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Plan AT Ipsix

MINES
Tech*

1. Fissuration par corrosion sous contrainte

2. Couplage diffusion-plasticité



Problématique

g ' PSL%

MINES
I’urisTech*

Fissuration intergranulaire assistée par I'oxydation

Fissuration

Matériaux d’intérét:
= Alliages base nickel
= Alliage 600: Ni-15Cr-10Fe
= Alliage 182/82 (soudure)
= Aciers inoxydables austénitiques (304L/316L)

Milieu d’étude:
= Eau hydrogénée désaérée
= Ajout deBetLi
= 290-350°C
= 155 bar




Profondeur de défaut

7 . 24
Problématique AD psix

ParisTech

Etapes de la fissuration

A .
Amorgage /o
Fct (pyy O) : Propagation = Rupture
Conditions :  Incubation
nécessaires = : Propagation : Propagation :
. Oxydation . lente . rapide .
= Surface et JdG * . //’
: : : / :
: s/ s
2




Problématique AT psLx

MINES
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ECHELLE MACROSCOPIQUE

I J—
O O g@}
S | W—

Traction lente U-bend
£<107s1

ECHELLE LOCALE

Connaitre, sur une surface élémentaire représentative des comportements moyens
du matériau, les propriétés locales des joints de grains.

= Quels sont les joints de grains qui fissurent et pourquoi?

1. Etat mécanique au voisinage des joints de grains

localisation / incompatibilité de déformation, état de contrainte local

2. Cinétique d’oxydation intergranulaire

Effet de paramétres matériau, milieu, mécanique




Démarche AT psLx

ParisTech

Corrélation
Surface exposée d’images
' Champs S

Surface élémentaire  Meécaniques Simulations

représentative EF
(0.25 a 1 mm?)
Champs Oxydation

microstructuraux intergranulaire

MEB, MEB-FIB, MET

e




V 4 ° / -
Etat mécanique local AT | psLx

MINES
ParisTech *

Meéthodologie expérimentale

e = 480 x 480 pm?
E‘_i = Pasdegrille: 9.5 um
s;'; = 3emeréseau incliné a38°-d =12 um

i
‘E’ - = Vic2D

Dépot des grilles par lithographie electronique

(1) Dépobt de résine par centrifugation

(2) Polymérisation en étuve

(3) Irradiation de la résine
(4) Dissolution des chaines dégradées

(5) Dépobt d’or-palladium

(6) Dissolution du polymere

0 e e

" Monomeére
Polymeére

- - - ' " Au-Pd

7



V 4 ° / -
Etat mécanique local AT Ipsix

Meéthodologie expérimentale

Essai de CSC
Ea XH P
.200 pm
Microgrilles Au/Au-Pd Microgrilles Au/Au-Pd
Image MEB Image MEB
Avant déformation Aprés déformation
Corrélation maximale

S .

- Py - [
Domaine de corrélation f e ceeod
Zone de recherche

Image de référence Image déformée /




Etat mécanique local

g ' PSL%

MINES
Pa risTech*

Meéthodologie expérimentale

iEF"Eﬁ 2
apavapasa®
‘ |

|
;i Essai de CSC

EaAXHP

Microgrilles Au/Au-Pd
Image MEB

N\
Préoxydation
Eau HT/HP

v

200 pm

Microgrilles Au/Au-Pd
Image MEB

/
Essai de CSC

Eau HT / HP

Image de référence
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Couplage microstructure - fissuration AT psix

ParisTech

Analyse du réseau de fissuration et couplage avec la microstructure:
Les joints de grains qui fissurent sont:
= perpendiculaires a I'axe de traction;

= des joints de grains généraux;

= adjacents a au moins un grain avec un faible facteur de Schmid

LAGB
HAGB
23
25-229

10



Apport des champs de déformation AT psLx

ParisTech

Réle de la localisation et des incompatibilités de déformation

Application a I’acier inoxydable 304L irradié e

_.l_
Base de mesure: 8 um 10 et

= Les joints qui fissurent ne sont pas nécessairement ceux pour lesquels le taux de déformation
local est le plus élevé.

= Localisation de la déformation a l'intérieur d’au moins un des grains adjacents

11
Thése Morgane Le Millier, MINES ParisTech (2014) Collaboration LMS — Ecole Polytechnique



Apport des champs de déformation AT psLx

ParisTech

Discontinuité des bandes de déformation pour presque 100% des joints de grains fissurés

-

T Sl P T o A e
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: . i ! . : i
. ¢ . 3 v - e . Y
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s ¥ y i s - ¥ .
o e s J% ik g 3
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b . . g H g0 Tl
Thia = e
o ) o e el TN
. H S i
il oo (A e e By
T T

L] -

Rble prépondérant des incompatibilités de déformation de part et d’autre du joint de grains

i

12
Thése Morgane Le Millier, MINES ParisTech (2014)
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Conditions nécessaires pour la fissuration AT psLk

ParisTech

" Ouverture des fissures en mode | = Contrainte locale d’ouverture critique O ique

Amorcage quand O™ 2 0N 00e

= Localisation de la déformation = Zones de concentration de contrainte

» Incompatibilité de la déformation O itique atteint plus rapidement dans ces zones

" Joints de grains généraux = Energie de cohésion du joint de grains I ;.

O-Ncritique = f( rJdG)

[',4c = f(nature du JdG, ségrégation, oxydation)

Pox :
N
I o critique
N N
- 0-20: critiqge
|
1 Pox
= \
NE \s‘ > t

13



. . V4 V4 . . \ V4 . /
Simulations éléments finis & I'échelle du polycristal &7, psix

* Microstructure réelle: agrégat polycristallin obtenu a partir des cartographies EBSD

.
P25 sipuLia

ABAQUS:
R S

200 pm A

EBSD Agrégat polycristallin 2D extrudé

* Conditions aux limites: déplacements U issus de la corrélation d’images

U1, exp

* Plasticité cristalline: loi de comportement élasto-viscoplastique avec écrouissage isotrope
sur les systemes de glissement /

14
Thése Qi Huang (en cours), co-direction Université Paris 13 (LSPM) / MINES ParisTech
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Contraintes normales aux joints de grains AT psLx

MINES
Iﬁnﬂﬂbch’k

Application a l'acier inoxydable 316L

410 MPa

" Champs des contraintes normales (0 ormal) 8 fissures 20 fissures

(Avg 75%) |}
>500 it
500 |
450
400
350
300
250
200 |
150 |
100 |
50
0
-50
-100
-150
-200
-200

30% - 29%

25%

20%

Axe de traction

100 200 300 400 500 600 700 800
Maximal valuefor 6,y (MPa)
Onormal Maximal le long des JdG fissurés: en moyenne 504 MPa
Onormal > 0 pour tous les JdG fissurés

Onormal > 410 MPa pour la majorité des JdG fissurés

15
Thése Qi Huang (en cours), co-direction Université Paris 13 (LSPM) / MINES ParisTech
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Contraintes normales aux joints de grains AT Ipsix

ParisTech

Application a l'acier inoxydable 316L

Champs des contraintes normales (0ormal) Distribution de 6y,5rmal POUr les JdG fissurés

30% - 410 MPa 299,
25% -

20% -

15% -

Frequency

10% -

5% -

0% -
_ 100 200 300 400 500 600 700 800
Axe de traction Maximal value for 6,y (MPa)

—)

Onormal > 650 MPa pour les joints 23 perpendiculaires a I'axe de traction = pas de fissure

- (L axe de traction) avec 0ormal > 410 MPa = pas de fissure ’

16
Thése Qi Huang (en cours), co-direction Université Paris 13 (LSPM) / MINES ParisTech



Cinétique d’oxydation intergranulaire AT Ipsix

;Tech

Objectifs:

= Détermination expérimentale et quantitative de la cinétique d’oxydation intergranulaire
définie comme une vitesse de progression de l'oxyde le long du joint de grains.

= Etudier I'effet de divers parametres influents au premier ordre sur 'amorcage de la CSC
0 métallurgiques
O environnementaux
O meécaniques

®» Développement d’'un modele d’oxydation intergranulaire

Difficultés:

= Profondeurs d’oxydation faibles (< 1.5 um) pour des durées d’oxydation longues
=  Phénomene localisé

®» Mesures locales mais statistiguement représentatives

17



Cinétiqgue d’oxydation intergranulaire AT I psLx

ParisTech

Effet de la nature des joints de grains

MEB
2000
Alliage 600 Alliage 182
1000h 1000h
- 360°C- 20 mL H, / kg H,0 360°C—30 mLH,/ kg H,0

1500

1000

500
Statistique sur une population de

joints de grains

profondeur d'oxyde intergranulaire (nm)

sigma 3 CSL HAGB LAGB
nature du joint de grains

Profondeur > 200 nm

Couplage avec EBSD

Joints généraux > CSL hors 23 >33

Joints généraux > joints faiblement désorientés

»
»

Cinétique d’oxydation décroissante

Sensibilité a I'amorg¢age de la CSC diminue /

18
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Cinétique d’oxydation intergranulaire AT psLx

ParisTech

Homogénéité de la profondeur d’oxydation le long d’un joint de grains
Stage de Hong-Thai Le (2015)

Tomographie par coupes sériées au FIB Alliage 600
5‘»“”‘4’% Milieu primaire - 1400h a 340°C

O'AVEN‘Q ‘ i

Equipex MATMECA b 120 £150.0m )

coll. Fabrice Gaslain

Profondeur > 200 nm A 2},7?01 180 nm

Choix possible de la zone d’analyse & Oxyde surface

= Homogénéité le long d’'un méme JdG

= Variabilité d’un JdG a l'autre

Gaslain et al., IOP Conf Series (2016)
Duhamel et al. Oxid. Met. (2017)

19



Cinétique d’oxydation intergranulaire AT psLx

ParisTech

Etude de la nature et de la composition de I'oxyde intergranulaire formé

Cartographies en énergie filtrée
MET A600, milieu pri

= Profondeurs d’oxydation courtes

= Choix possible de la zone d’analyse

Posllition
initiale du JdG

= Peu de statistique

= Composition de l'oxyde intergranulaire
» Oxyde de type spinelle Ni,Cr,O,
= Appauvrissement en Cr / enrichissement en Ni dans l'alliage a I'interface avec l'oxyde

0,5 um '

20



Synthése AT psLx

ParisTech

JdG fissurés JdG non fissurés

Champs
mécaniques

Effet de 0 / € sur I'oxydation
Critere de rupture

Couplage mécanique / oxydation

Champs Oxydation
microstructuraux intergranulaire

21



. . sy s s « ey 7 % ,
Diffusion accélérée par la plasticité AT Ipsix

ParisTech

=  Systeme étudié = Ni pur monocristallin revétu de Cr

= Profils de concentration suivis par SIMS ®» Collaboration: F. Jomard — GEMaC (UVSQ)
Diffusion en volume Effet de dislocations statiques Effet de dislocations mobiles
(référence)
Pas de déformation et/ou de Déformation plastique PUIS Déformation plastique ET
contrainte appliquée traitement de diffusion traitement de diffusion
T = 400, 500, 787°C T = 500°C T = 350, 500°C
Essai de traction & = 4 et 20% 55 MPa < 0< 100 MPa
T Pas d’effet I

Thése Bogdan Chetroiu (2015)
Thése Josiane Nguejio (2016)

22



Couplage diffusion-plasticité AT psLx

ParisTech

Dispositif expérimental

Déformation suivie par
corrélation d’'images

Enceinte sous vide

ndair
Camera secondaire Four <001>

® <001>

= 2 températures d’essai: 350°C et 500°C

= Pour chaque température: plusieurs niveaux de contrainte avec 0 > R,
= Régime de fluage-dislocation

= Essais arrétés pour des taux de déformation finaux similaires (qq %)
23



. . sy s s « o, 7 % ,
Diffusion accéléerée par la plasticité AT psLx

MINES
I’m'isTech*

Coefficient de diffusion apparent et vitesse de déformation

1E-14 ¢ ———rrr ,
| = 500°C
e 350°C (74)!
(70) E/-//
1E-15 | < -
@ /'/
E -
L : (100)e ,° )
D% (84) f;w'" .
1E-16 | - le =
z - 97 /
: (74){ o0 E(GO)
i (55)
1E-17 ] e i
1E-8 1E-7 1E-6 1E-5
de/dt (s7)

Augmentation linéaire de D avec la vitesse de déformation a 350°C et 500°C

24
These Josiane Nguejio (2016)
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Diffusion accéléerée par la plasticité AT psLx

ParisTech

Facteur d’accélération

350°C

2E6 F W) = 2E6
L , "
! m 500°C
/
- (97)
o
!
1E6 |- o @) 1 1E6
L @ (74)
> I’
()] = =
X
a
100 P ‘—-'... (74) . 100
50 | _..--m(70) 450
(55) S
@ -i-_' (60) | m (65)
0 '* : 1 A | . 710
0 2.0E-6 4.0E-6 6.0E-6
de/dt (s1)

Accélération de la diffusion sous l'effet des dislocations mobiles dans un domaine (T, £) donné

R . . 25
These Josiane Nguejio (2016)



Perspectives AT psLx

Etude du couplage diffusion-plasticité dans des alliages binaires Ni-Cr
Compréhension des mécanismes de diffusion en présence d’activité plastique
= Etude des microstructures de déformation

Role de I'activité plastique sur la diffusion aux joints de grains

R Projet ANR franco-allemand DIPLOX

WESTFALISCHE
WiLHELME-LINIVERSITAT
MiNSTER
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