'étude que nous avons menee, il ressort quadpagation des ultrasons dans un milieu
polycristallin est fortement influencée par les ms&tructures locales (macrozones) et les
textures des échantillons d’IMI834 étudiés. A la die cette étude, nous pouvons souligner les
points importants qui suivent.

Les mesures de type A-scan utilisant des faiscatitasonores larges ont permis de distinguer,
pour une direction de propagation donnée, des stitrctures produisant un signal rétrodiffusé
important (échantillon HN) ou plus faible (échdotil LN). Nous avons montré, en analysant les
cartographies d’orientations déterminées par EBf®, les fortes valeurs RMS des amplitudes
des signaux ultrasonores rétrodiffusés correspdndeties ondes ultrasonores incidentes qui
traversent des milieux dont les caractéristiquastigues varient fortement sur le parcours. Mais
il faut que la longueur moyenne des variationsiajest des constantes élastiques soit de I'ordre
de grandeur de la longueur d’onde longitudinalel'opposé, le méme type d’observations
conduit a relier les faibles valeurs RMS des amg@és rétrodiffusées a une propagation dans un
milieu ou la longueur de variation spatiale desstamtes élastiques, liée a la microstructure, est
soit beaucoup plus faible que la longueur d’ondéeaucoup plus grande engendrant ainsi sur le
trajet peu de modification d'impédance acoustique.

L’adaptation d’'un modéle a permis de quantifierlien entre les valeurs RMS du signal
rétrodiffusé global et les microstructures et Edures locales. D’'un point de vue plus pratique,
le niveau de la valeur RMS indique le degré deupkdtion de la microstructure et de la texture
dans la direction de propagation. Il faut donc drena valeur RMS de I'amplitude du signal
rétrodiffusé comme révélateur d’hétérogénéitédestrajet de propagation.

Les mesures de type C-scan permettent de fairespmndre des valeurs d’amplitude RMS des
signaux rétrodiffusés a des volumes de matiereélinet bien localisés dans les échantillons.
On dispose ainsi d’'une information 3D plus richa.Maleur RMS en chaque point du tableau 3D
constitué correspond a une microstructure et aextare localisée. Ce type d’approche doit, de
ce fait, permettre une détection des macrozondsuetcaractérisation en termes de largeur,
longueur et inclinaison. Dans I'étude limitée gqumus avons conduite, nous avons en effet pu
montrer la grande similarité entre les cartes @dsus RMS des signaux rétrodiffusés provenant
d’'une tranche interne de I'échantillon et I'aspdess textures déterminées par EBSD sur la
surface de la tranche interne analysée aprés découp

Les cartes de temps de propagation, respectivedeenitesses de propagation, contiennent des
informations 2D. De notre point de vue, ces cartespeuvent donner que des informations
réduites sur les macrozones que dans des confmusaparticulieres, notamment si les
macrozones sont identiques a elles-mémes danseletidn de propagation des ultrasons,. Ces
conditions étaient quasiment remplies pour l'aralge I'échantillonUA1_HN. Dans ce cas,
cette technique permet de détecter la présenceadmmones de dimensions telles qu’elles sont
réputées étre néfastes a la durée de vie en fadigab.
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Des essais de fatigue-dwell ont été menés a tetnpérambiante jusqu’a rupture sur 12
éprouvettes, prélevées en différentes localisatbmsdisques forgés. Les 12 essais ont été
réalisés dans les mémes conditions afin d’analgsdispersion de durée de vie en relation avec
les variations de microstructures et de texturealés des éprouvettes observées sur les surfaces
de rupture.

Avant de présenter les résultats du comportemerfatigue et l'influence des variations de
microstructure sur la durée de vie, nous décrivienprocédure expérimentale. Ainsi, nous
indiquons le schéma de prélevement des éprouvdtes les disques forgés , puis nous
précisons les conditions de sollicitation et enfious détaillons la démarche adoptée pour
I'analyse des facies de rupture.

IV.1. Géomeétrie et caractéristiques microstructuraés des éprouvettes

IV.1.1. GEométrie des éprouvettes

La géométrie des éprouvettes est donnée fig. I€ds éprouvettes ont été usinées selon la
norme d'usinage E 606-04 ASTM dans des blocs pdégibédiques de dimensions
(90x30x20mm) préleves dans les différentes zonebsdgies forgés [E 606 2004].

Tous les blocs ont été prélevés en gardant I'arg [marallele a une direction tangentielle du

disque. Ainsi I'axe de sollicitation en contrairtes éprouvettes (I'axe long) est parallele a une
direction tangentielle. Par ailleurs, la directepniale du disque correspond a un rayon spécifique
des éprouvettes. Cependant, lors de l'usinage plesiéettes, la direction axiale du disque n'a

pas été repérée sur les éprouvettes. De ce fatf iinalheureusement impossible d’identifier la

direction radiale particuliére de I'éprouvette esmondant a I'axe du disque.

. EA 'L d=14
| £ DA N ¢ d=6.3
| o N R - P S — —
,:- _____________________________ _ _ OOV I /—"'_ *
. _ L »T 20 15
90 mm éL DT=AS "‘——3"
> mm 86

dimensions en mm

Figure IV.1 Géométrie des éprouvettes de fatigudvii834

Les blocs ont été prélevés dans différentes zoessdisques présentant des différences de
caractéristiques microstructurales. Ainsi une pezensérie de 6 éprouvettes a été prélevée dans
la zone morte du disque, réputée avoir subi urefable déformation pendant la forge. Une
deuxieme série de 6 éprouvettes a été prélevéaudangindre central du disque forgé.



Chapitre IV Influence des hétérogénéités de texdtrmicrostructure sur les propriétés mécaniquepidess en IMI 834

IV.1.2. Schéma de prélevement des éprouvettes deskrie 1 dans la 'zone morte’

8 blocs parallélépipédiques ont été prélevés darszbne morte » d’'un disque. Leur schéma de
prélevement approximatif a déja été donné au 83kt est rappelé fig. IV.2. Cependant, on ne
dispose pas d’une localisation précise de ces Iblozsmment selon DA

Figure 1IV.2 Schéma de prélévement des éprouveitesld « zone morte » d’'un disque

On rappelle que 2 des 8 blocs de cette zone mottété soumis a une analyse ultrasonore et ont
ensuite été déecoupés afin de caractériser lestioamsade leurs microstructure et de texture par
EBSD (voir 8§ 11.3.1 et chapitre Ill). On se souvieue la microstructure est constituée d’environ
30% de grains,pe (allongées ou équiaxes) dans une matrice de lasaglbrganisées en colonies
ou enchevétrées (fig. 1.8 et 11.9). Des macrozoameésc une texture locale trés marquée ont été
observées dans ces échantillons (fig. 11.10). Eletsdes formes allongées parallélement a I'axe
du disque ou inclinées par rapport a celui-ci pbes prélevements plus en profondeur dans le
disque (fig. 11.11).

Par conséquent, les autres 6 blocs restants (usmésla réalisation d’éprouvettes de fatigue-
dwell) contiennent certainement des macrozones hbiemquées cristallographiquement et
principalement allongées dans une direction radiateéprouvettes usinées.
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IV.1.3. Schéma de prélevement des éprouvettes de la séridahs le ‘cylindre central’

Six autres blocs ont été prélevés dans cylindre centrab d’'un disque, déja décrit dans
chapitre 11 (811.3.1, figll.7) et schématisé fig. IV.:
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Figure IV.3 Schéma du cylindre central d’un dis

Pour localiser les zones de prélevement des blacdl@lépipédiques, un repéraangulaire a
été tracé sur la section du disque (référer®, fig. IV.3) et 4 niveaux (A, B, C et D) ont €
distingués sufa hauteur du disq. Nous avons prélevé 6 blocs parallélépipédiquespaau
B, C et D (soieni8 blocs dont 6 seront utilisésns le cadre de cette étud

Avant de découper les blocs, nous avons tenté ldiévia présencd’allure et la répartition des
macrozonesu sein du cylindi central Pour révéler ces caractéristiques, une tranclibsduie ¢
été découpée et a subi umttaque macrographique (i IV.4). D’autre part le cylindre central
éte etudié par ultrasons (fiy..5) selon les directions radiale

La tranche d’une épaisseur de 12 mm a été préke\ié¥’ par rapport a la référenc® sur la
hauteur du cylindreentral (repérée en jaune 1V.3). L’attaque chimique de la surface perr
de visualiser le fibrage dau forgeage de la piece (fig. V.

DA
DR Niveau D
DT
20 mm
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Niveau B

Intérieur

(cceur du disque) Extérieur

Figure IV.4 Visualisation du fibrage sur une traeghrélevée dans le cylindre cen
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On rappelle que sur la tranche analysée au § |Il&.@hicrostructure était constituée d’environ
20% de grainsap allongés ou équiaxes dans une matrice lamellage L'épaisseur et
I'organisation des lamelles varient de la surfaxterme du cylindre vers le coeur du disque. Les
hétérogénéités de texture (8 11.3.3) sont moinsquees que dans la « zone morte ». Leur
géomeétrie et leur arrangement ainsi que leur iittede texture changent en fonction du taux de
déformation local subi par les différentes régidnsdisque. Ainsi, le procédé de forgeage dans
le domainea/p mene a la disparition des macrozones dans lesszZeseplus déformées du
disque. Dans les régions les moins déformées, &&sarnones sont fines et paralléles entre elles
(fig. 11.15).

Ainsi, dans le cas présent, selon la localisaties éprouvettes de fatigue-dwell dans la hauteur
du cylindre central (fig. IV.3), les macrozones @aent principalement étre allongées dans une
direction radiale des éprouvettes ou absentes @eriéprouvettes prélevées dans la zone la plus
déeformée).

Enfin, une cartographie de 'amplitude RMS du sige&odiffusé dans la direction radiale a été

réalisée. Cette cartographie permet de détectprélsence de macrozones dans la direction de
propagation des ultrasons. On rappelle que I'aogitRMS du signal rétrodiffusé dépend de la

fréquence des macrozones rencontrées, de leunstatitms et de leurs distributions dans la

direction de propagation pour une longueur dondmnée. Les résultats des analyses

ultrasonores effectuées dans la partie intérietex®&rieure du cylindre central sont présentés
figure IV.5.

Sur ces cartographies, les zones rouges identi@sntirections radiales donnant des valeurs
RMS fortes, indiquant que le faisceau ultrasonor&raaersé fréquemment des régions de
comportements élastiques différents (par exempke sutcession alternée de macrozones de
caractéristiques élastiques variant dans la doecate propagation). Les zones en bleu montrent
des directions radiales ou I'amplitude RMS du sigé&rodiffusé est faible et indiquent que le
faisceau ultrasonore a traversé des régions dde faibntraste élastique (succession de
macrozones désorientées de telle sorte que lativaride la vitesse de propagation dans la
direction considérée est faible ou absence de mace).

Ces cartes rendent donc compte indirectement désolgénéités de texture et de microstructure
dans le matériau vues dans les directions radélgsi sont liées aux déformations nécessaires
pour former la billette initiale et aux déformatsoadditionnelles pour obtenir le disque a partir
d’un lopin de billette. Les déformations appliquéesir obtenir la billette déterminent dans un
premier temps la densification et la forme des wwmmes localisées dans certains secteurs de la
billette. L’aplatissement du lopin de billette ;b de son axe pour obtenir le disque radialement
élargi conduit a des déformations donnant le fibrdg la figure 1V.4 et modifie la morphologie
des macrozones, leurs textures locales et intsrddexture.

Partant de ce raisonnement, nous nous sommes des/sartographies de I'amplitude RMS du
signal rétrodiffusé pour prélever des échantillprssentant potentiellement des microstructures
différentes vues dans la direction radiale et deusreptibles de présenter aussi des différences
microstructurales dans la direction tangentielle.
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Figure IV.5Amplitudes RMS du signal rétrodiffusé le long dggons du cylindre (partie interr
et externe) ete schéma de prélévent dparallélépipédesau sein du cylindre central [Toub

2008]
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Le prélévement utilise un repérage angulaire €s secteurs. Ainsi, les angles’1030 et 260

par rapport & la référenc@ (fig. IV.6) ont été choisis. Chaque niveau B, C.aDdonné six
éprouvettes. Ces éprouvettes sont référencées Iseimme de prélevement - suivant I'angle, la
hauteur et leurs positions a I'intérieur (prochela@artie centrale du cylindre) ou a I'extérieur
(proche du diametre extérieur du cylindre). Nouspdsons pour notre étude de 2 éprouvettes
(prélevées en zone intérieure et extérieure) paxani B, C et D. On peut noter que les rayons du
disque sont perpendiculaires aux sens longs desiégttes en leur milieu et seulement la.

DT= AS

00

Intérieur

Extérieur

Figure IV.6 Schéma de prélevement des éprouvaitssia du disque

Le tableau V.1 récapitule les 12 éprouvettes deyda-dwell utilisées dans le cadre de ce
chapitre avec leurs références.

« Zone morte » Cylindre central

Epr1 (EPBWM 2 C/B |B Int 260
Epr2 (EPBWNO9C/B |C Int 10
Epr 3 (EPBWM 26 C/B)|D Int 130
Epr4 (EPBWM 12B P |B Ext 10
Epr5 (EPAUP 23B}? |C Ext 130
Epr6 (EPBWM 12D P |D Ext 260

Tableau IV.1 Récapitulatif des 12 éprouvettes
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IV.1.4. Caractéristiques microstructurales des épravettes

La microstructure et la texture locale des épraegatnt été caractérisées apres rupture suite aux
sollicitations en fatigue-dwell. Cette analyse & iéalisée sur une section de I'éprouvette le plus
pres possible du facies de rupture. Il faut notex kpnalyse EBSD a été réalisée avec un pas de
déplacement de 15um. Dans ces conditions, le téuckedation sera meilleur pour les grains les
plus gros (ou les colonies les plus étendues) quelps grains ou colonies de taille réduite. Ces
cartes sous-estiment donc probablement la conibdies orientations de petites colonies et de
lamelles enchevétrées a la texture locale. La diglv.7 présente une synthese des
microstructures et des textures observées po &gsouvettes de la ‘zone morte’ (fig. IV.7 a)
et les 6 éprouvettes du cylindre central (fig. I¥)7 Comme attendu, la microstructure et surtout
la texture varient significativement d’'une éproueet une autre.

La microstructureap / as

Il semble que la taille des grains soit légerement plus importante dans les éproewete la
‘zone morte’. Par ailleurs, la fraction surfaciqoecupée par les graing est d’environ 30%
pour les éprouvettes de la ‘zone morte’ et de 20Ur fes éprouvettes du cylindre central (on
rappelle que les deux piéces ‘zone morte’ et ‘cylincentral’ sont issues de disques différents).
Parmi les éprouvettes de la ‘zone morte’, les émtias (Epr 3 et 1) présentent des lamelles
tres fines (< @m) et regroupées en colonies ou sous-colonies pendges et parfois
enchevétrées. L’'éprouvette Epr 6 présente de laxgesies de lamelles épaisses () et un
liseré trés épais de phasgs souvent néfaste aux propriétés en fatigue.

Les éprouvettes en provenance du cylindre centédemtent également des hétérogénéités
d’organisation et de morphologie des lametlegn fonction de I'endroit de prélevement. Ainsi,
pour les éprouvettes prélevées au coeur du cyli@et 260, C Int 10, D Int 130), les lamelles
as ont une épaisseur d’environuin et organisées en colonies ou sous-colonies pewlgds et
parfois enchevétrées. On remarque la présenceétédi de la phase(acg) formés aux joints
des ex-graing. Les éprouvettes prélevées dans la partie extérgrucylindre central (B Ext 10,

C Ext 130, D Ext 260) présentent des lamelles gpaissesus (1 a 1,5um) organisées
majoritairement en colonies trés étendues.

La texture locale et distribution spatiale des antations

On remarque que la statistique de distribution aléentations des six éprouvettes de la ‘zone
morte’ présente des similarités. Le code de cosléurtriangle standard permet de distinguer
une alternance de bandes rouges et bleu/vertesddifamies et assez fines pour toutes les
éprouvettes. D’une éprouvette a l'autre, la largetufintensité de texture des bandes varient
légerement.

Par contre, les six éprouvettes du cylindre cepir@dentent de fortes différences (Fig. 1V.7b):

- de texture (on peut comparer I'éprouvette C hellD ext 260) et,

- de répartition spatiale des orientations avecattesnances de bandes texturées plus ou moins
marquées (D Int 130, B Ext 10, C Ext 130) voirepoertains cas leur disparition (C Int 10) .
Comparées aux éprouvettes de la zone morte, cesuv@iies présentent des bandes
(macrozones) moins bien définies et souvent pligetaet d’intensité de texture réduite (D Ext
260, C Int 10).
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2 mm

2mm

Figure V.7 a) Microstructures et textures des aoels de rupture des éprouvettes dans la ‘zone
morte’ (AS : Axe de sollicitation)
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Figure IV.7 b) Microstructures et textures des aaels de rupture des éprouvettes dans le
cylindre central (AS : Axe de sollicitation)
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V.2 Campagne d’essais de fatigue-dwell

IV.2.1 Essais de fatigue-dwell

Dispositif expérimental

Les 12 essais fatigue-dwell ont été réalisés sux deachines mais dans des conditions d’essai
proches

Les éprouvettes prélevées dans la « zone mortd #ténsollicitées a I'Ecole Technologique
Supérieure (ETS) de Montréal, Canada. Les essaiétéméalisés sur une machine hydraulique
MTS (fig. 1V.8a), équipée d’'un capteur de force 4 KN. Les déformations sont suivies au
moyen d’'un extensometre de longueur utje 25 mm. Une centrale de mesure assure le
pilotage de I'essai, I'acquisition et le traitemeles données (capteur de force, extensometre et
capteur de déplacement). L’acquisition et I'ex@tdn des données ont été effectuées par Lotfi
Toubal, ETS, Montreéal.

Les essais de fatigue-dwell sur les éprouvettds\y¥és dans le cylindre central ont été réalisés
au Laboratoire de mécanique Biomécanique Polyménect8res (LABPS) — ENIM Metz,
France. La machine utilisée, SCHENCK Hidroplus P@I§. 1V.8b), est une machine
servohydrauliqgue permettant une force de chargemade de 100KN. L’'obtention du cycle de
chargement se fait par pilotage informatique. Durbessai, la force, la déformation de
I'éprouvette et le déplacement du vérin sont estegs par ordinateur en fonction du nombre de
cycles. Un extensomeétre, a pont de jauges d'unedéée de 5%, permet de mesurer la
déformation de I'éprouvette dans la zone utile.

Extensométr &
o

Figure IV.8 Machines de fatigue a) ETS—Montréaln&aa, b) LABPS—ENIM, Metz
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Conditions de sollicitation en fatigue-dwell

Un cycle de fatigue-dwell est caractérisé par umgeren charge, un temps de maintien de la
charge a son niveau maximal et d’'une décharge. iHasrparametres qui ont une influence

importante sur la durée de vie, on compte le tedepshaintien et le niveau de charge appliquée.
Ainsi, une étude effectuée sur l'alliage IMI 834aflhe 1997] montre que la durée de vie

diminue avec l'augmentation des durées de maimteeta charge (fig. 1.9a). De méme, plus le

niveau de la charge maximale appliquée est éldéug | durée de vie est réduite pour un type de
sollicitation de fatigue-dwell ou fatigue cyclique.

Nos essais de fatigue-dwell ont été réalisés aéemyre ambiante avec la contrainte maximale
de 827MPa maintenue pendant 30 s a charge maxibeatapport de charge R est égal a 0. Les
temps de chargement et de déchargement utiliséslgoéprouvettes de la « zone morte » ont
éte de 0,5 s et pour les éprouvettes en proverdunaylindre central de 1,5 s (fig. IV.9). Ce
temps a été ajusté en fonction de chaque machiffigtidae afin d’éviter un dépassement de la
charge maximale appliquée lors du maintien de krg#h Tous les essais ont été effectués
jusqu’a la rupture finale des éprouvettes. Danglias< cas, les essais sont pilotés en contrainte
et en condition de fatigue oligocyclique (ruptum@és un nombre de cycles inferieur &40
cycles). Toutes les éprouvettes ont été sollicistdgant les mémes conditions afin de pouvoir
caractériser la dispersion de leur durée de vid'@tidier cette dispersion en fonction de la
microstructure et/ou de la texture de chaque émtbelv

A
T=20°C
Gmax -
1 1
| 1
I 1
1 1
1 1
I 1
1 1
— e
Chargement : 0,5SMaintien : 30s Déchargement : 0,5s
oul,5s ou 1,5s

Figure IV.9 Conditions de sollicitation en fatiguswell

Différents essais mécaniques ont été réalisés a BdBtréal pour évaluer les propriétés
meécaniques du matériau analysé. Ainsi des essaigeomis d’évaluer le facteur d’intensité de

contrainte critique k=35MPaym . Par ailleurs, des essais de traction ont étésésabur des
éprouvettes plates pour déduire des parametres eolaniimite d’élasticité et la limite de
rupture de notre matériau. Ces essais ont étés@éaén imposant le déplacement avec une
vitesse 1mm/min. Les résultats obtenus suite a @ssais de traction sont présentés sous la
forme d’'un graphe contrainte —déplacement machgued 1VV.10.

On remarque qu’il y a une dispersion de la limitélasticité entre les deux éprouvettes
sollicitées en traction. Pour les mémes conditaiassai et la méme géométrie d’éprouvettes, on
constate une variation de 21 MPa. Cette variatert pvoir différentes origines parmi lesquelles
on peut compter la variation de texture. Dans itesie I'etude seule la contrainte appliquée
(827 MPa) sera considérée et non le pourcentageelteci par rapport a la limite d’élasticité
conventionnelle.
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Figure 1V.10 Courbes de traction sur deux éprowegeftrélevées dans le cylindre central (I'axe
de sollicitation est paralléle a la direction tangille du disque)

IV.2.2 Résultats des essais de fatigue-dwell

Les résultats mécaniques des essais de fatigué-cthwatrent que pour des conditions d’essai
proches, il y a une forte dispersion dans la du€evie. Le tableau IV.2 et la figure V.11
récapitulent le nombre de cycles jusqu’a ruptunar fensemble des éprouvettes.

Provenance des éprouvette:Eprouvette Durée de vie (cycles)
Eprl 5082
Epr 2 4449
‘ , Epr 3 7367
Zone morte Epr 4 3169
Epr5 5592
Epr 6 3285
B Int 260 12369
C Int 10 7840
. , D Int 130 5073
Cylindre central B Exi 10 c671
C Ext 130 3407
D Ext 260 9074

Tableau IV.2 Durée de vie des 12 éprouvettes gékis en fatigue- dwell

Les durées de vie varient d’'un minimum3i69 cyclegour I'éprouvette 4 (‘zone morte’) a un
maximum del2369 cyclegpour I'éprouvette B Int 260 (‘cylindre centralAinsi, un facteur 4
est trouvé entre la valeur minimale et la valeuximale.

Pour les éprouvettes en provenance de la ‘zoneemtatdurée de vie moyenne est 424
cyclesavec un écart type de I'ordre d872 Pour les éprouvettes en provenance du ‘cylindre
central’, la durée de vie moyenne est8¥&0 cycleset I'écart type est dd221 On note donc
une durée de vie moyenne de la partie cylindriqus @levée que dans la zone morte mais avec
une dispersion plus importante.
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Plus généralement, les durées de vie sont du médne de grandeur que celles observées par
Bache sur des disques en IMI834 de microstructungodiale et pour des conditions de
sollicitations proches (charge maximale : ~800 MPa&jin dwell) [Bache 1997]. Ainsi I'auteur
obtient une durée de vie en fatigue-dwell d’envidB00 cycles. On peut préciser que sans
maintien de la charge, ses travaux montrent queotebre de cycles a rupture augmente a
environ 20000 cycles. Ce qui donne un ordre dedg@ande l'effet ‘dwell’ pour cet alliage
(facteur de chute de durée de vie égal a 5).

Cependant peu de travaux de la littérature évallgertispersion en durée de vie pour une
condition de sollicitation donnée en fatigue-dwélbtre étude montre que des variations d’un
facteur 4 de la durée de vie peuvent étre obserggefonction du lieu de prélévement des
éprouvettes dans le disque (fig. IV.11).

850

840

830 w o o0 e o .

820

Charge (MPa)

@ zone morte

810
@ cylindre central

800
2000 4000 6000 8000 10000 12000

Nombre de cycles
Figure 1V.11 Dispersion de la durée de vie des d@@évettes

La figure IV.12 montre I'évolution de la déformaticsous charge maximale en fonction du
nombre de cycles a rupture. Pour les éprouvette8 Ef367 cycles), B Int 260(12369 cycles), C
Ext 130 (3407 cycles), seulement I'enregistremamtndmbre de cycles a été possible (la
déformation n’a pas été enregistrée et n’est dageée fig. 1V.12).

Pour les mémes conditions d’essai, la déformatimyy’a rupture varie d'une éprouvette a
l'autre. L’éprouvette 6 (‘zone morte’, 3285 cyclex)l'’éprouvette C Int 10 (‘cylindre central’,
7840 cycles) présentent respectivement les valdeirdéformation les plus élevées et les plus
basses. Cependant, en accord avec la littéeratuagfbrmation accumulée n’est pas un facteur
contrdlant la durée de vie. Par exemple, les emtbery 4 et 6 présentent les plus faibles durées
de vie mais des déformations accumulées trés @iffés. Egalement, les éprouvettes a longue
durée de vie (C Int 10 et D Ext 260) présententrilesaux de déformation différents.

Les variations de déformation cumulées sont pramabht liées aux variations de
microstructures et de textures globales. Ainsi degntations (du moins celles observées a
proximité du facies de rupture) de I'éprouvette Bt 260 sont favorables a la déformation
plastique. De méme I'éprouvette 6, présentant uiteostructure constituée de larges colonies
est plus encline a plastifier que les éprouvettet th taille de colonies est plus limitée (Epr. 3
par exemple).

Par contre, méme si de facon générale, la défaomate détermine pas la durée de vie, on peut
supposer que dans un matériau contenant des maemza'est-a-dire une alternance de zones
élastiquement ‘dures’ et ‘molles’ (avec un modul&ading maximal et respectivement
minimal ; voir variation du module d'Young — chagpitlll), une forte déformation plastique des
zones ‘molles’ des les premiers cycles devraierdrfaer le transfert de charge vers les zones les
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plus dures. Par conséquent, le processus d’endoemaay et d’amorcage des fissures pourrait
étre accéléré en raison d’'une plasticité importattde la présence de macrozones, réduisant
ainsi la durée de vie.

Ainsi, les deux échantillons présentant des déftioma élevées (D Ext 260 et Epr 6) mais des
durées de vie différentes, correspondent typiquéees échantillons avec :

- des microstructures différentes : de larges detode lamellesis épaisses et 30% graing
pour Epr 6 contre des lamellas assez fines organisées en colonies de taillerphligite et de
20% de grainsp pour D Ext 260.

- des microtextures significativement différent@éernance de bandes bleu-vertes et rouges avec
une forte concentration d’axegparalléles a I'axe de sollicitation pour Epr 6ntte une majorité

de grains ayant une orientation favorable pourf@mination plastique avec des axes 90° de
I'axe de sollicitation pour D Ext 260. Ainsi, duitfales hétérogénéités de texture, le transfert de
charge au niveau macroscopique devrait étre plpsrtant dans le cas de I'éprouvette Epr 6.
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Figure 1V.12 Evolution de la déformation en fonaotidu nombre de cycles en fatigue-fluage ; a)
représentation pour chaque échantillon, b) repréaton en fonction de la zone de prélévement
des éprouvettes
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L’évolution du module d’Young longitudinal au couldgs cycles de fatigue a été calculée en
utilisant la formule :

(¢} —Omi N
E = max min y OUGmm: 0-

€max~€min

Le résultat de ce calcul est présenté dans lagfityud 3.
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Figure 1V.13 Evolution du module d’Young en fonttitu nombre de cycles

On constate gqu'’il a une chute de la rigidité paurtés les éprouvettes. Les éprouvette D Ext 260
(9074 cycles) et C Int 10 (7840 cycles) présentks® valeurs de module d’Young
respectivement la plus faible et la plus forte (I3RBa et 125 GPa). Ces deux éprouvettes ont
pourtant des durées de vie les plus longues. Paurai le reste des éprouvettes ont des modules
d’Young moyens en début d’essais d’environ 120 &Raésentent de fortes variations de durée
de vie. Ainsi, les variations de module d’Young raoyinitial d’'une éprouvette a une autre ne
donnent pas d’indication sur la durée de vie eigdatdwell.

On peut également a cette étape commenter lestivasade durée de vie en fonction des
variations de microstructures et de textures pueades de rupture (fig.IV 7a et b).

Les éprouvettes avec les durées de vie les pluertamges(B Int 260, D Ext 260, C Int 10)
présentent I'alternance de bandes rouges et blesifaemoins marquée, ce qui correspond soit a
une distribution spatiale plus homogene des grawvec des axes proches de l'axe de
sollicitation (en rouge sur la figure IV.7a), saitabsence de cette composante de texture.

De plus, ces éprouvettes présentent une microsteucomposée de 20% de graipsdans une
matrice lamellaireis fine et enchevétrée qui, comme on I'a vu dansbgitre |, devrait ralentir

la propagation de la fissure.

A l'opposé, les éprouvettes avec les durées ddegiglus faiblegEpr 4, Epr 6, C ext 130),
présentent une alternance de bandes marquées es/ecagrozones de largeurs variables et qui
ont une forte concentration d’axegroches de I'axe de sollicitation. Pour ces épeties, la
microstructure est constituée de graims (30% pour la ‘zone morte’) dans une matrice
lamellaireas épaisse organisée plutét en colonies et connugsfpeoriser la propagation des
fissures.
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Cela met en évidence la forte influence de la rex&t de la microtexture sur la durée de vie.

Cependant pour préciser cette influence, il esesgdire de caractériser en détail les modes
d’amorcage et de propagation des fissures en oelavec les orientations locales et leur

distribution spatiale.

V.3 Technigue d’analyse des facies de rupture

Apres I'essai mécanique, chaque facies de ruptugg aanalysé par des meéthodes micro- et

macro-fractographiques. L'objectif est d’identifilxs caractéristiques principales des faciés de

rupture: les sites d’amorcage et les chemins dpagation des fissures. Nous nous sommes

intéressés en particulier aux zones de ruptureeptast des facettes de clivage, a la présence de
stries de fatigue et enfin a la présence de cupules

Par ailleurs, l'analyse micro-fractographique au BAEa été jumelée a une analyse
cristallographique par la technigue EBSD. L'objeddtait de déterminer les orientations
cristallographiques des zones d’amorcage et deapain de la fissure et lorsque c’était
possible d’identifier le plan cristallographique yea des facettes.

Les analyses EBSD ont essentiellement été effextaideles sections des éprouvettes, proches
du faciés de rupture (entre 50 et 200). Cependant quelques analyses dans le sensudimgit
des éprouvettes ont été effectuées pour visudbselistribution des macrozones et localiser
d’éventuelles microfissures. L'éprouvette est caupdivant une section transversale afin
d’obtenir un échantillon de hauteur réduite et &fapa l'analyse fractographique et
cristallographique aux microscopes. Ensuite, dix&asur un porte-échantillon pour imposer un
repere fixe a 'ensemble des analyses. L'échantidb le porte-échantillon sont nettoyés avec
une solution chimique appropriée aux facies deungpties alliages de titane, qui n'attaque pas
les surfaces (mélange d’eau distillée contenanti8®econ Neutracon), dans un bac a ultra-son
pendant 15 minutes.

IV.3.1 Technigues fractographiques

En premier lieu, les échantillons sont observésail Inu, puis avec une loupe binoculaire
équipée d'une caméra numérique afin d’identifigridament les caractéristiques principales des
facies de rupture (relief, aspect brillant). Céitape permet de localiser les zones brillantes a la
surface de I'’échantillon. Chaque zone brillanteegpond a une ou plusieurs zones d’amorcage
et de propagation de fissure (identifiées ultéBeuent en microscopie €lectronique a balayage).
Par ailleurs, il est possible d'observer le religs facies de rupture et en particulier les
différences de hauteur entre les plans de propmagdts fissures. Au sein de la zone brillante, on
identifie en microscopie optique des facettes @pmimnent cet aspect brillant & la zone). Par
ailleurs, le réglage de la distance de focalisateare deux zones permet d’évaluer les
différences de hauteurs entre deux points surciéda

Microfractographie
Enfin, les échantillons sont observés par microgcéfectronique a balayage. Dans le cadre de

cette étude, nous avons utilisé les mémes micrescélectroniques que pour I'étude présentée
au chapitre Il : MEB JEOL JSM-6490W et le MEB FEBQL JSM-6500F. Pour I'observation
des facies de rupture, il est préférable de trradl des distances relativement élevées (20-
25mm) pour avoir une grande profondeur de champ.alaurs, des tensions d’accélération
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faibles (5kV) sont souvent privilégiées afin deudbser les détails au niveau de la surface (ex :
les stries de fatigue). Pour I'observation de |dage de rupture, on utilise essentiellement le
détecteur d’électrons secondaires pour réveledésls topographiques du faciés.

Les observations au MEB permettent de délimitecipéénent les zones contenant des facettes,
les zones présentant des stries de fatigue ehkd® rupture instable (rupture finale).

On peut rappeler que les stries sont caractéresigie la rupture en fatigue. Elles sont paralleles
entre elles et perpendiculaires a la direction rd@ggation. Elles sont la trace de la propagation
de la fissure a chaque cycle de sollicitation. pgement entre stries correspond dans le
domaine de la loi de Paris, a la vitesse de prdmagamicroscopique. On constate
'augmentation de l'amplitude des stries avec lfmement de la fissure, signe d'une
augmentation de la vitesse d’avancement de lar&sseec la longueur de fissure.

La zone de rupture instable correspond a la rupfinede. Elle commence aprés la zone de
propagation de la fissure en fatigue et se progagéout le reste de I'échantillon. Cette zone se
caractérise par la présence de cupules et de ziensarcharge montrant de I'arrachement de
matiere. Cette zone n’a pas fait I'objet d’'une gsaldétaillée lors de cette étude.

Identification du site d’amorcage et du chemin degpagation de la fissure
La figure IV.14 montre I'aspect caractéristique tses de rupture avec la présence d’'une zone

contenant de nombreuses facettes de quasi-clivageerclées en rouge). Sur les facettes de
quasi-clivage, on reconnait la présence de rivideefatigue (fig. IV.14). Les marches (fleche
bleue) sont provoquées par le raccordement du chenivi par la fissure se propageant sur des
plans cristallographiques situés a des niveauxermiffts. L'analyse de ces rivieres permet
d’identifier le sens de propagation de la fisslres fleches bleues convergent vers une méme
ligne centrale qui traverse toute la facette (fejdune) et qui indique le sens de propagation de
la fissure dans le grain. En reproduisant ce typeallyse a I'ensemble des facettes d’'une méme
zone, on peut reconstituer le chemin de propagat®la fissure. En remontant 'ensemble des
rivieres de fatigue, on converge vers le site d'agage de la fissure (fig. 1V.15).

s 20 UM

Figure 1V.14 Analyse des facettes de quasi-cliyager identifier le sens de propagation de la
fissure
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10pum
Figure IV.15 Identification du site d’'amorcage @efissure

A l'aide de logiciels d’analyses d'image (GIMP 26Analysis), la fraction surfacique des zones
présentant des facettes et celles présentant des de fatigue a été quantifiée pour chaque
éprouvette.

IV.3.2 Caractérisation cristallographigue

Détermination des orientations cristallographiquesr EBSD
Pour déterminer l'orientation cristallographiques deétails fractographiques visibles sur la

surface de fracture (site d’amorcage, facettes$fmous avons utilisé la technique EBSD dans
un microscope électronique a balayage (systeme E&®imercialisé par la société HKL ; la
technique est détaillée au Chapitre Il et en Annd23. L’ensemble des données EBSD nous
permet d’étudier I'incidence des orientations atlsgraphiques (et la présence de macrozones)
sur les mécanismes de rupture des éprouvettes leusulurée de vie en fatigue-dwell.
Initialement, le faciés de rupture est toujoursenbd au MEB a plat, afin d’'identifier la zone
d’intérét (sites d’amorcage par exemple). Enswte,ncline progressivement I'échantillon en
examinant cette zone jusqu’a une inclinaison de(Vat fig. 1V.16).

Nous avons réalisé deux types d’analyse EBSD swpeouvettes de fatigue.

(1) Directement sur la surface de rupture
Dans ce cas, les diagrammes de Kikuchi sont soudennauvaise qualité pour les raisons
suivantes :
- la surface de rupture présente souvent un reésfaccidenté ; avec une inclinaison de 70°, ce
relief peut masquer une partie des rayons diffeadit@itant ainsi les zones exploitables du
diagramme de Kikuchi.
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- I'inclinaison entre la surface d’analyse et les¢@au d’électrons n’est plus de 20° (90°-70°) ;
par conséquent, les conditions géométriques paenohun cliché de bonne qualité ne sont plus
satisfaites.

- enfin, il est préférable de faire I'analyse EB8iDectement aprés rupture de I'éprouvette pour
eviter I'oxydation de la surface (qui dégrade egetet la qualité du diagramme de Kikuchi).

Par conséquent, les zones qui peuvent étre indeligmgement sur le facies de rupture sont
limitées. On travaille souvent en mode manuel. Ositpnne le faisceau d’électrons sur une

zone particuliere (facette de clivage, zone deestde fatigue...) et on en déduit I'orientation

cristallographique de chaque point.

Chaque orientation cristallographique est données tlarepere lié a I'éprouvette (incliné de 70°

par rapport au repere du microscope). L'inclinaisattitionnelle de la facette par rapport a

I'angle de tilt de 70° n’influence pas significagment I'orientation obtenue (elle peut modifier

légérement les parametres de calibration — posdiomoint source et distance a la caméra —
parametres qui peuvent étre réajustes).

(2) Apres des polissages succespifisir aplanir progressivement la surface «accigenté

et visualiser la microstructure. La surface esbdtd polie avec un papier de carbure de silicium
(granulométrie 4000) et ensuite dans I'étape finalec une solution de silice colloidale et de
peroxyde d’hydrogéne. L'épaisseur enlevée par gagis par rapport au site d’amorcage est
mesurée avec precision a l'aide de la microscopiige en utilisant le réglage de la distance de
focalisation.

La microstructure de la zone polie peut alors é&tediee avec le détecteur d’électrons
rétrodiffusés (révélant le contraste chimique). &g zones polies, nous avons fait I'acquisition
des cartographies d'orientations afin de détermitmrentation des grains dans lesquels se
propage la fissure.

Pour I'ensemble des cartes présentées, la couteahabjue pixel révele la direction de I'axe de
sollicitation (AS) dans le repére du cristal (smivée code de couleur du triangle standard). Par
ailleurs, le plan de projection stéréographique ateentations est choisi perpendiculaire a I'axe
de sollicitation. Ainsi, AS est au centre des fegide pbles {00.2}.

*

i ;

EE A |-
it

a) 20KV X700 20um

Figure IV.16 Image électronique de la surface (@arat et (b) aprés inclinaison de 70°
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Evaluation du plan cristallographique des facettds clivage et quasi-clivage
Dans le cadre de cette étude, la technigue nomntentitative tilt fractography » a été

utilisée pour déterminer l'inclinaison des facet@stte technique a été introduite par Themelis
dans le cadre d’'une étude des facettes correspbadarjoints des grains de Cu-Bi [Themelis
90]. Les détails de cette technique sont donnés d&mnexe M4. Il s’agit de calculer
I'inclinaison d’'une surface plane de la facetteatip de différentes projections orthogonales
d’au moins trois points de la surface de I'échdonti{chaque projection orthogonale est obtenue
pour différents angles d’inclinaison de I'échaotil).

En utilisant ces données et I'orientation cris@léphique (obtenues par analyse EBSD) du grain
présentant cette facette, on déduit le plan cligfedphigue moyen de la facette. Dans notre cas,
il s’agit en particulier de caractériser I'écart dian moyen au plan basal (plan théorique de
clivage de la structure hcp). On caractérise deseriellement I'écart angulaire entre I'axau

du grain présentant cette facette et la normaleette derniere.

Les mesures d’orientations cristallographiques 'giclihaison ont été effectuées lors d'une
méme séance de travail au MEB, sans repositionrteaeer’échantillon au MEB. Il faut
cependant travailler a des grandissements supgri@ux500 pour limiter les déformations
d’'image. Par ailleurs, il faut vérifier que la et tourne strictement autour de I'un des axes (X
ou Y) de déplacement ; la projection des pointd’ane de rotation doit rester invariante lors de
la rotation de la platine.
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V.4 Résultats des analyses des faciés de rupturede leur environnement—
influence de la texture locale

IV.4. 1 Résultats des analyses de faciés de rupture

Analyses micro et macro-fractographiques

Les vues d’ensemble des 12 facies de rupture, obsepar microscopie optique sont présentées
dans la figure IV.17. Par ailleurs, pour chaqueoapette, les principaux résultats des analyses
fractographiques sont synthétisés a l'aide d’'urqei® détaillant les caractéristiques micro- et
macro-fractographiques du facies de rupture (fgl8).

On a pu identifier les différentes caractéristigo@smmunes aux 12 faciés de rupture:

(1) Toutes les éprouvettes présentent une ou dégions brillantes de forme elliptique
entourées par un trait blanc pointillé (figure 1¥)1La taille de ces régions varie d’'un
échantillon a un autre. Pour la plupart des épriveiseces régions sostibsurfaciquesa
I'exception des éprouvettes 1 et C Ext J&fur lesquelles on remarque la présence d’une
région brillanteplus centrale.

(2) Ces régions brillantes contiennentraembreuses facettes de quasi-clivaggqui donnent cet
aspect brillant a la surface). L'observation auroscope optique et électronique a balayage
montre que les facettes sont souvierdinées par rapport a lI'axe de sollicitation Par
ailleurs, les facettes voisines ont des inclinassdifférentes, de part et d’autre de I'axe de
sollicitation.

(3) Ces régions brillantesontiennent un ou plusieurs sites d’amorcage et dgropagation
des fissures Sur certaines éprouvettes, les zones d’amorgade propagation des fissures
sont situées sur des niveaux différents ce quiwibdddes décrochements sur les facies (voir
Epr 6, B Int 260 et C Ext 130).

(4) Des stries de fatigue ont été identifieces a ladiénchaque zone brillante (zone de quasi-
clivage) pour toutes les éprouvettes a I'exceptienl’éprouvette 3 (fig. 1V.18). Elles se
développent majoritairement parallelement a I'agaegl de la zone brillante de forme
elliptique. L’étendue de ces régions présentantstiéss est variable d’'une éprouvette a une
autre.
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D Int 130
D Ext 260

B Ext 10
BiInt260
C Ext130

I ) M

b)

Figure IV.17 Macrographie optique (a) des six épreities en provenance du cylindre central;
(b) des six éprouvettes en provenance de la zone mo



Chapitre IV Influence des hétérogénéités de texdtrmicrostructure sur les propriétés mécaniquepidess en IMI 834

D Int 130
D Ext260

B Ext 10
B Int 260
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@ -Site principal d’amorcage
@ -Site secondaire d'amorcage
® -Réamorcage lors de la propagation
A/ -Stries de fatigue
(—~ -Changement de niveau
( -Délimitation de la surface brillante

Figure 1V.18 Représentation schématique des canatitfues micro- et macro-fractographiques
des 12 facies de rupture
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Pour chaque éprouvette, le site d’amorcage etdenchde propagation de la fissure par quasi-
clivage ont été identifiés selon la méthode décaite 8IV.3.1. Un exemple de chemin de
propagation reconstruit ainsi qu’'un gros plan semvironnement d’'un site d’amorcage sont
proposeés figure 1V.19.

Pour les 12 éprouvettes sollicitées en fatigue-teekite d’'amorcage est toujours subsurfacique
et correspond toujours a une facette de petite {@&la 10um) et parfaitement plane. La distance
entre le site d’amorcage de la fissure et le bard'@hantillon peut varier entre 0,08 mm et
2mm. Certaines éprouvettes présentent plusieugs diamorcage. Une distinction a été faite
entresite principal etsite secondaireen tenant compte de la surface sur laquelle larfiss'est
propagée par quasi-clivage a partir de chaque Aitesi, on appellesite principal , le site
d’amorcage a partir duquel la surface occupéeepanémin de propagation par quasi-clivage est
la plus importante.

A lissue de cette analyse, la fraction surfaciqies zones présentant majoritairement des
facettes ou des stries a été évaluée. Les résatintsdonnés dans le tableau V.3 qui rappelle
également la durée de vie des éprouvettes.

L’étendue des zones de propagation des fissureguaai-clivage est variable selon I'éprouvette.
Il en est de méme pour la surface occupée pardessza stries. Cependant, comme on le voit
dans le tableau, I'étendue de ces zones de propaghes fissures n'est pas directement liée a la
durée de vie des éprouvettes.

On note tout de méme qu'une zone de quasi clivage giendue (DExt 260 et C Int 10)
correspond a des durées de vie plus longues. Maisdes eprouvettes présentant des surfaces
de quasi-clivage plus étendues, différents paran€la localisation de la zone de quasi-clivage,
son orientation morphologique, son contenu — pEsede multi-sites, décrochements,
concentration en facettes...) peuvent conditionneutge de vie.

Eprouvette Durée de vie Fraction surfacique occupée par
(%)

les facettes de les stries d¢  la propagation pdr le quasi-clivage et
guasi-clivage fatigue clivage due au site par les stries
* principal

Epr 01 5082 6.11 0.47 3.57 6.58
Epr 02 4449 4.06 0.40 1.03 4.46
Epr 03 7367 10.15 0 5.27 10.15
Epr 04 3169 3.04 0.49 0.94 3.54
Epr 05 5592 4.02 2.85 0.60 6.88
Epr 06 3285 4.97 0.45 1.90 5.41
B Int 260 12369 3.47 0.62 0.27 4.09
CINT 10 7840 0.67 0.76 0.67 1.43
B EXT 10 5671 1.55 1.98 0.56 3.52
C EXT 130 3407 3.37 0.26 1.45 3.63
D EXT 260 9074 0.58 2.40 0.19 2.99
D Int 130 5073 2.54 2.49 2.54 5.03

Tableau IV.ZEstimation de la fraction surfacique occupée pardenes

- majoritairement a facettes de quasi-clivage ou,

- majoritairement a stries.

*la valeur indiquée est la somme des surfaces gmpation associées a chaque site d'amorcage



Chapitre IV Influence des hétérogénéités de texdtimicrostructure sur les propriétés mécaniquepigess en IMI 834

v ». O

<38 56'SEI

[Sz-site secondail | [S1-site principa | [S3-site secondail | [S4-site secondail ]

Figure IV.19 Fractographie au MEB de I'Epr 3

a) localisation du site d’amorgage principal dane aone brillante et des sites secondaires sur
une image a faible grossissement,

b) identification du chemin de propagation de &siire et localisation des sites d’amorcage sur
une image a plus fort grossissement.

c) identification du site d’amorcage S1 (cercleg@uet de son environnement

Commentaire de la figure

Quatre sites d’amorcage ont été identifies poutecéprouvette (Epr 3). Le site principal
d’amorcage dans ce cas est le site S1. La surtadaauelle la fissure s’est propagée par quasi-
clivage a partir de ce site est égale a 1,6 mnjuceeprésente 5,27% du faciés de rupture. La
surface de propagation par quasi-clivage est égalaviron 0,3 mm2 pour S2 et S3 et a 0,09
mm? pour S4.
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Analyse cristallographigue sur les facies de rupgur

Desorientations individuelles ont été mesurées slar site d’amorcage et sur les facettes de
guasi-clivagedans I'environnement du site de plusieurs épraesetEpr 3 (fig. 1V.20), Eprl,

Epr 6, C Int 10, B Ext 10 (fig. IV.21), B Int 26@y total : 10 sites d’amorcage et environ 100
facettes de quasi-clivage).

Les résultats de ces mesures montrent que :

- L'orientation du site d’amorgage est telle que #axest incliné de 20° a 30° de la
direction de sollicitation (AS),

- Les grains présentant des facettes de quasi-clidags la région de propagation ont
I'axe c faisant un angle de 5° a 30° par rapport a lactioe de sollicitation. Ces grains
ont souvent des orientations différentes de callsitt d’'amorcage. Par ailleurs, le long
du chemin de propagation de la fissure, ces ggensent étre fortement désorientés les
uns par rapport aux autres.

La figure IV.20 localise les points de mesures idimations individuelles sur la surface de
rupture de I'éprouvette 3 (fig. IV.20a) et indigies directions des axesorrespondants a l'aide

de la figure de podles {00.2} (fig. IV.20b) ou legol (X-Y) correspond au plan de la surface de
fracture.

Figure 1V.20 Indexation en mode manuel du siteqpial d’amorcage et des grains permettant
la propagation par quasi-clivage : a) localisatioiles mesures EBSD, b) figure de podles {00.2}



Chapitre IV Influence des hétérogénéités de texdtimicrostructure sur les propriétés mécaniquepigess en IMI 834

nr 3 i i

5y ! B

~ oe-10 TR

ent i ] P

TR " o140
Figure 1V.21 Orientations autour des sites d’amayeden vert sur les figures de pdles inverses)
et sur les facettes de quasi-clivage pour les égetias :
a) B Ext 10, b) C Int 10, ¢) Epr 1, d) Epr 6
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Les mesures d’orientations individuelles effectus@sles éprouvettes C Int 10, B Ext 10, Epr 1,
Epr 6 (fig. IV.21) montrent les mémes tendancesapres le cas de I'éprouvette 3. Dans ce cas,
la figure de pble inverse (FPI) indique les direct de I'axe de sollicitation dans le repere
cristallin des grains. Les points verts notammeohngnt I'orientation de la direction de
sollicitation dans le repere cristallin du siterd@cage. On peut noter que certaines facettes de
guasi-clivage ont les axegdres proches de I'axe de sollicitation.

Des zones présentant des stries de fatigue suladgss surfaces ont été identifiées sur les
éprouvettes D Ext 260, C Int 10, B Ext 10 (voir Ares). Les orientations individuelles dans
deszones a strieont été mesurées sur plusieurs éprouvettes {ig2). Ces zones présentent
souvent un diagramme de Kikuchi de mauvaise quléts sans doute a une forte activité
plastique. Pour toutes les orientations qui onéfpe mesurées, I'axese trouve entre 60° et 90°
de I'axe de sollicitation.

ooa1 ~ = AS -12-10

Figure 1V.22 Orientations cristallographiques seslstries de fatigue
a) Localisation des mesures
b) FPI relative a la direction de sollicitation
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Analyse du plan cristallographigue des facettesca® au plan basal

Les facettes présentes sur les facies de rupturéafigue des alliages de titane sont souvent
qualifiées de facettes de ‘quasi-clivage’. Ce teasieemployé pour désigner un mode de rupture
proche du clivage mais qui ne respecte pas strariertoutes les caractéristiques de celui-ci.
Ainsi dans le cas des alliages de titane, les m&t@s de formation d’'une facette de quasi-
clivage est décrit comme une séparation progres$dge bandes de glissement sous l'action
d’'une contrainte normale au plan de glissement fiKal988, Bache 2003]. D’autres travaux
insistent sur I'écart entre le plan cristallograple de la facette et le plan basal (correspondant
au plan de clivage des structures hcp) [Sinha 200&kus avons cherché a caractériser cet écart
pour les échantillons de cette étude.

Pour certaines éprouvettes, il a été possible dapleo les résultats des analyses
cristallographiques effectués sur la surface bawec les résultats obtenus suite a I'étude de
fractographie quantitative (méthode décrite au 31). Les mesures d'orientations
cristallographiques et d’orientations spatiales ét# effectuées lors d’'une méme séance de
travail au MEB FEG, sans repositionnement de I'éthan au MEB. On s’intéresse en
particulier a I'écart entre la direction de la natem au plan de chaque facette (plan de clivage)
et la direction de I'axe ¢ correspondant, pour méteer si le plan de clivage est proche du plan
basal. Une partie des résultats obtenus est pé&sdans le tableau IV.4.

Eprouvette Site d’amorcage
facette quasi-clivage

(c, n)° (c, AS)°

Site (S2)
Facette 1 3,25 11
Facette 2 20,65 15
Facette 3 33,4 16
Facette 4 2,4 15
B Ext 10 BSIIG 3,7 19
Facette 5 28,7 18
Facette 6 10,5 24
Facette 7 39 26
Facette 8 34,3 19

Tableau 1V.4 Ecart au plan basal des facettes prieseaux niveaux des sites d’amorcage et de
propagation par quasi-clivage.

La précision de la méthode mise en ceuvre pourrdéter I'inclinaison d’'une surface a été
estimée a +3° a partir d'une surface étalon paraént plane (voir Annexe M4). Cependant
certaines facettes de quasi-clivage ne sont pdaifeanent planes et présentent des marches (des
rivieres) tres marquées. Cela réduit encore laigictr de la mesure d’inclinaison. Ainsi en
présence de marches, on détermine l'inclinaisopldil moyen de la facette. Les désorientations
cristallographiques mesurées en différents poietslthque facette restent faibles (< 3°) mais
introduisent encore des incertitudes supplémemstairdans [I'évaluation du plan
cristallographique. Dans tous les cas, la précisemra moins bonne sur les facettes de quasi-
clivage que sur les facettes des sites d’'amorgagesfnt parfaitement planes).
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Les résultats (tableau 1V.4) montrent que le planclivage des sites d’amorcagemble étre
proche du plan basal (sites Epr 1 et B Ext 10)nsda limite de la précision de la technigue. Ce
résultat est en accord avec les travaux de Brédiat. [Bridier 2008] concernant I'alliage TAGV.
Dans ces travaux, les auteurs observent directefimeniinaison de la facette aprés découpe de
I’échantillon a travers une section longitudinale raveau du site d’amorcage. En utilisant les
mesures d’orientation, il confirme que le plan dddcette du site d’amorcage correspond a un
plan basal.

Concernant les facettes de quasi-clivdgglan déterminé peut étre difféerent du plan basar
facettes 2, 3, 5, 7 et 8). L'écart entre le plagab&t le plan de la facette de quasi-clivage varie
entre 10° et 30°. Sinha et al [Sinha 2006b] effestwne étude similaire sur des facettes de
l'alliage 6242 bimodal soumis a différentes sollitbns — fatigue/fatigue-dwell/fluage. Les
auteurs observent un écd&tde plus en plus important entre le plan cristaiphique des
facettes et le plan basal lorsqu’on considere gaiate fatigue (écart <5°), un essai de fatigue-
dwell (écart de 10°-12°) et un essai de fluager{é@m 25°). Ces variations detraduisent sans
doute la contribution croissante du glissementtjgjas aux mécanismes de formation des
facettes. Cependant les auteurs ne discutent pasmect.

IV.4.2 Résultats des analyses apres polissage tmdés de rupture

Microstructure et texture locale dans la zone depagation par quasi-clivage

Les surfaces de rupture des échantillons ont déhbté poliedrés légeremenafin de pouvoir
analyser par EBSD les sites d’amorcage et leuremvement. Ce type de cartographies EBSD
confirme les mesures d’orientations faites en nmodauel directement sur les faciés de rupture.
Elles donnent également une information plus cotepsir I'orientation du site et de son
environnement proche. Par ailleurs, la microstmecties zones polies peut étre révélée grace au
détecteur d'électrons rétrodiffusés. Ainsi, il gsbssible d’analyser la distribution des
orientations des grains de la microstructure biredd os.

Différentes étapes de polissage successifensuite permis d’aplanir les surfaces de nepsur
une zone plus étendue autour du site d’'amorcad@aequérir des cartographies EBSD avec un
taux d’'indexation élevé dans I'environnement prodtuiesite d’amorcage.

La figure IV.23 donne un exemple des résultats ralsepour I'éprouvette 3 apres un premier
polissage |éger (des résultats similaires ont Bténus pour les éprouvettes 1, 6, et C Int 10, voir
Annexes). Cette figure présente I'image prise apalissage du site d’'amorcage principal (a), la
cartographie d’orientations de la surface légérampefie et la microstructure correspondante
(b,c) et les directions des axes ¢ du site prih@pales facettes de propagation de la fissure a
I'aide de figures de pbles {00.2} (d,e) dans leéepde I'échantillon.
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La surface de I'éprouvette 3 a ensuite été pokeguia 10um sous le site d’'amorcage. La c
EBDS correspondantest donnée figure 1V.24 (b) en complément de léecabtenue apres
polissage plus léger (Fig. 1V.2(a)). Les deux cartes permettent de préciser lfenmemen
cristallographique du site d’'amorgage (Fig. 1V.2d).

a1-an

. [ e 10002 -
N .
)
: y L &Y
) ‘ o 4
;o i
..//).I
e /./_,.-" e) .

s 100 p1m

Figure IV.23 a) Identification du site principal iste facies de rupture de I'éprouvette 3;
Cartographie d’'orientations de la surface Iégérempalie et le code de couleurs associé
microstructure de la surfacanalysée; d) figure de pdéles {00.2} du site priad ; e) figure de
pbles {00.2} des grains sur lesquels la fissurstsgopagé
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Pour 'ensemble des éprouvettes analysées, le’ait@orcage correspond toujours a un grgin
La fissure s’amorce et se propage de maniére tramsigire essentiellement dans des grapns
(allongés ou equiaxes, fig. IV.23c, fig. IV.24crams 1 et 3) avec les axes moins de 30° de
I'axe de sollicitation (fig. 1V.23d, e).
Par contre, il faut noter que la propagation deskure a lieu majoritairement soit:
- sur des grainsp faiblement désorientés les uns par rapport awesujfoints des grains
en noir pour une désorientation < 15° sur la fig2Bb)
- sur des grainsp fortement désorientés (joints de grains en blang pne désorientation
> 15° sur la fig. 1V.23b).
Parfois la propagation a lieu le long de coloniedainellesus ayant leurs axesa moins de 30°
de la direction de sollicitation, c'est-a-dire utiection de I'axec comparable a celle des grains
ap, Méme s'’il peut y avoir une désorientation de plesl5° entre les colonies et les grainsp
proches voisins (fig. IV.24 a, b, c; voir égalema@nnexe Epr 1, fig. 1.9, fleche jaune pointillée,
Annexe C Ext 130)
Pour I'ensemble des cas que nous avons étudi@sopegation de la fissure par quasi-clivage
n'a pas lieu sur :
- les lamellesis en vannerie (fig. IV.24d — point 2),
- les lamellesus en colonies qui présentent une orientation chtigjedphique défavorable
au clivage (fig. IV.24d — point 6)
- les grainsip avec les axesa plus de 40° de I'axe de sollicitation (fig. IM.8 — point 5).

Par ailleurs, les grainge participant a la propagation par quasi-clivagepngsentent pas de
désorientations intragranulaires significativemglols importantes que dans le matériau a I'état
initial.

Microstructure et texture locale dans les zonestides

Les orientations individuelles dans demes a strieont également été mesurées apres un léger
polissage (fig. IV.25). Comme déja vu lors de llgsa cristallographique effectuée directement
sur la surface de rupture, les diagrammes de Kikemfit de mauvaise qualité dans les régions a
stries, méme sur des surfaces parfaitement polas l& cartographie en contraste des bandes
sur la fig. IV.25a). On pense donc que ceci n'est @ a la rugosité de la surface, mais est lié a
la forte activité plastique dans ces zones.

Par conséquent, il a été difficile d’avoir des mfi@ations sur I'orientation cristallographique sur
des larges surfaces couvertes par les stries. Maigeut confirmer cependant que les stries
peuvent se former a la fois sur les lamellest sur les graingp qui ont leur axe a plus de 50°

de I'axe de sollicitation.
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Figure 1V.24 Cartographies d’orientations (a) sutesprincipal d’amorcage et (b) & lum en
dessous du site ;
c) orientations de I'axe c¢ des facettes de c-clivage
d) orientations cristallographiques des grains qaipropagnt pas la fissur
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Figure 1V.25 a) Image de la surface de rupture dgntification des zones a stries par
contours en pointillés rous ; b) Orientationscristallographiques des zones a st; c)
Microstructure dans les zones a stries (éprouvéltdnt 10 ; d)FPI de la direction dt
sollicitation
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Localisation de la zone de quasi-clivage par rappaux macrozones

Une nouvelle série de cartographies EBSD a été fait les échantillons aprés une étape de
polissage supplémentaire permettant d’aplanirua grande partie de la section de I'échantillon.
Le plan de I'analyse EBSD se trouve a une distaoceprise entre 50 et 20t en dessous du
site principal d’'amorgage. C’est a cette étapealsgage que nous avons réalisé I'analyse de la
microstructure et de la texture de chaque éproeveétaillée en début de ce chapitre (8§ IV.1.4).
Les cartographies EBSD de toutes les éprouvett@sradonnées dans le tableau 1V.6 avec des
informations complémentaires, dans I'ordre croissks durées de vies des 12 éprouvettes. Les
zones brillantes de propagation par quasi-clivage €ntourées par une ligne blanche. On
précise la texture de 'ensemble de la surfacel&t au sein de la zone brillante.

Il apparait clairement que la zone brillante estjdors localisée au sein d’une macrozone
‘rouge’ c'est-a-dire, dans une macrozone qui ptésene forte concentration de graims (et
parfois de lamelleas) avec les axes a moins de 30° de I'axe de sollicitation. Pareaitk, 'axe
long de cette zone elliptique brillante corresptmdours a la direction longue des macrozones,
comme on peut le voir sur les cartes EBSD (table).

Dans la zone brillante, la texture locale est torgoplus marquée que sur I'ensemble de
I'éprouvette. Cependant au sein de la zone bréldatconcentration d’axesa moins de 30° de
SA varie d’'une éprouvette a une autre. Le tabl®&ah indique la fraction d’axes a moins de
30° qui se trouvent sur toute la section de I'épetdie et dans la zone brillante. Par exemple pour
la zone brillante de I'éprouvette Epr 3, environ%8ales mesures d’orientations ont les axas
moins de 30° de la direction de sollicitation. @ppelle que la fraction volumique de graipsa

éte évaluée a 30% pour les éprouvettes en proverdnta « zone morte » (Epr 1 a Epr 6). On
peut donc penser que, pour I'éprouvette 3, damera brillante, la grande majorité des graips
ont leur axex a moins de 30° de I'axe de sollicitation. Pareaitk, le pourcentage d’axese
trouvant a 30° de I'axe de sollicitation sur tolatesurface de la cartographie EBSD a été évalué
a 14% pour cette éprouvette, donc, la moitié dalaur trouvée dans la zone brillante.

Eprouvette  Durée de vie Axesc a moins de 30° Axes ¢ @ moins de 30°

(cycles) totalité éprouvette (%) zone brillante (%)

ech 06 3285 11,82 17,72

ech 05 5592 11,8 12,85

ech 03 7367 13,96 26,13
ech 04 3169 15,11 9,8

ech 02 4449 12,22 14,28
echl 5082 21,33 20
B Int 260 12369 14,7 9,9
C INT 10 7840 16,48 1,92
B EXT 10 5671 17,11 3,42

C EXT 130 3407 14,82 12,72
D EXT 260 9074 7,01 4,16
D Int 130 5073 19,49 11,2

Tableau IV. 5 Fraction d’axesa moins de 30° de I'axe de sollicitation sur lafage de rupture
et dans la zone brillante
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On peut également noter qu’au sein des zonesriga il peut y avoir plusieurs directions
marquées de concentrations des axeBintensité variable et s'écartant plus ou moiesla
direction de sollicitation. Pour I'éprouvette Epr @ observe ainsi deux directions principales
avec des grains ayant les axed 10° et 30° de la direction de sollicitation ¢vizbleau 1V.6).
Cela confirme les observations déja réalisées aprgmlissage léger (fig. 1V.23) : la fissure se
propage le long de joints de fortes désorientatitams des zones n’ayant pas forcément des axes
c dans une méme direction macroscopique mais tajaumoins de 30° de la direction de
sollicitation.

Ce résultat montre que, ce qui est favorable adpgpation des fissures n’est pas I'existence
d’'un pdle majoritaire unique proche de la directttnsollicitation mais plutdét la concentration
d’axesc a moins de 30° de la direction de sollicitatior €itere permet donc de préciser les
caractéristiques de zones fortement texturée ressibn fatigue-dwell (et probablement en
fatigue).

En regle générale, la largeur de la zone brillasiela méme que la largeur de la macrozone
rouge. Dans le cas de I'éprouvette 3 par exemplprdpagation de la fissure a pu avoir lieu sur
toute la largeur d’'une macrozone ‘rouge’ jusquabtention d’une taille critique de la fissure au
sein de la méme macrozone. Quand les macrozonggesbsont tres fines (cas de I'éprouvette
Epr 5 voir également ’Annexe Epr 5), la zone hnlie recouvre plusieurs macrozones rouges.
Dans ce cas, la fissure principale se propage ymsiglivage au sein de 'une des macrozones et
de multiples sites d’'amorceage sont observés l@ammacrozones voisines . Si le voisinage ou
I'arrangement des macrozones ne permet pas l'amg@mretla propagation par quasi-clivage (cas
des éprouvettes D Ext 260, C Int 10 et voir figi¥el8), la fissure va se propager en créant des
stries de fatigue sur la surface jusqu'a I'obtente la taille critique de la fissure.
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Durée de vie Cartographie d’orientations Texture locale : pour 'ensemble de
données et pour la zone brillante
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Tableau 1V.6 Synthese d’analyses EBSD réaliséeslesisurfaces de rupture et des textures
locales pour I'ensemble des données EBSD et denka larillante



Chapitre IV Influence des hétérogénéités de texdtrmicrostructure sur les propriétés mécaniquepidess en IMI 834

V.5 Discussions

IV.5.1 Synthése des résultats

L’analyse micro-fractographique et cristallograpteégdes faciés de rupture permet de dégager
des caractéristiques communes aux 12 éprouvejtabésisées ci-dessous :

- La zone brillante de forme elliptique observée s les facies correspond a la zone
d’amorcage et de propagation de la fissure a calistance, qui contient de hombreuses
facettes dites de ‘quasi-clivage’. Cette zone esteanue dans une macrozone avec une
forte concentration d’axes a moins de 30° de la direction de sollicitatiora¢mozone
‘rouge’). La largeur et I'allongement de I'ellips®nt déterminés respectivement par la
largeur et la direction d’allongement de cette roacne.

- Les sites d’amorcage sont localisés au sein de aahe brillante et peuvent étre
multiples. Cependant chaque site d’amorcage carnesp un graime de petite taille. Ce
grain présente une facette trés plane, parallef@aaubasal. Son orientation est telle que
'axe c se trouve de 20° a 30° de la direction de sddlimh. Cette orientation ne
correspond pas souvent a la composante princigala othacrozone ‘rouge’. Au sein des

sites d’amorcage on trouve peu de dispersion ditat®ns.

- La fissure se propage ensuite suivant le sens beg grainsap (succession de
réamorcage aux joints de grains) et parfois sutatasllesos en colonies avec les axes
a moins de 30° de I'axe de sollicitation. Certailesces grains peuvent également avoir
leur axec trés proche de I'axe de sollicitation. Les graips(ou plus rarement, les
coloniesag) présentent des facettes avec de nombreusesesviy fatigue révélant le
sens de propagation de la fissure. Le plan moysratettes s’écarte du plan de basal de
10° & 30° (dans la limite de précision de la teghaimise en ceuvre). Dans les grains de
guasi-clivage on trouve peu de dispersion d’origoma.

- En dehors de la zone brillante, on trouve dessstteefatigue majoritairement paralleles a
la direction longue des macrozones qui ont uness#tale propagation dix fois inférieure
a la vitesse de propagation par quasi-clivage, Gose 1980]. Les diagrammes de
Kikuchi sont de tres mauvaise qualité dans cesondgice qui est signe d'un fort
écrouissage. Les grains qui montrent des stridatdpie lors de la propagation ont leur
axesc a plus de 50° de I'axe de sollicitation.

- La propagation de la fissure s’effectue jusqu’®témtion d’'un domaine de taille critique
conduisant a une rupture instable. Cette tailliqcie est variable en fonction de la
localisation, de la morphologie de ce domaine, @omément a la mécanique de la
rupture.
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IV.5.2 Influence de I'orientation sur le mode de popagation ; relation avec le glissement
plastique

Le résultat de ce travail fait donc apparaitre foree influence de I'orientation sur le mode de
propagation de la fissure. Le triangle standardladdéigure 1V.26 indique les directions de
sollicitation favorables a I'amorcage et a la piggitaon des fissures par clivage ou quasi-clivage
(moins de 30° de [0001]) et les directions de pgapian par stries de fatigue (plus de 50° de
[0001]). Ces domaines correspondant a ces direcpacifiques sont conformes a ceux définis
dans la littérature [Ward-Close 1980].

Facettes de Stries de fatigue
quasi-clivage
I -12-10

0001

01-10

Figure IV.26 Triangle standard montrant les domaikans lesquels la direction de sollicitation
favorise le quasi-clivage et les stries de fatigue

Dans les alliages de titane, il est courant de idénsr qu’'une fissure s’amorce au sein des
bandes de glissement du fait de la déformationtiglass En effet, plusieurs études ont montré
gue les fissures s’amorcent dans les alliagestanetide microstructure bimodale, le long des
bandes de glissement au sein des grmaif€han 1981, Eylon 1977, Bridier 2006]. Les plaes d
glissement les plus actifs dans les alliages @mditsont les plans prismatiques et basals. Des
glissements sur des plans pyramidaux de premi@greont été observés mais la fissure n’a pas
amorcé sur ces plans [Bridier 2006].

Le facteur de Schmid est un facteur d'orientatian permet de déterminer la possibilité
d’activer un systeme de glissement donné en famatie la direction de sollicitation et de
I'orientation du cristal. Les différentes cissiangiques des systemes de glissement ne sont pas
considérées ici. Les domaines d’orientations favesaa chaque systeme de glissement (sur la
base d’'un critere de Schmid) peuvent aisément \@tngalisés a l'aide du triangle standard
repérant la position de I'axe de sollicitation dégepere cristallin. La figure 1V.27 présente les
lignes d’iso-densités du facteur de Schmid pouwgligsement basal, prismatique et pyramidal |
<a>. On y a également rajouté le code de couldliséutdans ce travail pour représenter la
direction de I'axe de sollicitation dans le repéristallin.

Ce type de représentation fait apparaitre pour whagpe de systeme de glissement des
domaines d’orientation présentant des valeursdaibl élevées pour le facteur de Schmid. Pour
le systeme de glissement basal, le facteur de $chstimaximal (= 0,5) pour une direction de
sollicitation située a 45° du pole [0001] qui esplan de glissement basal et du p6le [-12-10] qui
est la direction de glissement basal. De mémeydeme prismatique présente un facteur de
Schmid maximal pour une direction de sollicitatgtuée a 15° du pble [-12-10] et [01-10].
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Glissement basal Glissement prismatique

01-10

Glissement pyramidal
de premiere espece <a>

Figure IV.27 Figures d@dles inverses des direction de sollicitationsse-lignes de facteur de
Schmid pour les systemes de glissement basal,girigra et pyramidal | <a

Cette analyse montre que les grailp avec les axes entre 10 a 30° de la direction
sollicitation peuvent étre le siege de glissement basal aydohe fissure ne s’amorce f
clivage(fig. IV.20, IV.21 et IV.23-les grains en rouge)e plan de base reste peu incliné ¢
a moins de 30°) par rapport a I'axe de sollicitatae qui conduit a I'ctention d’une forte
contrainte de traction perpendiculaire au plan baSa domaine d'orientations correspc
également a un domaine de fort module d’YoungI{fi@8) favorisant la genése de contrair
locales élevées pour atteindre la contrainte wage.

Les grains qui propagent les fissures par strigsgdes orientations ou le glissement prismat
est possible (fig. IV.22 et IV.2¢

150

140 oo 1210

1104

Module de Young (GPa)
8

100

90 v . r . . ; : T

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
6

a) 0 b) 01-10

Figure 1V.28 a) Evolution du module d’Younc la phasea en fonction de I'angle entre I'axe
et 'axe de sollicitation [Fisher 196.; b) triangle standard cartographié en -courbes du
module d’Young [GPa]
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Ces résultats obtenus directement sur les facigaptare et donc obtenus a partir de I'analyse
des fissures conduisant a la rupture sont en acaeed les précédents travaux caractérisant
'endommagement interne. Ainsi Bridier [Bridier B)Oemarque pour l'alliage TA6V une plus
grande facilité de glissement sur le systeme ptisjona comparé au glissement sur les plans de
base et pyramidaux de premiére espéce <a>. Lesds’amorcent ensuite au travers des grains
ap au sein de bandes de glissement prismatique @l. lasemble que le glissement basal serait
le plus endommageant en raison de 'amorgage sleréis principalement dans ces plans et de la
propagation plus étendue des fissures basalegjpaont aux fissures prismatiques.

Caractéristigue du site d’amorcage— influence deaarnzones

L’amorgage des fissures est souvent multiple an des éprouvettes mais on identifie toujours
un site principal,. Pour toutes les éprouvettediéas, les fissures s’amorcent dans un geain
de petite taille (5 a 10m en diamétre) par rapport aux autres grain@0-30um). Ce graine
présente alors une facette tres lisse qui faitgredsine rupture fragile.

Le domaine d’orientations cristallographiques desssd’amorcages est tel que les axes ¢ sont
entre 20° et 30° de la direction de sollicitatifig.(IV.20 et IV.21). Il s’agit donc de grains avec
un module d’Young élevé (125 a 135 GPa) et un faale Schmid moyen (0,3 et 0,4) pour du
glissement basal. Il peut donc y avoir une faildivéé plastique avant amorcage de la fissure.
Dans I'environnement proche du site d’amorcage. (Ng23, IV.24), on note la présence de
colonies as avec des orientations tres favorables aux glissesmprismatiques. Ces sites
d’amorcage sont toujours localisés au sein d’unerozane ‘rouge’. Cependant I'orientation du
site d’amorcage ne correspond pas (ou rarememt)carhposante majoritaire de la macrozone.
Ce type de macrozones présente a nouveau un mdiddeng élevé. Cette caractéristique
semble favoriser 'amorcage. En effet, des graiavec des caractéristiques semblables a ceux
des sites d’'amorcage (en terme d’orientationsetwfonnement a I'échelle de quelques grains)
se retrouvent aussi dans les macrozones bleuessventis ne constituent pas des sites
d’amorcage de fissures. On peut également notelegusites d’amorcage ne sont jamais a la
frontiére entre deux macrozones. L'ensemble deamdtats est en accord avec ceux de Bridier
et al [Bridier 2006] qui étudient les caractériggg de I'amorcage de fissures secondaires. Le
Biavant et al. [Le Biavant 2002] observent égalemsuar l'alliage TA6V bimodal une
localisation et une concentration de micro-fissutass certaines macrozones alors que dans les
macrozones voisines les micro-fissures sont beguemins nombreuses.

Il est maintenant admis qu’une distribution d’otaions élastiguement dures et molles vis-a-
vis de la direction de sollicitation provoque un@éamogéneité importante des contraintes. Un
exemple est donné par Dunne et al. [Dunne 2008 pme configuration d’orientations
semblable a celles observées dans ce travail \aauides sites d’amorcage (fig. 1V.29). On
observe bien une augmentation de contraintes dwaik@mmou vers le domaine dur. L'auteur
montre que cette combinaison d'orientations perh@tteindre une contrainte d’environ
1200MPa (contrainte critique de clivage) dans lairgfdur’ avec un amorgcage au niveau de
I'interface entre les deux grains.

Les caractéristiques des sites d’'amorcage obsedares ce travail laissent donc supposer que la
redistribution des contraintes joue un role impartur 'amorcgage. Il semble y avoir une double

échelle favorisant le transfert de charge de zo@lestiguement molles vers des zones

élastiquement dures :
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- au premier ordre la présence de macrozones offtar@ alternance de zones
élastiquement dures et molles (et donc une comgrdim traction moyenne élevée dans les
zones ‘dures’),

- et probablement I'organisation a courte distandewawu site d’amorcage (en termes de
distribution des orientations et de morphologidadeicrostructure).

Premary Hardl Cirmin T

tecondary ol Gealn ! -1 L » 0

Loading

Sireas vy (MPa)

Wormalme Dislopce

b)

Figure IV.29 a) Représentation de I'orientationstallographique de trois grains voisins et b) la
variation de la contrainte le long de la ligne ABynne 2008]

Zone de propagation des fissures — influence desmaones

Nos résultats montrent que la zone de propagatsrfidsures par quasi-clivage a partir du site
d’amorcage est généralement limitée a la taillendasrozones qui sont siege de 'amorcage. Les
facettes de quasi-clivage se sont formées sur cessgir de grande taille et trés allongés,
parfois sur des lamellags organisées en colonies avec les ax@smoins de 30° de l'axe de
sollicitation. Pour ces orientations on peut coésed qu’il y a eu de la déformation plastique
avant la propagation de la fissure.

Ainsi, la présence de macrozones, en plus d’'infltaefiamorcage, favorise la propagation de la
fissure par quasi-clivage. Plus la macrozone egelat avec une intensité de texture importante,
plus la surface de propagation par quasi-clivag@tesdue. Ces résultats sont compatibles avec
les travaux de Sinha et al. [Sinha 2006a] qui nemttisur l'alliage TI-6242 bimodal que,
'amorcage et la propagation de la fissure ont tlans une macrozone ayant la majorité d’axes

a 30° de l'axe de sollicitation. L'auteur admetplassibilité d’avoir de multiples amorgcages au
sein d’'une éprouvette mais montre que la fissueae propage sur une surface trés étendue,
correspondant a la taille des macrozones les atged (axe a moins de 30° de AS).

IV.5.3 Influence de la microtexture sur la durée devie en fatigue dwell

On rappelle qu'une variation d'un facteur 4 a ébservée dans les durées de vie des 12
éprouvettes testées dans des conditions tres grétideau 1V.2 et figure IV.11). Les durées de
vie varient d’un minimum de 3169 cycles pour I'éprette 4 (‘zone morte’) a un maximum de
12369 cycles pour I'éprouvette B Int 260 (‘cylindcentral’). Par ailleurs, la durée de vie
moyenne des éprouvettes prélevées dans la palitelrique (8750 cycles) est plus élevée que
celle de la zone morte (4824 cycles) mais avedispersion beaucoup plus importante.
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Une premiere discussion concernant I'influence mésostructures sur les durées de vie a été
initiée au paragraphe 8 1V.2.2 (fig. IV.7a et bette discussion peut maintenant étre étoffée. La
combinaison des résultats des analyses micro-fegpbique et cristallographique doit
permettre de mieux relier les variations de mictmstire et de texture locale a 'amorgage et a la
propagation des fissures et donc aux durées d®©wigappelle que les cartographies EBSD des
12 éprouvettes sont synthétisées dans le table&upldf ordre croissant des durées de vie. Les
zones brillantes de propagation par quasi-clivaga gntourées par un pointillé blanc. On
indique aussi la texture de I'ensemble de la serfeiccelle uniquement de la zone brillante
principale. Les caractéristiques principales degfabruts ont été détaillées figures IV.17 et IV.
18.

L’établissement du lien entre les caractéristiquasrostructurales et la durée de vie est
cependant difficile. En effet chaque éprouvettespnée des hétérogénéités de microstructure et
de texture particulieres et la chute de durée desgmble dépendre de plusieurs facteurs. Pour
illustration, on peut rappeler que des multi-siié@morcage et de propagation sont soit situés
dans le méme plan (Epr 1, Epr 3, B Ext 10) soitsddes plans différents (Epr 6, B Int 260). Par
ailleurs, la localisation du site principal d’amage est subsurfacique (C Ext 130) ou beaucoup
plus interne (Epr 1). Nous avons cependant tentedager des tendances de comportements en
considérant et en analysant les microstructurdsseticrotextures des facies de rupture des
éprouvettes présentant les plus longues et lecpluses durées de vie.

Les éprouvettes audurées de vie les plus lonque@® Int 260, D Ext 260, C Int 1Q 7800 a
12000 cyclesproviennent de la partie cylindrique centraleditgue. Leur facies de rupture est
caractérisé par :

- une microstructure composée de 20% de grgirdans une matrice de lamellesassez
fines et organisées pour la plupart en coloniepdlite taille et enchevétrées qui, comme
on I'a vu dans le chapitre |, devrait ralentir l@pagation de la fissure.

- une texture globale peu marquée et présentantralitiés composantes de texture
d’intensités souvent proches. La composante der@xermettant le quasi-clivage (axes
c a moins de 30° de AS) est largement minoritairar gd@prouvette D Ext 260, ou
d’intensité équivalente a d’autres composantesrisat elles, la propagation par stries
de fatigue pour I'éprouvette C Int 10 et B Int 260.

- une distribution spatiale des orientations plutdinbgene, ce qui limite la présence de
macrozones avec des textures locales trés marqdiéssles grains dont les orientations
favorisent le clivage sont répartis sur I'ensemibdela section et ne sont pas localisés
pour former des zones avec des textures localssrtagéquées. Pour I'échantillon B Int
260, on reconnait tout de méme des macrozonesesougais elles sont trés larges et
d’intensité de texture tres faible. Pour I'éproteed Ext 260, la macrozone rouge de
forte intensité de texture est de trés petiteetaill

Il ressort que la distribution plus homogene désnbations :
(1) réduit le nombre de sites d’amorcage,
(2) limite la propagation de la fissure par quasi-d®a

Le type de microtexture observée pour ces épraasvetix durées de vie les plus longues est trés
semblable a la microtexture observée sur la ‘tran@u cceur du disque, zone 3, chapitre I, fig.
[1.18). Bien que ces zones du disque soient sowrasdes contraintes tangentielles parmi les
plus élevées lorsque le disque est en servicepédience montre que ces zones offrent
cependant une grande résistance a 'amorcageaepi@pagation des fissures. Nos résultats de
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tests en fatigue-dwell confirment ce comportemerdng permis d’approfondir les mécanismes
en jeu.

Les éprouvettes avées durées de vie les plus faibld&pr 4, Epr 6, C ext 130 proviennent de

la ‘zone morte du disque’ ou des zones du disquasrd&formées par compression.

Du point de vue de la microstructure, on retrouaesdcette série d’éprouvettes, les éprouvettes
Epr 4, Epr 6 présentant des lamellesépaisses et organisées en larges colonies (figa)Vv
Cette microstructure est connue pour permettredpgmation des fissures.

Par ailleurs on observe que la texture globale néessur les facies de rupture de ces éprouvettes
est marquée avec un pbéle {00.2} souvent majoritpireche de AS. Toutes ces éprouvettes
présentent une alternance de macrozones de langgiables et qui ont une forte concentration
d’axesc proches de I'axe de sollicitation. Nous avons ue ges macrozones ‘rouges’ sont des
sites préférentiels pour 'amorcage des fissuresr Routes ces 3 éprouvettes, on remarque que
'amorcage s'effectue & de multiples endroits ediféérents niveaux (fig. 1V.18). Les sites
d’amorcage sont toujours localisés dans la macezmuge’ qui est la plus large, avec une
forte densité d’axex tres proches de AS (tableau IV.6). Ces circongmnuermettent la
propagation rapide des fissures par quasi-clivage.

Le type de microtexture observée pour ces éprae/@ttdurée de vie plus courte est tres proche
de la microtexture observée sur la ‘tranche’, dé&s zones de niveaux de déformation
intermédiaire (zone 9, chapitre I, fig. 11.15). Ceones du disque sont soumises a des contraintes
tangentielles qui restent importante lorsque lguksest en service. L'expérience montre que ces
zones n’offrent pas une résistance suffisanteradigage et la propagation des fissures. Cela est
confirmé par les résultats de notre campagne erpétiale, en particulier du fait de la présence
de macrozones.

Il est intéressant de noter que la dispersion desed de vie est plus importante pour les
éprouvettes du cylindre central. Cela est sansedliéitaux larges variations de microtextures
rencontrées au sein de la partie centrale deseis@n retrouve :

- des zones qui conservent apres déformation desomtam®@s trées marquées (avec des
caractéristiques proches de celles des macrozomda done morte dont la présence
semble étre corrélée aux durées de vie courtestigué-dwell)

- des zones pour lesquelles le matricage a contdbdisperser des axesautour de la
direction tangentielle du disque donnant ainsi tex¢ure globale moins marquée avec
une distribution plus homogene des orientations.
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Chapitre V Conclusions et perspectives

V.1 Conclusions

Lors de cette étude nous nous sommes focalisé® gdant sur la détection et I'analyse des
hétérogénéités de texture et de microstructureeptés dans les disques forgés en IMI 834 de
microstructure bimodale. D’autre part, nous nousnre@s concentrés sur le rble de ces
hétérogénéités dans la diminution de la durée éales pieces lors d’'une sollicitation de type
fatigue-dwell.

Dans un premier temps, les textures locales dasmgalees ayant subi des taux de déformations
différents lors de la mise en forme du disque détcaractérisées a l'aide des cartographies
EBSD. Nous avons étudié une zone peu déforméesteli(‘zone morte’), puis une zone de
déformation intermédiaire et enfin une zone deddi@ la plus déformée d'un disque forgé.
L’expérience industrielle a montré que les zonaspieis déformées présentent en service les
contraintes locales les plus élevées et pourtastfisures ne s’amorcent pas dans ces régions.
L’amorcage se produit dans les zones ayant subdéfeemation intermédiaire et qui en service
sont soumises a des contraintes qui restent élev@anss le but de comprendre les
caractéristiques des hétérogénéités qui condusseets différents comportements mécaniques
dans les disques, nous avons procédé a des andétadiees de microstructure et de texture.

Nous avons ainsi pu montrer qu'au sein des disques,peut distinguer deux types
d’hétérogénéités :

1) des hétérogeénéités de microstructure et de texdasentiellement liées aux nodules

En effet, la microstructure et la texture locale deainsup varient de fagcon significative au sein
d’un disque forgé. Dans les zones les moins défesndé disque (‘zones mortes’), on identifie
une alternance de macrozones allongées suivantt®#ienant majoritairement soit des grains
ap allongés soit équiaxes, avec une composante deiréexinique mais dispersée. Ces
macrozones sont initialement présentes dans kttbillAu sein du disque, leur géométrie et leur
arrangement, ainsi que leurs intensités de textareent en fonction du taux de déformation
locale subi. Ainsi, le matricage suivant la direntaxiale de la billette tend a incliner ces zones
et a réduire les intensités de texture. Au cceuttisiyue, au sein des régions les plus déformées,
il a été trouvé qu’un forgeage additionnel danddenainea/p mais a 90° de I'axe de forge des
billettes (contre—forge) mene a la disparition aexrozones.

2) des hétérogénéités dans la microstructure lametiginéritée de la transformation de la
phasep lors du dernier traitement thermique dans le damaif du disque forgé et
usiné.

En effet, la microstructure lamellairgs présente entre la surface et le cceur du disque, un
évolution dans l'organisation et I'épaisseur devdbes. Pres de la surface en contact avec le
liquide de trempe, les lamelles sont plus fineseethevétrées en raison de la vitesse de
refroidissement élevée. Par contre, plus en pra&ondles lamelles sont plus grossiéres et
organisées en colonies en raison de la vitessefd®dissement qui est faible. La microtexture
des lamellesis organisées en colonies contribue a un renforcederd texture locale. En effet
parmi les différentes composantes de textigraine composante est souvent majoritaire et elle
est proche de la composante unique des gegiri3ans le cas de la microstructure organisée en
vannerie, les intensités de texture des différent@aposantesis sont plus équilibrées. Par
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ailleurs, dans les zones fortement déformées patresforge, les composantes de texture des

lamellesas et la composante unique des graipssont distinctes. Cela contribue a réduire la
texture locale et la présence de macrozones.

Dans un deuxiéme temps, on s’est intéressé audgdemacrozones sur la durée de vie en
fatigue-dwell et plus précisément, au role de setiesur I'amorcage et sur la propagation des
fissures. Dans ce but, nous avons effectué desakséatigue-dwell a température ambiante sur
des éprouvettes prélevées dans la ‘zone mortes ttaaone de déformation intermédiaire et
dans la zone fortement déformée du disque.

Les analyses fractographiques et par EBSD ont mogtre les zones d’amorcage et de
propagation par quasi-clivage se localisent dasszoees de forte concentration des axeés
moins de 30° de I'axe de sollicitation (macrozoimesges’). Ce domaine d’orientations favorise
'amorcage et la propagation des fissures par eglasige : (i) le facteur de Schmid reste
suffisamment élevé pour activer du glissement bagaht amorcage de la fissure, (ii) mais
I'inclinaison de la normale au plan de base papoapa I'axe de sollicitation reste suffisamment
faible pour avoir une forte contrainte de tractperpendiculaire au plan basal, (iii) enfin le
module Young est élevé ce qui doit permettre lonalet d’atteindre la contrainte critique de
clivage.

La présence de macrozones ‘rouges’ contribue édiaction de la durée de vie en fatigue-dwell.

(1) Elles constituent un site privilégié pour 'amoreggouvent multiple) de fissures par
quasi-clivage. On peut supposer que l'alternanceaerozones (souvent fines) avec
des propriétés élastiques trés différentes indudt distribution trés inhomogeéene des
contraintes et permet d’atteindre au sein des maoes ‘rouges’ la contrainte
critique de clivage. De plus, les sites d’amorcagétiples sont préférentiellement
localisées dans des macrozones les plus largesnagsesentant pas forcément les
textures locales les plus intenses. L'organisafionourte distance autour du site
d’amorcage (en termes de distribution des oriesatiet de morphologie de la
microstructure) semble également influencer leslitimms trés locales d’amorgage.

(i) Elles favorisent également la propagation de kufis. Plus la macrozone ‘rouge’ est
large et avec une grande proportion de grains &olement orientés pour le quasi-
clivage, plus la surface de propagation par quiaskge est étendue et la durée de vie
diminue.

Par conséquent, les paramétres importants des noae® qui semblent influencer la durée de
vie en fatigue-dwell sont : ille et la morphologie de la macrozone ‘rouge’sa localisation
au sein de I'éprouvette, et I'intensidés pdles majoritaires {00.2} a moins de 3Q@fe I'axe de
sollicitation par rapport aux autres composantetexitire.

De I'étude ultrasonore que nous avons menée,sbregue la propagation des ultrasons dans un
milieu polycristallin est fortement influencée pes microstructures locales (macrozones) et les
textures des échantillons d'IMI834 étudiés. Aimgius avons montré que :

- le niveau de la valeur RMS donne des indicationsleswegré de perturbation de la
microstructure et de la texture dans la directienpdopagation. Il faut donc prendre la
valeur RMS de I'amplitude du signal rétrodiffusérooe révelateur d’hétérogénéités sur
le trajet de propagation.
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- les mesures de valeurs RMS de type C-scan doivemhgitre une détection des
macrozones et leur caractérisation en termes deuagrlongueur et inclinaison.

- les cartes de temps de propagation, respectivetieevitesses de propagation ne peuvent
donner que des informations sur la taille des nmmres qui se trouvent dans des
configurations particulieres, par rapport & ladien de propagation.

V.2 Perspectives

Les travaux que nous avons menés ont permis d'apptio le réle des macrozones dans un
matériau de microstructure bimodaigas sur la diminution de la durée de vie en fatiguesiiiw

Un certain nombre d’hypothéses concernant les tarsiiques des macrozones dommageables
sur la durée de vie ont été proposés.

Cependant, I'établissement du lien entre les canatigues de la microstructure/texture et la
durée de vie est difficile a partir du matériauceéte étude. En effet chaque éprouvette présente
des hétérogénéités de texture particulieres aubeguske superposent des hétérogénéités de
microstructure et finalement, la chute de duréevidedépend forcément de plusieurs facteurs.
Par conséquent, a partir de nos travaux, il eftitkf de dégager strictement la contribution des
macrozones a la chute de durée de vie en fatiged-ghar rapport a d’autres facteurs et de
confirmer les caractéristiques qui sont particel@ent nuisibles.

Des études expérimentales avec des échantillonsélesodavec des configurations de
macrozones déterminées et en limitant les hétéaigdnde microstructures) seraient nécessaires
mais certainement difficile & obtenir. Par conségle recours a la modélisation 3D permettant
de calculer les champs de contrainte locaux depeimettre d’approfondir certains aspects.
Ainsi nous avons supposé que l'alternance de manesz (souvent fines) avec des propriétés
élastiques tres difféerentes doit induire une distion tres inhomogene des contraintes créant
localement des domaines ou la contrainte critiquieliyage peut étre atteinte. L'influence de la
morphologie, la taille et I'intensité de texturesdmacrozones et de leur répartition spatiale sur
cette redistribution doit étre encore précise.

Par ailleurs, il serait intéressant d’aller plusldans la détection ultrasonore des macrozones,
vers une détection plus précise de leur taillerieintation spatiale et également une information
plus précise sur leur orientation cristallograplkeiqu
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Annexe M1

Annexe M1 - Notion d’orientation cristallographigue

Un matériau polycristallin est formé d'un agrégat grains d'orientations différentes. A

I'échelle macroscopique, la statistique de distidoude ces orientations, désignée par texture

cristallographique, a un effet important sur le pomement anisotrope d'un polycristal. Pour

définir l'orientation d'un grain dans le matéridwgst nécessaire de considérer deux reperes

(fig. M1.1) :

- le repére K, lié a I'échantillon, appelé repére macroscopigioat les axes sont souvent
choisis en fonction de la symétrie du procédé lkktion.

- lerepere Ig, lié au grain, appelé repere cristallin, dontdres sont choisis en fonction de
la symétrie de réseau du cristal considére.

Ki—g KB
Z,\ /"7"
x ,__Yn / B'T
—Z 7 ha s
- Y M o xB'
x| 8 Yz
Bt~ sz

Figure M1.1 Correspondance entre le repére de bétiion Ka et les repéres cristallinsgk

Dans un cristal de symétrie cubiques axes du repéregkcoincident avec les directions
cristallographiques 100>, < 010>, <001>. Il existe alors 24 repeéres cristallins équivadent
par symétrie, qui se déduisent les uns des autirelep 24 éléements de symétrie rotationnelle
du groupe de symétrie du réseau cubiqgue [Humb&&]19

Dans le réseau hexagonales axes du repere gKsont paralleles aux directions
cristallographiques<1010>, <1210>, <0001>. Il existe alors 12 repéres cristallins
équivalents par symétrie [Humbert 1995].

L'orientation d'un cristal est définie par la raiat g qui permet d'amener le repére
macroscopique Ken coincidence avec le reperg, bstraction faite de toute translation. On
peut noter gu’il existe un ensemble de rotationsiv@dentes caractérisant la méme
orientation :

{s g (rel. M1.1)
avec{S,} correspondant aux éléments de symétrie rotatinmiel groupe de symétrie du
cristal considéreé.

Ces rotations peuvent étre décrites de différantmséres.

- Représentation angulaireToute rotation g peut se décomposer en une suigrdtions
élémentaires :

R(¢1, Oz) : Une rotation d'angll; autour de I'axe Oz du repérg,Kjui meéne le repéreKen
K' (Ox', Oy, Oz).

R(p, Ox") : Une rotation d'angle autour de I'axe Ox' du repere K', qui mene lenepe en
K" (Ox', Oy", Oz")

M1-1



Annexe M1

R(¢», Oz") : Une rotation d'angli autour de I'axe Oz" du repére K", qui méne pere K"
en Kg.
Les anglesd{1, @, §,) forment le triplet d'angles d'Euler caractéridanbtationg (fig. M1.2).

DN

[100] o oL

[0\1 Q]

Figure M1.2 Définitions des angles d’Euler

- Représentation matricielleLa rotation g peut également étre définie par mnagrice de
changement de base M(g) qui permet le calcul degposantes d’un vecteur, défini dans le
repére kg, dans le repére K

KA - KB
Ve, = l\/l(g).VKB (rel. M1.2)
En décomposant la rotation selon les 3 rotatioiéesici-dessus, on aboutit a :
CC, =SS,C —GS, —SC,C  SS
M(g)=|sC, +CS,c -S8, +CC,C —CS (rel. M1.3)
S,S C,S c
avec :
C=C0os¢ s=sing
C, = cosp, s, =sing,
C, =C0sp, s, =sing,

- Représentation axe - angl®©n peut décrire la rotation g comme une rotatiamainglew
autour d'un axe unitaird :

w=min(w) = msin(arccoé (rel. M1.4)

TracdM (29) 5 )—1]}

S : les éléments de symétrie rotationnelle du gralgpsymétrie
du cristal considéré.

d,/N d,=M(23)-M 32

d=|d,/N|,avec: d,=M@D)-M (13 et N = \/dlz +d,” +d,’
dy/N d, =M @12)-M (21)
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Annexe M2 - Acquisition et traitement des données EBSD

Principe de la technigue EBSD

La techniqgue EBSD (Electron Back Scattering Diffi@t) permet de déterminer I'orientation
des grains dans un échantillon par indexation igraimmes de Kikuchi. Le principe de la
mesure consiste a focaliser un faisceau d’électsomde grain dont on souhaite connaitre
I'orientation. Les électrons rétrodiffusés, en dwice de Bragg avec les plans réflecteurs
environnants vont diffracter selon deux cones d&adtion, pour chaque plan réflecteur.
L'intersection de ces cbnes avec un écran de d@nedorme des hyperboles assimilables a
des droites. L'ensemble constitue le diagramme #l@dki. Une indexation rationnelle des
différentes droites permet de déterminer l'orieéatatristallographique du grain connaissant
sa structure cristalline (fig. M2.1).

Faisceau
d'électrons

Echantillon

Bande de Kikuchi

Ecran

hosph
au Phosphore Plan ( hkl )

. Canon
Caméra CCD a électrons

Controle
du faisceau
Echantillon

Détecteur

d'électrons

retrodiffusés

Controble
de la platine

Unité de contréle
du faisceau et platine

PC

Figure M2.1 Principe de 'EBSD
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Acquisition des données EBSD

Dans la pratique, I'échantillon parfaitement pekt placé dans un microscope électronique a
balayage. Il est incliné de sorte que la normada aurface et le faisceau d’électrons forment
un angle de 70°. Cette géométrie permet d’obtemér efficacité maximale. Le dispositif est
constitué d’'un écran fluorescent sur lequel lestédes rétrodiffusés forment le diagramme et
d’'une caméra qui prend en temps réel I'image dagrdmmes. Ces données sont ensuite
exploitées par un logiciel d’'indexation automatiqugqui calcule [I'orientation
cristallographique correspondante.

Pour caractériser la distribution spatiale desnbaigions de I'échantillon en corrélation avec la
microstructure, le systeme EBSD est utilisé en mamatographie’ avec le faisceau
d’électrons se déplacant suivant une grille prédg&fisur la surface a analyser. Le pas de
déplacement du faisceau, détermine la résolutida darte EBSD.

En chaque point de la grille, le systeme procedBaéquisition et a I'indexation du
diagramme de Kikuchi. Le fichier de données comfieur chaque point analysé :

les coordonnées du point

la nature de la phase détectée

I'orientation correspondante

I'indice de qualité (IQ) du diagramme de Kikuchi.

L’ensemble de ces données est ensuite exploitarparodule d’analyse qui génere diverses
représentations graphiques et en particulier lgsgaaphies d’orientations.

Exploitation des données EBSD
Lors d’'une acquisition en mode automatique, plusialiagrammes de Kikuchi théoriques
peuvent correspondre a un méme jeu de bandesfidestsur le diagramme expérimental.
Dans ce cas, l'orientation déterminée n’est pdsddiaPour limiter ces erreurs d’indexation, il
est possible d’augmenter les nombres de bandé&staslpour la recherche de la solution. Par
contre, lorsque ce nombre est trop important, imbre de points non-indexés augmente. |l
faut donc trouver un compromis entre tous les patees d’acquisition (qualité du
diagramme, précision dans la détection des bandeshre de bandes ...) pour obtenir le plus
grand nombre de données fiables.
De ce fait, les données brutes d’acquisition ddi&re corrigées. Différentes méthodes de
fillrage permettent d’identifier et de supprimes lerreurs d’'indexation. Par ailleurs, il est
courant d’associer aux points non indexés, lesntaimns majoritaires de leurs voisinages
immédiats. La qualité finale de la cartographieeabe est donc directement liée aux
conditions d’acquisition des données et a leur-ragement.

Il existe de nombreuses représentations des doliE®D. Nous ne décrivons ici que
les représentations les plus courantes, qui setibisees dans la suite du travail.
Les cartographies d’orientations et de désoriemtasisont générées en affectant a chaque
pixel et a la frontiére entre pixels, une couldée la son orientation ou a la désorientation
entre pixels. Ces cartographies permettent d’étddidistribution spatiale des orientations en
relation avec d'autres parameétres de la microstreictll est fréquent d’associer a ces
cartographies, lefigures de pélesles principaux plans réflecteurs de la structuistatline
ou lesfigures de podles inversaespérant les directions macroscopiques de I'éclh@amtpar
rapport aux directions principales de la structuristalline. Enfin, il est possible d'obtenir des
données statistiques sur la distribution de l¢etail de la morphologie des grains. L’ensemble
des pixels appartenant a un méme grain s’obtientegroupant les pixels voisins dont la
désorientation angulaire n’excede pas un certaiih. se
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Annexe M3 Restitution de la texture et microstructue de la phasef3 haute
température

Cette méthodologie de recalcule de la texture gnése3 haute température a été introduite
lors de I'étude effectuée par Lionel Germain [Gam005] a LETAM. Nous décrivons ici
les grandes lignes de cette méthodologie qui autli€ée pour des calculs présentés au
Chapitre 11 (fig. 11.17 et 11.20).

Groupement des coloniag héritées d'un méme graif

- Critere d’identification

Sur une microstructure en colonies, il est souypassible d’identifier les anciens joints de
grainsp par la précipitation de plateletsgg’. Cela devient plus difficile sur une cartographie
0s. Dans ce cas, les colonies appartenant a un méareigpeuvent étre identifiées a partir
d’'un critere de désorientation. En effet, leurseotations respectives sont théoriquement
toutes en relation de Burgers avec l'orientafionitiale.

(110 /(0003 e

11T /21700
Cette relation d'orientation peut également s'ex@ri sous la forme d'une rotatiaky.
L'orientation d'une variante caractérisée par tatian gai , héritée d'un graif d'orientation
caractérisée par la rotati@) s'écrit :

(rel. M3.1)

9, =AgC g, (rel. M3.2)
avec C correspondant a une des 24 rotations du groupymiétrie de la phase cubique.
L’ensemble des rotations équivalentes s’écrit :

'1=1H,.A09C, g,/
{g“ } { 129 gB}Fm (rel. M.3.3)
avec H; (j variant de 1 a 12) correspondant aux 12 ratatidu groupe de symétrie de la

phase hexagonale [Humbert 1995]. En pratique, helme de variantes héritées se limite a 12
carAg, Cet H, sont liees par une relation de commutation. Paséguent,C et C,,,
donnent le méme résultat [Humbert 1992].

A partir de (16), on peut calculer 'ensemble detations théoriques, représentatives des
désorientationg\" entre les variantes i et j :

Af o) ={gai.garl}= H,AgC,.C,"Ag™H, =H,AgC, Ag™"H, (rel. M3.4)
Chacune de ces rotations peut s'exprimer par utaiaio d'anglew autour d'un axef.
Chaque désorientation peut étre caractérisée p#lk2lfbtations équivalentes que l'on
exprimera par la rotation d'anglele plus petit. L’analyse de I'ensemble des rotaimontre
gu’il n’existe que 5 types de désorientations gassi entre les variantes, héritées d’'un
méme grair3, donnés dans le tableau M3.1.
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W n
10°529 ¢ =[00.1]
60° &, =[-12.0]

60°832 ¢, a80°97 de dans le plands, ¢)
63°262 d, 4 72°73 dec dans le plan{,, ¢)
90°  d, a5°26 des, dans le plan basal

Tableau M3.1 Notation sous forme d’angle et d’ags désorientationd”

Ainsi lorsque deux colonies voisines ont une désdation expérimentaleA™ qui
correspond a l'une des désorientations théoriqgales ont une forte probabilité d’étre
hérittes du méme graiffi. Si leur désorientation est différente de I'enskemble ces
désorientations théoriques, elles sont issues de& deains différents et leur frontiére
correspond a un ancien joint de grgins

-1
AP = gal.(gj) (rel.5)
Théoriquement, la composition des désorientatiaits dbnner la matrice identitélorsque
les deux désorientations sont égales.

2o (an )t = (rel.6)

En pratique, il faut donc tenir compte de la priécisies mesures d’orientations et d’un écart
a la relation stricte de Burgers. Cela revient@pter un certain écart a la matrice identité
Cet écart se mesure par la track la matrice produit (19)t:doit étre proche de 3 avec une
tolérance exprimée pérde sorte que :

2.cos@) +1<t<3 (rel.7)
Avec ce critére de désorientation, il est posgildalire si potentiellement deux colonies sont
héritées ou non, d'un méme grdhn Il s’agit maintenant d’appliquer ce critere deda
systématique aux orientatiorts, de la cartographie avec pour objectif de regroupsr
colonies appartenant a un méme grain parent.

- Mise en ceuvre

Les pixelsas de la carte EBSD, appartenant a un méme aarent, sont soit faiblement
désorientés (auquel cas ils appartiennent a uneerngélanie) soit désorientés suivant une des
désorientations décrites dans le tableau 1 (autpgelils peuvent appartenir a des colonies
différentes, issues du méme parent).
Il est possible de regrouper ces pixels en adaptgorithme utilisé de fagon standard en
EBSD pour identifier les grains. Cet algorithmeaomstruit un grain en partant d'un pixel de
référence puis regroupe les pixels voisins de moeh proche selon un critére de
désorientation angulaire. Deux types de désoriemgpeuvent étre considérées [Humphreys
2001]:

* les désorientations entre le pixel de la carteeepikel de référence. On parle de

"référence absolue”,

» les désorientations entre pixels voisins partanpidel de référence. Cette approche
est appelée par opposition "référence relative".
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Pour adapter cet algorithme au traitement de noséks, il ne faut plus seulement consid
les faibles désorientations angulaires mais eégalenhes désorietations proches de
désorientations théoriques définies dans le tallleLa méthode retenue consiste a regrol
les pixels remplissant la double condi : respecter des désorientations théoriques ave
proches voisins et avec le pixel de référe Pour chacun graifd en cours de construction,
pixel de référence est défini par le centre deigFale la colonie de plus grande taille enc
non affectée a un graip. Cela évite de choisir un pixel de référence @poadant a un
erreur dindexatin. L’ensemble de la procédure limite significathent les erreur
d’affectation de colonies par grain par

Calcul de l'orientation8

- Cas d’'une relation de Burgers stric

L’orientation 3 peut étre calculée a partir de 'ensemble des t@iiemsas héritées dans le

grain parent. En fait, la connaissance d'une vé&ios permet de calculer 6 orientatio
. , - . i
possibles du pareftcaracterisées par les rotaticg,; , :

{gﬁi}z{cj'Ag_l'Hi'ga}j:uz (rel. M3.8)

En considérant I'ensemble des variaras issues d’'un méme grain, il est alors possiblt
déterminer I'orientation de ce-ci. Il s'agit de I'unique élément commun aux di#fats sou-
ensembles d'orientations parerf3 potentielles (fig. M3.1).

Parent

O

Variant 3
{9’}

Figure M3.1Principe de détermination dupar{3 a partir de l'orientation des variana

Dans la pratique, du fait de I'écart a la relatd® Burgers et de la précision des mes
d’orientations, on observe rarement une orientaf3 strictement ommune aux différent
sousensembles de 6 orientations potentielles mais werehle d’orientations recalculé
proches les unes des autres. Il est alors posdiestimer I'orientation du grain parent
moyennant les orientatioffsproches (c’est a dirprésentant une désorientation inférieul
une certaine toléran@ comme illustré sur la figuiM3.2 [Humbert 196].
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Orientations
proches du parent
{g

0

Variant 2
(g%}

Variant 3
el

Figure M3.2Calcul de l'orientatiorf3 lorsque les variantea ne sont pas strictement
relation de Burgers

- Procédure de recherche de 'orientati¢/3 et construction de la cart@®

La recherche de I'orientatighconsiste a trouver 'unique orientation en relatitorientation
de Burgers avec les variantes regroupées par geaent. Cette recherche doit tenir corr
du fait que le jeu d’orientatioras peut contenir des erreurs d’'indexation et qu’un o
limité de colonies a été affecté au mauvais (.

Pour limiter I'impact des erreurs d'indexationtdaherche de l'orientatic3 prend en compte
le poids relatif des colonies. Pour chaque coldeigoids Pi, I'orientation des 6 paref3 de
poids Pi estalculée. Une solutiof est trouvée, si dans I'espace des orientationspelies
de la phas@, un ensemble d'orientations proches (définie awrextolérance) correspond a
un maximum unique de densd’orientation (fig. M3.3). L'orientatior retenue est alors la
moyenne de ces orientations proc

On peut noter que la solution retenue n’est paséfoent en relation de Burgers a
'ensemble des variantes regroupées dans le d¢tala permet de tenir compte des erre
d’'indexation et d'un mauwairegroupement de colonies. Une fois l'orientaf déterminée,
elle est affectée aux positions (x, y) de la cas correspondant aux variantes effectivern
en relation de Burgers avec l'orientatf3 recalculée. Les variantes sélectionnées initiald
gui ne sont pas en relation de Burgers avec |'taiiem 3 recalculée, peuvent a nouveau ¢
prises en compte pour les itérations suivar

0.6
0.5 M
= 04
he
" o3

0.2
0.1 I
4}

0.18
0.16
0.14
0.12

0.08
0.06
0.04 I I
002 I
0

Densité maximale

Figure M3.3Détermination " pratique" de l'orientation du par

(=]
o

flgy)
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Annexe M4 - « Fractographie quantitative »

Dans le cadre de cette étude, la technigue nomntgentitative tilt fractography » a été
utilisée pour déterminer l'inclinaison des facet@stte technique a été introduite par Themelis

dans le cadre d’'une étude des facettes correspmsdaumx joints des grains de Cu-Bi [Themelis

90]. Dans la pratique, nous avons procedé commessuitilisant le MEB JEOL 6490W équipé
d’une platine motorisée et inclinable autour ded’'x :

(1) On repére au moins trois points A, B, C de cooréesr(X', Y*, Z%), (X®, Y&, Z5), (X©,
Y©, Z° sur la surface & analyser et un point de référén¢x=0, Y=0, Z=0)

(2) On acquiere une image électronique pour un angleloiaison ;. On mesure sur
limage les coordonnées i(%y:*), (x:°.y1%), (x:%,y:°) de la projection orthogonale des

points A,B,C par rapport au méme point de référépogection du point de référence O)
(voir schéma dans la figure suivante).

Yia

Figure M4.1 Projection orthogonale de la surfacane@ dans le plan image du microscope

(3) On acquiere une seconde image électronique powutre angle d’inclinaisof,. On

refait les mesures des coordonnées™(§x), (x.°,y2°), (% ,y>") ) des mémes points
projetés par rapport au méme point référence. béeda suivant résume les points

obtenus.
@t 0:°)  |x®, vt (tilt 6,°) x| v
il 0:°)  [x®, yi® (tilt 6,°) x2° , Voo
@l 0:°)  [xC, v (tilt 0,°) X2* L Yoo

Tableau M4.1 Récapitulatif des mesures obtenuddE en analyse fractographique
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Les points A, B et C doivent étre choisis de tslbete a pouvoir étre visualisés pour tous les
angles d’inclinaison considérés.

Les relations M4.1 — M4.3 sont ensuite utiliséesirpcalculer les coordonnées du point A
(XA YA, ZM).

XA = x =™ = (M + %) 12 Rel. M4.1
YA = (v * sinB, - y5" * sin 01) / sin, —01) Rel. M4.2
Z% = (y™ * cos0; - Yo" * cosh,) / sinP, — 01) Rel. M4.3

On procéde de méme pour trouver les coordonnégsaitets B (¢, Y&, Z°) et C (¢,Y¢, 7).
On calcule ensuite les coordonnées de deux vectieuta surface a analyser, par exemple les
vecteurs connecteurs des points A-BetB-C:

AB=(X®—XYi+(Y?-YY)j+(-2Mk Rel. M4.4

BC=(X*=X®) i+ (Y =Y®)j+ (- k Rel. M4.5

Le produit vectoriel entre les deux vecteurs AB€tdonne le vecteur normal n a la surface :
[ j k

n=| (X8- X" (Y®-YY (Z- 2) Rel. M4.6

(XC=XB) (Y=Y (Z- D)
Les trois vecteurs (AB, BC, n) définissent un treedPar convention, nous avons choisi I'ordre
d’utilisation des vecteurs AB et BC) de telle soqguee le produit vectoriel donne la normale
‘sortante’ de la surface a analyser.
L’angle entre I'axe de sollicitation (OZ) et le ¥eor normal a la facette (n) est calculé avec
I'relation suivante :

Rel. M4.7

| nk
a=Ccos’ | —
n

Evaluation de la précision de la technique

La technique a d’abord été appliguée a un échantiétalon’ afin d’évaluer la précision avec
laguelle l'inclinaison d’une surface plane peuteédeterminée. Cet échantillon a une surface
plane inclinée de 36° par rapport a sa normale figiM4.2).

Surface E

a=36°

|/

Etalon

Figure M4. 2 Géométrie de I'échantillon ‘étalon’
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Sur cette surface plane (surface E), nous avor&réegix points plus le point de référence et
nous avons analysé leur projection sur le plan @nay MEB pour différents angles
d’inclinaison de I'échantillon (variant de 0° a 7#@&r incrément de 10°).

A partir des 6 points, nous avons défini deux gesuge trois points (groupe 1 et groupe 2);
chaque groupe de 3 points permet de définir dewteues non colinéaires appartenant a la
surface E. Pour chaque groupe de 3 points, on ikxpés mesures obtenues pour deux angles
d’inclinaison de I'échantillon afin d’en déduirafigle d’inclinaisoru de la surface E.

La valeur calculée de I'angle varie entre 28° ét(@® rappelle que I'angle théorique est de 36°).
Cependant I'écart entre la valeur calculée et laurahéorique dépend fortement de I'écart entre
les anglesf; et 6,). Lorsque I'écart; et 0,) est faible (<30°), on obtient I'inclinaison de la
surface avec une précision de +-10°. Par contreqle I'écart §; et 8,) est important (>50°),
I'angle calculé varie entre 34° et 39°. Dans cawdd@mns, on peut considérer que l'inclinaison
de la surface est déterminée a +-3° prés, ce facesptable.

Références

[Themelis 90] G. Themelis, S. Chikembani, J. Wearind. Mater. Charact., 24, 1990, p. 27
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LesAnnexes ‘Résultats’'sont constituées de :

1) Annexe R1 Analyse EBSD de la zone A dans une régide niveau de déformation
intermédiaire susceptible d'initier des fissures emservice (tranche)

Il s’agit d’'un complément d’analyse EBSD dans laede déformation intermédiaire, présentée
au Chapitre Il (fig. 11.15- 11.17).

2) Annexes des analyses fractographiques et EBSD résdes pour les éprouvettes

- de la ‘zone morte’: Epr 1, Epr3, Epr 5, Epr 6
- du cylindre central : B Int 260, C Int 10, B Ext 10, C Ext 130, D Ext®26

Les résultats seront présentés pour chaque épteuwleeta facon suivante :

l. Analyse fractographique
Macrographie et Micrographie optique
Micrographie électronique de I'ensemble de I'échiamt
Identification du site d’amorcage et du chemin deppgation de la fissure

Il.  Cartographies EBSD
- Directement sur la surface de rupture —la ou céliz gpossible)
- de la zone d’amorgage aprés Ghpblissage (la ou cela a été possible)
- d’une partie de la section transverse de I'écHantépres un polissage pour aplatir la

surface de rupture



On rappelle les durées de vie de toutes les éptiasvainsi que les résultats des mesures
fractographiques présentées dans le Chapitre IV.

Eprouvette

eEprouvette Durée de vie (cycles)
Epr 1 5082
Epr 3 7367
‘Zone morte’ EprS 5502
Epr 6 3285
B Int 260 12369
C Int 10 7840
‘Cylindre central’ |B Ext 10 5671
C Ext 130 3407
D Ext 260 9074

Durée de vie | Fraction surfacique occupée par

(%)

les facettes dgles stries de | la propagation par | le quasi-clivage
quasi-clivage| fatigue clivage due au site | et par les stries
* principal

Epr 01 5082 6.11 0.47 3.57 6.58

Epr 02 4449 4.06 0.40 1.03 4.46

Epr 03 7367 10.15 0 5.27 10.15

Epr 04 3169 3.04 0.49 0.94 3.54

Epr 05 5592 4.02 2.85 0.60 6.88

Epr 06 3285 4.97 0.45 1.90 541

B Int 260 12369 3.47 0.62 0.27 4.09

CINT 10 7840 0.67 0.76 0.67 1.43

B EXT 10 5671 1.55 1.98 0.56 3.52

C EXT 130 |3407 3.37 0.26 1.45 3.63

D EXT 260 |9074 0.58 2.40 0.19 2.99

D Int 130 5073 2.54 2.49 2.54 5.03

*la valeur indiguée est la somme des surfaces degagation associées a chaque site
d’amorcage
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Annexe R1 AnalyseEBSD de la zoneA dans une région de niveau de déformatio
intermédiaire susceptible d'initier des fissures eservice(tranche)

Cette annexe préate I'analyse effectu dans le voisinage de la zone@artenara la
tranche d’un disque forg®es résultats similaires ont été obtenus [la zont 9 et ont été
présentés en détail au § IB3Cette analyse a été effectuée danszoneprésentar des
hétérogénéités de tiexe plus marquées c dans la zone 9

11 20}

{0002}

1 mm d)

DA

Figure R1.1 Représentation de la texture dans tez
a) cartographie d’orientatio
b) figures de pdles de I'ensemble des doni
c) figures de pdles da macrozone rous
d) figures de pdles de la macrozone lverte

R11
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1003

 Max=1319%

DA

Figure R1.2 Microtexture de la phageecalculée a partir de la microtextuee
a) Microtexturep recalculée
b) Texture globald
c) Texture localé pour la macrozone bleu-verliea méme région que sur la
macrozone rouge ex)
d) Texture localg pour la macrozone roudk& méme région que sur la macrozone

bleu-verte emw)

Les joints des grains faiblement désorientes (3 461it représentés en noir ; ceux fortement
désorientés (> 15°)- en blanc.

R1-2



Annexe R1

{11203

{1120

Figure R1.3Microtexture et texture locale des grais (a) et des grainsp (b)
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ANNEXE éprouvette Epr 1 (5082 cycles)

l. Analyse fractographique

Macrographie

L ]
s

u
n
o 8
wil
a
.

*

Figure 1.1 a) Macrographie, b) Marques de chevrons

Cet échantillon présente deux régions brillantes RL Ces régions sont allongées, entourées
par des lignes pointillées blanches. La régiorésitau centre de I'échantillon, appelée R1, a un
contour bien défini. Par contre, les limites dedaixieme région, R2, sont moins claires fig. 1.1).
La partie complémentaire de la surface de I'écHantest caractéristique d'une fracture ductile.
Les marques en chevrons commencent a la limiteederégions et se terminent au bord de
I’échantillon. L'aspect de la surface est accider(téir fig. 1.1). Les bords de I'échantillon ont
une hauteur importante par rapport au facies deireg~0,6mm).

Micrographie optique

a)

2mm
Figure 1.2 a) Microscopie optique de I'échantill@nidentifiant la zone brillante, b) schéma :
taille de la zone brillante R1

Eprid
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Au microscope optique (fig. 1.2), on retrouve le=uxi régions brillantes R1 et R2.
Chacune est située dans un plan différent. Rlitegtesapproximativement a 150 um au dessus
de R2. L’aire approximative de R1 est 1,3 mfa~0,8mm et b~2mm) et de R2 est ~2 imm
(a~1,6mm et b~2mm). Cela correspond respectiveraem% et ~6% de toute la surface de
I’échantillon.

Micrographie électronique de I'ensemble de I'’échaiiliton

La région R1 apparait plus foncée que la région(leg facettes de clivage, brillantes en
microscopie optique apparaissent sombres au MEB)délimitation est aussi beaucoup plus
facile pour R1 que pour R2 (fig. 1.3)

X13 50 60 SEI

Figure 1.3 Image MEB de I'éprouvette Eprl, identfion des zones brillantes

L’étude fractographique présentée dans la suiteette annexe concerne uniqguement la région
R1.

Eprl2



Annexe Epr 1

Région 1 (R1)

Identification du site d’amorgage

Figure 1.4 Régions de clivage du S1 et S3 dansSR1 §ite d’amorcage principal, S3 : site
d’amorcage secondaire)

L’aire de la région R1 (fig. 1.4) correspond a ~d&ol’aire totale de I'échantillon. La région 1
présente des facettes de clivage bien définiesrddre un site d’amorcage primaire (S1) situé a
~3mm du c6té droit de I'échantillon et un autrecsetaire (S3- en orange sur la figure). La
surface de propagation de la fissure due au siesgdlus importante que cela en S3.

On identifie également des réamorgages et aussitdes aux extrémités de la région R1.
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Propagation du site S1
La figure 1.5 illustre toute la propagation deitst@ire du site primaire S1 (fleches jaunes) et du
site secondaire S3. Les zones entourées avecghes Ipointillées rouges correspondent a des
zones avec des stries.

— 50 um
Figure 1.5 Ensemble de la zone brillante en idanmttf’'amorcage, la propagation de la fissure
par du quasi-clivage et par des stries
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Le site principal S1 et son environnent proche gpoésentés dans la figure 1.6. La taille du site
d’amorcage est d’approximativement 6um. Le sitendgcage (en rouge sur la figure) présente
les caractéristiques typiques d’un faciés de cbvpgr. Le chemin de propagation de la fissure
est illustré par des fleches jaunes sur la figure.

m 50 unr

Figure 1.6 Amorcage et propagation de la fissuite(d’amorcage S1 en rouge et propagation
par quasi-clivage en jaune)

20| ‘ 2,#!0 10um

Figure 1.7 Site d’'amorcage principal S1 délimité fgligne en pointillée rouge
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I. Analyses EBSD

Cristallographie du site d’amorcage S1 et des fadels de quasi-clivage

b) e 7

Figure 1.8 Indexation manuelle sur des facetteguisi-clivage, a) zone indexée sur le facies de
rupture, b) figure de péles contenant les oriemtasi mesurées.

L’indexation en mode manuel des diagrammes de Kikaar le site S1 était impossible. Les
facettes de quasi-clivage analysées se trouvetggalans I'environnement du site d’amorcage.

Leurs orientations cristallographiques sont teljes I'angle entre I'axe et I'axe de sollicitation
varie entre 10° et 30° (fig. 1.8 b)
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- Zone d’amorcage S1 aprés un®ipolissage

La figure 1.9 présente la microstructure de typaduiale aux environs du site d’amorgage
apres un léger polissage. On remarque la présascgrdins équiaxaes d’environ 25um dans
une matrice constituée de lamelles organisées &mies, d’environ 1um d’épaisseur. La
précipitationacg aux ex joints de grairfsn’est pratiguement pas visible.

Figure 1.9 Microstructure de la zone polie aux eons du site d'amorcage S1.

Cette figure peut étre comparée a la figure 1.6vepualise le site d’amorcage et le chemin de
propagation de la fissure directement sur la saréEcfracture.

Eprl-/
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v

100021

Figure 1.10 Cartographie EBSD de la zone polie amvirons du site d’amorcage (le site
d’amorcage est indiqué par le point rouge)

a) Cartographie du contraste de bande permettamétvééer la microstructure (les zones sombres
correspondent a des zones non polies)

b) Cartographie d'orientations suivant le code deileur du triangle standard// axe de

sollicitation (les joints de désorientations angels0 : joints en vert : 30°<0002>(correspondant
a des erreurs d’'indexation), joints en blanc :tpihe faible désorientation (2<10°), joints en
noir : 6 >10°)

c) Figures de poles {0002}/{11-20} obtenues avememble des mesures d’orientations

Eprl8
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£0002 §11-20

Figure 1.11 Orientation du site d’amorcage (on refp que directement sur la surface de
fracture, il était impossible d’'indexer manuellernsite car son inclinaison ne permettait pas
I'acquisition d’'un diagramme EBSD)
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Figure 1.12 Cartographie EBSD de la zone poliersxeau du site d’amorgage (le contour
blanc correspond a la zone analysée figure 1.10)

a) Cartographie du contraste de bande pour révalanicrostructure (les zones sombres
correspondent soient a des zones non polies)

b) Cartographie d'orientations suivant le code dawileur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation

c) Figures de péles {0002}/{11-20} obtenues avemsemble des mesures d’orientations
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Cartographie EBSD d’une partie de la section transerse de I'échantillon aprésle 3™ et
polissage

4éme

_2 mm

Chity

100023 S 11200

HEUEES .

Max =94 e=dig

) G

Figure 1.13Cartographie EBSD apres urf™polissage

a) Cartographie du contraste de ba

b) Cartographie d'orientationsuivant le code de coulewtu triangle standard//Z=axe
sollicitation

c) Figure de pdles obtenues avec I'ensemble desresed’orientations de la carte EB!

d) Figure de pdles obtenues avec les orientatierla done encerclée en ja

Epriil
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2 mmr

100023 : 12m

ChEmE s

Max=17

d)

C)

Figure 1.14Cartographie EBSD apres 14°™polissage

a) Cartographie d'orientations suivant le code de @auldu triangle standard//Z=axde
sollicitation

b) Micrographie optique avant polissage (fig. 0

c) Figure de pdles obtenues avec I'ensemble degresed’orientations de la carte EB:!

d) Figure de pblesbtenues avec les orientations de la zone encesnl@ain

Eprl12
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ANNEXE éprouvette Epr 3 (7367 cycle:

l. Analyse fractographique

Macrographie

Figure 3.1 a)Macrographie, b) Narques de chevrons

Cet échantillon présentee région brillante caractéristic d'une fracture fragil. Cette région
est entourée par une ligpeintillée blanche.

La partie complémentaimde la surface de I'échantillon est caractéristidume fracture ductile
Les marques en chevroeemmencena la limite de ces régions se terminent au bord de
I’échantillon. L’aspecte la surfacest accidentée (voir fig. 3.1).

Micrographie optigue

e ? MM

Figure 32 Microscopie optiqude I'échantillon-1 identifianta zone brillant:

Epr 31
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Micrographie électronique de I'ensemble de I'’échaiiiton

30 51 SEI

Figure 3.3 Image MEB échantillon-3, identificatide la zone de clivage
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Réqgion 1 (R1)

Identification des sites d’amorcage et de leur praggation

Site principal S1

20KV X33  500um 30 51 SEI

Site secondaire Site secondaire

Figure 3.4 Identification des sites d’amorcage ddasrégion R1; S1: site d’amorcage
principal, S2, S3 : sites d'amorcage secondaires

L'aire de la région R1 (fig. 3.4) correspond a 94Qe l'aire totale de I'échantillon. On trouve
un site d’amorgage primaire (S1) situé a ~700 punbahd de I'échantillon et deux autres sites
secondaires (S2, S3- en jaune sur la figure 3d)surface de propagation de la fissure due au
site S1 est plus importante que celles en S2 &3¢(5,2% pour S1, 1,2% pour S2, 0,9% pour
S3)

La présence des stries de fatigue n’a pas été gadaisur cet échantillon.

Le site principal S1 et son environnent proche goméisentés dans la figure 3.5. Le site
d’amorcage (en rouge sur la figure) présente lesctéristiques typiques d’un facies de clivage
pur (voir également fig.2.6). Le chemin de propegate la fissure est illustré par des fleches
jaunes sur la figure.
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Figure 3.5 Amorgage et propagation de la fissuite(d’amorgcage S1 en rouge et propagation
par quasi-clivage en jaune).
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Figure 3.6 Site d’'amorcgage principal S1 délimité famligne en pointillée rouge
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SEl 150Ky 10pam WO 150mm

Figure 3.7 Site principal S1, échantillon incliné @0°-mise en évidence de l'inclinaison du site
par rapport a I'axe de sollicitation

Figure 3.8 Site d’amorcage secondaire Sye i ) oA ! ,.-_',
a) image basse résolution mettant en évidence Ienapiaut du site (en rouge) et Ia
propagation (fleches jaunes) ; image haute résotuti
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v

7 20kV  X1,600

Figure 3.9 Site d'amorcage secondaire S3
a) image basse résolution mettant en évidence 'erepiaat du site (en rouge)
b) image haute résolution
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II. Analyse EBSD

- Cristallographie du site principal et de son enviromnent
- Cartographie EBSD aprés un léger polissage

La figure 3.10 présente la microstructure de tyjmeodale a 15Qum en profondeur par
rapport au site d’'amorcage S1. On remarque la pcésges grains equiaxes d’environ 25um
dans une matrice constituée de lamelles organiph#t§t en colonies, d’environ Lum
d’épaisseur. La précipitatiansg aux ex joints de grairfsest visible.

Figure 3.10 Microstructure de la zone polie, 150 goas le site principal S1

- Cristallographie du site principal et de son enviromnent
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Figure 3.11 Indexation en mode manuel du site jgpada’amorcage et des grains permettant la
propagation par quasi-clivage : a) localisation degsures EBSD, b) figure de podles {00.2}
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La figure 3.11a) localise les mesures EBSD indiglths sur la surface de rupture (non inclinée)
de I'éprouvette 3 et indique les orientations déteées a I'aide de la figure de pdles {00.2} (fig.
IV.31b). Le plan (X-Y) correspond au plan de laface de fracture.
Ce type d’analyse montre que :
- le site d’'amorcage est tel que I'axest a moins de 30° de la direction de sollicitatio
- les grains présentant des facettes de quasi- elidags la région de propagation ont
'axe c faisant un angle de 5° et 30° par rapport a lactivn de sollicitation (ce qui
correspond a des orientations propices au clivages$. grains ont souvent des orientations
différentes de celle du site d'amorcage. Par aslele long du chemin de propagation de la
fissure, ces grains peuvent étre fortement dégésdas uns par rapport aux autres.

C) e | ____‘,.—"'"' d) ..\"“'*--5_ 1 e) ..\.‘“'“-5_ _-__”_"__--

Figure 3.12 a) Cartographie d’orientations au niwvedu site principal d’'amorcage et des grains
permettant la propagation par quasi-clivagdé) la microstructure au niveau du site principal
d’amorcage; c) figure de poles {00.2} de tous lesmations ; c) figure de péles {00.2} du site
d’amorcage ; c) figure de poles {00.2} des graipsur le chemin de propagation de la fissure.

L'analyse EBSD effectuée sur la surface partialanpetie, au niveau du site principal montre
que 'amorcage a lieu sur un graip de petite taille. La propagation par quasi-clivagieu
majoritairement dans les grains allongés et localement agglomeéres avec I'axe casnde
30° de I'axe de sollicitation. La fissure ne segage pas dans grains ayant I'axe ¢ a plus de
30° de l'axe de sollicitation et sur les lamelles qui sont organisées en vannerie. Ces
observations sont confirmées par I'analyse EBSBctite a 10 um sous le site principal (fig.
3.13).
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Figure 3.14 Cartographie d'orientations au niveaw site d’amorcage princip

Epr 39



Annexe Epr 3

Cartographie EBSD de la section transverse de I'éantillon

{11-20}

Figure 3.15 Cartographie EBSD de la section tramsge

a) Cartographie d’orientations suivant le code deleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation

b) Micrographie électronique avant polissage

c) Figure de podles obtenues avec I'ensemble degrased’orientations de la carte EBSD

d) Figure de podles obtenues avec les orientatierla tegion R1 (encerclée en blanc)
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ANNEXE éprouvette Epr 5 (5592 cycle:

l. Analyse fractographique

Macrographie

Figure 5.1 a)Macrographie, bLe relief sur la surface de rupture

Cet échantillon présentee régio brillante entourée par urigine pointillée blanct sur la
figure 5.1. La particomplémentairdde la surface de I'échantillon est caractéristiquae
fracture ductile.Les marquesen chevrons commencentla limite de cs régions et se
terminent au borde I'échantillon L’aspect de la surface est peu accidéntér fig. 5.1b).

Micrographie optigue et électronique

0000 415285

Je de I'éprouve ) éprouyette
e de clive
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Identification des sites d’amorcage et de leur propgation

Figure 5.4 Identification des sites d’amorcage Site d’amorgage principal, S2- S6 : sites
d’amorcage secondaires ; en vert- des sites de oégaye lors de la propagation de la
fissure ; contour rouge- les stries de fatigue

Epr52
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On trouve un site d’amorgage principal (S1) situ€580 um du bord de I'échantillon et 5
sites secondaires (S2- S6). La surface de propagde la fissure due au site S1 est plus
importante que cela des autres sites. On iderédi@ement des sites qui se sont amorcés
pendant la propagation de la fissure (en vertaudigl 5.4) et aussi des plages de stries- en
rouge- aux extrémités de la région R1.

Le site principal S1 et son environnement proch& poésentés dans la figure 5.5. Le site
d’amorcage principal (fleches jaunes sur la figym&sente les caractéristiques typiques d’'un
faciés de clivage pur (voir également fig. 5.6). dieemin de propagation de la fissure est
illustré par des fleches jaunes sur la figure.

s 100 Y
Figure 5.5 Amorcage et propagation de la fissurége(si’amorcage S1 en rouge et

propagation par quasi-clivage en jaune, site d’agage S2 en rouge et propagation par
quasi-clivage en vert).zones a stries entouréegiparignes rouges
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Figure 5.6 : Site d’amorcage principal S1 et siecandaire S2 délimités par les lignes

pointillées rouges
En raison de l'aspect accidenté de la surface dlansironnement des sites S1 et S2,
'indexation en mode manuel des diagrammes de Kika@té impossible.
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[ll. Cartographies EBSD

- Microstructure

La Figure 5.7présente | microstructure de type bimodal a 1@ de profondeur par
rapport au site d’'amorcadel. On remarque la présence des grains equiop d’environ 25um
dans une matrice constituée de lamelorganisées plutét ewanneri, d’environ 1 pm
d’épaisseur. La précipitatiansg aux ex joints de grairfsest visible.

20kV X600 20um 23 61 BEC

Figure 57 Microstructure de la zone polil00um sous le site principal
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Cartographie EBSD de la section transverse de I'éaimtillon

1Mm 0000 415289

10002} §11-20%

1
2
E
1
3

Max=3.49 Max=5,0

c) d)

Figure 5.9 Cartographie EBSD de la section transeer

a) Cartographie d'orientations suivant le code deleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation

b) Micrographie électronique avant polissage
c) Figure de péles obtenues avec I'ensemble desresed orientations de la carte EBSD
d) Figure de pdles obtenues avec les orientatieria tegion R1 (entourée en blanc)
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ANNEXE éprouvette Epr 6 (3285 cycles)

l. Analyse fractographique

M acr ogr aphie

Figure 6.1 a) Macrographie, b) Le relief sur la surface de rupture

Cet échantillon présente une région brillante entourée par une ligne pointillée blanche sur la
figure 6.1. La partie complémentaire de la surface de I’échantillon est caractéristique d’une
fracture ductile.

Micrographie optigue et électronique

a)

b)

—— 1M

Db
Figure 6.2 a)Microscopie optique et b) éectronique de I’éprouvette 6 identifiant la zone
brillante

Epr6-1



Annexe Epr 6

S7 v S5 S6 S3

Figure 6.3 Identification des sites d’amorcage et de la propagation de la fissure, Epr 6 (3285 cycles)
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I dentification des sites d’amorcage et de leur propagation

On trouve un site d’amorcage principal (S1) situé a ~200 um du bord de I’échantillon et 6
sites secondaires (S2- S7) situés a des niveaux différents. La surface de propagation de la
fissure due au site S1 est plus importante que celle des autres sites.

On identifie également des sites qui se sont amorcés pendant la propagation de la fissure (en
vert sur lafig. 6.4) et aussi des plages de stries- en rouge- aux extrémités de larégion R1.

Le site principal S1 et son environnement proche sont présentés dans la figure 6.4. Le site
d’amorcage principa (en jaune sur la figure ) présente les caractéristiques typiques d’un
faciés de clivage pur (voir également fig. 6.4b). Le chemin de propagation de la fissure est
illustré par des fleches rouges sur lafigure.

>

O 20KV

Figure 6.4 Site principal d’amorc¢age de la fissure (S1 est entouré par un cercle jaune, la
propagation par quasi-clivage est marquée par les fleches rouges, les stries de fatigue sont
entourées par des lignes pointillées rouges)
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X2,500 10pm

1 220kv X750, "20pm

Figure 6.5 Région R1- sites d’amorcage secondaires S2 et S5 ; la propagation par quasi-
clivage est marquée par les fléches jaunes

X300 50pm

20kV  X3,300 Spm 48 46 SEI

Figure 6.6 Région R2- site d’amorcage secondaire S4 ; la propagation par quasi-clivage est
marquée par les fleches jaunes
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20kY,. X3,300 Spm

Figure 6.7 Region R3- site d’amorcage secondaire S3 ; la propagation par quasi-clivage est
marqueée par les fleches bleues, les stries de fatigue sont entourées par des lignes pointillées
rouges

II. Cartographies EBSD

1.1 Analyses EBSD réalisés directement sur la surface derupture

Des analyses EBSD ont été effectuées sur les sites S1, S2, $4, sur quel ques facettes de quasi-
clivage et sur quelques zones a stries. La figure 6.8 présente ces résultats sous la forme des
images et des figures de pblesinverses. Les sites d’amorcage sont représentés en rouge.

i : 12 1 0001 i 210
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e/ M-10

Figure 6.8 Analyses EBSD sur la surface de rupture (mode manuel)
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I1.2 Analyses EBSD réalisés sur la surface partialement polie

- Microstructure
La figure 6.9 présente la microstructure de type bimodale a 50um de profondeur par rapport
au site d’amorcage S1. On remarque la présence des grains equiaxes op d’environ 25 ym dans
une matrice constituée de lamelles organisées plutét en vannerie, d’environ 1 um d’épaisseur.
La précipitation agg aux ex joints de grains 3 est visible.

200pm 0000 2649 BEC

Figure 6.10 Cartographie EBSD dans la région R2, site d’amorcage S4 : a) image de la

surface de rupture avant polissage et aprés polissage (b), c) cartographie EBSD et figures de
poles associées
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Figure 6.11 Cartographie EBSD dans la région R2, site d’amor¢age S4- séection des grains
ayant I’ axec a 25° de AS
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Figure 6.11-1 Cartographie EBSD dans la région R2, site d’amorgage S4
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Analyse dessites S2, S5 (R1) et S3 (R3)
SiteSZ

- Positionnement des sites avant et apr és polissage

e v |~ ’*,"'--a . : A . -. Qs Z \ . -
sl ?ii. . . - ¥ X300 “504m  “0000 21 54 BEC
Positionnement du site S2 avant et apres polissage (image révélant la

microstructure
{11-20%
/@cé

0002}

(o]

s |\ M
N - 50 ¢ G +IPF_Z(+BC; Step=0.3 pm; Grd761¥523

Figure 6.12 Cartographie EBSD dans la région R1, site d’amorcage S2
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Site S5
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Figure 6.13 Cartographie EBSD dans la région R1, site d’amor¢age S5

Epr6-10



Annexe Epr 6

Figure 6.14 Cartographie EBSD dansla région R3, site d’amorc¢age S3
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Site S1- site principal d’amorcage
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Figure 6.15 Cartographie EBSD dans la région R1, site d’amorcage S1 (désorientations en

noir< 15°, en blanc > 15)
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Cartographie EBSD de la section transverse de I’échantillon

“a)

v

10002} {11-203

{11-20}

ﬂr \
oy
~o/v 14

c) d)

Figure 6.16 Cartographie EBSD de la section transverse

a) Cartographie d’orientations suivant le code de couleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation

b) Micrographie optique avant polissage
c) Figure de pbles obtenues avec I’ensemble des mesures d’orientations de la carte EBSD
d) Figure de pbles obtenues avec les orientations de larégion R1 (entourée en blanc)
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ANNEXE éprouvette B I nt 260 (12369 cycles)

l. Analyse fractographique

M acr ogr aphie. Microgr aphie optique et éectronique

Figure BI260.1 a) Macrographie, b) Micrographie optique

Cet échantillon présente une région brillante divisée en trois zones (R1, R2, R3) situées sur
trois niveaux. Ces régions sont entourées par des lignes pointillées blanches (fig. BI260.1 a).
La partie complémentaire de la surface de I’échantillon est caractéristique d’une fracture
ductile. L aspect de la surface est accidenté (voir fig. BI260.1).

X12 1mm 0000 39 60 SEI

Figure BI260.2: Microscopie éectronique de I’éprouvette B Int 260 identifiant les zones
brillantes R1, R2, R3
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L’étude fractographique présentée dans la suite de cette annexe concerne uniquement les
régions R1 et R2. Ces régions présentent des multiples sites d’amorcage, des zones a stries et
des zones a réamorcage. Le site principal d’amorcage a été établi comme appartenant a la
région R2.

Rédion 1 (R1) : sites secondaires $4, S5
Identification des sites d’amorcage et de leur propagation

X300  SOpm 000D 14 56 SE

s 200 pm

Figure BI260.3 Identification des sites d’amorcage dans la région R1; $4, $5: sites
d’amorcages secondaires; en vert- des sites de réamorcage lors de la propagation de la
fissure; en rouge- les stries de fatigue

Le site S4 et son environnent proche sont présentés dans la figure BI260.4. Le site
d’amorcage (en jaune sur la figure) présente les caractéristiques typiques d’un faciés de
clivage pur (voir également fig. B1260.5). Le chemin de propagation de la fissure est illustré
par des fleches jaunes sur lafigure.
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s 100 1M

Figure BI260.4 Amorcage et propagation de la fissure (site d’amorcage $4 en rouge et
propagation par quasi-clivage en jaune), zones & stries en rouge
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Figure BI260.5 Site d’amorgage principal $4 délimité par la ligne en pointillée rouge
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Figure BI260.6 Identification du site d’amorcage dans région R2 (S1): site d’amorcage
principal; en vert- des sites de réamorcage lors de la propagation de la fissure ; en rouge- les
stries de fatigue

Figure BI260.7 Site d’amorcage principal S1 délimité par la ligne en pointillée rouge
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1. Cartographies EBSD

Siteprincipal S1

0001 -12-10
Pl W N € .
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Figure BI260.8 Site d’amorcage principal S1 délimité par la ligne en pointillée rouge

- Microstructure

La figure B12608 présente la microstructure de type bimodale a 70 um de profondeur
par rapport au site d’amorgage S1. On remarque la présence des grains equiaxes op d’environ
25 um dans une matrice constituée de lamelles organisées plut6t en colonies, d’environ 1 um
d’épaisseur. La précipitation ogg aux ex-joints de grains 3 est visible.
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20kV. - X250 100pm

Figure BI260.9 Microstructure de la surface polie

Cartographie EBSD de la section transverse de I’échantillon

Figure BI260.10 Cartographie EBSD de la section transverse
a) Cartographie d’orientations suivant le code de couleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation ; b) Micrographie optique avant polissage ; ¢) Figures de pdles obtenues avec
I’ensemble des mesures d’orientations de la carte EBSD ; d) Figures de pbles obtenues avec
les orientations les régions R1, R2 et R3 (encerclées en blanc)
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ANNEXE éprouvette C Int 10 (7840 cycles)

I. Analyse fractographie

M acr ogr aphie

Figure CI10.1 a) Macrographie électronique, b) schéma : zone brillante et marques de
chevrons

Cet échantillon ne présente qu’une zone brillante (fracture fragile) de géométrie plutdt allongée.
Cette zone brillante est repérée par ligne pointillée blanche mais son contour n’est pas trés
marqué (fracture ductile).

Les marques de chevrons ne sont pas tres visibles dans la région de fracture ductile. Par contre,
on lesidentifie plus facilement dans |a moitié gauche de I’échantillon.

Cet échantillon présente un aspect plutét uniforme.

Avec |lamicroscopie é ectronigque, on reconnait facilement la zone de clivage (zone brillante dans
la macrographie fig. CI110.1). Elle correspond a la zone la plus foncée de I’échantillon, sur
laquelle on se concentre dans cette éude.

Il est important de noter qu’il existe plusieurs stries de fatigue réparties sur toute la zone (voir
fig. CI110.7). La présence de facettes de clivage est marquée dans la partie inférieure de la zone.
Le site d’amorcage de la fissure est trés proche du bord de I’échantillon. Il est illustré sur les
figures suivantes.
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Identification du site d’amorcage et détermination de son orientation cristallographique

La région ne présente qu’un seul site d’amorcage. 1l ne se propage pas beaucoup (voir
fig.Cl110.7).

500pm

Figure CI10.2 Situation du site d’amorcage sur la zone de clivage

Le site est situé a environ 100um du bord de I’échantillon. Sa taille est d’approximativement
10pm.

Figure CI10.3 Amorcgage et propagation de la fissure (site d’amorcage en bleu et propagation
du clivage en jaune).
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| FTAM RBFI 150K ¥1.100 A0pm WD 1B.0mm

Figure CI10.4 Site d’amorcage signalé avec ligne pointillée bleue

1. Analyses EBSD

La cartographie EBSD réalisée directement sur le faciés de rupture permet d’identifier
I’orientation du site d’amorcage (Fig. CI10.5). La normale au plan basal est inclinée de 27° par
rapport & I’axe de sollicitation.

L’inclinaison de la facette a été déterminée par la méthode detaillée au chapitre 1. On
obtient 24° par rapport a la normale. On rappelle que la méthode utilisée donne I’inclinaison de
la facette avec une incertitude de +-3°. Par conségquent, en comparant cette analyse avec
I’analyse EBSD, on confirme que le plan de clivage est un plan basal.

Y -5 -+ G

Figure CI10.5 Cartographie automatique sur le site d’amorcage de la fissure
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Identification du chemin de propagation dela fissure

C110.6 Indexation manuelle sur de facettes de clivage, a) zone indexée, b) Figure de pbles
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Propagation delafissure (en jaune) et zone avec des stries (en rouge)

16 59 SEI

Figure CI10.7 Ensemble de la
zone brillante, identification de
'amorcage et la propagation de
la fissure et des stries.

15kV X250
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La zone de propagation qui est bien définie par le suivi des facettes de clivage, est
délimitée avec une ligne pointillée en jaune sur la figure suivante (fig. C110.8). Cette zone a une
taille approximative de 0,1mm>.

En dehors de cette zone, il existe encore des facettes de clivage mais il n’est plus possible
de reconstruire le chemin de propagation de la fissure (car les facettes sont tres isolées les unes
par rapport aux autres et ont un environnement proche constitué de stries et de cupules). La
distance du site jusqu’aux stries est pour les plus proches 190um, pour les plus éloignées 1,4
mm. Les zones a stries sont séparées entre elles d’une distance qui varie entre 129um et 700um.

500um

Figure CI10.8 Localisation de |a zone de propagation bien définie par le suivi des facettes de
clivage (jaune)
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Zoneastries

On rappelle que la zone de propagation contient plusieurs stries de fatigue. On a sélectionné
guelques grains présentant des stries de fatigue pour mesurer leurs orientations
cristallographiques (par indexation manuelle des diagrammes EBSD) (Fig. C110.9).

16 59 5El

X250  100um

100pm {0002} Y

Figure CI10.9 Indexation de stries
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Les zones entourées avec une ligne pointillée rouge sont des stries ou I’indexation est

réalisée en mode manuel. On trouve des orientations de grains dont I’axe C est entre 40° et 90°
de la direction de sollicitation. Il faut noter que la zone a stries qui a une orientation

cristallographique telle que I’axe C est 240° de la direction de sollicitation (indexée avec étoile
rose) n’est tres visible du fait de la présence de cupules (Fig. C110.10).

15kY |/  X1,200 o .16 59 SEI

Figure CI110.10 Exemple d’une zone a stries

L’image suivante montre les stries signalées dans la figure CI10.11 comme Stries ‘P’.
Gréce a cette figure, on peut confirmer le sens de propagation de la fissure. La distance entre les
stries augmente a mesure que la fissure se propage (fleche jaune sur la figure CI110.11 et
Cl110.11).

16 59.SEl |

Figure CI110.11 Stries en propagation de la fissure (fleche : sens de la propagation)
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Cartographies EBSD de la zone d’amorcage aprés un 1% polissage

La figure CI10.12 présente la microstructure de type bimodale aux environs du site d’amorcage
apres un léger polissage. Cette figure peut étre comparée a la figure CI10.5 qui visudise le site
d’amorcage et le chemin de propagation de la fissure directement sur la surface de fracture.

4 W

30kV X400 50um (ROO“ 25 35 BEC

Figure Cl10.12Microstructure de la zone polie aux environs du site d’amor cage (fleches
complétes : clivage en a, fléches pointillées : propagation de la fissure en as)

Le site d’amorcage, entouré en pointillé, est encore visible aprés le 1% polissage (fig.
CI10.12). Il s’agit d’un grain ap; Les fleches jaunes indiquent le chemin de propagation de la

fissure. On remarque que les facettes de quasi-clivage correspondent essentiellement aux grains
Qp.

La figure CI10.14 présente la carte EBSD de la zone polie aux environs du site
d’amorcage et lesfigures C110.15 et C110.16 montrent la carte EBSD de toute la partie inférieure

de I’échantillon, aprés un 2™ polissage (quelques dizaines de microns en dessous du site
d’amorgage).
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stries
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sokv  x150 oopm 0000 2535BEC |

Figure CI10.13Microstructure de la zone polie
aux environs des zones présentant avant polissage des stries de fatigue (zone encerclée en
pointillé rouge).
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Figure CI10.14 Cartographie EBSD de la zone polie aux environs du site d’amorcage

a) Cartographie du contraste de bande permettant de révéler la microstructure (les zones
sombres correspondent soient a des zones non polies soit a des zones présentant avant polissage
des stries de fatigue et pour lesquelles les diagrammes de Kikuchi sont de tres mauvaise qualité)
b) Cartographie d’orientations suivant le code de couleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation (les joints de désorientations angulaires > a 15°: en blanc, les joints de
désorientations angulaires < 15° : en noir — la carte contient quelques erreurs d’indexation)

c) Figures de p6les {0002}/{11-20} obtenues avec I’ensemble des mesures d’orientations
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Figure CI10.15Cartographie EBSD d’une partie de la section transverse de I’échantillon apres
un 2°™ polissage

a) Cartographie du contraste de bande

b) Cartographie d’orientations suivant le code de couleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation

Cl10-12
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Figure CI10.16 Figure de pdles {0002}/{11-20}
a) obtenues avec I’ensemble des mesures d’orientations de la carte EBSD fig. C110.17

b) obtenues avec les orientations de la zone encerclée en blanc fig. CI10.17 (quelques
dizaines de micro en dessous du site d’amorcage)
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{0002}

Figure Cl10.17 Cartographie EBSD de la section transverse

a) Cartographie d’orientations suivant le code de couleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation ; b) Micrographie optique avant polissage; c) Figures de pbles obtenues avec
I’ensemble des mesures d’orientations de la carte EBSD ; d) Figures de pdles obtenues avec les
orientations larégion brillante (encerclée en blanc)
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ANNEXE éprouvette D Ext 260 (9074 cycles)

l. Analyse fractographique

Micrographie électronigue

Cet échantillon présente une région brillante de petite
taille, entourée par une ligne pointillée blanche sur la
figure DE260.1.

La partie complémentaire de la surface de I’échantillon
est caractéristique d’une fracture ductile. L aspect de la
surface est trés peu accidenté.

Lazone couverte par le quasi-clivage couvre 0,58%
(0,275 mn) et les stries — 2,4% (0,72 mm?) de la surface
de I’éprouvette

-
e -

(a-—-‘
X14 1imm 0000 5063 §

10kV X1,000 10um 000D 1863 SEI

Figure DE260.2 Sites d’amorcage primaire S1 et des sites secondaires 2, S3 délimités par les
lignes pointillées rouges
DE260-1
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Identification des sites d’amorcage et de leur propagation

Figure DE260.3 Identification des sites d’amorcage de la région R1; contour vert- les stries de
fatigue
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I1. CartographiesEBSD

- Microstructure
La figure DE260.4 présente la microstructure de type bimodale a 100 um de profondeur par
rapport au site d’amorgage S1. On remarque la présence des grains équiaxes op d’environ 25 ym
dans une matrice constituée de lamelles d’environ 1 pym d’épaisseur, organisées colonies de
petite taille. La précipitation agg aux ex joints de grains 3 est visible.

720KV /X400  50pm
Figure DE260.4 Microstructure de la zone polie, 100 um sous le site principal S1

Cartographie EBSD de la section transverse de I’échantillon
g 5 P S |

3 ( :II'
'

————
1mm 0000

{11-20}

Max=25,12

Figure DE260.5 Cartographie EBSD de la section transverse

a) Cartographie d’orientations suivant le code de couleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation, b) Micrographie électronique avant polissage, ¢) Figure de pbles obtenues avec
I’ensemble des mesures d’orientations de la carte EBSD, d) Figure de pdles obtenues avec les
orientations de la région brillante (entourées en blanc).
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ANNEXE éprouvette B Ext 10 (5671 cycles)

l. Analyse fractographique

Micrographie électronique

X13 36 63 SEI

Figure BE10.1 Image MEB, identification de la zaleeclivage

Cet échantillon présente une région brillante eré®yar une ligne pointillée blanche sur la
figure BE10.1. La partie complémentaire de la swgfde I'échantillon est caractéristique
d’une fracture ductile. L'aspect de la surfacepest accidenté.

Identification des sites d’amorcage et de leur progpgation

500 pm

Figure BE10.2 Identification des sites d’amorcagge® bleu): site d’amorgage principal,
S2(en rouge) site d'amorcage secondaire ; en viales sites de réamorcage lors de la
propagation de la  fissure; contour vert- les drie de @ fatigue

BE101
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e 100 um

Figure BE10.3Amorcage et propagation de la fissure (site d'amage S1 en rouge et
propagation par quastlivage en bley site d’amorcage S2 en rouge et propagation paasi-
clivage en rouge).zonessfriesentourées par des lignes vertes

ite d’amorcage
se secondaire S2
lignes pointillées

15kV X500 50pm 17 63 SEI
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II. Cartographies EBSD

- Microstructure
La figure BE10.5 présente la microstructure de tppaodale a 10Qum de profondeur par
rapport au site d’'amorcage S1. On remarque la pcésges grains equiaxes d’environ 25um
dans une matrice constituée de lamelles d’enviropml d’épaisseur, organisées plutét en
colonies de petite taille. La précipitatiags aux ex joints de grairfsest visible.

Figure BE105 Microstructure de la zone polie, 100 um soustie @iincipal S1

Cartographie EBSD de la section transverse de I'éamtillon

1mm 36 63 SEI

L
=
Max=9,7

0 Ul . ’ Max=2,42))

Figure BE10.9 Cartographie EBSD de la section txeanse
a) Cartographie d'orientations suivant le code deleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation, b) Micrographie électronique avartdlipsage, c) Figure de pbles obtenues avec

I'ensemble des mesures d’orientations de la caB8LE d) Figure de pdles obtenues avec les
orientations de la région R1 (entourée en blanc)
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ANNEXE éprouvette C Ext 130(3407 cycles)

l. Analyse fractographique

Micrographie optigue et électronique

imm 0000 3161 SEl

2mm

Figure CE130.1 Image MEB, identification de la zone de clivage

Cet échantillon présente trois régions brillantes (R1, R2, R3) entourées par des lignes
pointillées blanches sur la figure CE130.1. La partie complémentaire de la surface de
I’échantillon est caractéristique d’une fracture ductile. L’aspect de la surface est accidenté.

Identification des sites d’amorcage et de leur propagation

Figure CE130.2 Identification des sites d’amorcage secondaires (4, b, S6)des régions R2 et
R3

CE130-1
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Figure CE130.3 Identification des sites d’amorcage de larégion R1 et R3 : Sl- site d’amorcage
principal, 2 et S3- sites d’amorcage secondaires; contour rouge- les stries de fatigue
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et i )

\-;‘-zow X950, 2071 “~008Q.
Figure CE130.4 Sites d’amorcage primaire S1 et sites secondaires &, S3 déimités par les
lignes pointillées rouges
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I1. Cartographies EBSD

- Microstructure

La figure CE130.5 présente la microstructure de type bimodale & 100 um de profondeur par
rapport au site d’amorcage S1. On remarque la présence des grains équiaxes op d’environ 25 pm
dans une matrice constituée de lamelles de plus de 1 pm d’épaisseur, organisées larges colonies.
Laprécipitation agg aux ex joints de grains 3 est visible.

Figure CE130.5 Microstructure de la zone polie, 100 um sous le site principal S1

Cartographie EBSD de la section transverse de I’échantillon

A o "9'!_*":.

| -1 \_.-_' . ‘. - —
a e ReICLITN R, | X15 1imm 0000 3161 SEI

Max = 8,69

Figure CE130.9 Cartographie EBSD de |la section transverse

a) Cartographie d’orientations suivant le code de couleur du triangle standard//Z=axe de
sollicitation, b) Micrographie éectronique avant polissage, ¢) Figure de pbles obtenues avec
I’ensemble des mesures d’orientations de la carte EBSD, d) Figure de pbles obtenues avec les
orientations des région R1, R2, R3 (entourées en blanc).
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