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Introduction Générale

Les combustibles fossiles, résultent du lent processus de décomposition d’ organismes
vivants (végétaux ou animaux), suite a leur enfouissement sous des dépots sédimentaires, il y a
des millions d’'années. La décomposition des organismes vivants a donné les hydrocarbures
exploités aujourd’ hui.

L es ressources énergeétiques (pétrole, gaz,...) sont acheminées du producteur vers les centres de
distribution et ensuite vers le consommateur.

L e stockage des produits pétroliers (ressources énergétiques) est |'action qui consiste a placer une
quantité d'énergie en un lieu donné pour permettre son utilisation ultérieure.

Le transport des dérivés pétroliers est réalisé principalement par pipelines, sur de longues
distances. Il peut prendre diverses appellations selon le produit transporté : Gazoduc pour le gaz
naturel, Oléoduc pour les hydrocarbures liquides (pétrole, huile), Méthanoduc pour le
méthane, .. . etc.

Cette these a pour objectif de proposer une étude expé&rimentale analysant I’ effet de sablage
(action environnementale) et celui de I hydrogene (un des produits pétroliers) sur les propriétés
mécaniques des structures en acier APl 5L X52, congues pour transporter et stocker des dérivés
pétroliers. Nous nous intéressons a I’endommagement local d une structure portant des défauts
extérieurs sous forme d’ entailles longitudinales et transversales de surface.

La probabilité d'amorcage d’ une structure n'est jamais nulle. Les sources d'endommagement du
matériau, lors de son fonctionnement, sont nombreuses. Parmi les causes naturelles, notons la
fissuration par corrosion externe et interne, la fissuration par hydrogene, les défauts d’ origine des
conditions environnementales.. . etc.

L’ hydrogene comme carburant a été proposeé comme solution dans les problémes d'énergie.
L’utilisation de I’hydrogene pourrait constituer, a long terme, une aternative aux carburants
dorigine fossile. Son développement se heurte cependant a des défis scientifiques,
technol ogiques et économiques majeurs.

Les molécules de I’ hydrogene peuvent pénétrer au sein de I'acier, principalement par ses défauts
de surface, et causent sa fragilisation. Notre équipe analyse les effets de cette pénétration sur la
résistance mécanique de l'acier.

Dans la présente étude, I’ effet d’ érosion par impact de sable, d’ une structure entaillée, est étudié.
Les discontinuités structurales conduisent a de fortes concentrations de contraintes au voisinage
des défauts. Les chargements répétés dans le temps (impact de sable) donnent lieu & une grande
variation en propriétés du matériau.

L’endommagement par sablage conduit a une amélioration en durée de vie du matériau gréace a
I”&limination de micro fissures dans la structure. Mais, d’ autres parametres peuvent jouer un role
opposé, comme la diminution de |’ épaisseur des parois d’ une structure, qui provoque la rupture
de la structure sous pression.

Ce manuscrit est divisé en cing chapitres :
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Le chapitre | présente une éude bibliographique générale sur I’ érosion des structures (par des
particules solides) et I effet de I hydrogene. Afin d’ atteindre nos objectifs, nous rappel ons dans ce
chapitre les différentes notions nécessaires a cette étude. Cette partie s articulera autour de trois
axes:

1 Dans un premier temps, nous introduisons la théorie d’ érosion et les différents paramétres
de ce processus. Plusieurs facteurs différencient les types de mécanisme d' érosion et contrélent le
moyen d érosion. Ils peuvent étre regroupés en trois catégories distinctes et associées aux :
- Conditions d'exploitation: temps d exposition, vitesse, accélération, angle
d’impact, moyen du débit, courant et température.
- Particules érodantes (sable) : taille, forme, dureté et matiere.
- Matériaux cibles: Composition chimique, propriétés mécaniques, dureté et surface
morphologique.
2. Nous traitons globalement I'influence d'érosion sur les propriétés du matériau. Nous

présentons les contraintes résiduelles introduites par impact des particules solides et nous
montrons son influence sur lavariation de laténacité et sur ladurée de vie du matériau.

3. Enfin, dans I'axe 3, nous introduisons les différentes recherches réalisées durant les
derniéres années sur |’ effet d’ hydrogéne et son comportement vis-a-vis des aciers.

La procédure d endommagement, par sablage et par hydrogene, est présentée dans le chapitre 11.
Cette partie se compose de quatre axes :

1- Nous commencons par |’ éude de microstructure de I’acier APl 5L X52. Nous précisons
lamaniére d obtention des éprouvettes et calculons lataille de grains par différentes méthodes.

2- Puis, les conditions d’ endommagement par sablage sont présentées.

3- Ensuite, nous évaluons I’ influence du sablage en calculant la perte de masse et |e volume
érodé et en mesurant les paramétres géométriques d’ entaille.

4- Le dernier axe, dans ce chapitre, est consacré a présenter la procédure d’ endommagement
par hydrogene.

Le chapitre |11 s attache a décrire la variation des propriétés du matériau : statiques, dynamiques
et en fatigue, sous sablage et hydrogene. Des essais expérimentaux sont réalisés sur |’ acier API
5L X52:

- Essai detraction,

- Essai de Charpy,

- [Essai defatigue en flexion trois points.

Dans le chapitre 1V, nous évaluons I’ évolution de la microstructure sous sablage. La déformation
du matériau a été constatée en faisant :

- L’observation microscopique par un microscope électronique a balayage,

- L’analyse des contraintes résiduelles le long du ligament au fond d’ entaille,

- Lamesure de microdureté Vickers HV sous |’ entaille.

L’ explication des différentes procédures de préparation des éprouvettes et du déroulement des
essaisréaises, ains quel’analyse, I’ interprétation et la discussion des résultats, seront présentés.
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Introduction générale

Le chapitre V est consacré a déterminer la nocivité des défauts sous sablage et hydrogéne. Le
niveau de la dangerosité des défauts et la variation des facteurs de sécurité et de slreté seront
présentés par e Diagramme Intégrité Rupture Modifié (D.1.R.M.).

Des conclusions générales mettent |’ accent sur les résultats les plus importants obtenus dans cette
étude, ainsi que quelques perspectives regroupées dans | es derniéres pages de cette thése.
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Chapitre 1 Etude bibliographique

I1. Frosion du matériau par impact des particules
solides

Le processus d’érosion est un phénomene surfacique associé a un enlévement de matiére
caus¢ par des impacts répétés des particules solides sur le matériau. Le probléme d’érosion
touche plusieurs secteurs industriels tels que les tuyaux, les réservoirs, les turbines, les
composants hydrauliques, les pompes, les industries de procédés, ...etc.

Malgré les effets nocifs de 1’érosion sur le matériau, ce mécanisme est parfois considéré
comme ¢étant bénéfique et normalement utilis¢é dans les techniques de fabrication. Le
grenaillage par sablage est une des ces applications bénéfique du mécanisme d’érosion.

En fait, I’¢limination compléte de 1'érosion du matériau est impossible, mais 1'étude des
caractéristiques du matériau et le mécanisme de rupture est une manic¢re de comprendre la
cause de rupture qui permet de minimiser I’endommagement.

I.1.1. Théorie de I’érosion

Le phénomene d’érosion des matériaux par des particules solides est un processus assez
complexe. Les chocs entre les particules solides et la surface d’un matériau entrainent
I’enlévement de matiére caractérisé par la rupture fragile. Les types et les dimensions des
fissures qui se forment sur la surface, durant I’impact, sont largement étudiés et dépendent de

plusieurs facteurs : forme, masse, vitesse des particules, dureté et ténacité¢ du matériau, Figure
I-1.

Les travaux de Buijs et al [1], Marshall et al [2], Evans et Wilshaw [3] Evans et Marshall [4]
ont montré I’importance des fissures latérales dans le mécanisme de I’enlévement de maticre.
Ils se sont basés sur le phénomene d’écaillage : la fissure latérale, provoquée par une particule
érosive, croise la surface cible. La théorie élasto-plastique de 1I’érosion des matériaux fragiles
suppose que les fissures latérales, provoquées par les contraintes résiduelles introduites par
I’impact, croissent d’une maniére quasi-statique.

Charge By

Particule

Zone plastique

Fissure latérale

Fissure radiale et médiane
Figure I-1 : Fissures générées par impact de particules [5].
Le volume AV de la matiére enlevée lors de 1’érosion, correspondant au volume du matériau

enlevé par indentation sous le seuil de la rupture, est calculé a partir de la longueur de la
fissure a;, et de la profondeur de la fissure latérale /;, en dessous de la surface cible :
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AV:ﬂ'aZLhL (1)

Si on suppose 1’absence d’interaction entre les sites d’impact, le volume total enlevé AVt est
la sommation des volumes résultants, a partir des impacts individuels. 2N est le nombre total
d’impact.

AV, =X N(ma’1hy) Q)

Marshall et al [2] ont utilisé cette analyse pour la modélisation de I’abrasion par doucissage.
La longueur de la fissure latérale en équilibre est donnée par :

a= ay PP [E (K2 H 3)
avec
® o, est une constante du matériau qui dépend de la forme de la particule.
e Py est la charge normale de la particule abrasive qui agit sur le matériau cible durant
1”érosion.
o E, K|c ef H; sont respectivement le module de Young, le Facteur d’Intensité¢ de Contraintes
et la dureté du matériau cible.
La profondeur hy, de la fissure latérale d’une écaille typique est exprimée par :
h, = oy (E/H,)"” (P/H)" (4)
Ou o est une autre constante qui dépend de la forme de la particule.
En substituant les Equations (3) et (4) dans 1’équation (2), le volume total enlevé devient :
AV, =C (3NzE™ K,." H? P, (5)

Ou C est une autre constante. La modélisation de I’érosion des surfaces par les particules
anguleuses est fréquemment basée sur 1’hypothése que I'impact de la particule est uniquement
décrit par I’indentation quasi-statique. Dans ces mod¢les, la fissure latérale est une
caractéristique importante, responsable de I’enlévement de matiére par écaillage. D’apres les
observations microscopiques et les mesures effectuées, le volume moyen écaillé est calculé en
appliquant I’un des modeles suivant, Tableau I-1 :

Auteurs Modgele (AV)
Buijs [1] ma;.h, (6)
Slikkerveer [6] %.af h, 7)
Oka [7] mh] R (8)
Volume conique %.af hy 9)
Tanaka modifiée [5,8] %”.af h, (10)

Tableau I-1 : Différents modéles du volume érodé.
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Le taux d’érosion dépend du rapport de la dureté de la particule Hy, et la dureté du matériau
cible H:. En effet, les particules possédant une faible dureté, par rapport a la surface a éroder,
causent beaucoup moins d’usure que les particules dures.

Le rapport de dureté des particules et de la cible (Hy/H;) est appelé I’initiateur de la
fissuration.

Si Hp>Hy, le contact particule-cible provoque I’initiation des différents types de fissures. Les
fissures latérales responsables de la formation d’écailles sont générées.

Si Hp=Hy, le contact est élastique. Les empreintes créées sont plus ou moins profondes, et les
fissures latérales ne sont pas produites et sont moins apparentes.

Si Hp<Hy, les fissures latérales ne sont pas observables, mais quelques sites d’impact ou
impressions plastiques peuvent se présenter. Les particules fragmentées laissent des
empreintes de poussieres au contact de la surface, et sont déviées par un rebondissement due
au choc élastique.

La ténacité des particules est considérée comme un indice de fragilit¢ et un des facteurs
importants qui affecte le taux d’érosion [9]. En effet, il existe des particules plus fragiles et
donc moins érosives. Wada et Watanabe [9] ont montré que la distribution de la taille des
particules érosives, apres impact, est nettement différente de celle mesurée avec impact. Les
particules fragiles (faible ténacité Kcp) se sont écrasées en petites dimensions.

I.1.2. Mécanismes de 1'érosion par des particules solides

Les actions mécaniques, chimiques et thermiques sont 1'origine des séparations de la maticre
tel un débris d'érosion, mais les moyens pour atteindre ces actions sont différents. En général,
on distingue quatre mécanismes principaux d'érosion par impact des particules solides :
coupe, fatigue, rupture fragile et fusion.

Les actions de coupe peuvent étre classées en découpage par pénétration de particules ou en
déformation plastique a la rupture. La figure 1-2 montre la hiérarchie de ces processus.
Stachowiak et Batchelor (1993) [10] ont suggéré les mécanismes possibles de I'érosion par
impact des particules solides: érosion abrasive, fatigue de surface, rupture fragile,
déformation ductile, fusion de surface, érosion macroscopique et érosion atomique.

Erosion par des particules solides

I I3 ]

Coupe Fatigue Rupture Fusion Mécanismes d’érosion
fragile
Pénétration Déforrpation Rupj[ure Rupture Eta‘F Action de séparation
plastique cyclique Non- de fluide du matériau
a la rupture cyclique

Figure I-2 : Mécanismes d'érosion par des particules (Meng and Ludema, 1995) [11].
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I.1.2.1. Erosion abrasive (Coupe)

Lorsque des particules frappent une surface a faible angle d’impact, figure I-3, le mécanisme
est appelé érosion abrasive. Quand le sable abrasif frappe une surface, il roule ou glisse
provoquant I'érosion par frottement ou par découpage. La mati¢re est enlevée par griffures ou
par démolition des bords aigus des particules, en formant de petites cicatrices.

1.1.2.2. Fatigue de surface

Ce mécanisme d'érosion ressemble a l'usure par fatigue des surfaces roulées. Lorsque les
particules frappent une surface avec un grand angle d'impact et une basse vitesse, Figure [-4,
la surface ne subit aucune déformation plastique. Cette surface est affaiblie par fatigue, et des
fissures apparaissent apreés des impacts répétés. Les particules se détachent de la surface aprés
plusieurs impacts.

1.1.2.3. Déformation plastique

La déformation plastique de la surface a lieu en raison de la formation des écailles autour du
point d’impact, lorsque les particules frappent la surface élastique avec une vitesse moyenne
et un grand angle d’impact, figure I-5. En répétant I’impact sur les écailles, le matériau se
détache tels des débris.

1.1.2.4. Rupture fragile

Lorsque les particules impactent une surface fragile avec un grand angle d’impact et une
vitesse moyenne, 1'érosion se fait par rupture fragile, figure 1-6. Si les particules sont aigues,
la fragmentation fragile s’effectue par détachement des particules de la matiére.

Low 1 t
W LIIPAC High impact

angle f & angle
\ < Low soeed
______ L
——
S ——

Figure I-3 : Erosion abrasive [10]. Figure I-4 : Erosion due a la fatigue de surface [10].
Flake High impact
\ formation angle
1 ) Medium spead

Ve o

Figure I-5 : Déformation plastique [10]. Figure I-6 : Erosion par rupture fragile [10].
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1.1.3. Paramétres du processus d’érosion des surfaces du matériau

Plusieurs facteurs différencient les types de mécanisme d’érosion et controlent
le moyen d’érosion. Ils peuvent étre regroupés en trois catégories distincts et associés aux :

1. Conditions d’exploitation : Le temps d’exposition, la vitesse, 1’accélération, 1’angle
d’impact, le moyen du débit ou la concentration, le flux et la température.

2. Particules érodantes (sable ou gouttelettes de liquides) : La taille, la forme, la dureté et la
maticre.

3. Matériaux cibles: Composition chimique, propriétés mécaniques, dureté et surface
morphologique.

I.1.3.1. Facteurs associés aux conditions d'exploitation

La vitesse, I'angle d’impact et la concentration des particules sont les parameétres les plus
importants parmi tous les autres facteurs, et applicables a tous les types de composants ou
1'érosion se produit. Ces termes apparaissent dans la plupart des modéles d'érosion.

1.1.3.1.1. Temps d’exposition

Le taux d’érosion augmente en fonction du temps d’exposition, jusqu’a une valeur constante
[12]. Les différentes étapes d’érosion du matériau pendant le temps sont expliquées dans le
paragraphe 1.1.7.1, Figure I-25.

1.1.3.1.2. Angle d’impact

L'angle d'impact est défini comme l'angle entre la surface érodée et la trajectoire des
particules, juste avant l'impact. Si les particules sont en mouvement parall¢le a la surface,
I’angle d’impact est presque 0 ° et seulement une légere érosion peut avoir lieu. Lorsque les
particules se déplacent selon la normale a la surface, 1'angle d’impact est de 90 °.

Pour les matériaux fragiles et ductiles, leur comportement d'érosion est différent selon I’angle
d’impact. Les matériaux ductiles ont une €rosion sévere a faible angle d'impact. Leur érosion
maximale est observée entre 10 © et 30°. La faible érosion est observée autour de la normale
d’impact [13].

Le comportement a 1’érosion d’un matériau ductile est similaire au frottement dans le cas de
trés petits angles d’impact. Pour les matériaux fragiles, plus I’angle d’impact augmente, plus
I’érosion est grande et sa valeur maximale se trouve a 90°.

L'érosion peut étre désignée en deux modes: Mode ductile, dans les cas ou I'érosion
maximale est a faible angle d'impact. A I'inverse le mode fragile, I'érosion est maximale a 90°,
indépendamment du type de matériau ductile ou fragile.

La figure I-7 illustre la variation de 1'érosion des matériaux fragiles et ductiles pour différents
angles d'impact. Elle donne 1'érosion maximale des matériaux ductiles et fragiles.

Différentes méthodes sont utilisées pour présenter la relation entre I’érosion et I’angle
d’impact. Bhushan (2002) [14] a montré que I'érosion maximale d’un matériau fragile est plus
¢levée qu'un matériau ductile. D'autre part, Matsumura et Chen (2002) [15] ont montré que
1'érosion la plus élevée correspond a un matériau ductile. Bozzini et all (2003) [16] ont trouvé,
pendant 1’étude d’érosion par sablage, d’acier inoxydable 2205 DSS (Duplex Stainless Steel),
que I’érosion est maximale a 90°, Figure I-8. Bhushan (2002) [14] n'a montré aucune érosion
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aux faibles angles d’impact. Contrairement, Stachowiak et Batchelor (1993) [10] ont montré

que I'érosion se produit a environ 10% de la valeur maximale et a zéro degré d’angle
d’impact.

Ces différences de résultats pourraient étre dues au mode de définition de 1’angle d'impact des
particules. Normalement, 1’angle de jet est considéré comme angle d'impact des particules
pour un but pratique, sans I’étre réellement.

E A
= Ductile Brittle
= maode mde
=
L]
, O
0° Impingement angle 90

Figure I-7 : Représentation schématique de 1'érosion en fonction de I’angle d'impact,
pour les matériaux fragiles et ductiles [13].
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Figure I-8 : Erosion en fonction de 1'angle d'impact [16].

Le flux des particules dans un tuyau droit ou entre des plaques paralleles peut étre considéré
comme ayant zéro (0°) d’angle d’impact, mais méme dans ces flux, on peut s'attendre a de
'érosion. Dans de tels cas, si 'écoulement est perturbé, les particules oscillent au sein de la

couche limite en direction perpendiculaire a 1'écoulement, et I’angle d’impact pourrait étre a
proximité de 90 °.
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1.1.3.1.3. Vitesse des particules érodantes

Dans la pratique, I’endommagement du matériau di a la déformation plastique et a la coupe
se produit simultanément. Ces mécanismes d’endommagement dépendent ensemble de la
vitesse des particules et de I’angle d'impact et d’autres parameétres. Jusqu'a une certaine
vitesse, appelée ‘‘seuil de la vitesse’’ ou vitesse critique, les particules ne peuvent déraper
dans la surface a cause des frottements, et l'action de découpe n'a pas lieu. Yabuki et al.
(1999) [17] ont trouvé cette vitesse critique d’un sable de silice sur un acier au carbone égale
a 2,5 m/s pour des particules de 0,26 mm. Plus la vitesse augmente par rapport au seuil
critique, plus les deux actions, déformation plastique et coupe, augmentent, ce qui amplifie
considérablement I'érosion.

Les modes d'érosion varient en fonction de la vitesse des particules. A basse vitesse, les
particules n'ont pas assez d'énergie pour éroder le matériau par 1’action de coupe, mais les
effets de la déformation élastique ou de la fatigue peuvent étre observés.

La plupart des expressions, citées pour la relation entre 1'érosion et la vitesse des particules,
sont :

Erosiona(Vitesse)" (11)

Ou les valeurs de l'exposant n varient en fonction de la matiére et des autres conditions
d'exploitation. Considérant que 1’enlévement de maticre est di a 1'énergie cinétique d’impact
des particules, théoriquement, la valeur de n est 3. Toutefois, dans la littérature, plusieurs
auteurs ont pris différentes valeurs.

Truscott (1971) [18] a présenté différentes valeurs de I'exposant n prises entre 1,4 pour l'acier
St 37 et 4,6 pour le caoutchouc testé par sablage. Si on a une intensité forte de la corrosion
combinée avec 1’érosion, la valeur de I'exposant n sera moindre, mais dans certaines gammes
de vitesses, I’augmentation soudaine de cette valeur peut étre observée lorsque les échelles de
corrosion sont enlevées.

Dans le cas combiné des particules solides de 1'érosion et de cavitation, Zhang et al. (1996)
[19] ont constaté que I'érosion est proportionnelle a la vitesse périphérique d’un disque avec
une valeur d’exposant comprise entre 3 et 4,5, pour les revétements non-métalliques.

De méme Arnold et Hutchings (1990) [20] ont constaté que 1’exposant de la vitesse se trouve
entre 2,9 et 5,1 pour les angles d'impact 30° et 90° respectivement. L’effet des particules
d'érosion a grande vitesse est plus significatif que les synergies dues a la cavitation et a
|'érosion.

Karelin et al. (2002) [21] ont observé différentes valeurs pour le type d’essai, par exemple n =
2,5 ~ 3,0 pour un type rotatif, n = 1,8 ~ 2,7 pour un disque et n = 2,0 ~ 2,2 pour I’impact de jet
d'eau. Il existe de grandes différences dans les valeurs de l'exposant de la vitesse. Ceci
complique l'uniformité dans la prévision de I'érosion et la simulation.

Le plus souvent, la vitesse des particules est considérée équivalente a la vitesse d’un fluide
estimée sur la base de 1'équation de la continuité (Wood, 1999) [22]. Dans la pratique, la
vitesse des particules est généralement inférieure a la vitesse du fluide. Zahavi et Schmitt
(1981) [23] ont constaté que la vitesse des particules de sable est un tiers de la vitesse de l'air,
en essai d'érosion par sablage.

La précision de la vitesse des particules est importante dans les modeles d'érosion, mais cette
mesure est en pratique trés difficile. Pour mesurer la vitesse des particules, Chevallier et
Vannes (1995) [24] ont mentionné une photographie de vitesse d’une lumiére, des portes
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optiques et de doubles disques rotatifs. Bjordal (1995) [25] a utilisé une vitesse basée sur la
vitesse rotative d’éprouvette.

1.1.3.1.4. Flux moyen des particules

Le flux moyen des particules est défini comme la masse des particules impactées par unité de
surface et du temps. L'érosion est proportionnelle au flux moyen des particules jusqu'a une
certaine limite et sera réduite en raison d'interférences entre les particules rebondies et
arrivées. Ce phénoméne est plus important pour les grands angles d’impact. Arnold et
Hutchings (en 1989) [26] ont constaté que la limitation du flux moyen des particules est tres
variable, de 100 kg/m”s d'élastomére a 10000 kg/m>s pour l'érosion des métaux par des
grosses particules (Stachowiak et Batchelor, 1993) [10].

La concentration des particules est aussi utilisée dans la plupart des applications pratiques
pour représenter ce facteur. Il s'agit d'une masse (ou d’un volume) des particules présentes
dans l'unité¢ de masse (ou de volume) d’un fluide. Elle peut aussi étre représentée en terme de
pourcentage des particules dans la masse (ou le volume) d’un fluide. L'érosion est considérée
linéairement proportionnelle a la concentration. Bjordal (1995) [25] a constaté que :

. . 0.25~1.27
Erosion moyenne oc Concentration (12)

Pour la plupart des matériaux, lorsque le test dure longtemps, cette valeur est proche de 1. La
proportionnalité directe de 1'érosion a la concentration, tout en respectant la vitesse, est une
bonne approximation.

Plusieurs essais sur différents matériaux montrent que I’érosion dépend fortement de 1’énergie
cinétique des particules de sable impactées, Figure 1-9.

Généralement, I’énergie cinétique est donnée par 1’équation suivante :
Ex =%M,,sz (13)

Par conséquent, I’érosion est proportionnelle a la masse, et a la vitesse des particules de sable.
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Figure I-9 : Erosion en fonction de I'énergie des particules affectées sur une surface de tuyau, pour un
angle de 90° [27].
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1.1.3.1.5. Température

L'érosion est influencée par la variation de la température. A température ¢Elevée,
la matiere sera assouplie et I'érosion augmente. A 600 ° C, I'érosion d’un acier inoxydable ne
varie pas d’une manicre significative. Il s'agit d'une température de ramollissement. Au-dela
de cette température, 1'érosion augmente rapidement. Shida et Fujikawa (1985) [28] ont trouvé
une forte corrélation entre 1'érosion et les propriétés mécaniques des matériaux.

La figure I-10 montre le comportement a 1'érosion d'un acier inoxydable 310 en fonction de la
température. L'influence de la température sur I'érosion n'a aucune signification dans une
turbine hydraulique, mais elle est importante dans les pompes transportants des liquides
chauds, les turbines a gaz et d'autres applications similaires.
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Figure I-10 : Influence de la température sur 1’érosion d’un acier inoxydable (Levy and Man, 1986 [29]).

1.1.3.1.6. Influence du milieu (fluide)

Les particules €rosives sont transmises par les fluides tels que l'air, le gaz, l'eau, 1'huile
hydraulique et le pétrole. Les caractéristiques du fluide ont des effets importants sur 1'érosion.
Plusieurs facteurs affectent la configuration finale de I'érosion.

* Propriétés du fluide : densité, viscosité
* Nature de 1'écoulement : laminaire ou perturbé
* propriétés microscopiques : corrosivité, lubrification, refroidissement.

Le fluide visqueux impose une force sur les particules et influence 1'érosion, en modifiant
I'angle d’impact (Hojo et al, 1986) [30]. La trajectoire des particules et I'effet de la viscosité
sur ’angle d’impact est montré dans la figure I-11. L'effet du milieu érosif est évalué en
termes d’ "efficacité de collision", rapport entre les particules réelles qui frappent la surface
en présence du milieu érosif et le nombre théorique des particules qui frappent la surface, en
absence du milieu. La trajectoire des particules est affectée par le débit du fluide. L’analyse
globale de la trajectoire des particules permet de déterminer le moyen exact de 1'érosion et les
positions des dégats.

Lorsque la direction d'écoulement est paralléle a la surface, mais que 1'écoulement est
perturbé, 1'érosion de la matiére est plus élevée comparativement au flux laminaire. Dans
I'écoulement perturbé, la plupart des particules ont la probabilité d'entrer en contact avec la
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surface et de frapper plusieurs fois cette surface. En écoulement laminaire, les particules
essayeront de suivre le courant et peuvent éviter la surface, et donc réduire 1'érosion. Lorsque
I'écoulement du fluide est orienté perpendiculairement a la surface, 1'érosion, pour les flux
laminaire, sera plus élevée qu’en écoulement perturbé, figure I-12.

Les petites additions d’un lubrifiant dans un milieu liquide assurent le refroidissement au
cours d’impact des particules, tout en limitant le changement dans les propriétés du matériau.
Par conséquent, 1'érosion est significativement réduite (Stachowiak et Batchelor, 1993)[10].
Arnold et Hutchings (1990) [20] ont constaté que la lubrification de la surface d’élastomere,
au cours de processus d'érosion, réduit le moyen d’érosion en raison de la réduction, dans la
surface impactée, des contraintes de traction.
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Figure I-11 : Effet du fluide sur I’angle d’impact (Stachowiak and Batchelor, 1993) [10].
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Figure I-12 : Effet des conditions du flux sur I’érosion.

1.1.3.2. Facteurs associés a des particules érosives

Le moyen et le mécanisme d'érosion peuvent se modifier en fonction des caractéristiques des
particules. Les caractéristiques peuvent rester identiques a celles d'origine, ou changent en
fonction des conditions du fonctionnement. La connaissance des caractéristiques des
particules est trés importante pour estimer, réduire et prévenir 1'érosion. Certaines des
caractéristiques et leurs effets sont discutés ici.
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1.1.3.2.1. Taille des particules

La taille des particules peut étre caractérisée essentiellement en deux paramétres principaux :
La masse et la longueur. Pour une vitesse donnée, 1'énergie cinétique des particules est
directement proportionnelle a la masse. La masse des particules sphériques est proportionnelle

au(Diamétre)’ . Par conséquent, en théorie :
L’érosion oc (Diamétre )’ (14)

Sheldon et Finnie (en 1966) [31] ont observé une transition du mode ductile de I'érosion au
mode fragile, quand la taille des particules change en croissant (Stachowiak et Batchelor,
1993) [10]. Pour I’essai expérimental, utilisant de petites et de grandes particules, 1'érosion
maximale change d’un angle d'impact de 30 © a 80 °. Les particules de petite taille sont plus
coupées, et les particules les plus grandes causent une déformation ¢€lastique et une fatigue du
matériau. Avec le changement du mode de 1'érosion, les changements sont dramatiques dans
1'érosion, figure I-13.

L'érosion dépend de la dureté dans le cas des petites particules. Pour les grosses particules,
elle dépend de la ténacité du matériau.
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Figure I-13 : Classement de la résistance a ’érosion. Le sable utilisé est le silicon carbide a une vitesse de
152 m/s [10,31].

Bahadur et Badruddin (1990) [32] ont discuté plusieurs approches pour la caractérisation des
particules, figure I-14. Certains parameétres sont utilisés :

* Longueur maximale de la séparation L : Longueur d'une ligne droite entre deux points,
figure I-14 (a).

* En considérant le plan de la stabilité maximale : La longueur, la largeur et l'épaisseur, figure
I-14 (a).
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* Diametre d'un cercle équivalent a une zone projective d, ou bien équivalent a un périmetre
projectif dp, figure I-14 (b).

\

* Diamétre d’une sphere €quivalente a une surface ds ou a un volume dv (appelé aussi
diamétre nominal), figure I-14 (¢).

* Quverture d'un tamis A ou une ouverture ronde équivalente (diametre de tamis).
* Rapport d’allongement L / W et rapport W/ T

Ces rapports sont harmoniques pour des objets réguliers (exemple une sphere). L'inverse du
rapport d'allongement est appelé "Rapport d’aspect ".

« Le rapport entre le carré du périmétre et la superficie d’une particule (P*/4) fournit aussi une
mesure quantitative de la déviation de la forme irréguliére des particules de celle d’une
géométrie connue.

Les sédiments naturels non-cohésifs, dans les fleuves, sont souvent caractérisés en termes de
diamétre des particules. Cette méthode peut étre acceptable pour d'autres particules de forme
et de densité similaires aux sédiments naturels. Les tailles des particules du sédiment sont
définies en termes de diamétre de la sédimentation, du diamétre standard, du diamétre
nominal ou du diamétre du tamis. Le diamétre de sédimentation d'une particule est celui d’une
sphére de méme gravité spécifique et de méme vitesse, pour des particules données dans le
méme fluide de méme état. Le diametre standard d'une particule est le diametre d’une sphére
qui a la gravité spécifique de 2,65 et une méme vitesse. La particule, dans 1'eau distillée, a une
température de 24 ° C.
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Figure I-14 : Définition de la forme des particules (Bahadur et Badruddin, 1990) [32].

1.1.3.2.2. Forme des particules

La forme des particules est aussi I'un des facteurs importants qui contrélent 1'érosion, mais les
¢tudes sont limitées a la relation entre 1'érosion et la forme des particules. A coté de cette
¢rosion, la forme des particules érosives est intéressante en raison de son influence sur la
force de cisaillement, sur la densité, sur la perméabilité¢, sur la compressibilité et sur la
capacité de transport des s€diments (Drolon, 2000) [33].

34



Chapitre 1 Etude bibliographique

Généralement, la forme des particules est décrite qualitativement comme un cercle, un
triangle ou un demi-cercle basée sur I'observation visuelle. Les formes de base trouvées dans
la nature sont généralement uniforme, mais a cause de plusieurs raisons, les réelles formes des
particules sont aigues et complexes, et ne peuvent étre décrites en termes mathématiques
simples. La forme des particules est un bon indicateur du processus d'érosion, exemple les
formes irrégulieres, avec un profile aigu, augmentent l'érosion, tandis que les particules
rondes avec des bords émoussés le retardent.

La plupart des modeles d'érosion ont intégré l'effet de la forme, ainsi la quantification du
parametre de forme est indispensable pour estimer 1'érosion par des particules solides.

Dans quelques approches suggérées par Bahadur et Badruddin (1990) [32], le facteur de
rondeur ((Perimétre)’ | 4xSuperficie ) et d'autres paramétres statistiques sont utilisés pour

décrire la forme des particules. La forme des particules peut également étre définie en termes
d’«Angle de divergence», angle entre la face des particules et la normale a la surface du
matériau cible (Winter et Hutchings, 1975) [34].

Drolon et al. (2000) [33] ont utilis¢ la technique de description de la rugosité multi-échelle,
basée sur la transformation harmonique des petites ondes pendant l'analyse des particules du
sédiment. Stachowiak (2000) [35] a décrit les angularités des particules et étudié leur relation
avec l'érosion. Les paramétres utilisés sont basés sur la représention des particules en forme
de triangles, directement lié¢ a I’érosité des particules.

Chen et Li (2003) [36] ont simulé I'érosion en utilisant un mod¢le informatique (modele
dynamique micro-échelle). Ils ont étudié le changement d'érosion, en prenant trois formes
principales de particules : Triangle, carré et cercle, figure I-15. Pour un seul impact, une
particule triangulaire cause une perte de masse plus forte que pour une particule circulaire ou
carré. Cette observation est en accord avec les contraintes induites dans la surface de contact.
La perte de masse change pour une particule carrée tournée a 45 ° et le contact devient plus
petit. En réalité, plusieurs particules impactent la surface et dans ce cas 13, le comportement a
1'érosion sera différent. Ce phénomene a été observé pour un impact de 50 particules. On peut
remarquer que 1'érosion par des particules carrées est plus grande que celles circulaires. Ce
comportement est justifié en raison de la déformation plastique apreés des impacts ultérieurs
appliqués a plus grande superficie. En général, 1'érosion, par des particules triangulaires ou
carrées, est 1,5 plus élevée que pour des particules circulaires.
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Figure I-15 : Erosion due a des particules de différentes formes (Chen et Li, 2003) [36].

1.1.3.2.3. Dureté

La forme et la dureté des particules se complétent mutuellement. Si une particule est dure
mais relativement émoussée, elle ne cause aucune érosion sévere. Les particules dures ont une
tendance a avoir un profile aigu ; en revanche, les particules molles s’arrondissent méme avec
un impact léger. Si les particules sont plus dures que le matériau cible, une érosion sévere se
produit. Si les particules sont plus douces, 1'érosion se produit uniquement lorsque le matériau
cible a une faible résistance a la rupture. Le rapport de la dureté d’une particule et celle d’un
matériau cible est trés influant sur 1'érosion. En général, la dureté des minéraux est représentée
en terme relatif d’échelle de la duret¢ de Mohs [37], entre 1 pour la poudre et 10 pour le
diamant. La dureté d’un couteau dans I'échelle de Mohs est de 5,5 et celle d’une aiguille en
acier est de 6,5.

1.1.3.2.4. Sédiments

Les sédiments fluviaux sont sous forme d'argile, de limon, de sable et de gravier avec une
gravité spécifique d'environ 2,6. Les particules du sédiment ont beaucoup moins de vitesse
que le fluide, alors que les particules en suspension emportées par le fluide sont appelées
“‘charges suspendues’’, et elles ont plus ou moins de vitesse que le fluide. Les sédiments
transportés par le fluide sont des mélanges de différentes tailles des particules, tableau I-2.

En plus des propriétés des particules, le mécanisme de leur transport a aussi un role dans des
modeles d'érosion. Le mouvement de ces particules influe essentiellement sur les
caractéristiques des particules (densité, forme, taille) et sur les caractéristiques de fluide
(vitesse, turbulence, viscosité). La stabilisation des particules de sédiment est influencée par
I’équilibre de plusieurs forces, figure I-16.

Particule Argile Limon Sable Gravier Galets Rochers

Size (mm) <0.002 0.002-0.06 0.06-2 2-60 60-250 >250

Tableau I-2 : Classification des sédiments fluviaux (Lysne et al., 2003) [38].
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La rapidité¢ du naufrage dépend de la masse des particules et de la viscosité du fluide. Les
turbulences dans le flux détachent des particules sédimentaires, tandis que la vitesse de
transport déplace des particules dans le sens d'écoulement. De méme, le fluide s'écoule autour
de la particule et exerce une force tirée dans le sens de l'écoulement. L’air dissous ou des
bulles d'air peuvent aussi empécher les particules de se sédentariser. Lorsque le systéme du
flux est en rotation (y compris les rotations globales), ou les particules se déplacent le long
d’un chemin courbe, la force centrifuge et la force de Coriolis sont de pertinentes forces
déstabilisatrices.

Centrifugal and Coriolis
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Figure I-16 : Forces agissantes sur les particules dans le champ d'écoulement [38].

1.1.3.3. Facteurs associés au matériau cible

Les matériaux tels les métaux, les alliages, les céramiques et les polymeéres, utilisés dans
différentes applications, sont exposés a I’environnement érosif. Les caractéristiques de ces
matériaux ont une forte influence sur 1'érosion. La composition chimique, 1’¢lasticité, la
dureté et la morphologie de surface sont quelques uns des paramétres principaux du matériau
cible qui affectent 1'érosion.

1.1.3.3.1. Résistance de ’acier a I’érosion

La résistance a l'érosion est généralement liée aux propriétés mécaniques d’un matériau.
Selon le comportement des matériaux a 1’érosion, on les classe en trois groupes principaux :
métaux, céramiques et polymeres.

Les différents types d’acier sont les plus connus, et leurs structures sont exposées au
processus d’érosion dii aux conditions d’environnement. Levy (1981) [39] a constaté que
I'érosion maximale du matériau ductile se trouve a faible angle d'impact (environ 30 °). Il a li¢
ce comportement au matériau cible et aux fissures de surface impactée. Cela indique que la
résistance de l'acier a I’érosion est limitée par le manque de ductilité.

L'influence de la microstructure sur 1'érosion suggere que l'acier ductile est le plus résistant.
Le durcissement de l'acier pour former la martensite donne une petite amélioration sauf a
faible angle d'impact. La formation des carbures massifs réduit la résistance des aciers a
I'érosion (Stachowiak et Batchelor, 1993) [10]. L utilisation des alliages d’acier ou de fonte,
qui contiennent une quantité convenable de silicium ou austénite conservée, est également
efficace pour améliorer la résistance du matériau et réduire 1'érosion, (Stachowiak et
Batchelor, 1993) [10].
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1.1.3.3.2. Influence des défauts sur le processus d'érosion

Les défauts du matériau tels les trous et les fissures et leur espacement moyen causent un
changement des modes d'érosion. Si les particules impactant sont fines, seulement quelques
sites impactés coincideront avec le défaut. La particule impactante crée, juste sous le point
d’impact, une zone de champ de contraintes presque égale a la taille des particules.

En absence de défauts, la déformation plastique du matériau cible est faible et prédominante.
D'autre part 1'érosion pourrait étre due a une rupture fragile lorsqu’une grosse particule frappe
le point du défaut.

La formation de fissures et leur propagation, dans un matériau fragile, est un processus rapide.
Le mode fragile est trés destructeur. Toute insertion de particules dans les grandes fissures,
pendant le chargement cyclique, peut provoquer un frottement, Brekke (1986 et 1998) [40].

1.1.4. Modeéeles d'érosion

La dynamique des particules individuelles est utilisée pour développer des modeles d'érosion.
Des relations empiriques et statistiques sont souvent €élaborées a partir des essais et des
observations expérimentales. Truscott (1972) [18] constate que 1’érosion du matériau dépend

de la vitesse des particules : Erosion o (vitesse)"

Les équations d'érosion des chercheurs éminents, Sheldon et Finnie (1966), Head et Harr
(1970), Tilly (1973), Grant et Tabakoff (1973), Williams et Lau (1974), Hutchings (1976),
Evans (1979), Ruff et Wieherhorn (1979), Routbort (1980), Sundarajan et Shewmon (1983),
Beckmann (1981) et d'autres, peuvent étre trouvées dans 1’article de Meng et Ludema (1995)
[11]. Le mod¢le d’érosion général et d’autres modeles, parmi des études de I'érosion les plus
fondamentaux, sont présentés par la suite.

1.1.4.1. Modéle d’érosion général

Le modéle général d’érosion est présenté simplement par 1’équation suivante :

Erosion = f (conditions du fonctionnement, propriétés des particules, propriétés du matériau
cible)

Généralement, cette expression est donnée en fonction de la vitesse, de la dureté du matériau
cible, de la taille des particules et de la concentration des particules. Bardal (1985) [13] décrit
la formule la plus générale de I'érosion pure par :

W, =K, uK.,Col "f () (15)
Avec :
W, : Perte de matériau en mm / an,
Knat - Constante du materiau,
Keny : Constante en fonction de l'environnement,

Ceon - Concentration des particules,

38



Chapitre 1 Etude bibliographique

f (o) : Fonction de I’angle d'impact a,
V : Vitesse des particules,
n : Exposant de la vitesse.

Dans la littérature, on trouve différents modeles en accord avec le modele général. On
présente ici les modeles [27,41]:

W,=C,-M,-F(a)V,* (16)
Ou
W, : Erosion du matériau,

C, : Constante liée aux propriétés du matériau,

M, : Masse des particules impactant le matériau,
F(a) : Relation fonctionnelle de la dépendance de 1’érosion sur I’angle d’impact (),

V,: Vitesse d’impact des particules,

C; et C,: Des constantes comprises entre 2 et 3.

Les valeurs des variables d’érosion:M ,, F(a) et V, sont obtenues par des essais

expérimentaux ou par mesure électrochimique.

L’érosion du matériau est présentée par I’équation suivante :
W,=E_ F(a)C, (17)

E, : Energie cinétique de la particule

C* : Constante comprise entre 1 et 1.5

C, : Constante

Les valeurs de C; et C; dépendent des propriétés mécaniques de la surface.

1.1.4.2. Evolution de I’érosion en fonction du temps de sablage

Nombreuses €équations ont ét¢ obtenues en utilisant des méthodes de la mécanique des solides.
La plupart contiennent des propriétés du matériau, des propriétés thermodynamiques ou
d’autres variables génériques dont certaines peuvent étre fondamentales. A partir de 1947 et
jusqu’a maintenant, trois formes générales de la modélisation d’érosion peut étre pergues. Des
équations empiriques sont construites directement avec les données expérimentales, dans
lesquels quelques conditions ont été¢ changées. Quatre modeles typiques sont cités.

Barwell [42] a suggéré que 1'usure moyenne peut étre caractérisée par I'une des trois courbes :

_ B exp(-
AV = . {1-exp(—a, 1)} (18)
AV =a. 1 (19)
AV = p .exp(a, t) (20)
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Ou AV : Volume ¢érodé¢, ¢ : Temps d’exposition, a. : Constante et f; : Parametre identifi¢ par

certaines caractéristiques de la surface initiale. Ces équations suffisent pour décrire la forme
des courbes de AV = f(t) oude AV =f(p,).

Rhee [43] a constaté que l'usure totale en friction (matrice- polymeére) est une fonction de la
charge appliquée F, la vitesse V et le temps ¢ :

AW =KFV "t (21)

Ou AW : Masse du matériau érodé, K, a, b et ¢ : Constantes empiriques.

1.1.4.3. Modé¢les prenant en compte la ténacité du matériau

Nous présentons ici sept modeles, choisis parmi les modeles d’érosion du matériau sous
impact des particules solides. La ténacité est une variable durant le processus d’érosion,
tableau I-3.

Auteur Modgéle
A.G. Evans, ML.E. Gulden . o V 19/6’}“/3 ;/4 22)
et M. Rosenblatt [44] e K H!"
2/3

A.G. EVans [45] gv o (pfftﬂpyt) — 1]]9/]2rp]1/3V ]9/()KC—4/3Ht—1/4 (23)
[(o,u,) " +(pu) "]

A.W. Ruff (P, o1, 1) ]

et S.M. Wicherhorn [46] o [(p, 1 )1;/2 +IEP )T oV EKHT 29

pip 15

S.M. Wieherhorn ~

et B.J. Hockey [47] Eny <V 21,0, K H (25)
d EU

J.E. Ritter [48] & © = . (26)

S. Johansson, F. Ericson e —(-1)K p.p, E*V 2" . p,p, EV™d, 27

et J. Schweitz [49] moy ! HYK? P OH!K?

C. Lhymn et P. Wapner [50] | &,,, = KK! 2y sty p6K2 /O,2 P, (Dm/(Zone érodé x temps)) (28)

Tableau I-3 : Modéles d’érosion.
Avec :
a, b : Exposants constants
d, : Diametre de particule
dy, : Diametre de grain
E : Module de Young
Hp : Dureté de particule
H, : Dureté du matériau cible
K. : Ténacité

K, .. : Constantes de proportionnalité
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1y, : Rayon de particule

Uy : Energie cinétique de particule

V : Vitesse de particule

pp : Densité de particule

p: - Densité du matériau cible

Uy Constante de Lamé de particule

U - Constante de Lamé du matériau cible

Emoy - ETosion moyenne

&y Volume érodé/masse des particules impactées

ey . Volume enlevé par une seule particule

I.1.5. Technologies d’érosion

Il existe de nombreux types de machines a grenailler. Elles se classent en deux catégories
suivant le procédé utilis¢ pour projeter des particules solides (air comprimé ou turbine
centrifuge). Les machines a grenailler peuvent étre trés diverses suivant le systeme de
présentation des pieces sous le jet des particules. On trouve ainsi des machines a tambour
pour le grenaillage des piéces en vrac, a table rotative pour les séries de petites pieces, a
convoyeur linéaire pour les ressorts hélicoidaux et a convoyeur a charge suspendue. L’érosion
peut, pour certaines pieces de grandes séries, étre effectuée en continu. Enfin pour des picces
particulieres, cylindres de laminoir par exemple, il est nécessaire de concevoir une machine

spéciale.

I.1.5.1. Machine a turbine

Dans les machines a turbine, Figure I-17, la projection des particules solides est obtenue a
l'aide d'une turbine tournant a grande vitesse (1000 & 3000 tr/min). Ces particules sont
introduites au centre de la turbine par simple gravité ou par pré-accélération pneumatique.
Une picce de contrdle permet de déterminer 1'endroit d'injection des particules sur les palettes
de la turbine ; ce systéme permet de positionner le jet des particules sous la turbine.

La force centrifuge a laquelle sont soumises les particules solides est suffisante pour écrouir le
matériau impacté. En faisant varier la vitesse de rotation de la turbine, on modifie la valeur de
I'énergie incidente et donc l'intensité du grenaillage. Les machines a turbine sont utilisées pour
le grenaillage de grandes séries de picces, et plus généralement lorsque la régularité du taux
de recouvrement n'est plus exigée sur toute la piece.
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Figure I-17 : Schéma d’une machine a turbine [51].

1.1.5.2. Machine a air comprimé

Dans ce type de machine, Figure I-18, les particules solides sont éjectées a grande vitesse
dans une buse de projection ou est créé un effet venturi (aspiration) ; les particules sont
amenées dans la buse par surpression ou par aspiration. Le réglage de la pression de l'air
comprimé controdle la vitesse d'éjection.

Ces machines ont l'avantage de produire un jet de grenaille parfaitement localisable, dont la
direction peut étre déterminée avec précision. Il est donc possible d'obtenir une érosion tres
précise. En fonction des pieces réalisées, des automatismes perfectionnés sont réalisables pour
¢tudier différentes zones d'une méme piece défilant sous le jet dans des conditions différentes.
Ces machines sont particulierement adaptées pour étudier 1’érosion des pieces possédant des
cavités ou des surfaces complexes.

1.1.5.3. Machine a ultrasons

Ce type de machine est le plus récent ; comme son nom I’indique, c’est un procéd¢ basé sur
I’accélération des particules solides par des hautes fréquences (20 kHz). L’ensemble est
constitué d’une enceinte de traitement dans laquelle les particules sont déposées. La piece a
éroder est maintenue au sein du bac de traitement, de sorte qu’elle regoive la grenaille de
toutes les directions, Figure I-19. Ce processus utilise des billes de grandes dimensions par
rapport aux cas précédents. Les particules solides impactées ne sont pas renouvelées au cours
de I’essai, ce qui représente un avantage au niveau de la quantité a utiliser.

: prise pour connection d'une conduite de dépoussiérage
: bati de la cabhine

: déflecteur pour prise de dépoussiérage

: grille avec tapis tournant

: trémie de récupération pour 1'abrasif

: amenée de |'air comprimé

: pistolet systeme a aspiration

: pigce

: porte

: conduite d'aspiration pour abrasif

@
6]
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Figure I-18 : Schéma d’une machine a air comprimée [51].
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Piéce

Générateur d ultrasons
(20 kHz)

Figure I-19 : Principe d’érosion par ultrasons.

I.1.6. Erosion des canalisations de transport de dérivés pétroliers

1.1.6.1. Influence du sable mobile sur I’érosion des surfaces extérieures des canalisations

Le sable induit un endommagement a la surface des canalisations, par fissuration et par
enlévement de mati¢re. Ceci se manifeste par des crateres d’écaillage de différentes formes et
de profondeurs variables. Une étude réelle est réalisée au Pakistan sur une explosion d’un
tuyau de gaz en acier au carbone, Tableau I-4, causé par projection de sable. Les dispositions
réelles des tuyaux sont illustrées dans la Figure 1-20.

Propriétés Tuyau A Tuyau B
Diamétre nominal de tuyau 610 mm 762 mm
Epaisseur de murs 11.2 mm 14.3 mm
Matériau Acier au carbone Acier au carbone
Pression locale 1152 MPa 1152 MPa
Pression (en instante de la rupture) 68.9 bars 68.9 bars

Tableau I-4 : Caractéristiques mécaniques et parameétres locaux de deux tuyaux [52].

Figure I-20 : Schéma de dispositions des tuyaux de gaz avec rupture.

43



Chapitre 1 Etude bibliographique

L’emplacement de la rupture du tuyau B est provoqué par explosion. La Figure I-21 présente
une photographie du site de la rupture. Nous remarquons, a gauche, une région enfumée noire
a cause de la rupture du tuyau. A droite, le tuyau A se léve verticalement, apres rupture.

30 inch pipe

Figure I-21 : Photographie du site de la rupture.

La solution du probléme se trouve dans la question suivante : comment et pourquoi le tuyau
de gaz A a explosé, malgré la grande distance (6 métres) séparant les deux tuyaux. La Figure
[-22 illustre le mécanisme de la rupture du tuyau A sous ’effet de I’érosion.

Water with
suspended sand

Figure I-22 : Mécanisme d'érosion du tuyau A (610 mm) [52].

Le jet de gaz du tuyau B était directement dirigé vers le tuyau A entrainant I’eau, le sable et la
vase sans interruption. Ce processus cause une €rosion accélérée a la surface du tuyau A qui
dure 80 min, temps correspondant a I’intervalle de temps entre les deux ruptures. Durant ce
temps, I’épaisseur du tuyau est réduite de 11.2 mm a moins de 5 mm.

Le jet de gaz ne peut faire pénétrer plus de 3m d’eau. Selon les auteurs [52], la rupture du
tuyau A a été produite par deux facteurs : la valeur forte de la pression de gaz et I’effet
d’érosion par sablage accéléré par la présence des cavités d’eau sous le sol.

En fait, ’érosion provoque des entailles sur les surfaces du tuyau en contact avec le sable. La
rupture a lieu quand la contrainte dans les entailles atteint le seuil limite.
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1.1.6.2. Comportement dynamique de particules solides entrainées par un courant
liquide sur la structure a géométrie complexe

L’¢érosion de structure des tuyaux et des réservoirs par le sable, entrainé par un courant
liquide, constitue le risque principal pour la sécurité de ces structures.

En général, 1’érosion ou la direction du flux change rapidement (les lames d’une turbine,
valves, des coudes du tuyau,....) est plus séveére que dans un canal droit.

Une simulation par CFD (Computational Fluid Dynamic) du flux des particules est illustrée
sur la Figure [-23. Cette figure décrit les chemins de plusieurs particules. Ces particules
continuent leurs chemins jusqu’a leurs collisions avec des obstacles intérieurs. En
conséquence, elles perdent une partie de leurs énergies cinétiques et changent de trajectoires
aprés d’autres collisions au niveau de la section en T. Ainsi, la turbulence locale provoque une
érosion plus sévere que dans les parties droites.

FLUENT/ID [0] Copyright 1895 Fluent ing

Figure I-23 : Trajectoires de particules dans une structure en T [26].
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1.1.7. Etude microscopique du processus d’érosion

I.1.7.1. Mécanismes de formation des cavités d’érosion par impact des particules

Le processus d’érosion est fonction du temps, et est divis€ en quatre étapes consécutives,
Figures 1-24 et 1-25.

Surface d’origine

b. Une étape initiale caractérisée
par un volume érodé.

c. Une étape d’incubation avec un
faible volume érodé.

d. Une étape d’accélération
d’érosion.

{a) Original surface

e. Une étape d’érosion maximale.

Figure I-24 : Surfaces érodées de I’acier S15C [12].
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Figure I-25 : Volume érodé en fonction du temps, Acier S15C [12].

Aucun changement important n’est observé entre (a) et (b). Seulement une piqire anguleuse
de 3 pum illustrée dans (b’) est formée par clivage sous la charge d’impact. Dans 1’étape
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d’incubation (c), quelques fissures sont observées a cause de 1’accumulation de déformation
plastique, zone A. Par conséquent, la rupture par impact est le facteur dominant pour 1’érosion
dans les deux premicéres étapes.

Dans 1’étape d’accélération (d), I’accumulation des déformations plastiques et la suppression
de la matiere sont observées dans plusieurs emplacements. Quelques régions conservent leur
surface d’origine. Dans la derniére étape (e), cette surface est complétement érodée. Par
conséquent, dans les deux dernieres étapes, la rupture par fatigue a lieu avec une rupture par
impact. Dans 1’étape d’érosion maximale, le temps de rupture en fatigue est de 70 a 80%
indépendant du sort du matériau.

Dans 1I’étape d’érosion maximale, I’augmentation de la fissure dans la surface érodée est
donnée par la relation suivante :

da

Z =ca"’ (29)
t : Temps d’exposition,
C : Constante,
a : Longueur de la fissure.

Durant le processus d’érosion, la microdureté Vickers de la surface augmente jusqu’a une
valeur constante. Dans [’étape d’érosion maximale, le volume érodé est fonction de
HV?E™ 1l est évalué a partir de deux paramétres : la dureté du matériau et la croissance de
la fissure en fatigue, Figure 1-26.

FERTTET | BT BT

Vowrne loss rate through fatigus fracture

10 !
a  $16C Anneale»d%
100 2 555C (Annealed
& S55C (5507 tc‘.rl‘ncrcd}
B S55C (400T tempersd
101 o A
_,: + Cu
o
£ 102 : '
o 104 10% 10¢ 109 100 107 107

HV#7E~ [x10°%]

Figure 1-26 : Relation entre /7 V2E™ etle volume moyen érodé [12].

1.1.7.2. Méthode d’érosion progressive [53]

L’¢étude d’érosion progressive est une nouvelle approche récemment développée de manicre a
fournir des informations sur I’accumulation d’endommagement pendant I’érosion. En cette
technique, on répéte 1’essai d’érosion sur un méme échantillon. Pour chaque essai, la surface
d’échantillon érodée est examinée par microscope électronique a balayage.
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En appliquant cette méthode, M.G. Gee et al [53] explique le mécanisme d’érosion d’un acier
ASP30 et d’un métal dur WC/CO (carbure de tungsteéne WC et Cobalt CO (11% Co)). La
figure [-27 présente le systeéme d’essai d’érosion.

Supply tube
Mixing Gas
chamber supply
Nozzle tube TIMIE
engih b
rasarir
Warking
distance !
1
—
Specimen

Figure I-27 : Systéme d'essai d'érosion.

Les conditions d’essai étaient les suivantes :
e Sable utilisé : quartz rond de 220 pm.

e Forme des éprouvettes : Rectangle 40 mm x 20 mm x 5 mm.

e Vitesse des particules impactées de 75 ms™.

e Distance entre l'extrémité du tube et I'échantillon de 20 millimétres.
e Angle d'impact de 90°.

L'érosion progressive d’un échantillon en WC/Co a clairement prouvé que la surface érodée
est produite par accumulation d’endommagement, de la rupture et d’enlevement des grains
simples WC (déformation plastique dans des grains WC ou croissance des fissures entre les
grains individuels WC).

Quand une particule simple de sable impacte la surface de I’échantillon, elle se casse en
fragments qui se déplacent a la surface. En fait, la taille de chaque fissure observée était égale
a celle d’un grain. Dans la figure 1-29 (b), la déformation plastique due a la présence des
lignes de glissement sur le grand grain triangulaire peut étre observée (A dans la figure 1-29).
Entre les figures I-29 (d) et 1-29 (e), le grand grain triangulaire a été enlevé en raison d’une
fissure interne (E).

Dans la figure 1-29 (e), le grain, en bas de I'image, est fragmenté (F). Le gros grain, en haut de
I'image 1-29 (f), a une grande fissure interne provoquant leur élimination, Figure I-29 (g).

Pour I’acier ASP30, le mécanisme principal pour I’enlévement du matériau est la rupture des
couches de surface qui étaient sans support et excessivement déformées.

Initialement, I’endommagement se manifeste par des rainures discrétes relativement petites.
Plus le temps d'exposition augmente, plus le domaine de la déformation plastique croit sur la
surface d’acier, Figure 1-30 (d). L’enlévement de la mati¢re se produit quand les fragments
sont des couches interrompues du matériau déformé, Figure 1-30 (e).
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Figure I-28 : Cartes des régions localisées sur 1’échantillon WC / Co.

a) échantillon avec 0.05g d’exposition cumulée,
b) 0.53g d’exposition cumulée,

¢) 2.36g,

d) 6.76g,

e) 9.96¢g,

) 15,56 g.
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Figure I-29 : La zone A sur la figure I-28 (a) :

a) échantillon non sablé,
b) exposition de 0.05 g,
¢)053g,

d)2.36 g,

e)3.96 g,

f)5.16 g,

g) 6.76 g,

h) 8,36 g,

i) 9.96 g,

j) 11,56 g.
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Figure 1-30 : Régions localisées de I’ Acier ASP30 :

(a) exposition de 0.051g,
(b) 0.153g,
(c) 0.204g,
(e) 0.607g.
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I.2. Effet dérosion sur le comportement du matériau

1.2.1. Effet sur I’état de surface

Le principe méme du grenaillage laisse présager une importante rugosité, Figure [-31. En
effet, ce dernier agit par une multitude d’indentations qui augmenteront la rugosité de la face
impactée.

Bien qu’il présente parfois ’avantage de permettre d’effacer les traces antérieures d’usinage,
I’impact par des particules solides augmente souvent la rugosité des surfaces étudiées. Cet
aspect est en rapport direct avec la nature du couple matériau cible/sable [54]. En effet, pour
des matériaux dits durs (dont la dureté est supérieure a celle du sable), nous aurons plutdt un
effet de surface favorable avec un éventuel gommage, sans avoir de traces significatives de
grenaillage. L’effet néfaste apparait surtout pour les matériaux doux. Dans ce cas, les
indentations seront profondes.

Les principaux parametres influencant 1’état de surface sont :
* Le rapport des duretés respectives (HV sable/HV matériau cible);
* Les dimensions des particules de sable ;

* Le taux de recouvrement.

Face grenaillée

Figure I-31 : Micrographie d'un A12017A grenaillé.

1.2.2. Modification de la microstructure

Le grenaillage agit sur la microstructure des couches superficielles. En effet, 1’écrouissage
provoqué modifie la densit¢ des dislocations ou peut méme générer de nouvelles
microstructures : apparition de martensite d’écrouissage o’ dans le cas des aciers inoxydables
métastables ou de nano-structures (Lu [55], Ni [56]). Des mesures de profils de micro-dureté
ou d’¢largissement des pics de diffraction confirment ce fait, en comparant les états traités et
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non traités. Ceci dit, il est nécessaire de rappeler que le grenaillage peut également adoucir la
microstructure par 1’annihilation des structures de dislocation (cas des aciers tres durs).

1.2.3. Contraintes résiduelles

Les matériaux ne sont jamais parfaitement continus ; ils présentent des hétérogénéités telles
que les joints de grains, les porosités ou les inclusions. A une échelle plus fine (grain), des
discontinuités existent aussi (précipités, lacunes et dislocations). Certains de ces défauts
peuvent migrer, s’éliminer ou se multiplier au cours de la mise en charge. Les discontinuités
de structure lices a la déformation plastique font que les déformations ne sont plus
compatibles (ne vérifient plus les équations de la compatibilité¢). Pour valider les équations
classiques de la mécanique des milieux continus, on peut décomposer la déformation
plastique en deux parties : des déformations plastiques qui vérifient les équations de
compatibilité et celles qui ne les vérifient pas.

Le second type de déformation plastique est compensé par des déformations élastiques
irréversibles, qui subsistent méme en 1’absence de sollicitations extérieures. On relie donc ces
déformations élastiques irréversibles aux contraintes dites résiduelles, qui s’ajoutent aux
contraintes issues des sollicitations extérieures de la structure (contraintes appliquées). Ces
contraintes résiduelles expriment 1’état mécanique interne 1ié a la présence des discontinuités
structurales du matériau. Il s’agit de contraintes multiaxiales statiques qui persistent dans un
systéme isolé non soumis a des efforts extérieurs et en équilibre mécanique.

1.2.3.1. Mécanisme de génération et évolution des contraintes résiduelles

A D’échelle de I’impact, nous observons une déformation plastique hétérogene, qui nécessite
une adaptation élastique des couches inférieures pour rééquilibrer les efforts internes. La
multitude de chocs conduit a 1’étalement de la couche supérieure, qui sera soumise a une
compression exercée par les couches inférieures, Figure [-32.

On peut expliquer schématiquement le phénomeéne de création de la contrainte résiduelle de
compression grace a un raisonnement simple. Supposons que I’on découpe un bloc de métal
en une partie massive B et une partie plus fine A, qu’on assimile a la surface de ce massif. Si
les volumes A et B ont initialement une méme longueur initiale L, le fait de coller la surface
de A sur celle de B n’induira aucune contrainte. Par contre, si la longueur initiale de la surface
de A augmente, a cause d’une déformation plastique, et qu’on tente d’accoler la surface de A
sur celle de B, des contraintes de compression sont générées dans la couche A, Figure [-32. Le
massif B s’étire alors légérement pour que 1’équilibre de la structure soit respecté.
L’assemblage finale sera alors composé d’une partie A en compression et d’une partic B en
traction, et ce, en ’absence de toute sollicitation extérieure. Ce phénomene permet
d’expliquer le principe d’introduction d’un champ de contraintes résiduelles par 1’impact des
particules solides. Le champ de contraintes résiduelles laissé par 1’érosion par sablage
s’oppose donc a I’initiation, puis a la progression des fissures qui s’activent sous 1’effet de la
traction.
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Traction

Compression

e

Figure I-32 : Principe de création de contraintes résiduelles par impact de particules solides [57].

La Figure 1-33 (a) représente un profil type de déformation plastique engendré par un

grenaillage.
Profondeur /Weur

Ll

a- b-

Figure I-33 : Représentation schématique : a) Profil de déformation plastique et b) Distribution de
contraintes résiduelles associées en profondeur [57].

Ce profil est reproductible au niveau de 1’état des contraintes, Figure 1-33 (b). En effet, c’est
le gradient des déformations plastiques qui génére les contraintes résiduelles. Si les
déformations étaient homogenes, on n’aurait pas de contraintes résiduelles.

Les caractéristiques principales de la couche précontrainte par I’impact des particules sont :
* La présence d’un important gradient de contraintes dans la zone en compression ;
* Un niveau de contraintes trés €levé, proche de la limite d’¢lasticité du matériau ;

 La présence d’un écrouissage tres important en surface sur des profondeurs inférieures a 0.5
mm.

Ces remarques seront utiles a la description de I’évolution de la distribution des contraintes
résiduelles en service, en chargement mécanique et/ou thermique.

Différents auteurs [58] ont insisté sur le fait que ces contraintes avaient tendance a se relaxer
des les premiers cycles de chargements. Ceci fut surtout remarqué en fatigue oligocyclique et
principalement sur les matériaux a adoucissement cyclique. L une des explications qui revient
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le plus souvent est la présence d’un important gradient de contraintes, qui révele le caractére
instable des contraintes évoluant, lors de toute sollicitation, vers un état stable (gradient de
contraintes moins prononc¢).

Cependant, D’effet d’amélioration est indéniable. D’autres auteurs [59] donnent plus
d’importance a I’effet d’écrouissage qu’a celui des contraintes. En effet, ils arrivent & montrer
qu’en fatigue oligocyclique les contraintes du premier ordre (macro-contraintes) se relaxent
rapidement tandis que les micro-contraintes semblent plus stables. Cette remarque a été
¢établie en observant 1’évolution en service de la largeur a mi-hauteur des pics de diffraction
X, qui ne semble pas évoluer de la méme facon que les macro-contraintes. Dans les cas d’une
amélioration de la tenue en fatigue, I’évolution des largeurs a mi-hauteur était plus lente.

1.2.3.2. Influence des parameétres de grenaillage sur I’état des contraintes résiduelles

Plusieurs études [60, 61] sur le grenaillage avaient pour objectif de maitriser les effets des
différents parametres du grenaillage, en ’occurrence la pression et le débit. La Figure 1-34
représente une illustration des effets de ces différents paramétres. Nous notons qu’une
augmentation du diamétre de la grenaille ou de la pression affecte la profondeur de la zone en
compression ainsi que la position du maximum de contrainte, résultat logique vu que les deux
parametres influencent directement 1’énergie cinétique des billes. La dureté de la cible affecte
la profondeur de la zone en compression ainsi que le niveau maximal de contrainte.
L’augmentation du débit de la grenaille a pour effet de multiplier les impacts entre grenailles
et donc de réduire 1’énergie communiquée a la structure, ce qui donne une réduction de la
profondeur de la zone en compression.

Dureté de la cible, débit 4 --- Profondeur

[
|

- - -P Diamétre des billes, pression

== =P Diamétre des billes, pression

Duretés de la cible
et de la grenaille,
débit
Figure I-34 : Représentation schématique des effets des différents paramétres du processus du grenaillage
[61].
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1.2.3.3. Mode de déformation issue du grenaillage

Deux mécanismes de déformation interviennent sous 1I’impact de la grenaille, Figure 1-35 :

* Une plastification en surface souvent nommée « martelage ». Ce mécanisme induit des
contraintes résiduelles maximales en surface. Cet effet est souvent associ¢ aux efforts
tangentiels développés lors du choc, Figure 1-35 (a);

* Une déformation en sous couche provoquée par 1’effet de la pression de Hertz donne un
maximum de contraintes a quelques microns de profondeur, Figure I-35 (b).
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Figure I-35 : Représentation schématique de 1'état de contraintes résiduelles issue du grenaillage [62].

Les impacts successifs, en chacun des points de la surface, provoquent une déformation
cyclique [63] de la couche grenaillée ou la part de chacun des deux mécanismes
précédemment décrits dépend des conditions de grenaillage [62], de la rigidité de la structure
impactée et des conditions de contact particule-matériau.

L’¢écrouissage superficiel modifie les caractéristiques mécaniques du matériau dans la couche
¢tudiée. Desvignes [64] a calculé I’évolution de la limite d’¢élasticité dans 1’épaisseur de la
couche grenaillée en utilisant la méthode de Zarka [65] a la fin de la premiére montée en
charge. Il a constaté que le grenaillage augmente la limite d’élasticité et sa valeur maximale se
trouve dans la couche superficielle. La limite d’élasticité diminue jusqu’a une valeur
constante a 40 pm de profondeur.

1.2.3.4. Différents ordres de contraintes résiduelles

A cause du caractére polycristallin et hétérogéne des matériaux métalliques, les sources de
contraintes peuvent provenir des déformations a différentes échelles : macroscopiques,
mésoscopiques ou microscopiques.
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En effet, un matériau cristallin est constitu¢ de phases, qui sont elles-mémes formées de
grains. Généralement pour un matériau polyphasé, les propriétés mécaniques des phases et
des constituants sont différentes. Le comportement sous une sollicitation extérieure est une
moyenne des comportements des phases constituant le matériau.

Dans une phase non soumise a des sollicitations mécaniques externes (apres la
recristallisation par exemple), un grain peut souvent étre considéré comme un monocristal.

En présence de chargement extérieur suffisamment important pour provoquer des
déformations plastiques, des sous-joints de grain et des cellules de dislocations peuvent
apparaitre dans le matériau. Ces sous-joints et cellules sont le résultat des interactions et des
réarrangements des dislocations au cours de la déformation. Les grains seront alors divisés par
ces discontinuités du réseau cristallin.

Des sous grains et des cellules de dislocations peuvent étre considérés dans le cas d’un
matériau déformé plastiquement comme un ensemble de petites zones élémentaires de
structures cristallographiques parfaites séparées par des défauts cristallographiques. Un grain
peut étre considéré également dans le cas d’un matériau recristallisé comme divisé par de
petits éléments de méme nature. Ces éléments sont appelés « domaines cohérents ».

Chaque domaine cohérent est constitué par un empilement régulier d’atomes, qui peut étre
défini par un ensemble de mailles cristallines identiques et paralléles. Quelle que soit I’échelle
a laquelle on considére le matériau, on peut mettre en évidence des contraintes résiduelles
ayant pour origine des déformations élastiques irréversibles assurant la continuité du
matériau. Une classification des contraintes résiduelles en trois ordres liés a 1’échelle a
laquelle a été proposée par Macherauch [66], Figure I-36. Depuis, cette définition est reprise
et explicitée dans de nombreux articles [67,68].
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Figure I-36 : Illustration des différents ordres de contrainte [69].
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1.2.3.4.1. Contraintes résiduelles du 1° ordre

Les contraintes résiduelles du 1% ordre (6, macro) SONt homogeénes sur un trés grand nombre de
domaines du matériau (plusieurs grains : donc une échelle de quelques dixiemes a quelques
millimeétres). Les forces internes liées a ces contraintes sont en équilibre dans chaque section.
Et les moments liés a ces forces sont nuls. Des variations dimensionnelles macroscopiques
résultent toujours d’une modification de 1’équilibre des forces et des moments liés a ces
contraintes (o).

1.2.3.4.2. Contraintes résiduelles du 2°™ ordre
Les contraintes résiduelles du 2™ ordre (o, meso) sOnt homogenes sur de petits domaines du
matériau (un grain ou une phase : donc I’échelle est de quelques dizaines de microns). Les
forces internes et les moments liés a ces contraintes sont en €quilibre dans un assez grand
nombre de grains. Des variations dimensionnelles macroscopiques peuvent résulter d’une
modification de cet équilibre.

1.2.3.4.3. Contraintes résiduelles du 3°™ ordre

Les contraintes du 3™ ordre (Ou, micro) sont homogenes sur les plus petits domaines du
matériau (quelques distances interatomiques : donc 1’échelle est de quelques dizaines de
nanometres). Les forces internes et les moments liés a ces contraintes sont en équilibre dans
de trés petits domaines. Les modifications d’équilibre n’entralnent aucune variation
dimensionnelle macroscopique.

1.2.3.4.4. Etat de contraintes dans les matériaux

Dans le cas de matériaux réels, 1’état de contraintes est représenté par la contrainte résiduelle
qui résulte de la superposition des contraintes d’ordre I, IT et II1.

Les contraintes d’ordre I sont celles prises en compte au niveau macroscopique. Elles sont
atteintes facilement par I’analyse expérimentale et par calcul. Les contraintes d’ordre III sont
reliées a toutes les déformations existantes au niveau du réseau cristallin. La définition des
différentes échelles de contraintes résiduelles est résumée dans Tableau I-5.

Type d’analyse Volume Discontinuités

. 3 s
Macroscopique ordre I Quelques mm Surface, fissures, cavités

Joints de grains ou sous joints
Mésoscopique ordre I Un grain ou des sous grains | Joints de phases, ou dispersoides,
phases hors équilibre

Dislocations interstices, atomes de

Microscopique ordre 111 Echelle atomique substitution, lacunes, précipités

Tableau I-5 : Différents ordres de contraintes.
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1.2.4. Détermination de la ténacité a partir de I’essai Charpy

I.2.4.1. Introduction

Les travaux de Charpy [70] sur les essais d’impact ont été présentés pour la premiere fois au
congres de Budapest par 1’ Association Internationale pour les Essais de Matériaux en1901.

Des travaux antérieurs sur les essais mécaniques avaient conclu en I’absence de corrélation
entre les essais mécaniques statiques et dynamiques. Cette conclusion semble avoir été
mentionnée pour la premiere fois par Monsieur Lebas dans son livre intitulé « les métaux a
I’Exposition de 1878 » ou il écrit : « il est impossible d’obtenir des résultats complets sur la
résistance des matériau en 1’absence d’essais par choc ».

Charpy indique que « la différence entre les hauteurs initiales et finales multipliée par le poids
du pendule donne la valeur du travail de rupture » (Figure [-37). L’erreur due a 1’énergie
cinétique est considérée comme inférieur a 1% de 1’énergie totale. Le poids de I’éprouvette est
plus petit que le poids du pendule.

Malgré I’introduction, durant les années 1960, de la mécanique de rupture pour mesurer la
ténacit¢ des matériaux, la pratique de 1’essai Charpy a perduré. Elle donne toujours une
méthode simple et peu colteuse pour classer les matériaux par leur résistance a la rupture
fragile. La tendance actuelle est aussi d’utiliser ces essais pour mesurer la ténacité et la
résistance a la déchirure ductile.

La résilience K, , définie comme étant le travail de rupture par unité de surface du ligament
sans entaille, est a rapprocher de la ténacité exprimée par la valeur critique J,, du parametre

énergétique J, parametre proportionnel au travail de rupture par unité¢ d’aire du ligament.
L’essai de Charpy, considéré généralement comme un essai dynamique lent, incorpore
I’influence de la vitesse de déformation sur les propriétés mécanique des matériaux, en
général sur la ténacité. Cette influence peut €tre précisée, si on combine un criteére de plasticité
thermiquement activé avec un critére local de rupture tenant compte du fait que la
plastification locale est nécessaire au processus de rupture.

INSTRUMENTED
IMPACT
TEST PENDULUM
—d HAMMER
o’
g ,
A /e
g ; ;
h,

i

Figure I-37 : Schéma de I’instrument d’essai Charpy.
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1.2.4.2. Influence de la géométrie d’entaille sur la distribution des contraintes

1.2.4.2.1. Caractéristiques géométrique des échantillons Charpy

Différents types d’éprouvettes Charpy ont été utilisés. Les plus connus sont présentés dans la
Figure I-38 et le Tableau I-6. Les entailles sont définies par le rayon d’entaille p, I’angle

d’entaille y et la profondeur d’entaille h. Une fissure est un cas particulier d’entaille avec un

rayon p =0 etun angle ¥ =0.

v 5
10 mm ‘4 ! 2 mm I 10 mum
= -
55 mm
CHARPY V
I Tom “UT3
CHAREPY U
MESNAGER

T smm i

y q

Y

Trou de Serture goupille

SCHNADT

NET

Préfissurée
Figure 1-38 : Différents types d’éprouvettes Charpy.

. Rayon d’entaille Angle d’entaille Profondeur d’entaille
Type d’éprouvette
p (mm) v h (mm)

Charpy V 0.25 45° 2
Charpy U 1 0° 5
Mesnager U 1 0° 5
Key Hole 1 0° 5
Schnadt 0.025 45° 2
Préfissurée 0 0° 5

Tableau I-6 : Caractéristiques géométriques de différents types d’éprouvettes Charpy [70].
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1.2.4.2.2. Distribution des contraintes en fond d’entaille dans une éprouvette Charpy

La distribution de la contrainte normale au plan d’entaille o,, a été calculée pour trois types
d’éprouvette (Charpy V, U et Schnadt), en faisant I’hypothése que le matériau a un
comportement ¢élastoplastique obéissant a la loi :

o=K g&" (30)

res

K, : Coefficient de résistance
ner - Coefficient d’écrouissage

Les trois distributions sont présentées dans la Figure 1-39. On remarque que la contrainte
maximale est la plus importante pour 1’éprouvette Schnadt, qui présente le plus petit rayon
d’entaille. La valeur la plus faible est obtenue pour I’entaille en U, éprouvette a grand rayon
d’entaille.

Contrainte ovy (Mpa)
?00 A 8 L B

P=1500N

600 1
Schnadt

‘/, Charpy V

5001

400

300

200 {

100 4

0 xm 01 02 03 04 0.5
Distance (mm)

Figure 1I-39 : Evolution de la contrainte normale au plan d’entaille [70].

Le Tableau I-7 présente la position de la contrainte maximale par rapport a la distance au
fond d’entaille X,,, pour les éprouvettes Charpy V et U et I’éprouvette Schnadt. Nous
remarquons que cette position s’¢loigne du fond d’entaille quand le rayon d’entaille
augmente.

Chargement (N) X, (mm) Schnadt X, (mm) Charpy V | X, (mm) Charpy U
1500 0 0 0.14
2500 0.044 0.045 0.17
3500 0.05 0.14 0.62

Tableau I-7 : Position de la contrainte maximale par rapport a la distance au fond d’entaille [70].

Le facteur de concentration de contrainte élastoplastique est défini comme le rapport de la
contrainte maximale et de la contrainte nominale :

k= me 31)

0. . Contrainte maximale.

o : Contrainte nominale.
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Dans le Tableau I-8, nous remarquons que le facteur de concentration de contrainte
élastoplastique £, est pratiquement indépendant du niveau de chargement, sauf toutefois pour

I’éprouvette a entaille en U. Le niveau de chargement et le rayon d’entaille influent de fagon

sensible sur la position de la contrainte maximale.

Chargement (N) Schnadt Charpy V Charpy U
1500 7,44 4,66 3,36
2500 7,40 4,56 3,30
3500 7,00 3,99 3,21

Tableau I-8 : Valeur du coefficient de concentration de contraintes élastoplastiques obtenu a partir de la
méthode des éléments finis, pour les éprouvette Charpy V, U et éprouvette Schnadt [70].

1.2.4.3. Ténacité d’un chargement critique

1.2.4.3.1. Etapes de propagation de la fissure initiale, Figure 1-40

1. La fissure est formée au centre de la racine d’entaille, pour une charge F,, inférieure a
la charge maximale F, .
2. Elle se propage latéralement et atteint les surfaces latérales par une formation de lignes

de cisaillement (en cette étape, la longueur de la fissure, a mi-section d’échantillon,
tend vers 1mm, et la charge proche de sa valeur maximale).

3. La propagation de la fissure a lieu dans I’épaisseur de 1’échantillon par diminution de
la charge.

Chargement (KN)

r Fm

| Fav

Fa

Temps (ms)

Figure I-40 : Chargement enregistré (essai Charpy) [70, 71].

F,,: Force d’écoulement ;
F, : Force maximale ;
F,, : Force au début de la propagation fragile de la fissure (rupture instable du matériau) ;

F, : Force a I’arrét de la propagation fragile de la fissure.
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1.2.4.3.2. Ténacité conventionnelle

A partir de la valeur critique de la charge (début de la rupture instable), on calcule la
ténacit¢ K,,. Si F est proposée étre identique aF, , le comportement de K,, est linéaire

¢lastique [72] :
F,S

3

BW?

Kld :(

1 3 5 7 9
a = a = a = a = a =
29(—2)2 —4.6(—2)2 +21.8(—2)2 —37.6(—2)2 +38.7(—2)2 32
) 29(5) ~46() G2 G2 ) (32)

Ou:
F,,: Force a I’instabilité de la fissure.

B : Epaisseur d’échantillon.
W : Largueur d’échantillon.
a, - Longueur d’entaille.

S : Distance entre les appuis.

1.2.4.4. Critére local de rupture en terme de contrainte (Approche volumétrique)

L’approche volumétrique est une méthode semi-locale permettant d’étudier les problémes de
rupture en s’appuyant sur la méthode des ¢éléments finis [73,74]. Cette méthode, basée sur
I’hypotheése que le processus d’élaboration du phénomeéne de rupture nécessite un volume
physique, est caractérisé par une distance effective x5 A ’'intérieur de ce volume régne une
contrainte effective, contrainte moyenne pondérée donnée par la distribution des contraintes a
I’intérieur précisément de cette zone d’¢élaboration de rupture.

Des travaux récents [75,76, 77] ont montré que cette distance n’est pas liée a la géométrie de
’entaille, mais plut6t a la distribution des contraintes. Cette distance est en relation avec une
zone de pseudo-singularité de contrainte apparaissant a la distance x.; du fond d’entaille. Par
ailleurs, cette distance effective est précisément la distance d’¢laboration du processus de
rupture. Ces auteurs concluent en la nécessité de tenir compte de tous les facteurs influencant
la rupture des structures entaillées, notamment le gradient relatif de contraintes, la contrainte
effective et la distance effective, qui introduisent le role de la zone d’endommagement et la
relaxation de contraintes au fond d’entaille.

Les études [78] montrent que I’amplitude de la contrainte effective est inférieure a 1’amplitude
de la contrainte maximale. En plus, le calcul de cette amplitude de contrainte doit prendre en
compte les effets de relaxation plastique.

Cette amplitude de la contrainte effective doit prendre en compte 1’état du gradient de
contrainte dans le volume d’élaboration de rupture. L’importance de ce gradient et son role
sur le point d’amorgage de la rupture ont été signalés par divers auteurs [79].

La contrainte élastoplastique (contrainte d’ouverture en rupture) et le gradient des contraintes
sont présentés dans la figure I-41. Trois zones particuliéres sont distinguées :

Zone I : Tres proche du point d’amorgage, ou la contrainte élastoplastique en fond de fissure
augmente jusqu’a la contrainte maximale, on remarque que la contrainte n’est pas maximale
en fond de fissure, mais décalée d’une certaine distance.
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Zone II : La contrainte €lastoplastique diminue jusqu’a la distance effective correspondant au
minimum du gradient des contraintes :

o, (0)= Lf () (33)
27zr)%
Ou:
K, : Facteur d’Intensité de Contraintes,
r : Distance du point d’amorgage,
a. : Constante liée au type de défaut (Pour une fissure a.,=0.5),

6 : Angle polaire.

Zone 1III : Loin du fond d’entaille, 1’évolution de la contrainte élastoplastique a un
comportement linéaire, et ne joue aucun rdle dans le processus de la rupture.

der. (1)

Log (ay (1) y(1) = ——x 2t

L 1 ol :r![I": I'.l'l.:':.- Y
Stress distribution along defect root

n-"l'l.l X

T

Kp =05 \.‘I 2:‘5}(&:

s
-~
__/"

Fracturs F'r:;aes z Zone(FP g]--““" —
2 -
Entaille Xer X »
TW Notch stress intensity virtual crack Log(r)

Geometrical defect

Figure I-41 : Présentation schématique d’un critére local de rupture en terme de contrainte, cas d’une
entaille [80].

La ténacité est calculée en suivant les étapes suivantes :

i) Détermination de la distance effective :

Dans le cas de la rupture, on ne prend en compte que le gradient suivant la distance x pour
exprimer 1’influence des points de contraintes sur le point d’amorgage. On écrit :

Jo = do
graa o = dx (3 4)
La distance effective correspond au diamétre du volume d’élaboration de rupture supposé
cylindrique. Pour déterminer cette distance, Qylafku et Kadi [81] ont utilisé le gradient de
contraintes relatives, défini comme le rapport du gradient de contraintes et la contrainte o (x) :
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1 do(x)
o(x) dx (35)

X:

x : Gradient relatif de contrainte (mm™),
x : Distance (mm)

La fonction du gradient de contraintes représente un minimum, qui correspond a la distance
effective x4, Figure [-41.

ii) Détermination de la contrainte effective :

La contrainte effective (o) correspond alors a la moyenne pondérée des contraintes dans le
volume d’¢élaboration de rupture.

Plusieurs méthodes sont proposées pour calculer cette contrainte :
1. choisir directement sa valeur sur la distribution de la contrainte.
2. choisir sa valeur moyenne sur une distance x:
1 eff
Oy =— 1 0,(1—xy)dx (36)
Xef 0

iii) Calcul de la ténacité :

A la rupture, la ténacité est déterminé par :

K, =0, 27X )" (37)

lp
a,(y)=05- 0.089(£) + 0.442(Z)2 - 0,353(Z)3 (38)
T T T

o, : Contrainte effective.
X ;- Distance effective

w  : Angle d’entaille
Pour un échantillon d’entaille V : w= 45 et o, =0.492

1.2.4.5. Critére énergétique pour déterminer la ténacité a partir d’essai Charpy

La ténacité est proportionnelle au travail surfacique de rupture. Ce travail surfacique est défini
comme le travail de rupture U_ par unité de surface au ligament B.b (B est I’épaisseur, b la

largeur du ligament). Ce travail surfacique de rupture est précisément la résilience :
K, =U,/Bb (39)
La ténacité, a I’amorcage, est définie par Turner [82] :
J,.=n Uc/B.b =nKcv (40)

Les valeurs de 7 sont déterminées par deux méthodes :
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e Formule ASTM 813.81 (Norme américaine) : 7 = 2 + (0.522 b/W) (41)
e Formule BS norme Britannique : # = 1.97 + (0.518 b /W) (42)
b : Taille du ligament d’échantillon,
W : Largeur d’échantillon.

U, integre la propagation de la rupture (énergie de rupture), U_est mesurée a ’amorgage. Le
facteur de proportionnalité 7 est généralement calculé pour des essais réalisés sur des
éprouvettes fissurées (rayon d’entaille nul). Dans le cas d’essais Charpy, il convient de tenir
compte de I’influence du rayon d’entaille. Cette influence sur le coefficient n) a été étudiée par
¢léments finis, pour un matériau écrouissable dont la loi de comportement suit la loi de
Ludwick [70,71]. L’influence du rayon d’entaille est beaucoup plus prononcée et peut
atteindre jusqu’a 36%, Figure 1-42 et Figure [-43.

La ténacit¢ varie en fonction de I’entaille, Figure [-44. Pour Dl’acier XC38, les essais
statiques montrent que pour un rayon d’entaille critique p,, la ténacité apparente de I’acier
XC38 est constante et égale./,.. Pour un rayon d’entaille supérieur ap,, Jicapp augmente

linéairement avec p .

Généralement, la valeur critique dynamique du parametre énergétique est divisée en deux
composantes : €lastique et plastique.

JIC = Jel + Jpl (43)

La composante ¢lastique est dérivée des facteurs d’intensité de contraintes critique
dynamique :

K2
Ty =" 1-07) (44)
La composante plastique est dérivée d’une partie plastique du travail de rupture :
2U
Jy == (45)
B (W _ao)

ap est la longueur initiale de la fissure.

Par approximation, J, est donnée par le travail total de rupture :

. (46)

ch
BW —a,)

En cas de contraintes planes, la valeur K, est déterminée en utilisant I’équation suivante :

K, =4EJ, 47)
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Figure I-42 : Evolution du coefficient n avec le rayon d’entaille (cas d’une éprouvette Charpy V) [83-84].
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Figure I-43 : Evolution du facteur n en fonction de la profondeur relative [70].
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Figure 1-44 : Ténacité apparente J, , en fonction du rayon d’entaille [83-84].

1.2.4.6. Corrélation de I’énergie de rupture Kv avec la ténacité K;c

Plusieurs corrélations empiriques, entre la ténacité et I’énergie de rupture, ont été proposées,
Tableau I-9.

Identification du modéle Corrélation entre K, et K , Con('lit’i ons de validit¢
Y déterminées par les auteurs
K Kv 770< Re<1720
Barsom et Rolf (48) (1<)’ =6.47(100——1) 96< K;c<270
Re Re 22<KV<I21
K, ? 32 Acier a moyenne résistance
Barsom et Rolf (49) < =0.222Kv s .
Re pour appareils a pression
K’ Acier de construction a
Barsom (50) lc —(0.65Kv moyenne résistance
E 250< Re< 950
Sailors et Corten (51) K, =14.6VKv Acier a moyenne résistance
300<Re<1000
Sanz (52) K, =19VJKv KV<80J
Cristallinité> 80 a 85% a Tk28
. . EKv Métal fondu
Girenko et Lyndin  (53) K, =,/0.1 —-15 (A : allongement)

Tableau I-9 : Différents modéles de corrélation K, - K [71,83, 84].
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I.2.5. Endommagement par fatigue

1.2.5.1. Introduction

L’impact du sable sur les surfaces des pipelines et des réservoirs crée des discontinuités
structurales (entailles, fissures,...) conduisant a des zones de fortes concentrations de
contraintes au voisinage des entailles.

Les chargements répétés dans le temps donnent lieu a un grand nombre de cycles de
contraintes d’amplitudes variables.

La combinaison de ces cycles de chargement et des zones de fortes concentrations de
contraintes conduit inévitablement a un endommagement par fatigue de ces structures.

Cet endommagement commence par une déformation plastique localisée (sans plastification
de toute la structure), tout d’abord autour de défauts, au fond d’entaille, puis a I’extrémité de
la fissure une fois celle-ci créée.

En effet, le danger en fatigue est que la rupture peut apparaitre pour des contraintes nominales
relativement faibles, souvent bien inférieures a la limite d’élasticité du matériau, lorsque leur
application est répétée un grand nombre de fois.

La capacité de résistance a la fatigue des structures définit la limite d’endurance. Dans la
pratique, la fatigue des matériaux est abordée par les courbes de Wohler. Elles permettent de
déterminer une limite d’endurance en dessous de laquelle le matériau est, en principe, a 1’abri
des ruptures de fatigue.

1.2.5.2. Classification des sollicitations

En service ou au cours d'essais de laboratoire, les efforts appliqués peuvent étre des
sollicitations de types simples (traction — compression, flexion ou torsion), ou de types
combinés de deux ou plusieurs. Quel que soit le mode de sollicitation, 1'effort appliqué varie
en fonction du temps de facon aléatoire ou sinusoidale, avec une amplitude variable ou
constante.

Les contraintes périodiques qui existent en service sont en général cycliques et, selon la valeur
de la contrainte statique o, que I’on superpose, on distingue :

— les contraintes alternées pures ou symétriques o, = 0 (6,, = 0) ;
— les contraintes alternées dissymétriques o, <o, (0 <06, <0,);
— les contraintes répétées 6, = 0, (0, = 0,) ;

— les contraintes ondulées o, < gy (6, < Gy).

Avec o, amplitude de la contrainte variable et ¢, contrainte moyenne (égale a la contrainte
statique o), Figure 1-45.

Le rapport des contraintes R, est défini par :
Ry =G min/ G may rapport algébrique de la contrainte minimale a la contrainte maximale.

R prend selon les cas les valeurs indiquées sur la figure 1-45.
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Ces cas simples correspondent a la combinaison d’une contrainte statique et d’une contrainte
alternative de méme nature. Il existe également des cas de contraintes combinées de natures
différentes :

— soit statique et alternative de natures différentes, par exemple : traction statique et torsion
alternative ;
— soit alternatives de natures différentes, par exemple : flexion et torsion alternatives.

Avec les pulsateurs équipés de générateurs de fonctions, le signal sinusoidal peut étre

remplacé par un signal triangulaire, carré, rectangulaire, etc., permettant parfois de mieux
simuler les sollicitations en service.

Dans le cadre de ce travail, nous étudions le cas de sollicitations de types simples sinusoidales
a amplitude constante.

Contrainte @

amplitude de la contrainte

20, étendue de variation de la contrainte
0, contrainte moyenne

nax  CONtrainte maximale

O CONtrainte minimale

| cycle de contrainte

lé“7'=a'max_a'll'|in
=

cycle de contrainte de fatigue : définitions

Trnin

0 Temps t

+0
0 0oy > Oin Onax > 0> Oy Oprax > O 2 0
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Il contrainte répétée de compression : R, =+
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AIA,
"NV

IV contrainte purement alternée ‘R=-1 0 i >
V' contraints alternée dissymétrique :-1<R,<0 / 5 / I_!U‘ Temps t
VI contrainte répétée de traction iR,=0 'f\ 2
VIl contraint ondulée detraction  :0<R,<1 1 \J |0nu=0 =0 Tpin=0
(b) types de cycles de contrainte et définitions comespondantes

=gl | o v A Vil

Contraintes alternées

Figure I-45 : Classification des sollicitations [85].
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I.2.5.3. Courbes de Wohler

Lorsqu’un matériau est soumis, un grand nombre de fois, a des amplitudes de contraintes
cycliques, pour des niveaux de contraintes inférieurs a la limite d’¢lasticité,
I’endommagement par fatigue apparait. La courbe donnant la durée de vie exprimée en
nombre de cycles a rupture Ng, portée en abscisse, en fonction de la contrainte maximale, est
appelée courbe de Wohler ou courbe d’endurance ou courbe S-N (Stress-Number of cycles),
Figure 1-46. Elle est déterminée a partir d’un lot d’éprouvettes ou chacune est soumise a un
effort périodique de fréquence constante, la rupture se produisant au bout d’un nombre de
cycles Nr. A chaque éprouvette correspond un point du plan (o, Ng). D’aprés la figure 1-46, la
rupture est atteinte aprés un nombre de cycles qui croit quand la contrainte décroit. Les
résultats des essais de fatigue sont analysés de facon statistique, de telle sorte que I’on puisse
définir des courbes correspondant a des probabilités de rupture données selon la valeur de la
contrainte et du nombre de cycles.

Contrainte o i

R

Mpeswan,
H.—u- -----

:
P I m
|
I

) B
oy (N,) |
Op
'
% o0 : 7 8 i
0,5 10 10° 10 10
N Nombre de cycle N

I domaine plastique oligocyclique R, limite d’élasticité
II domaine d’endurance limitée R, charge de rupture
IIT domaine d’endurance illimitée op limite de fatigue
A zone de non-rupture probable op(N,) limite d’endurance conventionnelle a N, cycles

B zone de rupture probable

Figure I-46 : Diagramme d’endurance ou courbe de Wahler.
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Les essais classiques de détermination d’une courbe de Wohler donnent une information
globale sur I’endurance d’un matériau : amorcage d’une fissure de fatigue et sa propagation
jusqu’a la rupture. Cette courbe peut généralement étre décomposée en trois zones distinctes :

Zone 1 : Zone de fatigue plastique oligocyclique, qui correspond aux contraintes les plus
¢levées, supérieures a la limite d’¢élasticité 6z du matériau. La rupture survient apres un tres
petit nombre de cycles variant généralement d’un demi-cycle a environ 10* a 10° cycles. Dans
cette zone, on observe trés rapidement une déformation plastique importante suivie d’une
rupture de I’éprouvette ;

Zone 11 : Zone de fatigue ou d’endurance limitée, ou la rupture est atteinte aprés un nombre
limité de cycles, nombre qui croit lorsque la contrainte décroit (compris entre 10° & 107 cycles
environ). Cette zone est souvent linéaire en échelle semi-logarithmique ;

Zone 111 : Zone d’endurance illimitée ou zone de sécurité, sous faible contrainte, pour laquelle
la rupture ne se produit pas aprés un nombre donné de cycles (107 voire 10), supérieur a la
durée de vie envisagée pour la structure.

Dans certains cas, les courbes de Wohler peuvent étre représentées en fonction d’autres
parametres :

1) Le nombre de cycles a I’amorcage défini a partir de la création d’une fissure de dimensions
détectables.

i) Des essais sur éprouvettes entaillées. La limite d’endurance diminue alors en fonction de la
sévérité de I’entaille (lorsque le facteur de concentration de contrainte augmente).

Dans de nombreux cas, on peut tracer une branche asymptotique horizontale a la courbe de
Wohler : I’asymptote étant appelée limite d’endurance ou limite de fatigue et notée op. En
revanche, dans certains cas, par exemple lorsqu’il y a simultanément fatigue et corrosion, il ne
semble pas y avoir d’asymptote horizontale. On définit alors une limite conventionnelle
d’endurance comme la valeur de la contrainte maximale qui ne conduit pas a la rupture avant
un nombre de cycles fixé (par exemple 107 cycles).

La notion de limite d’endurance est relative et non absolue, puisque sa définition dépend du
probléme traité, par exemple, les limites d’endurance en traction et en torsion alternées sont
différentes.

1.2.5.4. Evolution de la tenue en fatigue par grenaillage

Il est bien connu que 80-90% des accidents de rupture sont causés par fatigue du matériau.
En fait, prés de 100% de ces fractures apparaissent a partir des sites de concentration de
contraintes ou des discontinuités structurales telles que des trous, des entailles, des fissures,
des défauts et des rayures [86, 87].

L’opération du grenaillage est largement utilisée dans 1’industrie d’aéronautique et
d’automobile pour améliorer la résistance a la fatigue et/ou a la corrosion sous contraintes
[62,64, 88]. L’origine de ce bénéfice vient de I'introduction de contraintes résiduelles de
compression au niveau des couches écrouies en surface. Ces contraintes peuvent efficacement
arréter ou retarder 1'initiation et la propagation des fissures en fatigue [89].

Cet état de contraintes se manifeste en réponse a I’incompatibilité des déformations plastiques
locales. Cette incompatibilité est compensée par des déformations élastiques permanentes
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(Absence de relaxation). Ces déformations ¢lastiques permanentes correspondant aux
contraintes résiduelles engendrées par I’impact des particules solides.

De nombreuses études ont montré 1’intérét du procédé vis-a-vis de la tenue en fatigue. A titre
d’exemple celle sur les alliages d’aluminium (Al 7075) [90] a montré une amélioration de la
limite d’endurance a 107 cycle (+12 %), figure 1-47.

Vo et Stephens [91] ont étudié¢ I’influence du grenaillage sur le soudage d’un tube en acier
SAE 1010, Figure 1-48. Ils montrent que le grenaillage améliore la durée de vie du matériau.

L’origine de cette amélioration est attribuée a un meilleur état de surface, limitant ainsi les
micro-concentrations de contraintes, ce qui engendre des durées d’amorcage plus importantes.
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Figure I-47 : Amélioration de la tenue en fatigue par grenaillage.
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Figure 1-48 : Courbe de Wohler, avec une amplitude constante R=0.5.
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I1.3. Influence de Chydrogéne sur le comportement du
matériau

1.3.1. L’hydrogéne

L'hydrogéne est I'atome le plus simple de 1’univers, et également le plus abondant (75 % en
masse et 95 % en nombre d'atomes). Son noyau ne contient qu'une seule particule : un proton.
Autour de ce noyau, un seul électron tourne.

L'hydrogene aurait ainsi donné naissance a tous les autres ¢léments qui composent la matiere.
La molécule d'hydrogéne est composée de 2 atomes d'hydrogeéne. On I'appelle parfois le di-
hydrogéne (Hz2). C'est le gaz le plus léger puisque 1 litre pese moins de 90 milligrammes.

Il posséde 3 isotopes, le Protium (/H , environ 99,98%, isotope stable), le Deuterium (;H

0,015%, isotope stable) et le Tritium (13H , un atome de Tritium pour 10" atomes de Protium,
isotope radioactif).

1.3.1.1. Propriétés physiques

L'hydrogene ne se trouve dans I'atmospheére qu'a I'état de traces. Il est donc généré a partir des
hydrocarbures (pétrole et ses dérivés) et de 1'eau, et représente la fraction la plus légere de la
molécule H,O.

L'hydrogéne est un gaz incolore, inodore et sans saveur, extrémement inflammable, trés 1éger,
qui n'entretient pas la vie et réagit facilement en présence d'autres substances chimiques. C’est
le plus petit des atomes. Son faible rayon atomique fait qu’il est du méme ordre de grandeur
que la taille des sites interstitiels dans un réseau métallique. Il peut donc se trouver facilement
en solution d’insertion dans les métaux usuels. Le tableau I-10 présente quelques données
caractéristiques de I’hydrogene.

Poids moléculaire 2,016 g/mol
Solubilité dans I'eau (1,013 bar et 0°C) 0,0214 vol/vol
Concentration dans l'air 0,00005 % vol
Température d'auto inflammation 560 °C
M?sse ‘ yolumique de la phase liquide (1,013 bar au point 70,973 kg/m’
d'ébullition)

Masse volumique du gaz (1,013 bar au point d'ébullition) 1,312 kg/m’
Masse volumique de la phase gazeuse (1,013 bar et 15°C) 0,085 kg/m’
Point de fusion -259°C
Point d'ébullition (1,013 bar) -252,8°C
Chaleur latente de vaporisation (1,013 bar au point d'ébullition) 454,3 kl/kg
Chaleur latente de fusion (1,013 bar, au point triple) 58,158 kJ/kg
Viscosité (1,013 bar et 15°C) 0,0000865 Poise
Conductivité thermique (1,013 bar et 0°C) 168,35 mW/(m.K)
Facteur de compressibilité (en phase gazeuse a 1,013 bar et 15°C) 1,001

Tableau I-10 : Données caractéristiques sur I’hydrogéne [92].
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1.3.1.2. Modes d’obtention [93]

L'hydrogene est un gaz tellement léger qu'il ne peut pas étre retenu dans notre atmosphere.
Impossible donc de trouver de I'hydrogéne gazeux sur terre. Et pourtant, 1’atome d'hydrogéne
est le plus abondant dans 1’univers. On le retrouve partout, mais jamais tout seul. Il est
toujours associé¢ a d'autres atomes. Tout d'abord dans 1'eau. La molécule d'eau est composée
d'un atome d'oxygéne et de deux atomes d'hydrogéne. Et de I'eau, on en trouve beaucoup : elle
recouvre 70% de notre terre et constitue plus de 60% de notre corps! Ensuite les
hydrocarbures sont formés de carbone et d'hydrogene.

i) L’¢électrolyse de [’eau

La réaction chimique, qui se produit lors de I’¢électrolyse de ’eau, est la réaction inverse a
celle obtenue dans une pile. Il faut de I'eau treés pure (déionisée) pour éviter que les impuretés
perturbent le fonctionnement de I'¢lectrolyse. Typiquement, la cellule d’électrolyse est
constituée de deux électrodes (cathode et anode), d'un électrolyte et un générateur de courant.
L’¢lectrolyte peut &tre une membrane polymere échangeuse de protons ou une membrane
céramique conductrice d’ions oxygene.

Dans le cas d'une membrane échangeuse de protons, nous avons les réactions suivantes:

* A l'anode, 1'eau se dissocie en oxygene et en protons. Les électrons partent dans le circuit.
HO —» 2H + % 05+ 2e- (54)

* A la cathode, les protons, passés a travers la membrane, se recombinent avec les électrons
pour donner 1'hydrogene.

2H + 2e- —— H, (55)

Sous I’apport du courant, l'eau est dissociée en hydrogene et oxygeéne. Il est nécessaire
d'apporter de I'énergie électrique, puisque l'enthalpie de dissociation de I’eau est de
285kJ/mol. Cela correspond a un potentiel théorique de 1,481 V a 25°C, mais en pratique
nous sommes plutdt entre 1,7 2 2,3 V.

Actuellement, des ¢électrolyseurs d'une puissance de 1 a 100 kW sont développés. Le principal
inconvénient de cette méthode est sa dépendance a I’utilisation de I’énergie ¢électrique (dont la
production est polluante). Il faudrait donc lui coupler de I’¢lectricité provenant de source non
polluante : solaire, éolienne, ou hydroélectrique. Le colit de la production par électrolyse est
¢levé, de ’ordre de 3 euros par kilogramme (avec un prix moyen du kilowatt heure de 6
centimes d’euros en France).

ii) Le craquage de [’eau

Le nucléaire pourrait aussi permettre la production d'hydrogéne. Depuis cinq ans, des
réacteurs dits de 4éme génération sont a I'é¢tude. Plus sirs, ils devront aussi permettre de
consommer moins de combustible nucléaire, produire moins de déchets mais également
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produire autre chose que de I'¢lectricité : de I'hydrogene ou de 1'eau de mer dessalée. On parle
de rendements de I'ordre de 50 %.

Peu de pays (10 en tout) travaillent actuellement sur cette technologie, nous citons la France,
les USA, le Japon, 1'Argentine, le Brésil, Canada, Corée du Sud, Afrique du Sud, Suisse,
Royaume-Uni. Il existe en tout 6 technologies :

- le réacteur a neutrons rapides (R.N.R.) refroidi soit par du sodium liquide,
- soit par un alliage de plomb liquide,

- ouencore par du gaz,

- le réacteur refroidi avec de l'eau supercritique,

- le réacteur a gaz a trés haute température,

- etenfin le réacteur a sels fondus.

Le CEA a retenu en particulier le réacteur a gaz a haute température, soit 1100°C. Ce haut
niveau de température permet de décomposer I'eau en hydrogéne et en oxygéne par une
réaction catalysée. Le Japon et les USA s'intéressent au systeme refroidi au sodium.
Néanmoins, cette technologie ne serait commercialement disponible que vers 2030-2040.

iii) Le reformage a la vapeur

Le gaz naturel et le charbon, briilés a haute température, permettent d’obtenir de I’hydrogene.
Cette opération, appelée reformage a la vapeur, est toutefois polluante puisqu’elle dégage du
dioxyde de carbone, qui entre en compte dans I’effet de serre.

Avec le gaz naturel, le colt de production revient en moyenne a plus de 1 euro par
kilogramme d’hydrogene, mais il augmente drastiquement lorsque 1’on prend en compte les
colts de stockage du dioxyde de carbone (par piégeage au fond des océans ou dans les cavités
souterraines ayant servi a I’extraction du pétrole ou du gaz).

iv) La biomasse
La biomasse (bois, cellulose, déchets, etc.) est quasiment illimitée et renouvelable. Plusieurs
méthodes existent actuellement :

* transformation en alcool (éthanol, méthanol) ou méthane suivi de reformage,

* pyrolyse et gazéification de la biomasse suivies de reformage.

La fermentation de la biomasse permet de produire une solution alcoolisée, dont on pourra
ensuite obtenir aprés distillation du méthanol ou de 1'éthanol. Un autre type de fermentation
(anaérobie) permet d'obtenir du biogaz contenant essentiellement du méthane et du CO,.
Ceux-ci peuvent étre ensuite reformés suivant les procédés vus précédemment.

78



Chapitre 1 Etude bibliographique

Dans le cas de la gazéification de la biomasse, on seche la biomasse, puis on la thermolyse a
600°C. On la fait réagir vers 1000°C avec de l'air ou de I'eau (reformage), et on élimine enfin
les impuretés. De 1a, on obtient un gaz riche en H, et CO, que 1'on peut utiliser directement
pour produire de 1'électricité, purifier pour en extraire H,, ou transformer en méthanol. C'est
un procédé dont la mise au point pourrait mettre encore 5 a 8 ans. Son cott de production est
supérieur a 2 euros par kilogramme.

v) Les produits organiques

La biophotolyse permet a des organismes vivants (algues et bactéries) de casser les molécules
d’eau en produisant de I’hydrogene. Actuellement, les rendements ne sont pas suffisamment
¢levés. Toutefois, en modifiant le matériel génétique de certaines bactéries, il serait possible
d’optimiser leur rendement. Une autre voie vise a intégrer ces “capteurs vivants” sur des
puces électroniques, symbole d’une convergence entre nanotechnologie et biotechnologie.

1.3.2. Affectation des propriétés mécaniques
1.3.2.1. Propriétés statiques

Selon Sofronis [94], en présence d’hydrogene, la limite d’élasticité augmente légérement avec
la concentration en hydrogene. Il propose une évolution linéaire de la limite d’élasticité o,
avec la concentration en hydrogéne :

Cy
C

HO

Oy = {(f -1). }Ty o Dour oy = 1 0y, (56)

Oyc) = 1 Oy0 POUT Oye) < 1 Oy,

¢ est le parametre d’adoucissement, # une variable comprise entre 0 et 1, Cyp la concentration
initiale en hydrogene, et g, la limite d’¢élasticité pour une concentration d’hydrogene nulle.

L’essai de traction, figure 1-49, a été réalisé en présence d’hydrogeéne électrolytique créé a
partir de 1’¢lectrolyse d’une solution standard appelée : Natural Soil 4 (NS4), Tableau I-11.

KCI | NaHCO; | CaCl,,2H,0 | MgSO4,7H,0
122 483 181 131

Tableau I-11 : Composition chimique d’une solution NS4 (mg.1™).

L’examen de la courbe de traction, figure 1-49, permet de conclure sur le fait que la limite
d’¢lasticité ne serait que peu affectée par la présence d’hydrogeéne. Seul la déformation a la
rupture est fortement diminuée sous 1’action de I’hydrogene.

La rupture se produit, a I’air, pour un allongement d’environ 28%, alors que sous une plus
forte concentration en hydrogéne, essai a un potentiel de -1700mVsce, elle apparait pour un
allongement de 3,5%.

Comme le montre la courbe de traction, figure I-49, la résistance ultime varie trés peu. Elle
passe de 550 MPa, sous atmosphére habituelle (air), a 470 MPa sous une forte concentration
en hydrogéne. En se contentant d’utiliser cet acier, dans son domaine ¢lastique (comme prévu
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pour ce type d’utilisation), cette diminution de la résistance ultime ne devrait pas avoir d’effet
sur la tenue de la structure.

Pour conclure, on peut dire que I’hydrogéne n’a aucun effet sur la limite d’élasticité de I’acier
X52.
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Figure 1-49 : Courbe de traction d’un acier X52 [95].

1.3.2.2. Propriétés dynamiques

Un rapport [96], sur un accident de gazoduc de transport de gaz naturel, a entrainé 1’étude de
la ténacité résiduelle des restes du pipeline, par essais de Charpy. Il en ressort que I’acier avait
une trés médiocre résilience et une transition ductile/fragile comprise entre +30°C et +40°C.

L’acier X52 (0,27% de C, Re de 335 MPa) a des caractéristiques assez proches de celles de
notre acier. Au point d’origine de la rupture, le gaz accumulé a formé une grosse cloque
d’hydrogeéne bombée vers I’intérieure.

Les essais ont permis de chiffrer les valeurs d’énergie absorbée. Elles sont au alentour de 7 a
14 J, sur une plage de températures de —5°C a +20°C. Alors que la norme a laquelle était
sujette la canalisation (CSA Z245.4-M1979) prévoit que I’acier doit posséder une valeur
d’énergie absorbée d’au moins 20 J a -45°C, lors d’un essai de résilience Charpy (avec une
entaille en V).

Pour comparaison, on trouve une énergie Charpy de 80J pour un acier X70, lors d’un essai a
70°C sur une machine d’une capacité de 450J [97], et de 70J pour un acier X52 a - 40°C pour
le méme type d’essai [98].

La forte concentration en hydrogéne dans la zone de la cloque serait donc a 1’origine de la
chute de la résilience de I’acier.
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Coudreuse et Prasad [99,100] ont étudié I’action de I’hydrogéne sur la ténacité de différents
types d’aciers. Ils ont montré que la ténacité diminue sous atmosphere chargée en hydrogene,

figure 1-50 (a), et que plus I’acier possede une faible limite d’¢lasticité plus 1’influence de
I’hydrogene sur sa ténacité est prononcée.

Les courbes J-Aa, figure 1-50 (b), ont été effectuées sur un acier aux caractéristiques
mécaniques proches de celles du X52, I’acier 15MnNi 6 3, dans diverses atmospheéres, sous

une pression de 90 bars et a température ambiante du laboratoire. La ténacité Jo, de cet acier
est de 51kJ/m?2.
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Figure I-50 : Courbes intégrale J-A a :
a) Deux types d’acier inoxydables, avec ou sans hydrogéne [100],
b) Acier 15MnNi63, dans diverses atmosphéres [101].

Sachant que la pression a I’intérieur des pipelines en acier X52, varie entre 40 et 70 bars, les

valeurs précédentes ne doivent que tres peu différer de celles obtenues lors d’un essai sur un
acier X52.

La diminution de la ténacité confére au matériau une plus grande facilité a la propagation des
fissures, puisque 1’énergie dépensée pour réaliser cette propagation, décroit fortement.

1.3.2.3. Durée de vie

Fang et al. [102] ont étudié la rupture des pipelines, par NNpHSCC (Near-Neutral pH Stress
Corrosion Cracking). Ils distinguent deux différents mécanismes pour la propagation des
fissures. Avant le seuil, de I'ordre de 0,5 a 0,6 mm de profondeur, la déformation plastique,
facilitée par la dissolution, provoque I’initiation des piqlires de corrosion.

Apres ce seuil, I'hydrogene est seul responsable de la croissance ultérieure des fissures
pointues. Ces fissures causent un risque important pour 1'intégrité du pipeline. En dépassant le

seuil de corrosion en fatigue, les fissures se développent beaucoup plus rapidement,
conduisant méme a la rupture de pipeline.

Pendant la longue période de la croissance d’une fissure, I’initiation de cavité apparait dans la

premicre phase (déformation plastique), et la propagation grave due a I’hydrogéne consomme
la majorité de la vie de pipeline.
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La propagation des fissures sous 1'hydrogéne est fragile. Elle a lieu le long d'interfaces des
grains et / ou sous-grains [103]. La fissure croit d’une maniére instable, elle s’accompagne
souvent par des branches ou déviations, résultant d’un taux de croissance relativement
important.

Nakatanil et al. [104] ont étudié¢ ’influence de I’hydrogene irréversible sur la fatigue d’un fil
en acier avec un diametre de 1.8 mm, Figure I-51. On remarque que la durée de vie
d’initiation d’une fissure est diminuée par I’hydrogene irréversible.
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__ 40
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Number of cycles to crack initiation N,

Figure I-51 : Influence de I’hydrogéne sur le nombre de cycles d’initiation d’une fissure a partir d’une
inclusion interne, La remarque * indique que la fissure a été initiée, pour la 1 fois, au niveau des
contraintes élevées [104].
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1.3.3. Influence de I’hydrogeéne sur la plasticité de matériau

L’hydrogéne, étant de petite taille, se déplace facilement entre les sites cristallins de 1’acier. Il
diffuse dans les aciers selon des mécanismes classiques d’hétérodiffusion a dilution infinie,
figure [-52.
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Figure I-52 : Etapes de diffusion interstitielle de I’hydrogéne dans le réseau cristallin [105].

1.3.3.1. Les forces de cohésions atomiques

Deux modgles traitant les effets de I’hydrogene sur les forces de cohésion ont été proposé par
Troiano [106] et Oriani [107]. Ces modeles supposent une diminution locale de la force de
cohésion du réseau atomique, a cause de I’hydrogeéne présent dans la matrice ou au niveau des
joints de grains (ou tous autres défauts métallurgiques). Une fissure peut alors se propager
lorsque la contrainte (de tension) appliquée est suffisante pour contrebalancer la force de
cohésion du réseau, modifiée par la présence de I’hydrogene.

Néanmoins, la diminution de la force de cohésion est un postulat et aucune preuve
expérimentale n’existe réellement pour le justifier. De plus, si nous concevons un effet de
I’hydrogéne sur la déformation a rupture macroscopique d’un systéme pouvant contenir une
grande concentration en hydrogéne via une diminution des forces de cohésion, il est, en
apparence, beaucoup plus difficile de I’imaginer dans le cas de métaux dont la solubilité en
hydrogéne est tres faible : cas des aciers cubiques centrés (CC).

En réalité, Qiao [108] montre que la forte concentration en hydrogéne localisée au niveau de
la pointe de fissure, sur un XC80, est suffisante pour obtenir une rupture par clivage, figure I-
53. Ce modele est tout particulierement intéressant dans le cas des métaux CC, qui peuvent
cliver treés facilement (température de transition ductile/fragile proche de 1’ambiante).

L’absorption d’hydrogéne diminue la ductilit¢ de 1’acier [109], et permet de passer d’un
comportement de rupture ductile & un comportement fragile.
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Figure I-53 : Mécanisme de propagation d'une fissure par clivage [110].

1 : Adsorption de I’hydrogeéne. Etape favorisée par la mise a nu du métal (en fond de fissure),

2 : Emission de dislocations (Facteur d’Intensit¢ de Contraintes < Facteur d’Intensité de
Contraintes local di a la contrainte externe), écrantage de la fissure,

3 : Diffusion sous contrainte de 1’hydrogene vers la zone de plus forte contrainte hydrostatique
(juste en avant de la fissure < 1um),

4 : Clivage sur une courte distance (< 1pum),
5 : Arrét de la fissure et émission de dislocations,

6 : Répétition du mécanisme, retour a 1’étape 1.
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1.3.3.2. Apparition et propagation des fissures

D. Delafosse et T. Magnin [95], Scoot X. Mao et M. Li [111], montrent qu’aucun effet de
création de fissure ne peut étre li€ a la seule présence d’hydrogene, particulierement dans les
réseaux CFC. Rien a ce jour ne permet de quantifier la part de responsabilité de 1’hydrogene
lors d’un amorcage de fissure. Par contre, si la fissure est déja formée, son mécanisme de
propagation s’en trouve amplifié.

Des essais [110], sous sollicitations mécaniques cycliques effectués sur des morceaux de
pipeline en X52, comportant une fissure, montrent cet effet. Les deux essais réalisés, Tableau
I-12, sont représentatifs des conditions extrémes : faible contrainte et entaille peu profonde
pour la premiere éprouvette, et forte contrainte couplée a une entaille profonde pour la
seconde.

Données Charge Rapport de | Fréquence | Numéro de | Micro Potentiel
des essais Finax charge (Hz) cycles entaille | Cathodique E
(R) (cycles) (um) (mV/ECS)
Eprouvettel 95% de Rpy.» 0.5 8.10° 25000 50 -1200
Eprouvette2 | 110% de Rpg» 0.5 8.10° 25000 200 -1200

Tableau I-12 : Conditions d’essais réalisés sur deux éprouvettes en acier X52.

Le résultat du 1% essai, réalisé sur I’éprouvette 1, montre bien I’influence de la présence de
I’hydrogéne quant a la propagation d’une fissure. Dans les conditions de cet essai, une fissure
de 100 um a été détectée, alors que pour le méme type d’essai, a 1’air, aucune fissure n’a été
révélée.

Pour I’éprouvette n°2, possédant une micro entaille de 200 pm, la taille de la fissure obtenue
est de 250 um. Pour un essai dans les mémes conditions, a 1’air, la fissure ne s’était propagée
que de 40 pm. Sous hydrogéne, la vitesse de propagation de la fissure est de 10” mm/cycles,
soit un ordre de grandeur de plus que pour un essai a Iair, ot on reléve une vitesse de 2.10°
mm/cycles. La vitesse de propagation est donc multipliée par un coefficient de 5.

Avec des conditions de sollicitations moins sévéres, 1’essai 1 montre que 1’on atteint une
vitesse de propagation de fissure sous hydrogéne de 4.10° mm/cycles, alors qu’il n’y a eu
aucune propagation dans 1’air.

Nous retiendrons donc, que la propagation de fissure est accélérée sous une atmosphere
chargée en hydrogene, et que ce phénomene s’amplifie d’avantage si 1’on sollicite le matériau
au voisinage de ses limites d’utilisation.

1.3.3.3. Piégeage de I’hydrogeéne par les dislocations

Un site de piégeage peut €tre considéré, d’un point de vue thermodynamique, comme un site
au niveau duquel I’hydrogeéne pourra diminuer son potentiel chimique. Du point de vue
cinétique, I’équilibre entre ’hydrogeéne occupant un site de piégeage et ’hydrogene dans un
site interstitiel est défini par des constantes de piégeage (k1) et de dépiégeage (k-1). La
barriere énergétique étant plus haute dans le sens piege-réseau, la probabilité de saut dans ce
sens sera réduite, et la diffusion en présence de piege sera ralentie (k-1<k1).

Le piégeage a pour origine l’existence d’une force de transport externe qui modifie la
probabilité de saut dans une direction donnée ou d’une perturbation locale du réseau qui
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modifie la fréquence du saut. Une classification des différents types de piégeage a été établie
en fonction de :

- la localisation du piégeage (piégeage en volume ou sur la surface) ;
- son origine (interactions ¢électronique, chimique ou élastique) ;

- I’existence ou non d’une interaction a longue distance entre le piege et I’atome interstitiel
(picges « attractif », « physique » ou « mixte ») ;

- la valeur de I’énergie d’interaction entre 1’hydrogeéne et le piege : une forte énergie
d’interaction caractérise les piéges « irréversibles » a une température donnée, c’est-a-dire les
sites au niveau desquels la probabilité de dépiégeage est quasi nulle. Pour un pieége «
réversible », d’énergie plus faible, il existe un équilibre entre les atomes d’hydrogeéne qui
occupent le piege et les sites du réseau (la notion de piége « réversible » ou « irréversible »
n’a de sens que pour une température donnée) ;

- la taille du piege peut étre ponctuelle (atome interstitiel, lacune...), linéaire (dislocation),
plan (interface entre phases, joint de grains...) ou volumique (microporosité, fissure...).

1.3.3.3.1. Transport par les dislocations [112] :

Ce phénomene, constituant la base de certains mécanismes de fragilisation, suppose
I’existence d’un piégeage de 1’hydrogéne par les dislocations et le transport accéléré des
atomes d’hydrogene par les dislocations mobiles. Peu d’études ont permis a ce jour une mise
en évidence directe de ce mécanisme ou une quantification de la cinétique et des quantités
transportées dans les conditions usuelles de température.

Les premiers a suggérer que les interactions “hydrogéne - dislocations” interviennent dans les
mécanismes de fragilisation par I’hydrogéne sont Bastien et Azou [113].

Ce mécanisme, basé sur le fait que I’hydrogeéne sous forme de proton, pourrait étre transporté
par les dislocations et ainsi, contribuerait a la création d’une microfissure au niveau de
I’empilement des dislocations. Ceci nécessite que les protons puissent suivre les dislocations
en mouvement. Pour ce faire, il est impératif que la vitesse de diffusion des protons soit
supérieure ou égale a la vitesse de déplacement des dislocations, résultats en accord avec les
observations expérimentales réalisées.

La figure [-54 montre la concentration de I’hydrogeéne dans un échantillon d’acier X46 en
flexion 3 points, pour différents moments de flexion appliqués. La zone de contraintes élevées
(zone blanchie au milieu de 1’échantillon) est fortement chargée en hydrogéne. Les
dislocations, en grand nombre dans cette zone, jouent le role de pie¢ges pour I’hydrogene.
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Figure I-54 : Images obtenues par microscopie photoélectrochimique d’un échantillon d’acier X46 chargé
en hydrogéne, pour différents moments de flexion appliqués [93].

1.3.3.3.2. Diffusion le long des joints de grains

Les phénoménes de court-circuit de diffusion associés a la présence de défauts planaires
(joints de grains) interviennent fréquemment sur le processus de diffusion de nombreux
¢léments interstitiels ou non. De tels effets ne sont pas observés pour 1I’hydrogene, lorsque son
coefficient de diffusion réticulaire est trés élevé. En revanche, des observations récentes
montrent I’existence de phénomenes de diffusion préférentielle, le long de grains, dans
certaines structures austénitiques stables (nickel ou aciers inoxydables), Figure I-55.

S

Figure I-55 : Image de rupture intergranulaire d’un échantillon d’acier P420M, en corrosion sous
contraintes [93, 114].

— 2 T
T

87



Chapitre 1 Etude bibliographique

1.3.3.3.3. Piégeage de I’hydrogéne dans les défauts de la matiére

La figure I-56 montre la ségrégation de 1’hydrogeéne en pointe de fissure (zone de triaxialité de
contraintes maximale).

Fissure

Zones blanchies : zones de forte
concentration en hydrogeéne

Figure I-56 : Image obtenue par microscopie photoélectrochimique de la zone proche d’une fissure (acier
X46 chargé en H2) [93, 112].

Le courant photoélectrique, étant proportionnel a la quantité d’hydrogéne sur la surface de
I’échantillon, la concentration d’hydrogene est 1,7 fois plus importante dans la zone plastique
que dans la zone sans contrainte, figure [-57.
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Figure I-57 : Evolution du courant photoélectrique le long de la ligne AB de I’échantillon, figure I-56 [93,
112].

88



Chapitre 1 Etude bibliographique

I.4. Synthése du chapitre I

Les pipelines et les réservoirs, congus pour transporter et stocker des dérivés pétroliers,
souffrent de différents types d’endommagement liés aux nombreux facteurs : environnement,
produit, conditions de service,...etc.

Dans cette étude, nous nous intéressons a étudier I’endommagement local, d’une structure
entaillée en acier API 5L X52, par sablage et par hydrogeéne. Les grains de sable impactant la
structure représentent I’effet de 1’environnement.

L’¢étude bibliographique est établie en trois axes principaux :
1. Erosion du matériau par impact des particules solides :

La théorie et les différents mécanismes de 1’érosion sont détaillés. Le sablage provoque la
déformation plastique des couches surfaciques impactées menant a la rupture par écaillage.

Plusieurs facteurs différencient les types de mécanisme d’érosion et controlent le moyen
d’érosion. IIs peuvent étre regroupés en trois catégories distincts et associés aux :

- Conditions d’exploitation : temps d’exposition, vitesse, accélération, angle d’impact, moyen
du débit ou concentration, flux et température.

- Particules érodantes : La taille, la forme, la dureté et la matiere.

- Matériaux cibles : Composition chimique, propriétés mécaniques, dureté et surface
morphologique.

Les essais d’érosion se réalisent en utilisant des machines a turbine, a air comprimé ou a
ultrasons. A partir des données expérimentales, différents modéles d’érosion sont proposés.

L’¢érosion des canalisations des dérivés pétroliers est présentée. La formation des cavités
d’érosion est suivie par une observation microscopique.

Pour notre étude, nous réalisons des essais d’érosion par une sableuse a air comprimée. En
utilisant nombreuses éprouvettes, la zone d’entaille est impactée pour différents intervalles de
temps (le temps de sablage est une variable dans notre étude).

2. Effet d’érosion sur le comportement du matériau :

Le sable augmente la rugosit¢ de surface et modifie la microstructure des couches
superficielles impactées.

Les contraintes résiduelles introduites par grenaillage/sablage sont bien détaillées : influence
des parametres de grenaillage sur I’état des contraintes et mode de déformation issue du
grenaillage. Le grenaillage/sablage améliore la tenue en fatigue du matériau. Cet avantage est
da aux contraintes résiduelles compressives introduites par sablage.

Dans notre €étude, nous déterminons la variation de la ténacit¢ du matériau en fonction du
temps de sablage (1°° variable) et du rayon d’entaille (2™ variable). Nous présentons
I’influence de la géométrie d’entaille sur la distribution des contraintes. De plus, plusieurs
critéres : ténacité conventionnelle, critére énergétique, critere local de rupture, et corrélation
de I’énergie de rupture avec la ténacité.

3. Influence de I’hydrogéne sur le comportement du matériau :

Dans cet axe, nous présentons les propriétés de I’hydrogéne et la maniere de son obtention.
L’influence de 1I’hydrogéne sur les propriétés statique, dynamique, et sur la plastification du
matériau et sa durée de vie, est aussi présentée.
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L hydrogene, étant de petite taille, se déplace facilement entre les sites cristallins de ’acier. 11
change la microstructure et affecte les propriétés mécaniques du matériau en diminuant sa
durée de vie.

Cette these se focalisera sur les points suivants :

e Caractéristiques d’endommagement de 1’acier API 5L X52 par sablage et par
hydrogeéne ;

e Evolution des propriétés mécaniques du matériau sous sollicitations statique,
dynamique et fatigue ;

e Analyse de la microstructure du matériau et mesure des contraintes résiduelles et
microdureté ;

e Détermination de la nocivité des défauts par le Diagramme Intégrité Rupture Modifié.
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Chapitre Il Matériau : Caractéristique de I’endommagement par sablage et par hydrogéne

I1.1. Introduction

Dans I’industrie pétroliere, I’endommagement des pipelines et des réservoirs est bien constaté.
Il est du aux conditions de service et aux parametres d’environnement. Les structures, congues
pour les produits pétroliers, sont affectées par plusieurs types d’endommagement : érosion,
corrosion, fragilisation, ...etc.

L’endommagement est de types : fissure, entaille, trou, défaut de géométrie complexe, ...etc.

Dans ce travail, nous étudions I’endommagement, par sablage et par hydrogene, d’une
structure entaillée en acier API 5L X52 congue pour transporter et stocker des gaz et des
dérivées pétroliers.

D'une maniére générale, on appelle « entaille » une discontinuité imposée ou accidentelle de
la forme de la piece ou une non-homogénéité du matériau qui la constitue.

Les entailles peuvent étre de trois types :
e métallurgiques,
e mécaniques (conception),
e de service (se formant durant 'utilisation).

Ces discontinuités (qui peuvent étre un trou, un clavetage, ...) conduisent a la modification du
champ de contrainte. C'est a dire a la création de zones dans lesquelles les contraintes sont
nettement supérieures a la contrainte nominale ou a la contrainte globale résultante des efforts
appliqués.

On appelle cette localisation élevée de la contrainte "concentration de contrainte". Ces
concentrations de contrainte associées aux discontinuités géométriques réduisent les
résistances statiques et cycliques des structures.

Dans ce chapitre, nous présentons les travaux réalisés :

1. Identification d’acier API 5L X52,
Mesure de la taille de grain du matériau,
Endommagement par sablage,
Evaluation de la perte de masse et du volume érodé¢,
Caractéristiques géométriques du profil d’entaille,

M¢éthode d’endommagement par hydrogene,

NS kWD

Détermination de la quantité et de la concentration d’hydrogene absorbée.

II.2. Acier API 5L X52

I1.2.1. Provenance et nuance de ’acier

Les essais mécaniques ont été réalisés sur des éprouvettes en acier API SL X52 prélevées dans
un tuyau dans les deux sens, Figure II-1:
e Sens longitudinal (L)

e Sens transverse (T)
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Ce tuyau est de diamétre extérieur 610 mm et d’épaisseur de 11 mm. Il est utilisé dans le
réseau de transport de Gaz Naturel européen. Il provient d’un trongon de gazoduc mis en
service dans les années 50 et retiré a la fin du 20°™ siécle. Il est donc représentatif du réseau
de transport européen actuel.

Sens transverse

Sens longitudinal

Figure II-1 : Sens longitudinal et transverse du tube.

Ce tuyau a subi le procédé de fabrication suivant, Figure II-2, et est obtenu a partir d’une tole
roulée, puis soudée longitudinalement.

A

a) Laminage

O b) Découpage de la tole
¢) Roulage
d) Soudage longitudinal

Figure II-2 : Procédé de fabrication d’un tuyau.

La nuance d’acier dans laquelle est fabriquée ce tuyau suit la norme de I’ Americain Petroleum
Institut : API 5L X52.

Une mesure des caractéristiques chimiques a été effectuée sur ce matériau, Tableau II-1 :

C Mn Si Cr Ni Mo S Cu Ti Nb Al

0,206 | 1,257 | 0,293 | 0,014 | 0,017 | 0,006 | 0,009 | 0,011 | 0,001 | <0,03 | 0,034

Tableau II-1 : Composition chimique de ’acier API 5L X52 (proportion massique en %).
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I1.2.2. Mesure de la taille du grain de ’acier

I1.2.2.1. Analyse de microstructure

Des échantillons ont été prélevés dans les deux sens du tuyau : longitudinal et transversal. Les
¢étapes décrites dans le Tableau II-2 ont été nécessaires avant les observations au microscope
optique :

Découpage des échantillons suivant la direction L et T du tuyau

Injection sous pression de Bakélite autour de I’échantillon, pour obtenir un porte-
échantillon de forme cylindrique

Pré-polissage au papier abrasif (P120, 240, 400, 600)

Ringage de 1’échantillon

Polissage automatique au disque feutre chargé de suspension de diamant (6pum)
Ringage du porte-échantillons

Polissage automatique au disque feutre chargé de suspension de diamant (3um)
Ringage du porte-échantillons

Attaque au Nital environ 10 s (2 a 5 ml d’acide nitrique pour 100 ml d’éthanol)

Ringage de 1’échantillon puis séchage a I’aide d’une soufflette

Tableau II-2 : Préparation des échantillons avant observation microscopique.

La microstructure de DI’acier API 5L X52 est analysée par microscopie optique, apres
polissage mécanique et attaque au Nital, Figure I1-3 et [1-4.

Figure II-3 : Microstructure de I’acier API SL X52, analyse longitudinale, avec un grossissement de X570
et de X1150.
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et de X1150.

L’analyse micrographique montre que la tdle, servant a la fabrication de ce tuyau, est laminée
dans ses deux directions (longitudinal et transverse). Les taux de laminage dans les deux sens
peuvent étre différents.

En effet, nous observons des bandes de perlite colorées en noir alternées avec des bandes de
ferrite en blanc, signe d’un laminage. On peut également dire que la ferrite est majoritaire
dans cette structure.

11.2.2.2. Grosseur des grains d’un matériau [1] (NF 04-102/-503, NF EN ISO 2624)

Le volume moyen des cristaux, c'est-a-dire la grosseur de grain d’un matériau métallique,
peut étre caractérisée par différentes grandeurs conventionnelles déduites de 1’observation
d’une coupe plane du matériau préparé pour faire apparaitre les contours des sections des
cristaux par le plan de coupe.

Les méthodes de détermination de ces grandeurs sont purement géométriques. Il en résulte
qu’elles sont absolument indépendantes du métal ou de 1’alliage considéré.

Ces grandeurs conventionnelles sont :

- Le nombre de grains par unité d’aire de la surface de I’éprouvette (m) : I'unité d’aire
est le millimétre carré ;

- L’aire moyenne du grain (@moy) en millimétres carrés :
amoy = 1/m €))
- Lataille moyenne du grain (dp) ou diamétre moyen du grain :

d. =+vany =1//m )

- L’indice conventionnel de grosseur de grain (G) : nombre sans dimension relié¢ a m par
une relation mathématique et des régles d’application pouvant différer d’un métal a
’autre.

Les grains mis en évidence par attaque métallographique et projection sur le verre dépoli d’un
microscope optique. Nous pouvons utiliser cette image ou travailler sur une épreuve
photographique de I’image.

Trois méthodes peuvent étre alors utilisées :
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- Me¢éthode par comptage du nombre de grains ;
- M¢éthode par comparaison avec des images types ;

- Me¢éthode par mesure directe.

I1.2.2.3. Méthode par comptage du nombre de grains

- Le grossissement est choisi de telle sorte que le nombre minimal de grains soit 50,
Figure II-5. Pour un grossissement linéaire g, la superficie de I’éprouvette
correspondant a 1’aire du cercle est :

5000
S =" enmm’ 3)

sup
g

* Pour notre étude, nous avons utilis¢é une image de microstructure prise avec un
grossissement g = 1150, Figures II-3 et 1I-4. En tracant un cercle d’un diameétre de 79.8
mm (5000 mm?” de surface), nous avons réalisé les calculs suivants

Le nombre de grains dans la circonférence tracée :

n
n, :n1+72 “4)

Ou, n;: Nombre de grains completement a I’intérieur ;

Ny : Nombre de grains coupés par la circonférence (arrondi au nombre supérieur si Ny
est impair).

- Le nombre de grains par unité d’aire de la surface est donné par 1’équation :

2
m:zx(fmj an, 5)

- Lataille moyenne du grain (dp) ou diamétre moyen du grain :
1000
m \/H

Le tableau II-3 presente le résultat du calcul dans les deux sens transversal et longitudinal.

d

(en micrometres) (6)

Figure II-5 : Méthode par comptage du nombre de grains.
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Symbole Désignation Sens L Sens T
g Grossissement linéaire de I’image microscopique 1150 1150
D Diametre du cercle 79.8 mm | 79.8 mm
n; Nombre de grains complétement a I’intérieur 55 50
ny Nombre de grains coupés par la circonférence 39 36
ng Nombre total de grains 75 68
K, Facteur pour passer du grossissement g au celui de 100 115 115
Ke=g/100
m Nombre de grains par mm” dans la région examinée 19838 17986
.. Surface examinée dezl’éprouvette en mm® , 0.003781 | 0.003781
Sex= 0.5/K (éq. 7)
Indice conventionnel de grosseur du grain
G logm 11 11
=———--3 éq. 8
0.301 (¢a-8)
dm Taille moyenne du grain ou diametre moyen du grain 7.1 pm 7.5 pum

Tableau II-3 : Etapes de calcul de taille du grain du matériau.

11.2.2.4. Méthode par comparaison avec des images types

L’indice conventionnel de grosseur de grain (G) est un nombre positif, nul ou négatif, déduit
de m, nombre de grains dénombrables sur Imm? d’aire de ’échantillon. L’indice G est donné
par la formule :

m =8x2°

)

La méthode de comptage permet de déterminer m, mais la plupart du temps G est obtenu par
comparaison avec des images types. Ces images types sont numérotées de I a VIII, Figure II-
6, pour un crossissement 100, ces numéros sont ¢gaux a I’indice G. Dans le cas ou I’image est
examinée au grossissement ¢ :

g
G =M +6,64log—— 10
700 (10)

Ou M est le numéro de I’image type la plus proche.

Pour I’acier API 5L X52, nous constatons que les images microscopiques, prises avec des
grossissements g = 1150 et 570, sont respectement tres proches des images types n° IV et VI.

En utilisant 1’équation 10, nous calculons G :
G=4+6.6410g (1150/100) =11
G=6+6.641og (570/100) =11

A partir des équations 6 et 9, nous calculons m = 16384 grains par mm” et dy, = 7.8 pm.
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Image-type n° | image-type n° ||

S /

Indice de grain + 3 — —1 1 3 5 7 Indice de grain — 2 0 2 4 5 6 8
pour un pour un
grossissementde | 25 so 100 200 ' 400 , 800 grossissementde 25 so 100 200 400 800
Image-type n° ||l Image-type n° |V

Indice de grain — 1 1 3 5 7 9 Indice de grain 0 1 4 6 8 10
pour un pour un
grossissementde 25 so 100 200 400 800 ! grossissementde 25 so 100 200 400 800
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Image-type n° V Image-type n° VI

Indice de grain © 1 | 3 | §5 . 7 9 1 Indice de grain 2 T4 6 8 10 12
pour un ] pour un
grossissementde, 25 ; 50 | 100 200 400 800 grossissementde 25 50 100 200 400 800
Image-type n° VI Image-type n° VI

X 5 P PIRRY g
A R

S T
S

. 1"}“-“'!

T
‘g.‘,‘ " i

Indice de grain 3 S 7 9 11 13 Indice de grain .| 4 6 8 10 12 14
pour un ’ pour un
grossissementde 25 . 50 100 200 400 800 grossissementde 25 so 100 200 400 800

Figure II-6 : Images-types.

11.2.2.5. Méthode par mesure directe

Les photos de structure de I’acier API 5L X52, prises au microscope électronique a balayage,
nous permettent directement de connaitre les différentes tailles des grains, Figure II-7. Le
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logiciel de calcul ‘Analysis’ montre que les diameétres des grains de cet acier sont de 1 a 30
um. La taille moyenne des grains du matériau, dans les deux sens, est de 7,8 um.

a) Sens L,
b) Sens T.

Le tableau suivant résume les valeurs des mesures de taille de grains obtenues par les trois
méthodes décrites précédemment.

M¢éthode de mesure par

Comptage du nombre

Comparaison avec

Mesure directe

de grains des images types
Sens d’analyse L T L T L T
Diametre de grain [pm] 7.1 7.5 7.8 7.8 7.8 7.8

Tableau I1-4 : Taille de grains de I’acier API X52 mesurée par trois méthodes.
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11.3. Endommagement par sablage (Essai de sablage)

I1.3.1. Choix de la machine

Les machines de sablage, Tableau II-6, sont classées selon les critéres suivants, Tableau I1-5 :

Qualité

Prix

Exigences du probléeme

-Longue durée de vie
-Garantie
-Moins encombrante

- Cout de la machine
- Colt d’entretien

- Réglage des parameétres :

e pression,

-Moins lourde - Machine et piece de e débit constant,

-Possibilité de rechange disponible sur stock e . etc.

déplacement

-Confort de travail

-Sécurité

-Etanchéité

Tableau II-5 : Critéres du classement des machines de sablage.
Type GOL GOL GDL POS POS PDS FOX FOX Blaster
70 100 100 70 100 100 25 50 2700
Latérale | Latérale Latérale | Latérale Latérale | Latérale

ez droite droite Frontale droite droite Frontale droite droite Frontale
Colonne de
recyclage Oui Oui Oui Oui Oui Oui
d’abrasif
Tiroir tamis pour
recueillir les gros Oui Oui Oui Oui Oui
déchets
Fenétre éclairante
a remplacement Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui
rapide de la vitre
Compteur horaire Oui Oui Oui
Pistolet a
dépression a buse Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui
carbure
Réglage de
puissance par
manodétenteur Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui
sur 1’air
comprimé
Fﬂtﬁ? decante}l.r , Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui
sur air comprimé
R’eglage Oui Oui Oui Oui Oui Oui
d’hauteur
.SOl,lf.ﬂette Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui Oui
interieure
LT Oui | Oui Oui Oui | Oui Oui Oui | Oui Oui
¢électrique
Charge maxi sur
la table [Ke] 60 250 250 60 250 250 200 60
Dimensions 70 100 100 70 100 100 610 815 Diameétre
intérieures [mm] : 55 90 90 55 90 90 460 600 540
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Largeur, 57 70 70 57 70 70 790 900 Hauteur
Profondeur, 450
Hauteur
Dimensions 88 118 120 88 118 120 815 915 Hauteur
extérieures 83 125 130 83 125 130 915 770 1500
[mm]:L,P,H 160 160 160 160 160 160 1680 1600
Poids a vide [kg] 120 185 190 100 175 180 150 300 50
Prix (€) 4700 5600 6400 3000 4400 5100 3800 4200 2600

Tableau II-6 : Fiche comparative de quelques sableuses.

A partir de ces données, nous avons choisi la sableuse Blaster 2700, moins chere, de bonne
qualité et équipée d’un manomeétre permettant d’adapter la puissance désirée, Figure II-8.
L’alimentation du sable se fait par effet venturi, permettant d’avoir un débit de sablage
constant durant toute 1’opération de sablage.

I1.3.2. Caractéristiques techniques de la machine de sablage : Blaster 2700

Cette sableuse, congue pour réaliser des essais d’érosion d’un matériau par impacts de sable,
est équipée d’une colonne d’aspiration, dépoussiérage qui assure un triage abrasif-poussicre.
La poussiére est stockée dans un sac muni d’un filtre li¢ a cette colonne, Figure II-8. Le
Tableau II-7 représente les caractéristiques techniques de cette machine.

Capot

Joint

Enceinte

Aspirateur

Régulateur de
pression

Figure I1-8 : Schéma de la sableuse Blaster 2700.

Réservoir

Pédale

Sac d’aspirateur
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Poids 50Kg
Hauteur totale 1500 mm
Hauteur de la chambre de sablage 400 a 550 mm
Diametre de la sphere 700 mm
Diamétre de la buse du pistolet 8 mm
Diametre de la chambre de sablage 540 mm
Consommation d’air 500 1/min
Contacteur de sécurité d’arrét porte ouverte Réglable
Pression d’alimentation 1 a 10 bars
Alimentation de 1’abrasif est réalisée par Effet venturi

Tableau II-7 : Caractéristiques techniques de sableuse Blaster 2700.

I1.3.3. Caractéristiques du sable utilisé : Corindon Al,O;

11.3.3.1. Définition

On appelle Corindon, I’alumine (Al,Os;) dans sa phase haute température, issue d'une
transformation réversible de 1'état solide a 1'état liquide. Pour réaliser cette transformation de
phase dont le but est I’obtention a 1’échelle macroscopique d’un monocristal d’alumine. La
fusion a haute température, dans un arc électrique suivi d’un refroidissement lent, s’est
rapidement imposée comme le moyen industriel le plus économique. Plus généralement, les
corindons représentent une famille d’alumines électrofondues que 1’on peut scinder en trois
grands groupes :

1. Les corindons blancs (alumine pure)
2. Les corindons bruns (alumines dopées a 1.5% ou 3% de TiO,)

3. Les solutions solides & matrices de corindon parmi lesquelles nous pouvons citer les

corindons zircone (alumine a 25% et 42% de zircone) et les oxynitrures d’aluminium
(AION).

Dans la nature, le corindon est le minéral le plus dur aprés le diamant. I est de plus
chimiquement inerte et plus ou moins fragile selon sa préparation. Le corindon a toujours été
un abrasif polyvalent et reste le plus utilisé aujourd’hui. On ’utilise également comme
agrégat dans les réfractaires pour sa résistance mécanique a chaud, sa stabilité dimensionnelle,
son inertie chimique et son coefficient de frottement élevé.

11.3.3.2. Fabrication du corindon

Le corindon est fondu dans un four a arc électrique triphasé a cuve basculante dont nous
décrirons les principes généraux de conduite dans le cas le plus intéressant de la production de
corindon brun.

En effet, I’obtention des corindons bruns nécessite, outre la fusion, une réduction par le coke
du mélange de matiéres premicres utilisées, en général bauxites et produits recyclés de
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corindons bruns et blancs. S’agissant d’une fusion réduction, la production d’un corindon
brun génére un coproduit: Le ferrosilicium titanifére, important de savoir le gérer, pour
optimiser la conduite du four et la qualité de la production.

Les bauxites constituent les matieres premicres essentielles pour I’élaboration des corindons
bruns. On distingue deux types de corindon brun :

Le brun standard typiquement a 3% de TiO,
Le brun semi-friable typiquement a 1.5% de TiO,

11.3.3.3. Propriétés du corindon

La ténacité¢ du corindon brun est plus élevée que celle du corindon blanc (on peut encore
l'accentuer par un retraitement thermique).

Concernant la morphologie, les grains de corindon brun sont massifs (isométriques), alors que
ceux du corindon blanc sont aigus et coupants. Les propriétés physiques et mécaniques du
corindon sont présentées par les tableaux II-8 et 11-9.

Composition atomique Al,O; >99,9%
Densité [g/cm’] 3,95
Taux d’absorption d’eau (%) 0

Tableau II-8 : Propriétés physiques du corindon.

Dureté Vickers (HV) 180-200
Résistance a la traction (N/mm?) 200-250
Résistance a la flexion (N/mm?) 200-600
Résistance & la compression (N/mm?) 1900-2000
Module d’ Young (N/mm?) 3.810°
Coefficient de poisson 0.25-0.3
Facteur d’Intensité de Contraintes : K;¢ (Mpa.ml/ %) 4-5

Tableau II-9 : Propriétés mécaniques du corindon a 20°c.

11.3.3.4. Application du corindon

I1.3.3.4.1. Corindon brun

La morphologie des particules du corindon brun, Figure II-9, est pointue a arrétes tranchantes.
Moins tenace et plus anguleux que le corindon blanc, son travail est plus rapide et donne lieu
a un moindre échauffement. Il est utilisé pour les applications de rectification en plongé et
sablage.

Pour réaliser nos essais, nous avons choisi le corindon brun dont les caractéristiques sont plus
proches de celle du sable. La taille varie en moyenne de quelques dizaines de microns
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(poussiere a quelques centaines de microns 800 um). Le sable étant interdit d’utilisation dans
les laboratoires de recherche (Abrasion des poumons, ...etc).

11.3.3.4.2. Corindon blanc

Les grains du corindon blanc, Figure 1I-9, sont de formes rondes et elliptiques. Ils sont
souvent utilisés comme abrasif libre (polissage). Ses applications sont le meulage de
précision, la rectification, 1’afflitage des outils de coupe, le surfagcage et la rectification fine,
ou I’échauffement de la picce doit étre évité (acier thermosensible et alliages).

Figure II-9 : Photographie du corindon brun, blanc et semi-friable respectivement.

I1.3.3.5. Distribution de la taille des grains

Le taux d’endommagement d’acier dépend fortement de la forme des particules érosives. En
général, dans les mémes conditions d’essai et pour une méme taille, les particules anguleuses
causent une dégradation plus importante que celles des particules arrondies. La forme
anguleuse est difficile a définir en raison de la difficult¢ de I’identification et de la
quantification des caractéristiques géométriques en trois dimensions.

Toutefois, I’angularité des particules est mesurée quantitativement par une technique simple
basée sur la mesure des longueurs extrémes de la particule L, et I, Figures II-10 et II-11. Ce
facteur noté (Fs= L/l,) correspond au rapport entre la plus grande dimension L, mesurée dans
une direction et la dimension la plus grande 1, mesurée dans la direction perpendiculaire [2].

Dans notre cas, le rapport de forme de grains se situe entre la valeur 1,5 et 1,7. Ceci signifie
qu’une bonne partie des grains ont une forme anguleuse. La figure II-12 illustre la distribution
de la taille des grains du corindon brun. Nous remarquons que la taille moyenne est comprise
entre 300 et 400 pm.
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]

Figure II-10 : Forme des grains du corindon.
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Figure II-11 : Facteur de forme des particules du corindon brun utilisé.
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Figure II-12 : Distribution de la taille des grains du corindon brun utilisé.

112



Chapitre Il Matériau : Caractéristique de I’endommagement par sablage et par hydrogéne

I1.3.4. Mesure de la vitesse des particules du corindon

Il a été rapporté dans la littérature que la vitesse des particules peut étre mesurée selon
différentes méthodes :

- Photographie a vitesse ¢levée (High speed photography) ;
- Double disque rotatif (Double rotating disks) ;
- M¢éthode numérique (numerical method).

Toutes ces méthodes concernent les conditions de 1’essai a des vitesses €levées, généralement
supérieurs a 100 m/s.

Les vitesses du flux d’air, pour I’air comprimé a 2 et 4 bars, ont ¢t¢ mesurées a 1’aide d’un
anémometre. La figure II-13 présente la variation de la vitesse du flux d’air en fonction de la
distance prise a partir de la buse de sortie.

Dans notre cas, la vitesse mesurée a 200 mm de la buse, pour une pression de 4 bar, est
d’environ 30 a 35 m/s, laquelle représente une vitesse moyenne du vent de sable dans la
nature particulierement dans les régions sahariennes.

Il est évident que la vitesse du flux obtenue par I’anémometre ne correspond pas a la vitesse
des particules du sable. A cause de la complexité du phénomene de sablage, cette vitesse n’est
pas déterminée. Dans ce cas, on ne parle pas de la vitesse des particules mais de la vitesse de
chaque particule. En effet, le corindon est composé d’une variété de grains dont les
dimensions et la forme sont différentes, et par conséquent des vitesses différentes.

Vitesse de l'air [m.s™]

0 . , . , . , . , .
0 5 10 15 20 25

Distance prise & partir de la buse [cm]

Figure II-13 : Variation de la vitesse du flux d’air en fonction de la distance.
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11.3.5. Parametres des essais

Afin de pouvoir régler les angles de projection de 1’abrasif et de centrer les impacts, nous
avons réalis¢ un montage, Figures II-14, II-15 et II-16, qui permet a la fois d’accorder a
I’échantillon trois degrés de liberté (deux rotations et une translation), et au pistolet deux
degrés de liberté (deux translations).

La distance entre 1’échantillon et le pistolet peut étre réglée selon la distance voulue en
glissant la plaque dans la rainure droite du support.

Le réglage de I’angle peut se faire en faisant tourner le support autour de la tige traversant la
plaque et autour de la tige verticale traversant la piece, (suivant ’axe Z et Y), (la tige est
filetée de fagon a ce que 1’échantillon soit bloqué et résiste a I’effort de 1’abrasif).

Le pistolet est orienté pour que I’impact d’abrasif soit centré sur 1I’échantillon (I’entaille) en le
déplacant suivant les axes (Y) et (Z).

Figure I1-14 : Montage porte éprouvette.

I1.3.6. Conditions d’essais

o Le diamétre de la buse est fixe a 8mm,

e Le débit moyen durant les tests d’érosion est fixé a environ 1.57 g/s,

e L’angle d’impact entre le débit de sable et la surface d’éprouvette est égal a 90°,
e La distance entre le tube et 1’éprouvette est fixée a 200 mm,

e La pression de flux de I’air est fixée a 4 bars (0.4 MPa),

e [a vitesse du flux d’air, a 200 mm et a 4 bars, est 32 m.s'l,

e La durée de sablage varie entre 60 et 480 min.
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Figure I1-16 : Dimensions des supports utilisés pour fixer I’éprouvette dans le montage.
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I1.4. Influence d’évosion par sablage sur la géométrie
du matériau

11.4.1. Perte de masse et calcul du volume érodé
I1.4.1.1. Manipulation et résultats

L’étude de perte de masse durant le temps du sablage a été réalisée sur des éprouvettes
prélevées dans les deux sens L et T, Figure 1I-17. Etant donné les dimensions du tuyau (forte
courbure et faible épaisseur), seule 1’épaisseur difféere (w = 10 mm dans le sens L et 7.5 mm
dans I’autre sens T). Le rayon d’entaille de ces éprouvettes varie entre 0.25 et I mm.

Figure I1-17 : Géométrie d’éprouvettes.

La perte de masse a été évaluée en pesant les éprouvettes avant et apres sablage. La précision
de la balance utilisée est de + 0.005 gr.

La quantit¢ de matériau enlevé et le volume érodé sous sablage sont présentés dans les
tableaux II-10 et II-11. Le volume érodé a été calculé, a masse volumique constante de 7800
kg/m’.

A partir de ces données, nous tragons les courbes de variation d’écaillage du matériau pendant
le sablage. Ces évolutions, dans les deux sens L et T, pour différents rayons d’entaille et de
temps de sablage, sont présentées par les figures I1-18, 11-19, I1-20 et I1-21.
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l-laty.on Temps de | Poids avant Poi(‘ls Perte de Volume
N° de groupe d’l:;:::;:le sablage sablage s:ll:f:gse masse érodsé
] [h] ler] fer] [er] [mm’]
0 42.24 - 0 0
1 42.18 42.06 0.12 15.385
2 42.35 42.18 0.17 21.795
I 0.25 4 42.39 42.18 0.21 26.923
6 4241 41.88 0.53 67.949
8 42.32 41.62 0.70 89.744
0 42.05 - 0 0
1 42.29 42.13 0.16 20.513
2 42.29 42.10 0.19 24.359
I 0.50 4 4220 41.90 0.30 38.462
6 42.16 41.83 0.33 42.308
8 42.32 41.79 0.53 67.949
0 42.27 - 0 0
1 42.26 42.11 0.15 19.231
2 42.22 42.04 0.18 23.077
I 0.75 4 4227 42.06 0.21 26.923
6 42.24 41.79 0.45 57.692
8 42.21 41.67 0.54 69.231
0 42.15 - 0 0
1 42.18 42.05 0.13 16.667
2 42.39 41.99 0.40 51.282
v 1 4 4231 41.87 0.44 56.41
6 42.06 41.49 0.57 73.077
8 42.04 41.25 0.79 101.28

Tableau II-10 : Valeurs de perte de masse et de volume érodé, dans le sens L, pendant le sablage.
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lolity'on Temps de | Poids avant Poi(‘ls Perte de Volume
N° de groupe d’l::ll::z:le sablage sablage s:ll;f:;e masse érodsé
] [h] ler] [er] ler] [mm’]
0 31.67 - 0 0
1 31.70 31.49 0.21 26.92
2 31.57 31.33 0.24 30.77
I 0.25 4 31.54 31.21 0.33 42.31
6 31.68 31.25 0.43 55.128
8 31.59 30.97 0.62 79.49
0 31.59 - 0 0
1 31.52 31.27 0.25 32.051
2 31.60 31.31 0.29 37.179
I 0.50 4 31.52 31.22 0.30 38.462
6 31.58 31.17 0.40 51.282
8 31.50 31.07 0.43 55.128
0 31.59 - 0 0
1 31.51 31.17 0.34 43.59
2 31.54 31.18 0.36 46.154
II 0.75 4 31.36 30.87 0.49 62.821
6 31.39 30.56 0.83 106.41
8 31.55 30.22 1.33 170.51
0 31.49 - 0 0
1 31.44 31.235 0.205 26.28
2 31.39 31.175 0.22 28.205
v 1 4 31.52 3113 0.39 50
6 31.39 30.49 0.90 115.38
8 31.32 29.95 1.37 175.64

Tableau II-11 : Valeurs de perte de masse et de volume érodé, dans le sens T, pendant le sablage.
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Figure II-18 : Evaluation de la perte de masse dans le sens longitudinal en fonction de :
a) Temps de sablage,
b) Rayons d’entaille.
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Figure II-19 : Evaluation de la perte de masse dans le sens transversal en fonction de :
a) Temps de sablage,
b) Rayons d’entaille.

120



Chapitre Il Matériau : Caractéristique de I’endommagement par sablage et par hydrogéne

110
T Eprouvettes (L) avec différents rayons d'entaille (a)
1004 'w ,0.25
1 A po05
01 e o015
go4 ® el
m'g' 4
70
E ]
% 60 -
8 4
‘@ 504
g ]
E 40
> ]
> 304
20 .
] | 1
10
T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Temps de sablage[h]
110 — —
| Eprouvettes (L) avec différentes périodes du sablage:  (b)
100 4 —&— Une heure ]
] —&— Deux heures
90 e —A— Quatre heures

] —w— Six heures
80 —@&— Huit heures

704
60
50
0] 1
30_- A/_ \A
_—

204 ¢ =

Volume érodé [mm?]
/ |
o>

104

. . — 77—
0.2 0.3 04 05 0.6 0.7 0.8 0.9 1.0 1.1
Rayon d'entaille [mm]

Figure II-20 : Evaluation du volume érodé dans le sens longitudinal en fonction de :
a) Temps de sablage,
b) Rayons d’entaille.
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Evaluation du volume érodé dans le sens transversal en fonction de :
a) Temps de sablage,
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Figure II-21 :

L’équation décrivant 1’évolution de la perte de masse et du volume érodé en fonction du
temps de sablage, s’écrit :

D".—r

y:y0+ac~ ec

Les valeurs des constantes sont présentées sur les Tableaux 11-12 et 1I-13.
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0.25 -0.15745 | 0.22292 | 5.84857 | 0.96 | 0.08606 | 0.1029 4.87147 | 0.99

0.50 0.06935 | 0.08124 | 4.66143 | 0.97 | -0.28936 | 0.52062 | 24.08097 | 0.94

0.75 -0.12381 | 0.22687 | 7.28441 | 0.94 | 0.19376 | 0.09328 | 3.19348 | 0.99

1 0 0.21495 | 6.09622 | 0.89 0 0.14637 | 3.54048 | 0.98

Tableau I1-12 : Valeurs des constantes de formule mathématique de variation de perte de masse en
fonction de temps de sablage.

0.25 -20.1839 | 28.57773 | 5.84844 | 0.96 | 11.02655 | 13.19768 | 4.87219 | 0.99

0.50 8.88968 10.4156 | 4.66157 | 0.97 | -37.14225 | 66.79043 | 24.09414 | 0.94

0.75 -15.87039 | 29.08347 | 7.28398 | 0.94 | 24.83984 | 11.95949 | 3.19359 | 0.99

1 0 27.55868 | 6.09636 | 0.89 0 18.87013 | 3.5498 | 0.98

Tableau II-13 : Valeurs des constantes de formule mathématique de variation du volume érodé en
fonction de temps de sablage.

11.4.1.2. Discussion

Au vu de ces résultats, nous confirmons la tendance croissante d’érosion durant le sablage.
L’augmentation de la perte de masse et du volume érodé¢, en fonction du temps de sablage,
peut étre approximée par une loi exponentielle. Cette évolution est conforme a la littérature

3].

L’érosion moyenne, comprenant la perte de masse et le volume érodé, est plus importante
dans le sens transversal T que dans le sens longitudinal L.

En observant les figures précédentes, nous constatons qu’apres huit heures de sablage et pour
des éprouvettes avec rayon d’entaille Imm, la perte de masse est respectivement de 0.79 gr et
de 1.37 gr dans les sens L et T. Concernant le volume érodé pendant le sablage dans les deux
sens L et T, nous remarquons qu’il est de 102 mm’ et de 176 mm’. Donc I’endommagement
du matériau dans le sens T est de 73% plus ¢€levé que dans le sens L. Ceci nous confirme que
la résistance d’acier API 5L X52, a une charge dynamique donnée, est plus faible dans le sens
T que dans le sens L.

L’influence du rayon d’entaille sur 1’écaillage du matériau se traduit par :

- Dans le sens L, la perte de masse et le volume érodé sont plus importants pour un
rayon d’entaille supérieur a 0.75mm. Pour un rayon inférieur, son influence est
moindre.

- Dans le sens T, ’endommagement, pour un rayon d’entaille inférieur a 0.5 mm, est
presque constant. A partir de cette valeur, plus le rayon est grand plus I’érosion est
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importante. Ces constations sont visibles pour des longues périodes de sablage (a
partir de six heures de sablages).

- En général, plus le rayon d’entaille est grand, plus la quantité de sable impactée est

importante, ce qui justifie la tendance supérieure du volume érodé en fonction du
rayon d’entaille.
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I1.4.2 Mesure de rugosité de surface de I’entaille
11.4.2.1. Méthode et manipulation de mesure

La rugosité est le résultat de la modification microgéométrique d'une surface, provoquée par
I’impact intensif de cette surface par des grains de sable. Apparaissent alors :

- des aspérités appelées "Pics"
- des cavités appelées "Creux"

Cette propriété présente des informations sur la dégradation de la surface. Sur une coupe
perpendiculaire a la surface traitée, les pics et les creux se répartissent ¢galement de part et
d'autre d'une "ligne centrale" (moyenne algébrique) appelée aussi "ligne moyenne".

Un grand nombre de critéres sont définis dans la normalisation pour caractériser une rugosité.
En pratique, dans un profil et sur une longueur considérée, seuls deux d'entre eux sont
retenus:

- "Ra": écart moyen. La moyenne arithmétique des valeurs absolues des écarts, entre les pics
et les creux. "Ra" mesure la distance entre cette moyenne et la "ligne centrale". On admet
couramment que cette notion synthétise approximativement les différents parametres
intéressés dans la rugosité.

- "Rt": écart total. La dénivellation la plus importante entre le plus haut sommet d'un pic et le
fond du plus bas d'un creux.

La mesure a été faite par palpeur a pointe de diamant, relié a un capteur inductif, qui amplifie
et enregistre les signaux relatifs au déplacement du palpeur sur la surface controlée. Ces
appareils, communément appelés "rugosimetres", indiquent un ou plusieurs critéres de profil,
par lecture directe, Figure 11-22.

Figure I1-22 : Appareil de mesure de rugosité de surface.
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11.4.2.2. Résultats et discussions

Les profils de rugosité ont été enregistrés, pour des durées de sablage différentes, Figure II-
23. La distribution de la rugosité moyenne R, et totale Ry, établie en fonction de la durée de
sablage pour différentes éprouvettes, est présentée dans la figure 11-24. Nous avons constaté
que la rugosité de surface est similaire dans les deux sens L et T.

Nous remarquons que R, et R; augmentent fortement pour les courtes durées de sablage
jusqu’a lheure, et croissent faiblement pour les durées relativement longues. Ceci pout étre

expliqué par le fait qu’a partir d’une durée de 1h, I’interaction entre les défauts contribue a
I’homogénéisation du relief de rugosité en stabilisant les différences de niveaux entre les

creux et les crétes.
Le profil de rugosité montre que le nombre des sites d’impacts et la profondeur des défauts
augmentent en fonction du temps de sablage.
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Figure I1-23 : Profil de rugosité de zone d’entaille :
a) avant sablage,
b) Aprés une heure de sablage,
¢) Aprés huit heures de sablage.
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Figure II-24 : Variation de la rugosité R, (a) et R; (b) en fonction du temps de sablage dans les sens L et T.
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I1.4.3. Variation de forme et des parametres d’entaille
11.4.3.1. Moyen de mesure de la géométrie d’entaille

Nous avons présenté les différents types d’entailles et leurs effets sur la résistance du matériau
dans le paragraphe II-1.

Pour notre étude, I’entaille a été fabriquée par la technique d’électroérosion. Chaque entaille
peut étre caractérisée par ces trois parametres :

- Rayon d’entaille,
- Angle d’entaille,
- Profondeur d’entaille.

La figure I1-25 illustre la forme d’entaille avec ses parametres.

Angle d’entaille

Ravon dentaille Profondeur d’entaille

Figure I1-25 : Forme et parameétres d’entaille.

La machine de mesure de profils a permis de définir clairement la géométrie de 1’entaille,
Figure 11-26. La mesure se réalise en faisant les étapes suivantes :

1- Allumer le panneau de lecture de mesures,

2- Monter le meilleur projecteur afin d’avoir un bon grossissement,

3- Allumer la lampe ; la lumiére doit projeter sur la zone d’entaille,

4- Poser I’éprouvette sur la table de la machine,

5- Controéler la position d’éprouvette par deux manettes dans le plan de la table, suivant
les axes X et Y.

6- Controler la hauteur du projecteur par rapport a la surface d’éprouvette par une
manette, suivant 1’axe Z, afin d’avoir bonne observation du profil d’entaille.

7- Choisir, parmi les différentes options sur le tableau de commande, le type de mesure
voulue (distance, cercle, ...).

8- Enlever la valeur de mesure affichée sur I’écran digital du tableau de commande.

11.4.3.2. Résultats

La Figure II-27 illustre la variation des paramétres du profil d’entaille sous I’effet de sablage.
Nous constatons que la forme et les parametres d’entaille ont été changés complétement. Les
valeurs de mesure, avant et apres sablage, sont présentées dans les tableaux II-14 et II-15. Les
tableaux II-16 et II-17 présentent respectivement les valeurs d’évolution des parameétres
d’entaille dans les sens L et T.

A partir de ces dernieéres données, nous tragons les courbes représentant ces évolutions dans
les sens longitudinal et transversal, Figures 11-28, 11-29, 11-30 et II-31.
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Tableau de commande
(Lecture des mesures)

Ecran en verre
(Affichage du profil)

Projecteur

Eprouvette

Source de lumiére
(Lampe)

Figure II-26 : Machine de mesure du profil d’entaille.

Figure II-27 : Forme du profil d’entaille pour deux éprouvettes
a) Avant sablage,
b) Aprés sablage.
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Temps de Rayon d’entaille Profondeur Angle d’entaille Longueur du
Ne | sablage [mm] d’entaille [mm] o ligament [mm]|
[h] avant apre e ¢ e
pres avant | apres | avant apres avant apres
0.36 - 1.842 - 45.22 - 8.13 -
0.36 0.43 1.81 1.817 | 42.94 | 42.28 | 8.082 | 8.075
0.44 0.52 2.01 2.116 | 41.91 | 39.55 7.99 7.884

0.395 0.56 2.03 | 2.130 | 41.37 | 4137 | 7.94 7.84

0.385 0.63 1.85 | 2.114 | 47.39 | 43.25 | 8.16 | 7.896

0.385 0.65 1.93 | 2245 | 4498 | 39.46 | 8.07 | 7.755

0.65 - 2 - 48.64 - 8 -

0.63 0.715 1.95 | 2.037 | 44.07 | 42.66 | 8.05 | 7.963

0.615 0.715 1.97 | 2.094 | 43.66 | 41.72 | 8.03 | 7.906

II
0.645 0.805 1.96 | 2.164 | 45.07 | 41.02 | 8.04 | 7.836

0.60 0.795 1.93 2.1 44.10 | 4098 | 8.09 7.92

0.62 0.845 1.94 | 2276 | 4345 | 41.75 | 8.06 | 7.724

0.716 - 1.97 - 43.31 - 8.03 -

0.925 1.02 2.16 | 2.189 | 41.36 | 37.35 | 7.84 | 7.811

0.815 0.96 1.92 | 2.028 | 45.25 | 36.78 | 8.08 | 7.972

I1I

NP, N[, ||, N |||, NN | PR|IDD|—~—|CO

0.81 0.97 2.1 2.246 | 40.76 | 28.52 7.9 7.754

0.72 0.92 2.04 | 2355 | 3940 | 2949 | 794 | 7.625

0.725 0.97 2.04 | 2371 | 40.14 | 3353 | 796 | 7.629

1.45 - 1.919 - 39.06 - 8.032 -

1.32 1.50 1911 | 1.943 | 42.25 | 43.03 | 8.094 | 8.062

v 1.40 1.58 1.862 | 2.006 | 45.52 | 43.56 | 8.119 | 7.975
1.46 1.85 1.856 | 2.037 | 45.23 | 41.99 | 8.121 | 7.94

1.28 2.06 1.962 | 2.219 | 3490 | 28.69 | 8.01 | 7.753

(o¢]

1.36 2.59 1.944 | 2.239 | 50.54 | 37.85 | 8.044 | 7.749

Tableau II-14 : Valeurs des paramétres géométriques d’entaille prélevées avant et aprés le sablage,
éprouvettes L.
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Temps de Rayon d’entaille Profondeur Angle d’entaille Longueur du
Ne | sablage [mm] d’entaille [mm] o ligament [mm]
[h] avant aprés | avant | aprés | avant | aprés | avant | apreés
0 0.42 - 2.01 - 42.35 - 5418 -
1 0.395 0.525 | 2.008 | 2.06 | 4398 | 41.47 | 5432 | 5.38
| 2 0. 405 0.54 211 | 2202 | 45.06 | 40.62 | 5296 | 5.204
4 0.395 0.53 2.114 | 2.278 | 41.43 | 38.62 | 5.274 | 5.11
6 0.42 0.63 2.078 | 2.342 | 41.16 | 36.90 | 5.386 | 5.122
8 0.465 0.72 2.158 | 2.520 | 4393 | 3543 | 5.222 | 4.86
0 0.59 - 1.998 - 37.82 - 5.445 -
1 0.70 0.87 1.787 | 1.867 | 44.46 | 41.18 5.64 5.56
2 0.66 0.89 1.928 | 2.042 | 40.16 | 35.0 5.514 5.40
i 4 0.77 1.01 1.996 | 2.098 | 38.81 | 32.55 | 5.412 5.31
6 0.64 0.89 1.804 | 1.94 | 4535 | 3841 5.59 | 5454
8 0.61 0.91 1.954 | 2.134 | 42.43 | 37.97 | 5.450 5.27
0 0.91 - 1.91 - 42.94 - 5.54 -
1 0.91 1.02 2.18 2.23 | 42.16 | 37.98 5.27 5.22
- 2 0.875 1.085 1.87 2.08 | 44.76 | 3544 | 5.59 5.38
4 1 1.27 2.27 2.48 | 29.43 | 25.85 5.18 4.97
6 0.80 1.35 2.03 | 2428 | 4538 | 30.11 5.39 | 4.992
8 0.81 1.70 2.1 2.674 | 32.66 | 25.66 | 539 | 4.816
0 1.072 - 2.13 - 40.62 - 5.334 -
1 1.25 1.44 2178 | 2.23 | 41.67 | 31.68 5.27 5.218
v 2 1.35 1.555 224 | 2282 | 42.24 | 23.97 5.16 | 5.118
4 1.185 1.505 1.94 | 2,176 | 41.45 | 28.04 | 5.54 | 5.304
6 1.03 1.93 2.076 | 2392 | 4533 | 25.82 | 5.428 | 5.116
8 1.35 2.53 2.244 | 2.549 | 39.52 | 18.41 | 5.198 | 4.893

Tableau II-15 : Valeurs des parametres géométriques d’entaille prélevées avant et apres le sablage,

éprouvettes T.
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Temps de A A A A
N° sablage Rayon Profondeur Angle Longueur du
[h] d’entaille d’entaille d’entaille ligament
[mm] [mm] ° [mm]
0 0 0 0 0
1 0.07 0.007 -0.66 -0.007
. 2 0.08 0.106 -2.36 -0.106
4 0.165 0.10 0 -0.10
6 0.245 0.264 -4.14 -0.264
8 0.265 0.315 -5.52 -0.315
0 0 0 0 0
1 0.085 0.087 -1.41 -0.087
I 2 0.10 0.124 -1.94 -0.124
4 0.16 0.204 -4.05 -0.204
6 0.195 0.17 -3.12 -0.17
8 0.225 0.336 -1.7 -0.336
0 0 0 0 0
1 0.095 0.029 -4.01 -0.029
- 2 0.145 0.108 -8.47 -0.108
4 0.16 0.146 -12.24 -0.146
6 0.20 0.315 -9.91 -0.315
8 0.245 0.331 -6.61 -0.331
0 0 0 0 0
1 0.18 0.032 +0.78 -0.032
v 2 0.18 0.144 -1.96 -0.144
4 0.39 0.181 -3.24 -0.181
6 0.78 0.257 -6.21 -0.257
8 1.23 0.295 -12.69 -0.295

Tableau I1I-16

: Valeurs d’évolution des paramétres d’entaille aprés sablage dans les sens longitudinal (L).

132




Chapitre Il Matériau : Caractéristique de I’endommagement par sablage et par hydrogéne

Temps de A A A A
N° sablage Rayon Profondeur Angle Longueur du
[h] d’entaille d’entaille d’entaille ligament
[mm] [mm] ° [mm]
0 0 0 0 0
1 0.13 0.052 -2.51 -0.052
2 0.135 0.092 -4.44 -0.092
! 4 0.135 0.164 -2.81 -0.164
6 0.21 0.264 -4.26 -0.264
8 0.255 0.362 -8.5 -0.362
0 0 0 0 0
1 0.17 0.08 -3.28 -0.08
2 0.23 0.114 -5.16 -0.114
I 4 0.24 0.102 -6.26 -0.102
6 0.25 0.136 -6.94 -0.136
8 0.30 0.18 -4.46 -0.18
0 0 0 0 0
1 0.11 0.05 -4.18 -0.05
2 0.21 0.21 -9.32 -0.21
= 4 0.27 0.21 -3.58 -0.21
6 0.55 0.398 -15.27 -0.398
8 0.89 0.574 -7 -0.574
0 0 0 0 0
1 0.19 0.052 -9.99 -0.052
2 0.205 0.042 -18.27 -0.042
v 4 0.32 0.236 -13.41 -0.236
6 0.90 0.316 -19.51 -0.316
8 1.18 0.305 -21.11 -0.305

Tableau II-17 : Valeurs d’évolution des paramétres d’entaille apreés sablage dans le sens transversal (T).
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Figure II-28 : Variation du rayon d’entaille pendant le sablage dans les deux sens :
a) Sens L,
b) Sens T.
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Figure II-29 : Variation d’angle d’entaille pendant le sablage dans les deux sens :

a) Sens L,
b) Sens T.
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Figure II-30 : Variation de profondeur d’entaille pendant le sablage dans les deux sens :
a) Sens L,
b) Sens T.
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Figure II-31 : Variation de longueur du ligament pendant le sablage dans les deux sens :
a) Sens L,
b) Sens T.

11.4.3.3. Discussions
A partir de ces résultats, nous constatons que :

- Le rayon d’entaille augmente durant le sablage dans les deux sens L et T. La tendance
supérieure d’évolution du rayon d’entaille est trés lente pour un rayon initial inférieur
a 0.75 dans le sens L et inférieur a 0.5 dans le sens T. Pour un rayon d’entaille initial
supérieur a ces valeurs, la croissance, pendant le sablage, est trés importante.

- En comparant les valeurs d’augmentation du rayon d’entaille, durant le sablage, dans
les deux sens L et T, nous constatons que pour un rayon initial compris entre 0.25 et
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0.75, la croissance dans le sens T est plus important que dans le sens L. Au-dela de ces
valeurs, la variation est similaire dans les deux sens.

- L’angle d’entaille diminue durant le sablage. Cette décroissance est due a I’effet
d’écaillage de I’entaille sous I’'impact du sable, qui augmente le rayon et la profondeur
d’entaille.

- Nous remarquons que la variation de I’angle est plus importante dans le sens T que
dans le sens L. La plage de sa diminution est comprise entre 0° et -13° dans le sens L
et entre -2° et -21° dans le sens T.

- La variation de la profondeur d’entaille, durant le sablage, a une tendance supérieure.
Au contraire ’évolution du ligament sous D’entaille a une tendance inférieure,
identique a celle de la profondeur.

- L’endommagement dans le sens T est plus important que dans le sens L, nous
permettant de conclure que la résistance du matériau a une charge dynamique (impact
de sable) est plus faible dans le sens (T) par rapport au sens (L).

Apres avoir étudié I’endommagement, par érosion du sable, des structures en acier API 5L
X52 congues pour des produits pétroliers, nous présentons les conditions d’endommagement
de ces structures par hydrogene.

Le sablage, provoquant I’endommagement du matériau par écaillage, présente les conditions
environnementales, et [’hydrogéne est considéré parmi I'un des dérivés pétroliers les plus
importants (futur ressource d’énergie, mais influence néfaste sur les propriétés mécanique du
matériau).
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I1.5. Procédure dendommagement par hydrogéne

I1.5.1. Obtention de I’hydrogéne pour les essais

I1.5.1.1. Les différentes méthodes possibles

Comme nous 1’avons indiqué dans le chapitre I, paragraphe 1.3.1, ’hydrogeéne se trouve soit
sous son état gazeux, soit recombiné avec d’autres atomes sous divers états (hydrocarbures,
eau, métaux,...).

Pour réaliser des essais incluant 1’effet de I’hydrogene, deux méthodes sont envisageables, la
premiére consiste a utiliser I’hydrogéne sous sa forme gazeuse, et la seconde sous sa forme
liquide. Les essais sous hydrogene gazeux sont les plus proches de la réalité. Il est possible
d’obtenir de I’hydrogéne gazeux, comme bon nombre d’autres gaz, dans des bouteilles sous
pression.

Le probléme majeur de cette méthode, réside dans le fait que I’utilisation de gaz dans des
réservoirs sous pression est soumise a un certain nombres de regles de sécurité. Il est
indispensable d’obtenir les autorisations d’exploitation délivrées par la DRIRE (Directions
Régionales de I’Industrie, de la Recherche et de I’Environnement) [4].

La seconde méthode consiste en un chargement électrolytique en milieu aqueux. A
température ambiante et jusqu’a 80°C [5], elle permet de dissocier la molécule d’eau en ces
deux atomes constitutifs : 1’oxygéne et I’hydrogeéne, et d’introduire ainsi I’hydrogéne au
niveau de I’¢électrode de travail, qui pour nous, sera I’éprouvette a charger.

L’avantage premier de cette technique est li¢ au fait qu’elle ne soit pas soumise aux mémes
réglementations que la premiére. Le second point positif est dii a la possibilité d’utiliser de
I’eau comme électrolyse, mais toute autre solution acqueuse peut étre employée. Ceci permet
de coupler I’effet de I’hydrogene et 1’effet de corrosion.

I1.5.1.2. Le moyen retenu

Dans un souci de gain de temps, nous nous sommes orientés vers le chargement en hydrogene
¢lectrolytique.

Pour effectuer une électrolyse, il est nécessaire d’avoir une source de courant extérieure
permettant d’effectuer une réaction de transfert d’électrons. C’est le principe inverse d’une
cellule galvanique, qui puise son courant dans les réactions ioniques se produisant
spontanément lorsque les électrons sont connectés électriquement. Un potentiostat sera donc
utilis¢é comme source de courant. Il assure, électroniquement, la régulation du courant pour
obtenir le potentiel fixé.

La réalisation d’une ¢électrolyse nécessite 1’utilisation de plusieurs électrodes, Figure I11-35 :
- Electrode de référence au Calomel saturé : permet la mesure du potentiel de la réaction,
- Electrode auxiliaire : en acier inoxydable (platine), permet la mesure du courant,

- Electrode travail : correspond a 1’échantillon.
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En ¢électrochimie [6], on appelle par définition un courant anodique, un courant circulant du
métal vers la solution. Un courant cathodique est un courant circulant dans le sens inverse.
Les réactions sont qualifiées d’anodique ou de cathodique, selon qu’elles correspondent a des
courants anodiques ou cathodiques. En terme de chimie, les réactions anodiques
correspondent a des oxydations et les réactions cathodiques a des réductions.

Typiquement, la cellule d’électrolyse est constituée de deux électrodes (cathode et anode),
d'un ¢électrolyte et un générateur de courant. L’¢€lectrolyte choisit est une membrane
échangeuse de protons, nous avons les réactions suivantes:

- A l'anode, 1'eau se dissocie en oxygene et en protons. Les €lectrons partent dans le circuit.
H,0 — 2H" + 1 0, + 2e-

- A la cathode, les protons, passés a travers la membrane, se recombinent avec les €lectrons
pour donner 1'hydrogene.

2H +2e- — 5 H,

Avant de choisir le potentiel, pour réaliser soit une réduction, soit une oxydation, il est
nécessaire de connaitre la courbe de polarisation de notre acier, et ainsi son potentiel libre,
c’est-a-dire le potentiel en I’absence de courant extérieur.

Pour tracer cette courbe, nous appliquons une tension aux bornes de 1’électrode de fagon
cyclique. Cette électrode, Figure I1-32, n’est autre qu’un parallélépipede en acier API 5L X52
enrobé de bakélite, une matiére isolante.

Enrobage de
I’échantillon
avec la bakélite

Surface d’électrode
1.9%0.6 = 1.14 cm?

Figure II-32 : Electrode de travail.

La tension est appliquée sous la forme d’un signal triangulaire décrit dans la figure II-33. Elle
est bornée entre -1,2 V. et +1,2V.. Cing cycles sont appliqués, afin d’obtenir 1’évolution de
la courbe de polarisation (phénomeéne d’hystérésis et de stabilisation). La tension est
appliquée avec des paliers de 100mV/s.

Le potentiel libre relevé sur la courbe de polarisation, Figure 11-34, est de -0,79V .. Cette
courbe, représente la tension aux bornes de 1’électrode par rapport a I’électrode de référence,
en fonction de la valeur absolue de I’intensité.
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Figure I1-33 : Cycle appliqué pour I’obtention de la courbe de polarisation.
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Figure I1-34 : Courbe de polarisation de I’acier API SL X52.

Cette valeur est conforme a la littérature [7] pour ce type d’acier. Pour réaliser une réduction,
nous appliquons un potentiel inférieur a ce potentiel libre. Les essais sous hydrogene
¢lectrolytique seront réalisés & un potentiel constant de -1Vg., et dans une solution
¢lectrolytique standard : NS4 (Natural Soil 4), dont les caractéristiques sont données dans le
tableau II-18.
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Composé chimique Formule brute  Composition en mg/L
Chlorure de potassium KCI 122
Sodium hydrogénocarbonate NaHCO;3 483
Chlorure de calcium dihydraté CaCl,,2H,0O 181
Sulfate de magnésium heptahydraté MgSO,4,7H,O 131

Tableau I1-18 : Composition chimique de la solution NS4.

Le pH de notre solution est automatiquement régulé entre 6,6 et 6,8. Ces valeurs
correspondent au pH de la terre, qui entoure les pipelines (environ 6,7). Pour maintenir
constante cette valeur, durant nos essais, nous introduisons un bullage discontinu de dioxyde
de carbone (CO,), par le biais d’une vanne proportionnelle commandée a 1’aide d’un automate
PID.

L’¢électrolyse de la solution aqueuse produisant de I’oxygene, un bullage continu d’azote (N»)
est assuré, ce qui a pour but de désaérer la solution électrolytique.

La cellule de chargement en hydrogéne électrolytique et ses différents composants sont
présentés sur la figure 11-36.

A chaque fois que nous aurons recours a un chargement électrolytique, nous utiliserons les
paramétres définis précédemment, quel que soit le type d’essai a réaliser : Chargement en
hydrogene d’éprouvette de traction ou fatigue en flexion 3 points sur des éprouvettes tuiles
romaines.

Electrode au
Calomel saturé

Electrode en platine

FElectrode de travail
(Eprouvette)

Figure I1-35 : Electrodes de I’électrolyse.

142



Chapitre Il Matériau : Caractéristique de I’endommagement par sablage et par hydrogéne

4 6 2

v\ -

3

Potentiostat

PC

Figure II-36 : Cellule d’électrolyse.
1- Eprouvette Tuile Romaine; 2- Vérin hydraulique de 1a machine de fatigue et cellule de charge
dynamique; 3- Cellule de corrosion contenant la solution NS4; 4- Electrode de pH; 5-Electrode de
référence au calomel saturé; 6- Electrode auxiliaire en platine.

I1.5.2. Mesure des quantités d’hydrogéne absorbées par électrolyse

I1.5.2.1. Principe de mesure

Le chargement en hydrogene électrolytique est assez compliqué a quantifier. L’éprouvette ne
peut absorber la totalité créée. Cette concentration d’hydrogéne absorbée est fonction de la
quantité de courant en jeu pendant la réaction, donc de la variation du courant de polarisation.

Yan et Weng [8] ont proposé une méthode basée sur la perméabilité de 1’acier utilisé. Pour se
faire, ils ont comparé la quantit¢ de courant en jeu, lors du chargement en hydrogene
¢lectrolytique d’une éprouvette (réduction de I’éprouvette de travail), et lors de son
déchargement (oxydation de 1’éprouvette de travail). Ces essais nécessitent I’utilisation d’un
potentiel de corrosion plus faible que le potentiel libre de 1’acier a tester, lors de la phase de
chargement, et d’un potentiel de corrosion supérieur, lors de la phase de déchargement.

La partie utile des éprouvettes, Figure 11-37, doit étre limitée, polie et mesurable. Le reste de
I’éprouvette doit, quant a lui, étre isolé électriquement. L’utilisation de peinture a base époxy
s’avere efficace. Elle est trés isolante et posséde une grande résistance en milieux agressifs.
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Partie
1solée

@4mm

A

Partie A
utile ~T™ 8 mm

|

Figure I1-37 : Eprouvette de chargement/déchargement en hydrogéne.

Durant la phase de chargement, 1’éprouvette est placée dans un becher, Figure 11-38, rempli
d’une solution NS4 (Natural Soil 4). La mesure du courant de corrosion se fait par
I’intermédiaire d’une électrode au Calomel saturé, plongé dans un second becher rempli d’une
solution de chlorure de potassium (KCI). Un pont salin de type Agar/Agar, permet de relier
¢lectriquement les deux bechers. Un bullage continu d’azote dans le becher contenant
I’éprouvette, limite les effets néfastes de ’oxygeéne. Enfin une seconde électrode, située dans
le méme becher que précédemment, dite de référence, en platine, sert a appliquer le potentiel
cathodique, qui doit rester constant durant I’essai.

Cette méthode nécessite 1’enregistrement, tout au long de 1’essai, de la variation du courant de

corrosion. L’utilisation de la relation (11) permet d’obtenir la quantit¢ d’hydrogéne créée
ev
H

;" = J‘ |C th (z')d T sous Ecam=const. (11)
0

Ou:

L. est le courant cathodique de polarisation (en mA),
T le temps (en s),

E... le potentiel cathodique constant (en Vgcg).
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Potentiostat
Ordinateur
O CE T WE o RE
Bullage N, Pont Salin

—=—---1- Eprouvette

-Jr=-2-1-Z -

Z-{f-z- - Peinture
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Figure II-38 : Cellule de chargement électro-chimique.

La seconde partie de la méthode consiste a décharger immédiatement I’éprouvette dans une
solution de soude (NaOH a 0,2 mole). La cellule de déchargement est identique a la cellule de
chargement, Figure II-38 ; seule la solution NS4 est remplacée par la solution de soude.

L’hydrogéne existe dans le métal sous forme d’atome et non de molécule de dihydrogeéne
(Hz). Donc, le fait d’utiliser une solution de soude, permet la diffusion des atomes
d’hydrogeéne absorbés vers la surface extérieure de 1’éprouvette, qui vont étre oxydés, et
permettre ainsi la création du courant d’oxydation correspondant, selon la réaction suivante :

H-oH' +e”

Selon le méme principe, il est nécessaire d’enregistrer 1’évolution du courant de corrosion,
figure I1-39. La formule (12) permet d’obtenir la quantité d’hydrogéne absorbée Q7° :

QL = Tfs[lH (c)-1, (@ )]dr sous E_ . = const . (12)
0

Ou:

I est le courant anodique de polarisation (en mA),

I;¢r le courant anodique de polarisation de référence (en mA),

T le temps (en s) et Eanodgic 1€ potentiel anodique constant (en Vscg).

La valeur du courant anodique de polarisation de référence est obtenue en déchargeant une
éprouvette vierge (sans chargement électrolytique au préalable).
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Courant de polarisation

L T =T(js

v

Temps d’exposition

Figure I1-39 : Exemple de déchargement d’hydrogéne sous potentiel anodique [9-10].

Le calcul de la concentration en hydrogéne absorbée peut se déduire en appliquant la relation
suivante :

Cy = Qlibs (13)

Avec :

z. nombre d’¢lectrons de I’¢élément considéré (ici z. =1 pour I’hydrogene),

F¢ la constante de Faraday (96 500 C/mol),

v le volume utile de I’éprouvette.

Le rapport kg, donné par la relation (14), permet de qualifier le type d’exposition réalisé :

sévere, moyenne ou faible.
abs

kg = o (14)

H

ev

i+ Quantité d’hydrogene créée (en mA.s),
> : Quantité d’hydrogéne absorbée (en mA.s).

I1.5.2.2. Concentration d’hydrogene absorbée lors d’un chargement électrolytique

En adaptant la méthode proposée par Yan et Weng [8], a notre étude, nous pouvons chiffrer la
quantité¢ d’hydrogene absorbée par notre acier, durant son chargement ¢électrolytique.

Les temps de chargement sont compris entre 1 heure et 168 heures. Par contre, le temps de
décharge est fixé a 1 heure.

La figure 1I-40 représente les courbes de quantité d’hydrogene créée et absorbée en fonction
du temps, pour 1’acier API 5L X52.
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Figure I1-40 : Quantité d’hydrogéne créée et absorbée par I’acier API SL X52.

La figure 11-40 met en évidence un phénoméne de saturation en hydrogéne du matériau. A
partir de 50 heures de chargement, les quantités d’hydrogene absorbées n’évoluent quasiment
plus. L’évolution des quantités d’hydrogeéne créées ou absorbées, en fonction du temps, peut
étre approximée par une loi puissance.

En utilisant 1’équation (13), nous obtenons les courbes représentant 1’évolution de la
concentration d’hydrogéne dans le matériau en fonction du temps de chargement en
hydrogene ¢€lectrolytique, Tableau II-19 et Figure 11-41.

1x10° 5

107 7 A

107

C,=2,5310"<"*"

Concentration en hydrogéne [mol/cm’]

10— ———F—+—F——F—1——1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Temps de chargement [h]

Figure I1-41 : Evolution de la concentration en hydrogéne en fonction du temps de chargement.

L’équation (15), permet de convertir les valeurs de concentration sous une forme plus
couramment utilisée en chimie ou par les compagnies gaziéres [11].
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V
m=C,_ .- 15
pp By (15)

m

ppm : particules par million,

Ch : concentration en hydrogéne (en mol/cm’),

Vi : volume molaire (24,45 L.mol™ 4 25°C et sous 760 mm Hg),
Mm : masse molaire (pour I’hydrogéne : 2 g.mol™).

Clicierx 52 — ATm

A (mol.cm™) A’(ppm) m

2,53.107 3092,93 0,237

Tableau II-19 : Loi d’évolution de la concentration en hydrogéne.

La figure 11-42 met en évidence 1’efficacité du chargement électrolytique. On montre que tres
peu d’hydrogene pénetre dans le métal, par rapport aux quantités créées, environ 2% pour
I’acier API 5L X52. On remarque également, que 1’efficacité maximale du chargement n’est
pas proportionnelle au temps de chargement.

Une dizaine d’heures suffisent pour obtenir le rendement maximum. Ce qui tendrait a dire que
le matériau se sature rapidement en hydrogéne.

0.004 | A/\

\
A

0.000 —— —— —
1 10 100 1000

Temps de chargement [h]

Figure I1-42 : Efficacité du chargement de ’acier API 5L X52.

En utilisant les résultats obtenus par application du modele de Sofronis [12], donnant
I’évolution de la concentration en hydrogéne dans I’épaisseur du tuyau sous une pression
gazeuse d’hydrogéne, Figure I1-40, il est possible d’approximer la concentration moyenne
d’hydrogeéne présente dans le tube, aprés 72 heures sous 60 bars. Il suffit d’intégrer la
fonction, représentant 1’évolution de la concentration le long de 1’épaisseur du tuyau :

1 L 27 Rext

=——[] [ Cu, rdrdodi (16)

H tuyau — V

C

tuyau 0 0 Ry,

Avec :
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Viyyau : volume du tuyau (cm?),

Ch(y : concentration radiale en hydrogéne (mol.cm™),

L : longueur du tuyau (cm),

Rint : rayon intérieur du tuyau (cm),

Rext :rayon extérieur du tuyau (cm).

La variation de la concentration radiale en hydrogéne, Figure 11-43, peut étre approchée par la
relation (17) :

Chy=4.10° 1°—2,56.10" 1’ + 6,83.10° 1* —9,72.10> . +7,78.10" 1* + 3,32 r + 591

En utilisant la relation (17), nous obtenons alors la valeur moyenne de la concentration en
hydrogéne dans le tuyau :
CHgaz’tuyau = 1,45.10_8 mO|Cm_3

La loi d’évolution de la concentration en hydrogéne électrolytique en fonction du temps, pour
I’acier API 5L X52, étant connue, a la suite des essais précédent, nous pouvons alors
comparer les deux principes de chargement.

-7 3
CHé|ectr0|ytique: 6,97.10 m0|cm

Soit une concentration 48 fois plus importante. Le fait que la concentration en hydrogéne soit
48 fois plus importante lors des essais sous hydrogene électrolytique, permet d’avoir une
conclusion conservative quant aux faits d’utiliser de 1’hydrogéne gazeux dans le réseau de
transport européen.

1E-6 o

Paroi interne — Paroi externe

et —@— Aprés 72 heures sous 60 bars sous hydrogéne gazeux

1E-8

Concentration en hydrogéne [mol/cm’]

1E-9

T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7

Epaisseur [mm]

Figure I1-43 : Evolution de la concentration en hydrogéne dans I’épaisseur du tuyau.
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11.6. Conclusion partielle du chapitre II

Dans ce chapitre, nous avons présenté le matériau, I’acier API 5L X52, et la procédure de son
endommagement par sablage et par hydrogene.

L’étude du matériau est focalisée sur :

- Le mode de fabrication de source (tuyau) qui possede un diametre extérieur de 610
mm et une épaisseur de 1 1mm.

- La méthode de prélevement des éprouvettes dans les deux sens du tuyau : longitudinal
(L) et transversal (T).

- La composition chimique et I’observation microstructurale de 1’acier, qui montre que
la ferrite est majoritaire dans cette structure.

- La mesure de la taille de grains réalisée par trois méthodes : Méthode par comptage du
nombre de grains, méthode par comparaison avec des images types, méthode par
mesure directe. La taille moyenne confirmée, par les trois méthodes, est de 7.8 um
dans les deux sens L et T.

L’endommagement par érosion de sable a été réalis¢ par une sableuse 2700 équipée d’un
manometre qui permet d’adapter la puissance désirée. L’alimentation du sable se fait par effet
venturi, permettant d’avoir un débit de sablage constant durant toute 1’opération de sablage.

Le sable utilisé était le corindon (Al,Os3), de taille moyenne de grains comprise entre 300 et
400pm.

Les paramétres d’essai ont été fixés (pression de 1’air 4 bar, vitesse 32 m/s,...). La vitesse du
flux d’air mesurée a ’aide d’un anémometre représente une vitesse moyenne du vent de sable
dans la nature particuliérement dans les régions sahariennes.

Les variables sont le temps de sablage et le rayon d’entaille d’éprouvette. Un montage a été
congu et fabriqué afin de fixer I’éprouvette et réaliser les essais de sablage.

En réalisant les essais de sablage, nous avons évalué la perte de masse et le volume érodé
dans les deux sens L et T en fonction de temps de sablage et du rayon d’entaille. En plus, la
variation des parameétres d’entaille a été mesurée.

L’endommagement dans le sens T est plus important que celui dans le sens L, ce qui nous
permet de conclure que la résistance du matériau, a une charge dynamique (impact de sable),
est plus faible dans ce sens (T).

Pendant le sablage, I’angle d’entaille diminue contrairement a la croissance du rayon et de la
profondeur d’entaille.

Nous constatons la tendance supérieure du volume érodé en fonction du rayon d’entaille. Ceci
peut étre justifié par la quantité de sable impactée, plus importante pour un grand rayon
d’entaille.

L’autre type d’endommagement de 1’acier X52 sous hydrogeéne a été effectué en réalisant
I’¢lectrolyse de 1’eau.

Le potentiel libre relevé sur la courbe de polarisation de I’acier X52 est de -0,79Vsce. Les
essais sous hydrogene électrolytique ont été réalisés a un potentiel constant de -1Vsce, et dans
une solution électrolytique standard : NS4 (Natural Soil 4).
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Puisque 1’éprouvette ne peut absorber la totalité d’hydrogeéne créée, la quantité¢ et la
concentration d’hydrogeéne absorbée ont été évaluées en comparant la quantité de courant en
jeu, lors du chargement en hydrogéne ¢électrolytique d’une éprouvette (réduction de
I’éprouvette de travail), et lors de son déchargement (oxydation de 1’éprouvette de travail).
Les temps de chargement sont compris entre 1 heure et 168 heures. Par contre, le temps de
décharge est fixé a 1 heure.

Nous constatons qu’a partir de 50 heures de chargement, les quantités d’hydrogéne absorbées
n’évoluent quasiment plus. Nous introduisons trés peu d’hydrogéne dans le métal, par rapport
aux quantités créées, environ 2% pour I’acier API 5L X52.
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Chapitre 111 Evolution des propriétés mécaniques de I’acier API 5L X52

IIT.1. Introduction

Dans I’industrie pétroliére, le transport et le stockage des gaz et des dérivés pétroliers sur des
grandes distances, se réalisent plus couramment par un réseau de tuyaux. Mais, les surfaces de
ces structures sont souvent 1’objet d’endommagement de diverses sortes.

Dans cette étude, nous traitons I’endommagement de I’acier API 5L X52 par érosion de sable
(parameétre environnemental) et par hydrogéne (un des dérivés pétroliers). La procédure
d’endommagement du matériau, par sablage et par hydrogéne, est présentée dans le chapitre
II.

Les défauts, formés par cet endommagement, se traduisent le plus souvent par une éraflure ou
une griffure. En assimilant un défaut & une entaille, nous évaluons les caractéristiques
statiques, dynamiques et de fatigue du matériau en utilisant des éprouvettes entaillées, dans
les deux sens du tuyau : longitudinal (L) et transversal (T).

L’hydrogéne, absorbée par les parois du tuyau, se déplace facilement entre les sites cristallins
de D’acier et affecte les propriétés mécaniques du matériau, paragraphes 1.3.2 et 1.3.3.
L’impact de sable a la surface d’entaille, peut constituer une autre source de variation de la
plastification du matériau. L’influence de 1’érosion par impact de sable est détaillée dans le
paragraphe I.1.

Pour la suite, nous présentons les travaux suivants :

- Essais statiques de traction : Le but est d’évaluer la loi de comportement du matériau en
utilisant des éprouvettes de référence, sablées et chargées en hydrogéne. Le sablage
s’applique sur I’'une des deux faces de 1’éprouvette, afin de simuler 1’effet d’érosion réelle.
Suite a nos observations, les éprouvettes seront sablées pendant 8 heures ou seront chargées
en hydrogeéne pendant 100 heures. Au dela de ces valeurs, nous avons eu un phénomeéne de
saturation du matériau.

- Essais dynamiques de Choc par mouton-pendule Charpy : Pour étudier la variation de
I’énergie de rupture et la ténacité de matériau (le matériau a subi une charge dynamique liée a
I’impact des grains de sable). Dans ce stade, deux paramétres seront pris en compte : le temps
de sablage, compris entre 1h et 8h, et la géométrie d’entaille avec un rayon d’entaille compris
entre 0.25 et Imm.

- Essais de fatigue en flexion 3 points pour simuler 1’action de la pression interne dans le
tuyau (entre 40 et 70 bars). Nous avons réalisé nos essais sur des éprouvettes courbes (usinées
dans le sens T), issues directement d’un tuyau. Ces éprouvettes ne sont pas normalisées
puisque le tuyau a une forte courbure (610 mm de diameétre) et une faible épaisseur (11 mm).

Quatre types d’essais sont réalisés :
e [Essais a I’air sur des éprouvettes de référence et sablées.
e [Essais sous hydrogene sur des éprouvettes de références et sablées.

Les propriétés mécaniques de 1’acier sont déterminées a 1’air dans un premier temps, puis
aprés sablage avec ou sous hydrogene. L’explication du déroulement des différents essais
réalisés, ainsi que le dépouillement et 1’analyse des résultats, seront présentés.
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I11.2. Essais statiques: Influence du sablage et de
Chydrogeéne sur la loi de comportement de Lacier API
5L X52

[11.2.1. Réalisation d’ essais

La loi de comportement du matériau a été obtenue en réalisant des essais de traction sur des
éprouvettes prélevées sur un pipeline dans les deux directions longitudinale (L) et transversale
(T). La géométrie des éprouvettes sollicitées est présentée sur la figure I1I-1.

Ces échantillons sont plats de section rectangulaire. Leurs dimensions respectent la norme
européenne NF EN 10002-1 [1]. De plus, ’extraction et 1’'usinage des éprouvettes ont été
réalisés de telle sorte que la surface moyenne du tuyau coincide avec celle des éprouvettes de
traction.

Figurelll-1: Géométrie des éprouvettes detraction :
a) SensL,
b) SensT.

Ces essais sont réalisés sur une machine de traction INSTRON 5585H, Figure I1I-2, en accord
avec la norme européenne [1]. Cette machine, équipée d’une cellule de charge statique de
+250 kN et de mors pneumatique. Elle permet la sollicitation d’éprouvettes allant de quelques
dixiemes de millimeétre d’épaisseur a 15mm. La déformation en traction de I’éprouvette, dans
les deux sens, longitudinal et transverse, est contrdlée a 1’aide d’un extensomeétre vidéo bi-
directionnel, Figure II1-2.
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Cellule de charge

Extensomeétre vidéo

Mors

Figurelll-2: Machine detraction/compression INSTRON 5585H.

Les essais sont pilotés en contrainte, puis en déformation (une fois la limite d’¢lasticité
dépassée). La traverse mobile de la machine se déplace en fonction d’une vitesse
d’application de la contrainte. Jusqu’au point d’inflexion de la courbe contrainte-déformation,
la consigne en vitesse de chargement est de 7 MPa/s. Afin de limiter I’échauffement au niveau
de la zone déformée, sur 1’éprouvette, la seconde partie de la courbe est obtenue avec un autre
type de consigne. La traverse est pilotée en vitesse de déformation, soit 0,05%/s.

Dans la suite de notre étude, I’ensemble des éprouvettes vierges sollicitées, sans pré-charge
par sablage ou en hydrogéne, seront appelées éprouvettes de référence.

Pour étudier I’influence de I’érosion par sablage sur les propriétés statiques du matériau, dans
les deux sens L et T, I'une des deux faces des éprouvettes de traction a été sablée pour une
période prédéfinie. Le principe et les conditions d’essais de sablage sont présentés dans le
paragraphe 11.3 du chapitre II.

L’influence de I’hydrogéne a été aussi étudié en utilisant des éprouvettes de traction T
chargées en hydrogéne électrolytique. Seule une zone bien définie et délimitée (8x8 mm?),
Figure I1-32, a subi un chargement en hydrogéne pendant 100 heures. Le reste de 1’éprouvette
est recouvert de peinture anticorrosion, peinture a base époxy.

Ces ¢éprouvettes sont celles qui nous ont permis également de quantifier les quantités
d’hydrogene réellement introduites dans cet acier, paragraphe I1.5.2 du chapitre II.

Le principe du chargement en hydrogene électrolytique est le méme que celui exposé dans le
paragraphe I1.5.1.2, chapitre II. La solution électrolytique reste la solution NS4. Le
chargement se fait sous un potentiel constant, fixé a — 1V.. Un bullage continu d’azote est
appliqué pour limiter I’effet de [’oxygeéne. Le pH est contrdlé et ajusté automatiquement par
bullage de dioxyde de carbone. Une fois le chargement effectué, ces éprouvettes sont
sollicitées en traction avec les mémes paramétres que les éprouvettes de référence.

Le tableau III-1 résume les différentes étapes a respecter lors d’un essai de traction. Afin de
garantir les meilleures conditions de chargement cathodique, nous avons remarqué que la
qualité de 1’état de surface était importante. De plus, il est nécessaire d’¢éliminer toute entaille
ou défauts de surface qui pourraient constituer des faiblesses locales et fausser ainsi 1’essai de
traction.

Pour les essais de traction, utilisant des éprouvettes de référence et celles sablées, les étapes 6
a 12, du tableau III-1, ne sont pas nécessaires a réaliser.
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Avant de réaliser I’essai, la surface, face a I’extensometre, doit tre marquée en quatre points.
Les deux points longitudinaux déterminent la longueur initiale d’éprouvette ainsi que sa
déformation au cours de 1’essai, et les deux points transversaux permettent a 1’extonsometre
de mesurer la déformation dans ce sens.

Découpage des échantillons dans les deux sens du

1 X X X
tuyau L et T

2 Cubage des éprouvettes par usinage traditionnel X X X
Usinage par commande numérique du profil de

3 s, X X X
I’éprouvette

4 Polissage des deux faces de 1’éprouvette (Papier « « X
120 a papier 600)

5 Sablage de I’une des deux faces d’éprouvette X
suivant un temps prédéfini (8 heures)

13 | Mesure de la section de I’éprouvette X X X

Marquage de deux couples de points au feutre sur
I’éprouvette, pour permettre le suivi de la

o déformation longitudinale et transversale par x x x
I’extensometre vidéo
Mise en place de I’éprouvette dans les mors

15 . X X X
pneumatique

16 | Déclenchement du programme de traction X X X

Conduite automatique de 1’essai et acquisition par
17 | la machine de traction jusqu’a la rupture de X X X
1’échantillon

Tableau I11-1: Différentes éapes nécessairesa laréalisation d’un detraction.
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111.2.2. Résultats

[11.2.2.1. Caractéristiques statiques du matériau dansle senslongitudinal (L)

Des essais de traction ont été réalisés sur quatre éprouvettes (L) de géométrie identique : deux
éprouvettes vierges de toute sollicitation ou traitement serviront de référence, les deux autres
ont ¢té¢ sablées pendant huit heures ; le sablage est appliqué sur I'une des deux faces de
I’éprouvette.

Les courbes, contraintes-déformations, Figure III-3, représentent le comportement de ’acier
API 5L X52, avant et apres sablage, dans le sens longitudinal. Les propriétés statiques du
matériau dans ce sens sont présentées par le tableau III-2. La figure III-4 illustre les
éprouvettes rompues par les essais de traction.

600
550 i
500 i
450 i
400 i
350 i
300 ]
250 ]
200 ]
150 ]

Contraintes de traction [MPa]

—— Eprouvette de référence

100 ——— Eprouvette sablée 8h

50

o+—¥—¥r——7—+—1+—
000 005 010 015 020 025 030 035 040 045

Déformations de traction

Figurelll-3: Loi du comportement del’acier API 5L X52 dansle senslongitudinal L avant et apreés

sablage.
Coef. Déformation
Type N° E Rm Rp 0.2 de de traction
d’éprouvette (GPa) (MPa) (MPa) Poisson a Rupture
0 (%)
1 180.80 549.25 320.72 0.3 28.85
ex 2 184.47 546.22 315.11 0.3 21.02
Référence
MOY 182.64 547.74 317.92 0.3 24.94
1 169.25 567.29 320.59 0.3 33.91
. 2 174.30 555.26 322.75 0.3 34.09
Sablées
MOY 171.78 561.28 321.67 0.3 34

Tableau I11-2: Influence du sablage sur les propriétés statiquesdel’acier API 5L X52 danslesensL.
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Figurelll-4: EprouvettesL aprésrupture:
a) Eprouvettesderéférence,
b) Sablées pendant 8 heures.

[11.2.2.2. Caractéristiques statiques du matériau dansle senstransversal (T)

Des essais ont ¢été réalisés sur huit éprouvettes (T) identiques : trois éprouvettes de référence,
trois sablées pendant huit heures (le sablage a été appliqué sur ’'une de deux faces de
I’éprouvette) et deux éprouvettes chargées en hydrogene électrolytique pendant cent heures.

Les courbes conventionnelles expérimentales de 1’évolution de la contrainte en fonction de la
déformation du matériau, dans le sens transversal, sont présentées sur la figure IIL.5. Ces
courbes ont été obtenues pour des éprouvettes de référence, sablées et chargées en hydrogene.
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650
600
550
500
450
400
350
300 4
250
200
150

Contraintes de traction [MPa]

—— Eprouvette de référence

100 —— Eprouvette sablée 8h
50 ] —— Eprouvette chargée en hydrogéne
0 : T : T : T r r r
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25

Déformations de traction

Figurelll-5: Loi de comportement del'acier API 5L X52, dansle senstransversal T, pour des
éprouvettes de r éférence, sablées pendant 8h, char gées en hydrogéne pendant 100h.

Les propriétés statiques du matériau, de référence, sablé et chargé en hydrogéne, dans le sens
transversal T, sont portées dans le tableau III-3. La figure III-6 illustre des échantillons
rompus.

Type N° E Rm Rpo.2 Coef. de Déformation
d’éprouvette (GPa) (MPa) (MPa) Poisson | ge traction a
0 Rupture (%)

1 201.31 616.65 | 437.03 0.3 16.17

. 2 203.55 628.58 | 456.26 0.3 15.75

Référence

3 219.24 635.35 | 458.91 0.3 22.58

MOY 208.03 626.86 450.73 0.3 18.17

1 167.96 585.72 | 435.79 0.3 23.54

3 2 205.68 554.62 | 442.99 0.3 19.80

Sablées
3 209.61 582.03 | 408.17 0.3 20.34
Moy 194.45 574.12 | 428.98 0.3 21.23

Chargées en

A Moy 200 570 420 0.3 10.56
hydrogéne

Tableau I11-3: Influence du sablage et de |’ hydrogéne sur lespropriétés statiquesdel’acier API 5L X52
danslesensT.
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Figurelll-6: Eprouvettes T apreslarupture:
a) Eprouvettesderéférence,
b) Sablées pendant 8 heures,

[11.2.3. Discussions

Au vue de ces résultats, Tableaux III-2 et III-3, il est possible d’affirmer que :

1

L’acier API 5L X52, sous sollicitation mécanique préalable (éprouvettes de référence),
est plus résistant en sens T qu’en sens L. Ce comportement est li¢é aux bandes de
ferrite et de perlite, plus compressées dans le sens T. Cet effet est produit lors de la
fabrication du tuyau (roulé/soud¢).

Le comportement du matériau dans les deux sens L et T, apres huit heures de sablage,
est différent :

Dans le sens L, le sablage augmente trés peu la limite d’¢lasticité et la résistance a
rupture. Par contre 1’augmentation de la déformation a rupture est plus importante.
Elle est, en moyenne, de 36 % par rapport aux éprouvettes de référence.

Dans le sens T, le sablage affecte peu la limite d’¢lasticité, en la réduisant de 4,7% et
la résistance ultime de 8,3%. Par contre la déformation a rupture est augmentée, en
moyenne, de 16,8%.

Dans ces deux configurations, le sablage agit sur les propriétés statiques du matériau,
par diminution du module de Young de 6%. L’avantage de I’augmentation de la
déformation a rupture est li¢ a la plastification des couches surfaciques, impactées par
le sable, qui augmentent la ductilité du matériau.

L’hydrogene affecte peu la limite d’élasticité en la réduisant de 6,7% et la résistance a
la rupture de 8,9%. Par contre, la déformation a rupture est considérablement diminuée
sous ’effet de I’hydrogene, en moyenne, de 42 %. La forte chute de ’allongement a
rupture est liée a I’absorption d’hydrogeéne qui permet de passer d’un comportement
de rupture ductile & un comportement mixte.
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I11.3. Essais Charpy: Influence du sablage sur la
ténacité de Lacier API 5L X52

[11.3.1. Introduction

L’essai Charpy met en ceuvre un mouton-pendule qui sollicite par choc un barreau entaillé
afin de provoquer sa rupture. La grandeur résultante de cet essai est la résilience et correspond
a une énergie absorbée par unité de section.

L’utilisation du principe d’une sollicitation par choc d’un barreau est née de I’incapacité des
essais usuels (traction) a révéler la fragilité de certains aciers.

G. Charpy, dans sa communication de 1901 [2], en présentant les différents essais mécaniques
par choc existants, souligne I’importance de I’utilisation de I’entaille sur les barreaux
sollicités par choc. Il préconise I’emploi d’une entaille aigilie qui permet de diminuer le travail
de flexion en localisant plus vite la déformation.

En France, on retrouve cet essai au cahier des charges de réception des aciers forgés utilisés
dans la Marine des 1912.

Durant cette période, un effort important est consacré a la comparabilité des essais de
résilience obtenus dans les différents laboratoires [3]. Ce travail, encore d’actualité, a donné
lieu a I’établissement de plusieurs normes. On retiendra la norme américaine ASTM E23 [4]
et la norme européenne, sous la dénomination francaise NF EN 10045-1 et 10045-2 [5-6]. On
notera ici que la différence entre ces deux normes réside essentiellement dans le rayon du
couteau du marteau qui est de 8 mm pour la norme E23, et de 2 mm pour la norme NF.

L’essai Charpy, considéré comme un essai dynamique lent, donne I’influence de la vitesse de
déformation sur les propriétés mécaniques des matériaux et plus particuliérement la ténacité.
Cette influence est le résultat de I’emploi du critére de plasticité thermiquement activé associé
au critere local de rupture. Celle-ci est décrite par la variation de la distribution des
contraintes dans les zones de discontinuités géométriques, compte tenu de la forme d’entaille
et aux différents types d’éprouvettes Charpy.

111.3.2. Principe del’essai Charpy

Le but de I’essai Charpy, dit aussi essai de flexion par choc Charpy, est de mesurer la
résistance d’un matériau a une sollicitation dynamique. Pour cela, une éprouvette entaillée est
posée sur deux appuis et est rompue sous ’action du marteau d’un pendule qui vient la
solliciter en son centre sur la face opposée a 1’entaille, Figure I1I-7.

La grandeur obtenue est une énergie, différence entre 1’énergie initiale et finale du pendule.
Apres correction des pertes dues au frottement, on obtient 1’énergie nécessaire a la
déformation et a la rupture de 1’éprouvette, (Kv), dont on déduit la résilience Ky, énergie de
rupture, (Kv), divisée par la section nominale a I’endroit de I’entaille. Cette grandeur
s’exprime en Joules par cm®. La résilience n’est pas une grandeur intrinséque au matériau,
mais fonction de la géométrie de I’entaille.

L’énergie de la rupture (Kv) est représentée par I’expression suivant :
Kv = P(ho - hy) - Efrot - Eappuis - Ecin (1)

Avec:
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ho : Hauteur initiale du marteau,

h; : Hauteur finale du marteau,

Efot : Energie absorbée par frottement du pendule,
Eappuis : Energie absorbée par la déformation des appuis,
E.in : Energie cinématique absorbée par 1’éprouvette,

P : Poids (marteau + bras).

Le mouton pendule de Charpy se compose d’un couteau fixé sur un marteau, qui oscille dans
un plan vertical autour d’un axe. Une partie de I’énergie emmagasinée dans la chute du
pendule est utilisée pour rompre 1’éprouvette. Le centre de gravité du pendule est toujours trés
voisin de I’aréte du couteau du pendule, Figure II1-7.

Pour exécuter 1’essai Charpy, le couteau est écarté de la verticale d’une hauteur hy
correspondant a une énergie de départ (en général proche de Wy = 300 joules). On libére le
couteau, qui dans sa chute, en passant a la verticale, rompt I’éprouvette. On mesure alors la
hauteur h; a laquelle remonte le pendule pour calculer I’énergie non absorbée W;. L énergie
absorbée par I’éprouvette est représentée par la différence Wy — W.

Avec, Wo=P:hy et W;=P:h; (2)

Les principales dimensions caractéristiques du Mouton pendule de Charpy, selon les normes
NF EN 10045-1 et 100045-2 [5-6], sont présentées sur la figure I1I-7 et dans le tableau III-5.

axe de rotation

paliers du pendule
échelle

X-X

i angle

e la pointe
g . du couteau

|‘ tige \\\\\

de la machine ; du pendule

‘ aréte du couteau

de l'aréte du couteau

1:appuis
2 : éprouvette
O/ P poids (en N)
g fiy et hy : hauteurs (en m)
C
rFd |
\ / ‘
\ A
\\ /Y/ ‘ /G
L ; WD = P ho
VV1 = P f?1 .c':: \\ | //

Figurelll-7: Description du mouton-pendule Charpy et du positionnement de |’ éorouvette [7].
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111.3.3. Manipulation et déroulement des essais
[11.3.3.1. Eprouvettes

Les éprouvettes sont découpées a partir d’un tuyau de diamétre de 610 mm, dans les deux
sens longitudinal (L) et transversal (T), Figure II-1. Etant donné les dimensions du tuyau (forte
courbure et faible épaisseur), seule 1’épaisseur diffeére, Figure I1I-8. Les étapes de préparation
des éprouvettes sont décrites dans le tableau I11-4.

En effet, deux types d’entailles sont normalisés, en U et en V. Cependant I’entaille en V est la
plus couramment utilisée pour tester les aciers de structure ferritique. Dans cette étude, seules
les éprouvettes avec entaille en V ont été utilisées. Les conditions d’essai sont décrites par les
normes NF NE 10045-1 et 10045-2 [5-6].

L’usinage d’entaille, en forme V, est réalis¢ au milieu d’échantillon par électroérosion. Les
caractéristiques géométriques des éprouvettes sont identiques, sauf le rayon d’entaille varie
entre 0.25 et 1 mm, Figure III-8.

Epaisseur
d"échantillon | SeMSL | SensT
B 10 mm 7.5 mm

Figurelll-8 : Géométrie del’ éprouvette Charpy.

1 Découpage d’un petit morceau du tuyau

Découpage des échantillons dans les deux sens du
tuyau L et T

3 Cubage et correction de courbure des éprouvettes

Usinage de I’entaille par électroérosion

Mesure du profil d’entaille et de la section de
I’éprouvette

6 Sablage des éprouvettes pour différents temps

Mesure du profil d’entaille et de la section de
I’éprouvette

8 Mise en place de I’éprouvette sur les deux appuis

9 Réalisation d’essai Charpy

Tableau I 11-4 ; Préparation des échantillons pour I'essai Char py.
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[11.3.3.2. Réalisation de |’ essai

Pour étudier I’influence d’impact des particules du sable sur la surface de matériau, nous
avons réalisé préalablement un essai de sablage. Nous avons réalisé 48 essais (24 L et 24 T),
pour six intervalles de temps différents : 0, 1h, 2h, 4h, 6h et 8h, et deux pour chaque intervalle
de temps. L’essai de sablage est détaill¢ dans le paragraphe II-3.

Les échantillons sablés ont été soumis ensuite au test Charpy. Les caractéristiques de la
machine sont présentées par la figure I1I-9 et par le tableau I1I-5.

Au cours du mode opératoire, nous avons respecté certaines conditions :

e [’essai est réalis€ a une température ambiante. Cette température, dans la salle
d’épreuve, est stable ou conforme.

e Pour I’essai normal, I’énergie nominale du mouton est de 300 joules.
e L’échantillon ne doit pas comporter d’amorce de rupture.

e L’¢éprouvette doit étre disposée sur les appuis du mouton de Charpy de manicre a ce
que I’arréte du couteau du mouton vienne la frapper dans le plan de symétrie de
I’entaille et sur la surface opposée a celle-ci. Afin de vérifier le centrage d’entaille
entre les appuis, nous avons utilisé la piéce de réglage illustrée dans la figure I1I-10.

Le fonctionnement du mouton-pendule et le déroulement des essais suivent une procédure
bien établie et répondent aux normes en vigueur. Les frottements du marteau sont déterminés
par trois essais a vide avant chaque campagne d’essais, la valeur de 1’énergie correspondante
est directement prise en compte par un compteur (cadran angulaire de la machine), Figure III-
9.

Figurelll-9: Machine Char py utilisée.
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Figurelll1-10: Outil pour centrer I'éprouvette sur les appuis.

Caractéristiques du mouton - pendule | Dimensions
Distance entre appuis 40 mm
Rayon des appuis 1 mm
Angle au sommet du couteau du mouton 30°
Rayon de I’aréte du couteau 2 mm
Masse de mouton- pendule 18,75Kg
Longueur du pendule (rayon de rotation) 825 mm

Tableau I11-5; Caractéristiques essentielles d’ un mouton pendule Char py.

111.3.3.3. Calcul delaténacité utilisant le critere énergétique

En réalisant 1’essai Charpy classique, la valeur de 1’énergie totale absorbée a la rupture Kv,
pour chaque échantillon, est directement donnée par 1’aiguille du cadran angulaire. Nous
avons calculé la résilience K¢y correspondant a cette énergie absorbée par unité de surface.

La détermination de la résilience se fait le plus souvent selon des corrélations empiriques
spécifiques a chaque type de probléme. L’emploi de ces corrélations s’avere donc peu
recommandé dans le domaine industriel, compte tenu de la variété des paramétres qui le
caractérise. Il s’agit donc d’établir la relation résilience-ténacité a I’échelle industrielle. Celle-
ci permet de définir une corrélation mathématique entres les deux grandeurs Kcy et Ji., en se
référant au critére de rupture.

La détermination de la ténacité du matériau Ji. nécessite de connaitre 1’énergie absorbée a
I’amorcage de 1’éprouvette (Uc). Pour cela, nous avons réalisé des essais sur une machine
Charpy instrumentée. Les valeurs trouvées sont autour de 22% de 1’énergie de rupture totale
Kv.

En appliquant le critére énergétique, paragraphe 1.2.4.5 [8-9] :
Ue
Bb

Jic =n(p). (3)
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Ou

Jic : Ténacité,

Uc : Travail de rupture (2 ’amorcage),
B : Epaisseur d’échantillon,

b : Taille du ligament d’échantillon,

n(p) : Facteur de proportionnalité.

Les valeurs de nm(p), comprises entre 1.23 et 1.5, sont déterminées en fonction du rayon
d’entaille et de la profondeur relative de 1’éprouvette (a/W), Figure I-43 (a est la longueur
d’entaille et W est sa largeur de 1’éprouvette).

Dans notre étude, les dimensions de la section nominale de rupture sont :
e DanslesensL :Sy,=B*b=10%8 = 80 mm’ et a/W =0.2.
e Danslesens T : Sy, =B*b=10%5,5=155 mm® et a/W = 0.267.

111.3.4. Résultats

Les valeurs de ténacité, calculées a partir d’énergies de rupture enregistrées pour chaque
échantillon au cours des essais, sont présentées dans les tableaux III-6 et III-7. Nous
constatons que ces valeurs sont en fonction de deux parametres :

e Le temps de sablage,

e Le rayon d’entaille.

A partir des données obtenues, nous tragons les courbes de variation de la ténacité en fonction
de deux parametres. Les figures III-11 et I11-12 représentent respectivement sa variation dans
les deux sens L et T.
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Numérode | Rayon Tempsde | Energietotale Section | Résilience Ténacité
groupe initial sablage[h] | absorbéeala Uc de Kcv J,
d’entaille (Test de rupture (Jouls) | rupture | [MJ/m? KJ/c 2
[mm] Sablage) Kv [Jouls] [mm?] [KJ/m
(Test Charpy)

0 185.5 40.81 80.65 2.30006 688.18
1 185.5 40.81 80.375 2.30793 690.53
02 2 187.875 41.3325 | 79.42 2.36559 707.78

I 25
4 178.25 39.215 79.2 2.25063 673.39
6 179.125 39.4075 | 79.48 2.25371 674.31
8 167.5 36.85 78.775 | 2.12631 636.19
0 182.25 40.095 80 2.27813 681.62
1 184 40.48 79.815 | 2.30533 689.76
2 179.5 39.49 79.53 2.25701 675.30

II 0.50
4 172 37.84 79.18 2.17227 665.94
6 179.75 39.545 79.6 2.25817 675.64
8 172 37.84 78.62 2.18774 654.57
0 186.5 41.03 80.15 2.32689 696.20
1 189.25 41.635 | 79.055 2.39390 716.26
2 190.375 41.8825 | 79.86 2.38386 713.25

III 0.75
4 168.5 37.07 78.77 2.13914 665.10
6 177.25 38.995 | 78.125 | 2.26880 678.82
8 169 37.18 78.145 2.16265 647.06
0 195 42.9 80.16 2.43263 727.84
1 196.25 43.175 80.31 2.44366 731.14
2 192 42.24 79.875 2.40376 719.20

v 1

4 186.5 41.03 79.7 2.34003 700.14
6 201.5 44.33 78.765 2.55824 765.43
8 181.25 39.875 | 78.745 | 2.30173 688.68

Tableau I11-6 ;: Valeursdelaténacité dansle senslongitudinal L.
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Numéode | Rayon | Tempsde | Energietotale Section | Résilience | Ténacité
groupe initial sablage absor bée Uc de Kcev J
d’entaille [h] alarupture (Joules) | rupture | [MJI/m? e

[mm] | (Testde | Kv[Jouleg [mm?] [KI/m?]

sablage) (Test Charpy)

0 50 11 54.18 0.9228 298.45

1 48.5 10.67 53.8 0.9015 291.54

2 48 10.56 52.04 0.9224 298.29

I 0.25 4 45 9.9 511 | 0.8806 284.79

6 48 10.56 51.22 0.9371 303.07

8 45 9.9 48.6 0.9259 299.44

0 51.5 11.33 54.45 0.9458 291.31

1 57 12.54 55.6 1.0252 315.76

2 53 11.66 54 0.9815 302.30

1 0.50 4 53.5 1177 | 531 | 1.0075 310.32

6 55.5 12.21 54.54 1.0176 313.42

8 54.5 11.99 52.7 1.0342 318.52

0 56.5 12.43 55.4 1.0199 298.41

1 53.5 11.77 52.2 1.0249 299.89

2 58 12.76 53.8 1.0781 315.44

11 0.75 4 57.5 1265 | 49.7 | 1.1569 338.52

6 60.5 13.31 49.92 1.2119 354.61

8 55 12.1 48.16 1.1420 334.16

0 59 12.98 53.34 1.1061 304.18

1 60 13.2 52.18 1.1499 316.21

2 56.75 12.485 51.18 1.1088 304.93

v I 4 65.5 1441 | 53.04 | 1.2349 339.60

6 62.5 13.75 51.16 1.2217 335.96

8 63.5 13.97 48.93 1.2978 356.89

Tableau I11-7 : Valeursdelaténacité dansle senstransversal T.
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Figurelll-11: Variation deténacité del’acier API 5L X52, dansle senslongitudinal (L), en fonction du :
a) Tempsde sablage,
b) Rayon initial d’entaille.
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Figurelll-12 : Variation deténacitédel’acier API 5L X52, dansle senstransversal (T), en fonction du :
a) Tempsde sablage,
b) Rayon initial d’entaille.

[11.3.5. Discussion

Les valeurs de ténacité obtenues sont considérées comme la capacité du matériau a absorber
de I’énergie. Il est remarquable que cette capacité se manifeste différemment dans les deux
sens L et T. Le matériau avec entaille transversale (sens L) est plus résistant que celui avec
entaille longitudinale (sens T).
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Dans le sens longitudinal L, Figure III-11 :

1

Pour un rayon d’entaille de 0.25, 0.5 et 0.75 :

La ténacité augmente pendant la premiere période de sablage (pendant une heure).
Cette amélioration en résistance du matériau est liée a 1’augmentation du rayon
d’entaille (Figure II-24) et a I’écrouissage local des couches surfacique impactées par
le sable.

Entre une heure et deux heures de sablage, la ténacité diminue. Ce comportement
confirme le début d’endommagement de la surface d’entaille caractérisée par un
volume érodé.

La ténacité évolue trés peu jusqu’a six heures. Dans cette étape, le matériau est fissuré
et accumule des déformations plastiques.

Apres, la ténacité diminue pour la deuxieme fois. La chute de la capacité du matériau a
absorber 1’énergie est liée a I’accélération de 1’érosion et a I’endommagement du
matériau, trés important dans cette étape.

Pour un rayon d’entaille égal a 1 mm, le comportement du matériau est similaire au
précédent, mais avec un petit décalage dans les périodes de sablage. L’augmentation et
la diminution de la ténacité ont lieu ultérieurement. La premiére est due a
I’écrouissage local et a I’accumulation de la déformation plastique. La deuxieme est
due a ’endommagement par écaillage du matériau.

Apres avoir observé le comportement du matériau entaillé dans le sens L et pour
différents rayons d’entaille, sous sablage, il est confirmé que le sablage est néfaste
pour la ténacité du matériau et sa résistance a rupture. Plus le temps de sablage croit,
plus ’endommagement caractérisé par un volume érodé est important, et plus la
ténacité diminue.

Dans le sens transversal T, Figure I11-12 :

1

Pour un rayon d’entaille inférieur a 0.5 mm, la ténacité reste constante en fonction du
temps de sablage. Le comportement du matériau entaillé avec un petit rayon d’entaille,
reste équilibré d’une part avec 1’augmentation de rayon d’entaille, et d’autre part avec
I’endommagement par écaillage.

Pour un rayon d’entaille de plus de 0.5 mm, le sablage augmente la ténacité. Le
volume érodé est moins important que 1’augmentation du rayon d’entaille, Figure II-
24.

Les résultats confirment que le temps de sablage améliore la ténacité du matériau
entaillé dans le sens T.

Dans les deux sens L et T, la ténacité augmente avec le rayon d’entaille, Figures 11(b) et
12(b). Plus le rayon d’entaille est grand, plus la valeur de la contrainte maximale au fond
d’entaille diminue et plus le facteur de concentration de contraintes est faible [8].

Nous remarquons une dispersion visible entre les échantillons soumis au méme temps de
sablage. Les valeurs de 1’énergie de rupture dépendent aussi de 1’écrouissage du matériau li¢ a
I’énergie d’impact des particules du corindon sur la surface d’échantillon.

172



Chapitre 111 Evolution des propriétés mécaniques de I’acier API 5L X52

II1.4. FEssais de fatigue : Influence du sablage et de
Chydrogéne sur la durée de vie de Cacier API 5L X52

[11.4.1. Manipulation et déroulement des essais

Le but de ces essais est de montrer I’influence simultanée du sablage et de I’hydrogene sur la
durée de vie de matériau. Pour se faire, un certain nombre d’essais de fatigue, en flexion 3
points, sur des éprouvettes Tuiles Romaines, ont été réalisés.

[11.4.1.1. Eprouvettes

Des éprouvettes d’essai de fatigue ont été prélevées dans le sens transversal T. Leur épaisseur
correspond a celle du tuyau et leur largeur est de 15 mm. Ces éprouvettes ne sont pas
normalisées. Les dimensions du tuyau ne permettent pas d’utiliser des éprouvettes standards.
Il s’agit des éprouvettes Tuiles Romaines, Figure III-13. Le tableau III-13 représente les
étapes de préparation des éprouvettes.

Figurelll-13: Géométriedel’ éprouvette de fatigue : Tuile Romaine.

Apres avoir usiné les éprouvettes, les essais de sablage (paragraphe II-3) ont été réalisés pour
différents intervalles de temps compris entre 1h et 20h. Nous concentrons notre étude pour
une durée maximale de sablage de 8 heures, puisque I’endommagement et la durée de vie du
matériau, au dela de 8h, évoluent tres peu, Figure I11-18.

La figure I11-14 montre la zone d’endommagement d’une éprouvette sablée. La géométrie du
profil d’entaille avant et aprés sablage est mesurée, Figure III-15, puisque la forme et les
paramétres de I’entaille vont étre amenés a changer. Nous constatons que les parameétres
d’entaille ont été complétement modifiés.
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/

Zone d’endommagement

Figurelll-15: Evolution dela géométrie du profil d’entaille avant et aprés 8 heures de sablage.

1 Découpage d’un petit morceau X X X X
du tuyau
Découpage des échantillons

2 X X X X
dans le sens T

3 Usinage et correction du profil

s X X X X

d’éprouvettes

4 Usinage de I’entaille par X < X X
¢lectroérosion (p =0.15 mm)

5 Mesure du profil d’entaille X X X X

6 Sablage des éprouvettes pour X X
différents temps

7 Mesure du profil d’entaille X X

8 l?lrng:age.puls séchage de X < <
I’échantillon

9 Protection de la surface a X X
charger par un film adhésif

10 Apphcauon de trois couches de < <
peinture Epoxy
Décollage du film adhésif,

11 | révélant ainsi la partie calibrée a X X
charger

Tableau I11-8 : Etapes de préparation des échantillons pour différentestypesd’essais defatigue.
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[11.4.1.2. Machine et montage d’ essai

Les éprouvettes préparées sont sollicitées en flexion trois points, pour simuler une pression
interne de gaz. La machine utilisée, pour ces différents essais, est une machine de
traction/compression hydraulique : INSTRON mode¢le 1341, Figure III- 16.

Trois cellules de charge Dynacell sont utilisées sur cette machine. La premiére a une capacité
dynamique de + 100 kN, la seconde de £ 25 kN et la derniére de + 10 kN. Les différents
essais réalisés, nécessitant des plages de capacités différentes, nous avons eu recours a ces
trois types de cellules, elles ont des plages d’utilisation préférentielles. 11 faut toujours
appliquer des charges supérieures a 1% de la capacité maximale de la cellule.

Pour réaliser les essais de flexion trois points, un montage a été usiné, Figure I1I-17. Pour les
essais sous hydrogene, une cellule en plexiglas, Figure I1I-17(b), est ajoutée par rapport a la
configuration de référence a I’air. Sa fonction premicre, est de permettre 1’immersion de
I’éprouvette dans une solution électrolytique durant les essais.

L’homogénéité de la solution électrolytique est assurée par une pompe aspirant la solution au
niveau du point A et la refoulant au niveau du point B, Figure II1-17.

Figurelll-16 : Machine detraction/compression INSTRON 1341 :
a) Essai al'air,
b) Essai soushydrogéene.
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Figurelll-17 : Montage de flexion 3 points pour |’essai :
a) A l'air,
b) Sous hydrogéne.

111.4.1.3. Conditions des essais

Les essais de fatigue en flexion trois points ont été réalisés, avec ou sans hydrogene, en
respectant les conditions suivantes :

e les éprouvettes sont sollicitées en fatigue selon un chargement sinusoidal et pour un
rapport de charge de 0,5. L’évolution journaliere de la pression interne de ces
pipelines est comprise entre 40 et 70 bars.

e La charge moyenne appliquée est comprise entre 750 et 2625 N.

e La fréquence des cycles est comprise entre 1,7 et 10 Hz pour les essais a I’air, et
maintenue constante a 0,05 Hz pour les essais sous hydrogéne. A 1’air, il est possible
de changer la fréquence d’un essai a un autre, ce qui n’est pas le cas dans les autres
milieux, notamment lors d’essai de corrosion [10]. L’effet de I’hydrogéne, comme tout
phénomeéne de corrosion, a besoin de temps pour pénétrer et affecter I’acier [11]. Il
faut étre sir que la rupture ne soit pas due exclusivement a la sollicitation mécanique
de I’éprouvette.
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111.4.2. Résultats

Les résultats des essais de fatigue réalisés, a I’air ou sous hydrogene, sont reportés dans le
tableau II1-9. Il représente le nombre de cycles a rupture pour les différentes éprouvettes
utilisées. A partir de ces donnés, les courbes de Wahler, en flexion 3 points, pour différents
cas, sont déterminées, Figure I11-18.

Charge ‘i?ﬁlasnztii Illc{;rs Echantillons Echantillons Echantillons | Essaissous Eg;n; I Is?]ns
moyenne oy, ) sablés 8h sablés 20h sablés 1h hydrogéne
deréférence +H,

Fmoy[N] | Ncycles| f Ncycles | f N Cycles f | NCycles| f N Cycles N Cycles

2625 9707 1 20251 1

2250 29796 | 3,0 39218 2,0 32555 15 13181
1875 72902 | 3,0 59081 3,0 59705 2 26597
1688 100137 | 1,7 18987 34639
1519 31267
1500 147013 | 3,5 | 218556 | 3,5 138270 2 | 148391 | 2 169453
1406 42320
1350 70244
1294 100173
1238 273746 | 2,5 115307

1125 366466 | 9,0 | 744472 | 4,0 837802 | 2,5 | 368886 | 2,5

938 560323 | 10,0 | 1364343 | 10,0

844 1059608 | 10,0 | 10610000 | 10,0 | 11682366 | 5

750 3149004 | 16,0 | 10700000 | 10,0

Tableau I11-9: Résultats d’ essais de fatigue en flexion 3 pointsréalisésal’air ou sous hydrogene.

3000

Essai a l'air
* Sablage 1h
2500 4 Sablage 8h
Sablage 20h
= Sous H2
o 20004 Sablage 8h + H2
£
(3]
)
2 1500~ —
S E ‘\.o
= y=26013.x"*** R?=0.973
O 10004 1-50151,9.x°%% R?=0.976
1. -0.1585 —~2_ i
y=7879,3.x R"=0.967 u *+—P
5004 y=10211,2.x %% R?=0.953

10000 100000 1000000 1E7
Nombre de cycles a rupture

Figurelll-18: CourbesdeWohler pour I'acier APl 5L X52.
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[11.4.3. Discussion

A partir des résultats obtenus, Figure I1I-18, nous constatons que le sablage augmente la durée
de vie et que I’hydrogene la diminue.

L’effet bénéfique du sablage est dii a trois parametres principaux :

1) L écrouissage local,

i1) Les contraintes résiduelles de compression au fond d’entaille, paragraphe 1V.2.4,

1i1) La croissance du rayon d’entaille pendant le sablage ; aprés 8 heures de sablage, le rayon
varie de 0.15 a 0.44 mm, Figure III-15.

Le gain en durée de vie du matériau par sablage, par rapport a celle d’origine (essai a I’air),
est fonction de la charge appliquée. Cette valeur varie de 32% au niveau de charge la plus
¢levée (2250N) a 143% pour une charge inférieure a 1000N, Tableau III-10.

En calculant le rapport du nombre des cycles a rupture des éprouvettes sablées pendant huit
heures par rapport a celles d’origine, nous trouvons les résultats présentés dans le tableau II1-
10. A partir de ces donnés, nous tracons I’évolution de ce rapport en fonction de la charge
maximale appliquée, Figure III-19. Nous constatons clairement que plus la charge est faible,
plus R= Nrypsan/ Nrupre €st grand et plus le gain en durée de vie est important.

Charge Nrupyre Nrp,sb Rapport Gain en duréedevie %
moyenne éprouvettes de éprouvettes R = N ryp sa N ryp s — N rp e *100
[N] référence sablées N rup et N rup.ét
2250 29796 39218 1.32 31,6
1500 147013 218556 1.49 48,7
1125 366466 744472 2.03 103,1
937,5 560323 1364343 2.43 143,5
750 3149004 10700000 3.4 239,8

Tableau I11-10: Valeursdu ratio résultant du nombre des cyclesa rupture pour les éorouvettes sablées et

cellesderéférence.
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Figurelll-19: Variation du gain en durée de vie en fonction dela charge maximale appliquée.
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En comparant la courbe d’essais a ’air avec celle sous hydrogéne, on remarque que
I’hydrogéne est trés néfaste pour la tenue en fatigue du matériau. Il provoque une diminution
de la durée de vie de 81% pour une charge moyenne de 1688 N. Pour une charge moyenne de
1238 N, la perte de la durée de vie est de 58%, Tableau III-11. Pendant 1’essai de flexion trois
points sous hydrogéne, 'importante densité de dislocations (Figure IV-6), au milieu
d’éprouvette, ou les contraintes sont les plus ¢élevées, joue le role de piéges pour I’hydrogene.
L’influence de I’hydrogeéne et le changement de la microstructure du matériau (en terme de
taille de grain, Figure IV-5) sont a I’origine de la chute sévere de la durée de vie du matériau.

Concernant le matériau affecté par I’hydrogéne et sous impact de sable, la durée de vie
dépend de la charge appliquée. Pour une charge élevée, la durée de vie diminue, Figure I11-18.
Elle est de -56% pour une charge moyenne de 2250 N, tableau III-11. Plus la charge
appliquée diminue, moins la chute de la durée de vie est importante. A partir d’une charge
moyenne de 1500 N la durée de vie est supérieure a celle obtenue pour une éprouvette
sollicitée a I’air. L’effet combiné de I’hydrogene et du sablage est alors annulé.

Nrupré Nrup,H2 Nrwpswbnz | Chuteen duréedevie Variation dela duréedevie
Charge | Epr. de | Epr. Epr. Epr.chargéeen H, % | Epr.Sabléeet chargéeen H,
moyenne | référence | chargées | sablées et N _ %
N enH, chargée rup,H 2 up,réf N — .
[ ] en H2 N . 100 rup,sab ,H 2 rup, réf *100
rup,ré N rup.rét
2250 29796 13181 -55,8
1688 100137 | 18987 -81
1500 147013 169453 +15,3
1238 273746 | 115307 -57.9

Tableau I11-11 : Variation dela durée devie du matériau, chargé en hydrogene avec ou sans sablage, en
fonction dela charge appliquée.
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I11.5. Conclusion partielle du chapitre IIT

Le comportement de 1’acier API 5L X52 sous sollicitations statique, dynamique et en fatigue,
sous sablage et avec ou sans hydrogene, a été évalué en réalisant les essais de :

e Traction,
e Charpy,
e Flexion trois points.

Les propriétés statiques et dynamiques de 1’acier API SL X52 ont été étudiées en utilisant des
éprouvettes prélevées dans les deux sens d’un tuyau (L et T). La résistance statique du
matériau, éprouvettes de référence, est plus importante en sens T qu’en sens L. Par contre, le
matériau soumis a une charge dynamique résiste mieux dans le sens L que dans le sens T. Ce
comportement est 1i¢ aux bandes de ferrite et de perlite plus compressées dans le sens T. Cet
effet est produit lors de la fabrication du tuyau (roulé/soudé).

Dans ces deux configurations, le sablage agit sur les propriétés statiques du matériau, par
augmentation de la déformation a rupture. Elle est, en moyenne, de 36 % dans le sens L et de
17 % dans P’autre sens T. Cet avantage est li¢ a la plastification des couches surfaciques,
impactées par le sable qui augmentent la ductilité¢ du matériau.

La déformation a rupture est considérablement diminuée sous I’effet de 1’hydrogéne, en
moyenne, 42 %. La forte chute de 1’allongement a rupture est liée a I’absorption d’hydrogene,
qui permet de passer d’un comportement de rupture ductile a un comportement mixte.

La variation de la ténacité, considérée comme la capacité du matériau a absorber de 1’énergie,
a été étudiée en fonction de la période de sablage et du rayon d’entaille.

Dans les deux sens L et T, la ténacité augmente avec le rayon d’entaille, mais se manifeste
différemment durant le sablage. Elle diminue dans le sens L et augmente dans 1’autre sens T.

Dans le sens L, le sablage est néfaste pour la ténacité du matériau entaillé et sa résistance a
rupture. Plus le temps de sablage croit, plus I’endommagement caractéris€ par un volume
érodé est important, et plus la ténacité diminue.

Dans le sens T, le temps de sablage améliore la ténacité¢ du matériau entaillé. Le volume érodé
est moins important que I’augmentation du rayon d’entaille. Plus le rayon d’entaille est grand,
plus la valeur de la contrainte maximale au fond d’entaille diminue et plus le facteur de
concentration de contraintes est faible.

Les valeurs de I’énergie de rupture et de la ténacit¢ du matériau dépendent de plusieurs
parametres, a cause de 1’énergie d’impact des particules du corindon sur la surface
d’échantillon :

- Ecrouissage local du matériau,
- Accumulation de la déformation plastique,
- Variation du profil d’entaille et ses parameétres (augmentation du rayon),

- Endommagement par écaillage du matériau.
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La variation de la durée de vie du matériau entaillé, sous I’influence du sablage et
I’hydrogene, a été étudi¢ en réalisant des essais de flexion trois points sur des éprouvettes
tuile romaine prélevées dans le sens T.

En général, le sablage augmente la durée de vie, mais 1’hydrogéne la diminue. L’effet
bénéfique du sablage est di a trois paramétres principaux :

1) L’écrouissage local du matériau,
i1) Les contraintes résiduelles de compression au fond d’entaille,
iii) La croissance du rayon d’entaille pendant le sablage.

Le gain en durée de vie du matériau par sablage, par rapport a celle d’origine (essai a I’air),
est fonction de la charge moyenne appliquée. Cette valeur varie de 32% au niveau de la
charge moyenne la plus élevée (plus que 2250N) a 143% pour une charge moyenne inférieure
a 1000N. Donc, plus la charge moyenne est faible, plus le gain en durée de vie est important.

L’hydrogéne est trés néfaste pour la tenue en fatigue du matériau. Il provoque une diminution
de la durée de vie de 81%, pour une charge moyenne de 1688 N. Pendant 1’essai de flexion
trois points sous hydrogene, I’importante densité de dislocations, au milieu d’éprouvette, ou
les contraintes sont les plus élevées, joue le role de piéges pour ’hydrogeéne. L’influence de
I’hydrogene et le changement de la microstructure du matériau sont a I’origine de la chute
sévere de la durée de vie du matériau.

Concernant le matériau affecté par hydrogeéne et sous impact de sable, la durée de vie dépend
de la charge moyenne appliquée. Pour une charge moyenne ¢élevée, la durée de vie diminue.
Elle est de -55% pour une charge moyenne de 2250 N. Plus la charge moyenne appliquée
diminue, moins la chute de la durée de vie est importante. A partir d’une charge moyenne de
1500 N la durée de vie est équivalente a celle obtenue pour une éprouvette sollicitée a 1’air.
L’effet combiné de I’hydrogéne et du sablage est alors annulé.
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Chapitre IV Analyse de la microdureté de [’acier APl 5L X52 apres sablage

Analyse de la microstructure de Cacier API 5L Xs52
apreés sablage

L’analyse de microstructure nous permet de répondre aux questions d’évolution des propriétés
mécaniques du matériau sous sablage. Afin d’évaluer la déformation du matériau, nous avons
réalisé les travaux suivants :

IV.1. Micrographie de surface de (entaille sablée

La variation des propriétés mécaniques de 1’acier API 5L X52 apres le sablage est due a
I’endommagement du matériau et a I’évolution de la microstructure. Pour observer ces
changements, un Microscope Electronique a Balayage (MEB), Mode¢le JEOL-JSM 6490, est
utilisé, Figure [V-1.

Figure I'V-1 : Microscope électronique a balayage 6490W.

IV.1.1. Principe de base d’un MEB

La microscopie électronique a balayage (MEB) permet d'obtenir une image réfléchie
(agrandie jusqu'a 100 000 fois ou plus) de 1'échantillon.

Un MEB se compose de, Figure IV-3 :
1. Une source d’¢lectrons (le canon d’électrons).

Les électrons sont produits par effet thermoélectronique a partir d'un filament de tungsténe
porté a haute température puis extraits au niveau du "Wehnelt" qui a aussi pour fonction,
grace au dessin de ses lignes de champ, de focaliser les électrons en un point ("cross over")
qui sera 1'équivalent d'une source lumineuse ponctuelle dans la suite, Figure [V-2.
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Le filament de tungsténe (en forme d'épingle a cheveux afin de localiser 1'émission par effet
de pointe pour obtenir une source plus ponctuelle et plus brillante) est souvent remplacé par
une pointe taillée dans un monocristal de LaBg (hexaborure de lanthane) qui posséde un
meilleur rendement thermoélectronique. Dans les instruments les plus récents, les électrons
sont émis par effet de champ : on utilise une pointe métallique trés aigu€, dont 1'extrémité ne
comporte qu'un ou quelques atomes. Le champ électrique local, extrémement intense, car li¢ a
lI'inverse du rayon de courbure, est suffisant pour extraire les électrons avec un fort rendement
(brillance) a partir d'une surface trés faible (ponctualité de la source), permettant un gain
considérable sur les performances de l'instrument. Dans tous les cas, les électrons sont
accélérés par la différence de potentiel entre le Wehnelt et une anode (diaphragme), mise a la
masse pour des raisons de sécurité. Les tensions d'accélération classiques (typiquement Vi =
10 a 50 kV) fixent I'énergie des ¢électrons qui forment un faisceau presque monocinétique.

Haute
tension

Figure IV-2 : Schéma d’un canon 2 électrons

2. Une colonne électronique composée de plusieurs lentilles magnétiques, d’un dispositif
de balayage et de différents détecteurs associés aux diverses €émissions électroniques et
¢électromagnétiques, Figure IV-3.

Nous savons que la trajectoire d'un électron en mouvement est déviée quand il traverse un
champ électrique ou magnétique. Dans un MEB, nous utilisons des bobines magnétiques. Il
s’agit d’une bobine torique parcourue par un courant €lectrique. La forme des lignes de champ
magnétique est telle qu'un électron sera d'autant plus dévié que sa trajectoire diverge de 1'axe
du systéeme (lentille convergente). En variant le courant qui passe dans la bobine, nous varions
aisément la distance focale de la lentille. Une colonne électronique de MEB classique est en
général constituée de 3 lentilles électromagnétiques (condenseurs). Les deux premiers
‘condenseurs’ souvent couplés permettent de contrdler la densité du faisceau d'électrons en
jouant sur sa divergence. Le dernier condenseur (lentille objective) est une bobine qui permet
de controler la conicité du faisceau d'électrons afin de le focaliser exactement sur la surface de
I'échantillon. De petites bobines supplémentaires permettent de corriger les aberrations, en
particulier l'astigmatisme. Ce dernier élément contient aussi les bobines de déflection du
faisceau pour balayer la surface de 1’échantillon.

3. Le systétme d’acquisition numérique de 1’image et sa visualisation sur un écran
d’observation.
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Dans un MEB, un faisceau trés fin d'électrons monocinétiques balaie la surface d'un
¢chantillon. Les interactions entre les ¢électrons incidents et 1’échantillon se produisent par
I’émission de différents signaux, Figure IV-4, pouvant étre analysés par un détecteur adapté et
donnant lieu a la formation d’une image. En fonction du signal étudié, différents aspects de
I’échantillon peuvent étre révélés (contraste topographie, contraste de numéro atomique,
contraste d’orientation). Les signaux les plus fréquemment analysés sont ceux correspondant
a I’émission :

- d’électrons secondaires,

- d’électrons rétrodiffusés,

- durayonnement X.

Rayons X
caracteristiques

\

ECHANTILLON

Figure IV-4 : Signaux produits par interaction d'un électron primaire avec I'échantillon.

IV.1.2. Réalisation d’analyse

De petits échantillons, découpés dans des éprouvettes sablées (éprouvettes Charpy et tuile
romaine), ont été préparés. Nous avons extrait la zone utile (zone d’entaille) a observer en
réalisant les étapes suivantes :

- Découpage de la zone d’entaille, environ 5 mm de chaque coté,

- Polissage de la surface a observer (papier 180, 320, 500, 600, 800, 1200),
- Attaque chimique au Nital,

- Mettre I’échantillon dans une boite de séchage afin d’enlever I’humidité,
- Introduction de I’échantillon dans la chambre du microscope,

L’échantillon se met, dans la chambre du MEB, a travers un sas pour éviter de rompre le vide

. . . 4
dans la colonne de I’appareil. Cette colonne est maintenue sous un vide, de I’ordre de 10™ Pa
ou inférieur, pour deux raisons :

e Pour éviter ’oxydation de la source,

e Pour éviter le freinage et la déviation des électrons par collision avec les
molécules d’air.

Le systeme de pompage a vide permet de prolonger la durée de vie du matériel.
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- Réalisation de I’analyse. L’image obtenue sera représentative de 1’état de surface de
I’échantillon. On atteint des résolutions de I’ordre de quelques nanométres.

IV.1.3. Résultats et discussion

La Figure IV-5 illustre la variation de la microstructure de I’acier API 5L X52 pendant le
sablage. Nous constatons la minimisation de la taille des grains au fond d’entaille sablés
pendant 8h, sur une épaisseur d’environ 10 um. Par contre, on ne remarque quasiment rien sur
les deux cotés de I’entaille sablée. La fragmentation des grains du fond d’entaille est le signe
d’une forte déformation plastique.

Fond d’entaille
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N -0 i BC+E 1-3; Step=0.5 pm, Grid | 2551853

(b)

Figure IV-5 : Microstructure de ’acier API 5L X52 :
a) échantillon de référence,
b) échantillon sablé 8h.

Les fissures créées, lors d’essais de fatigue en flexion 3 points, ont été aussi observées. La
figure IV-6 montre des fissures latérales apparaissant parallélement aux bandes de ferrite et
perlite. A 2 mm de bord d’entaille, il y a une grande fissuration, Figure IV-6(a) confirmant
que les contraintes maximales se trouvent a cette distance de fond d’entaille (2 mm).

La figure IV-6 (b) illustre les fissures perpendiculaires au plan d’entaille provoquant
I’amorgage et la propagation jusqu’a rupture.

Le tableau IV-1 présente le mode de fissuration du matériau sous sollicitation air, hydrogene
et érosion.

arresug

aImnssi ]

propagation de fissure

T~

X20 1mm 19 63 SEI 25kV X300 50pm 19 63 SEI

opaanoidy p
Inassiedg

Figure IV-6 : Faciés de rupture d’éprouvette de fatigue sablée :
a) Section de rupture : Entaille (Zone 1), fissuration de fatigue (Zone 2) et épaisseur restante de
I’éprouvette (Zone 3).
b) Initiation d’une fissure et sa propagation.

189



Chapitre IV

Analyse de la microdureté de [’acier APl 5L X52 apres sablage

Grossissement Sollicitations Sollicitations Sollicitations
AIR HYDROGENE EROSION
50
100
500
1000
-Fissuration par site | -Fissuration par sites
privilégiés, hors plan de | privilégiés, hors plan de
-Fissuration classique et | fissuration. fissuration.
propagation dans -La fissure suit le | -Le champ de
Commentaires le I?lan., o chemin des porosi,tés. Qéfonnations est tres
-Décohésion importante | -Il faut moins d’effort | important.

et la rupture semble
intra granulaire.

pour créer des surfaces.
-Aucune direction
privilégiée de la
propagation de fissures.
-La propagation semble
mixte.

-La propagation semble
inter granulaire.

-On  remarque un
écoulement de matiére,
lieu de grandes
déformations.

Tableau I'V-1 : Mode de fissuration sous sollicitations air, hydrogéne et érosion.
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ITV.2. Mesure des contraintes résiduelles sous Centaille

IV.2.1. Principes généraux

IV.2.1.1. Contraintes-Déformations

La contribution mécanique a la genése des contraintes résiduelles est liée a la plastification
partielle ou totale d’une section considérée. Les sollicitations en jeu sont souvent de type
traction-compression ou flexion.

Les contraintes résiduelles résultent soit d'incompatibilités des déformations dans le domaine
¢lasto-plastique ou plastique, soit de bridages mécaniques. La figure IV-7 illustre
I’introduction de ces contraintes par déformation plastique.

déformation plastique
hétérogene

Y
\

retour élastique partiel

incompatibilité
des déformations

contraintes résiduelles

Figure IV-7 : Schéma d’introduction des contraintes résiduelles par déformation plastique.

Dans le paragraphe 1.2.3 du chapitre I, nous avons présenté le principe de génération des
contraintes résiduelles par grenaillage. L’influence des différents parameétres du processus sur
ces contraintes sont aussi présentés, en plus, des différents ordres des contraintes.

Le sablage peut s’apparenter a un grenaillage, cependant, il posséde des caractéristiques
propres. Ces caractéristiques ne peuvent étre obtenues en passant simplement du diameétre des
billes de grenaillage a la taille du grain de sable.

La déformation, produite par sablage (ou par grenaillage), crée une couche en compression
proche de la surface qui prévient la propagation de fissures dues a la fatigue et aux défauts de
surface.
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En général, la quantité¢ de la déformation d’un matériau est due aux contraintes appliquées et
résiduelles. Si les deux contraintes sont du méme signe, leur somme a une grandeur plus
importante que celle de l'une ou l'autre des contraintes résiduelles ou appliquées ; ceci peut
étre une cause suffisante de rupture apparente d'élasticité. A l'inverse, si leurs signes sont
opposés, leur somme sera moins importante, et les effets peuvent méme étre bénéfiques.

1V.2.1.2. Méthodes de mesure des déformations

Les méthodes de mesure des déformations résiduelles se divisent grossiérement en trois
catégories : les méthodes mécanique, physique et par diffraction. Avec les méthodes
mécaniques, les déformations sont mesurées par des jauges. Les méthodes physiques sont
généralement non-destructrices et comprennent des méthodes acoustiques, magnétiques et
optiques. Les méthodes par diffraction comprennent les méthodes traditionnelles de
retrodiffusion des rayons X et les neutrons.

Les méthodes traditionnelles attachées aux rayons X sont utiles dans le cas de mesure de
surface. Les neutrons sont utilisés depuis les années 1980 pour prendre des mesures internes
et nondestructrices grace a leur pouvoir de pénétration [1-2].

I1V.2.1.3. Théorie des méthodes de diffraction [3]

Les méthodes de diffraction sont applicables a des matériaux polycristallins. Elles mesurent
les changements de dimensions du réseau qui résultent des contraintes appliquées ou
résiduelles en fonction de leur emplacement et de leur direction. Le réseau cristallin est utilisé
comme une jauge des déformations internes a trois dimensions, sondée par un faisceau de
rayons X ou de neutrons d'une longueur d'onde comparable aux espacements du réseau.
En tout point donné, les contraintes résiduelles sont déterminées par un calcul a partir des
déformations résiduelles en ce point et en utilisant les valeurs appropriées du module de
Young (E) et du coefficient de Poisson (V).
Les contraintes principales ¢ sont reliées aux déformations € par I'équation :

o, =E[(1-v)e, +v(e, +e)l/[(1+v)(1-2v)] (1)

Impliquant des équations équivalentes pour oy et 6z.

Un changement Ad dans la distance d'un ensemble donné de plans du réseau, qui, au départ,
ne présente pas la moindre tension et présente un espacement d, produira un changement
correspondant AO dans la position de la réflexion de Bragg, qui se présentait a l'origine sous
un angle 0, ce changement est reli¢ aux déformations € du réseau par 1'équation suivante :

£=Ad—d=—cot9.At9 2)

Le léger changement, A20, dans l'angle du faisceau diffracté, dispersé¢ a partir d'un petit
"volume témoin" de 1'échantillon, est mesuré en fonction de la position et de la direction dans
I'échantillon. Le changement mesuré est converti en déformation en employant 1'équation (2)
et les déformations dans les diverses orientations sont combinées par I'emploi de I'équation (1)
ou son équivalent pour déterminer les contraintes.
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IV.2.2. Technique de mesure par diffraction des rayons X (DRX)

IV.2.2.1. Diffraction des rayons X

La méthode DRX est bien établie et largement utilisée dans l'industrie pour les mesures de
surface en laboratoire et sur le terrain. L’une des caractéristiques de la DRX est qu’il s’agit
d’une technique non destructive ne prenant en compte que les couches superficielles. La
pénétration du faisceau est de I’ordre de quelques microns a quelques dizaines de microns
pour les matériaux industriels polycristallins dans les conditions de laboratoire. La surface
irradiée est souvent de I’ordre du mm?. Cette technique est donc particulierement intéressante
pour I’investigation structurale des matériaux polycristallins.

Un matériau polycristalin est formé d’une multitude de grains, chacun d’entre eux étant en fait
un monocristal constitué d’un empilement régulier d’atomes. Cet empilement peut étre décrit
par des ensembles de plans cristallins définis par une distance dnki qui dépend des indices de
MILLER. Cette distance dnk est mesurable par la diffraction des rayons X grace a la loi de
BRAGG.

La diffraction des rayons X (DRX) est une diffusion cohérente des photons X du faisceau
incident (photons secondaires de méme longueur d’onde que les photons primaires) sur les
¢lectrons des atomes du réseau périodique du domaine analysé. Chaque atome du matériau
constitue alors une source secondaire de photons X en phase avec les photons primaires.

Dans le cas d’un matériau polycristallin constitu¢é d’un trés grand nombre de grains par
rapport a la dimension du faisceau incident, il y aura toujours une famille de plans {hkl}
donnant lieu a une diffraction : on obtient donc simultanément les faisceaux susceptibles de
diffracter sous forme de cones de demi-angle au sommet 20 (un cone par famille de plans
{hkl}).

Les pics de DRX, Figures IV-8 et IV-9, sont I’observation des figures d’interférence (cone de
diffraction) de ces sources atomiques par le détecteur. C’est donc la structure atomique
(positions relatives des atomes) du matériau qui est analysée par cette technique.

I1 existe plusieurs parameétres qui servent a décrire un pic de DRX, Figure IV-8 :
- la position angulaire du pic,

- la largeur du pic,

- la hauteur nette du pic,

- le bruit de fond.

La caractérisation par la DRX de 1’état microstructural d’un matériau polycristallin repose
donc directement sur les relations entre la forme du pic de diffraction et la microstructure
d’une part, la position des pics et les contraintes macroscopiques d’autre part [4].

Le déplacement de la position angulaire d’un pic pour une famille de plans {hkl} est
directement lié¢ a la variation de la distance interréticulaire Ad, et a la déformation homogéne
macroscopique du matériau.

L’élargissement et la forme du pic sont en relation étroite avec la distribution de la
déformation et la taille des domaines cohérents de diffraction, donc avec 1’état microstructural
des matériaux cristallins, Tableau IV-2.
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Paramétre du pic Informations renvoyées

Aberrations géométriques de 1’appareillage
Position du pic Composition moyenne du volume diffractant

Contraintes macroscopiques du volume diffractant

Cristallinité et répartition des phases

Intensité du pic . ; . . ,
p Distribution des orientations des domaines cohérents

Elargissement instrumental
Elargissement et forme du pic | Distribution de compositions chimiques

Taille des domaines cohérents de diffraction

Tableau IV-2 : Interprétation des paramétres des pics de diffraction.
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Figure IV-8 : Illustration d’un pic de diffraction.

Un matériau polycristallin parfaitement cristallisé correspondra a un profil de pic de DRX
symétrique et extrémement fin. Dans la pratique, un matériau contient toujours des défauts, le
pic de diffraction est donc élargi par rapport a 1’état idéal.

La DRX est la contribution simultanée d’un grand nombre de domaines cohérents qui n’ont
pas la méme orientation cristallographique. D’autre part, le pic de diffraction n’intégre pas les
informations de tous les domaines cohérents du volume analysé. Seuls ceux qui sont
favorablement orientés pour respecter les conditions de BRAGG contribuent au pic de
diffraction quel que soit le matériau, polyphasé ou monophasé.

Il faut souligner que la DRX permet de décrire un état microstructural du matériau
principalement par les écarts a la régularité des arrangements atomiques (effets mécaniques,
¢lastiques, effets chimiques, ...etc.).

L’¢largissement du pic de diffraction pour un matériau polyphasé est li¢ en général aux
phénomenes suivants :

- L’¢largissement instrumental qui dépend de la géométrie du faisceau incident (taille du
faisceau et divergence), de la forme des fentes de réception du détecteur et de la fonction
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spectrale de la source des rayons X. Pour toute analyse fine de la forme du pic de diffraction
ne présentant que les informations du matériau analysé, il sera nécessaire de corriger ces
effets par déconvolution ;

- La distribution non homogéne des compositions du matériau, qui se traduit par une
distribution des distances interréticulaires et donc par un élargissement du profil de raie de
diffraction. Cet effet existe dans pratiquement tous les matériaux métalliques industriels et
reléve des contraintes du 2¢~ ordre. Il n’est pas possible actuellement d’évaluer cet effet 1ié
aux compositions chimiques ;

- La différence de déformation entre domaines cohérents. Cette différence a pour origine
’anisotropie élastique et les incompatibilités plastiques. Ces deux effets vont conduire a des
déformations élastiques qui vont généralement ¢largir les pics de DRX. Dans la bibliographie,
ces deux effets ne sont jamais pris en compte en méme temps, et il n’existe donc aucune
théorie pour modéliser simultanément les deux effets. Il est possible dans la pratique
d’estimer la localisation de la déformation élastique macroscopique, ou I’effet des
incompatibilités. Ces effets relévent également des contraintes du 2 ordre ;

- La taille des domaines cohérents de diffraction et 1’hétérogénéité¢ des déformations
¢lastiques internes qui sont caractérisées par une longueur moyenne des colonnes diffractantes
D et leurs déformations élastiques internes (distorsion). Cet aspect peut étre analysé apres
avoir déconvolué [I’effet instrumental sur des pics de diffraction enregistrés
expérimentalement ou simulés pour des matériaux supposés suffisamment homogénes et a
petits grains a ’aide des modéeles de calculs proposés par différents chercheurs.

La contribution de la largeur du pic a la distribution de la composition chimique et a la
différence des déformations entre domaines cohérents est en fait 1’élargissement d’ordre II et
la contribution par la taille des domaines cohérents de diffraction et 1’hétérogénéité des
déformations élastiques internes est I’élargissement d’ordre III.

1V.2.2.2. Evaluation des déformations et des contraintes par DRX [5-6]

Le principe de 1’évaluation consiste a utiliser la distance interréticulaire dow de ces plans
{hkl} comme jauge de déformation, Figures IV-9 et IV-10. Cette distance dov est liée a la
position 20ew du pic de diffraction enregistré par la loi de BRAGG :

A =2dov .sin(0ov) 3)
Avec :
A : longueur d’onde du faisceau de rayons X,

® : angle entre une direction fixée dans le plan de 1’échantillon et la projection dans ce plan
de la normale au plan diffractant (angle de rotation relative a I’échantillon), Figure IV-10.

Y : angle entre la normale a I’échantillon et la normale au plan diffractant (bissectrice du
faisceau incident et du faisceau diffract¢), Figure IV-10.

La déformation moyenne eov du volume diffractant est donnée par la relation suivante :

deyy —d
Eop =—0 )
0

A partir de cette déformation, on pourra remonter a la contrainte élastique par la loi de Hooke
généralisée :
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Chapitre IV
E 1%
o= &+ Tr(e)l
Ty g, D )
SIH—VO'—LTI”(O')] (6)
E E
Avec :

¢ : Tenseur des contraintes, v : Coefficient de Poisson
¢ : Tenseur des déformations, I : Tenseur identité

E : Module de Young, Tr : Fonction trace
Ou do est la distance interréticulaire du matériau libre de contrainte.
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Figure IV-9 : Illustration de I'effet de distorsion sur les pics de diffraction [7].

Si nous regroupons (Eq. 6) et la projection de (7, y,), qui représente la direction de mesure

de la déformation, dans le repere principal (Figure IV-10), nous aurons :

cos®.cos'V
Mgy =| sin®.cos¥ )
sin ¥
Eopp = ﬁt(d)’q,).g.ﬁ(@,\y) (8)
1+v 1% I+v I+v |
TO-H _ET’/(O-) E O E Oi3
I+v I+v v l1+v 9
&= TGZI To-zz ——TIr(o) 70'23 ©)
l+v l+v I+v v
i 7 % Wt 7 % ——TF(U)_
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I+v . . .
Eqy = T(O'11 cos’ ® + g, sin2® + o, sin” ® — o, ).sin”> ¥

(10)
I+v . . I+v 1%
+T(0-13 cosd + o,, sinD).sin 2V +TO'33 —ETI"(O')

La détermination des contraintes, par cette méthode, n’est valide que si les hypothéses
suivantes sont vérifiées :

- Les cristallites ont un comportement €lastique linéaire ;

- L’agrégat polycristallin est homogeéne et quasi-isotrope (matériau monophasé, non texturé
avec de petits cristallites) ;

- La composition chimique, les déformations et les contraintes sont constantes dans tout le
volume irradié par les rayons X (pas de gradient de contrainte et/ou de composition) ;

- La zone irradiée est plane.

L’équation (10) peut étre écrite sous la forme d’un systéme pour différentes valeurs de (&)
dont la résolution nous permettra de remonter au tenseur des contraintes (o). De par la
symétrie de ce tenseur, un minimum de 6 mesures est requis pour avoir une solution.
Cependant, dans la pratique, nous préférerons la multiplicité des mesures pour assurer une
meilleure évaluation du tenseur. Cette multiplicité tient compte de la réalit¢ du matériau avec
ses défauts. En multipliant ces mesures, nous vérifierons si les hypothéses formulées sont
valides ou non.

Figure IV-10 : définition des angles @ et .
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IV.2.3. Procédure expérimentale

1V.2.3.1. Eprouvettes
Les mesures ont été réalisées sur 12 éprouvettes Charpy prélevées d’un tuyau en acier API 5L
X52 dans les deux sens longitudinal et transversal (6L + 6T), Figure IV-11.

Le but de cette mesure est d’évaluer la variation des contraintes résiduelles, dans les deux
sens L et T, au fond d’entaille, le long du ligament, en fonction du :

e Rayon d’entaille : L’usinage d’entaille a été fait, par la technique d’électroérosion,
avec deux valeurs de rayon d’entaille p = 0.25 et 0.50 mm.

e Temps de sablage : Les éprouvettes ont été sablées pour deux périodes de sablage (1 et
8 heures).

Ep arsseur Sens L Sens T
d’éprouvette
B 10 mm 7.5 mm

Figure IV-11 : Caractéristiques géométriques des éprouvettes.

Les mesures des contraintes résiduelles, introduites par sablage, sont réalisées directement sur
I’une de deux faces latérales de 1’éprouvette, sous 1’entaille, sans aucun polissage.
Ces mesures ont ¢té prises en plusieurs points a partir du fond d’entaille (r = 0) et dans
I’épaisseur de 1’éprouvette (r), Figure IV-12. La zone de plastification se trouve juste au fond
d’entaille, donc, il est treés préférable de prendre des points trés proches d’entaille.

Contraintes résiduelles

r [mm]
Entaille EE——
Points de mesure

AN

Figure IV-12 : Schéma des points des mesures.
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IV.2.3.2. Appareillage et conditions de mesure

Les contraintes résiduelles ont été mesurées par la technique de diffraction des rayons X [6].
La machine utilisée, Modele PROTO, se compose essentiellement de deux parties, Figure [V-
13:

- La 1°® partie se compose d’une boite électrique contrdlant le courant et le voltage électrique
et d’un ordinateur analysant les déformations et les contraintes par le logiciel ‘XRDWIN’,

- La 2°™ partie exécute la mesure par DRX. L appareil est équipé d’ :

1) Une anode en Chrome produit les rayons X,

2) Un collimateur avec une ouverture échangeable, controle la densité de faisceau des
rayons X, selon la zone voulue a mesurer, le collimateur transmettant des rayons X
peut changer son angle de rotation afin de balayer une surface.

3) Deux détecteurs servent a donner la position moyenne des pics de diffraction des
rayons X afin d’assurer d’un meilleur résultat.

4) Une table rotative pour réaliser les mesures en différents positions relatives a
I’éprouvette.

Dans I’atelier, nous avons constaté un déshumidificateur installé a coté de la machine afin de
conserver et prolonger sa durée de vie. L’appareil de mesure est bien placé sur la table grace
aux pieds la machine.

Nous avons effectué les mesures en réalisant les étapes suivantes :

- L’éprouvette est placée sur une cale ou I’axe X est I’axe longitudinale de I’éprouvette et
I’axe Y est I’axe de ’entaille d’éprouvette, Figure IV-11.

- La distance entre la surface d’éprouvette et le collimateur est fixée a 20 mm.

- L’ouverture du collimateur est fixée a 1 mm, pour une tache de mesure concentrée.

- Nous avons impos¢ 9 valeurs d’angle Béta (Angle du collimateur) f =0, £ 11.84, + 16.30, £
23.45, £ 30.

Pour chaque valeur de B, le résultat de mesure est la moyenne des 10 mesures réalisées
pendant 30 seconds ; le collimateur oscillait de 3° de chaque coté (une oscillation dure 3
seconds). Ces oscillations permettent de balayer une zone et non un seul point.

- Pour obtenir le tenseur des contraintes, la méthode de mesure ‘triaxiale’ est adaptée. Les
mesures se sont réalisées au moins a 3 positions d’éprouvette. La table sur laquelle
I’éprouvette est positionnée tourne pour changer la position d’une a l’autre. L’angle de
rotation relative a la surface de 1’éprouvette s’appelle @. Nous avons réalisé les mesures pour
trois valeurs ® = 0°, 45° et 90°.

- Selon le type de notre matériau (Acier API SL X52), le logiciel de la machine donne les
différents parametres :

a) Matériau : Acier ferritique, BBC Cubique Centré,

b) Anode : Un tube en chrome Cr,

¢) Le plane de mesure hkl : 211,

d) Angle de diffraction : 20=156°,

e) Profondeur de pénétration des rayons X a y =0 : 5.8um,

f) La longueur d’onde de faisceaux de rayons X : A=2.291 [A],

g) Les paramétres électriques : Courant =4 mA et le voltage = 20 KV. Par fois on change
le voltage a fin d’¢liminer le bruit de fond, aux pieds d’onde.

h) La distance interréticulaire dy, sans aucune charge : 1.17 pm.
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- Nous avons mentionné que le principe de mesure des contraintes résiduelles dépend de la
mesure des déformations des plans interréticulaires (la distance interréticulaire dey d’une
famille de plans cristallins {hkl} est considérée comme une jauge de déformation). Selon la
loi de Bragg (Eq. 3), cette distance est calculée, ainsi que la déformation du matériau (Eq. 4).

- Aprées avoir calculé les déformations du matériau, le tenseur des contraintes résiduelles est
directement donné par le logiciel ‘XRDWIN”’.

Figure IV-13 : Appareil de mesure des contraintes résiduelles par DRX : a) Eprouvette soumise aux
rayons X, b) analyse des données et contréle de mesure.
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1V.2.4. Résultats

Apres avoir réalisé la mesure des contraintes résiduelles au fond d’entaille, nous avons obtenu
les valeurs de :

- Contraintes principales maximales, Tableaux IV-3 et [V-4.

- Contraintes principales minimales, Tableaux IV-5 et [V-6.

- Tenseur des contraintes, Tableaux IV-7, IV-8, IV-9 et IV-10.
Pour les différents types de contraintes, la distribution des contraintes résiduelles au fond
d’entaille, dans les deux sens L et T, est présentée par les Figures [V-14, IV-15, IV-16, IV-17,
IV-18 et IV-19.

Distance Sens L
sous entaille Rayon d’entaille 0.25 mm Rayon d’entaille 0.5 mm
r [mm] Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h | Sablage 1h | Sablage 8h
0 -22 -344 -235 -442 -379
0.5 -19 -412 -346 -464 -417
1 -38 -395 -309 -456 -436
2 -129 -402 -358 -432 -429
3 -198 -387 -378 -413 -415
4 -225 -376 -364 -433 -412
5 -258 -381 -363 -398 -388
6 -94 -374 -356 -385 -390
7 -93 -371 -349 -380 -385

Tableau IV-3 : Valeurs des contraintes résiduelles principales maximales sous I’entaille, éprouvettes L.

Distance Sens T
sous entaille Rayon d’entaille 0.25 mm Rayon d’entaille 0.5 mm
r [mm] Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h | Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h
0 -163 -282 -259 -66 -367 -286
0.5 -173 -326 -317 -178 -411 -359
1 -182 -349 -293 -160 -424 -408
2 -358 -396 -349 -207 -413 -362
3 -356 -399 -355 -166 -365 -338
4 -332 -364 -357 -189 -345 -341
5 -272 -356 -356 -210 -322 -313

Tableau IV-4 : Valeurs des contraintes résiduelles principales maximales sous I’entaille, éprouvettes T.
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Distance Sens L

sous entaille Rayon d’entaille 0.25 mm Rayon d’entaille 0.5 mm
r [mm] Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h | Sablage 1h | Sablage 8h

0 =277 -421 -387 -471 -445

0.5 -249 -435 -410 -474 -452

1 -231 -443 -381 -499 -460

2 -307 -434 -403 -504 -469

3 -341 -406 -407 -514 -486

4 -372 -395 -388 -443 -433

5 -402 -416 -408 -473 -456

6 -252 -395 -374 -461 -411

7 -211 -383 -389 -434 -392

Tableau IV-5 : Valeurs des contraintes résiduelles principales minimales sous I’entaille, éprouvettes L.

Distance Sens T
sous entaille Rayon d’entaille 0.25 mm Rayon d’entaille 0.5 mm
r [mm] Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h | Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h
0 -436 -405 -390 -447 -472 -389
0.5 -451 -401 -403 -475 -466 -417
1 -459 -403 -406 -476 -475 -429
2 -392 -411 -378 -491 -424 -418
3 -417 -401 -379 -437 -424 -407
4 -379 -403 -386 -404 -391 -401
5 -355 -399 -382 -399 -393 -394

Tableau I'V-6 : Valeurs des contraintes résiduelles principales minimales sous I’entaille, éprouvettes T.

Distance Sens L

sous entaille Rayon d’entaille 0.25 mm Rayon d’entaille 0.5 mm
r [mm] Vierge Sablage 1h | Sablage 8h | Sablage 1h | Sablage 8h

0 -22 -345 -266 -446 -400

0.5 -25 -413 -362 -468 -439

1 -51 -438 -321 -499 -456

2 -146 -434 -391 -490 -456

3 -201 -388 -405 -476 -463

4 -237 -377 -366 -433 -419

5 -264 -393 -387 -439 -406

6 -96 -377 -359 -423 -391

7 -108 -371 -355 -393 -385

Tableau I'V-7 : Valeurs des contraintes 6xx sous ’entaille, éprouvettes L.
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Distance Sens T
sous entaille Rayon d’entaille 0.25 mm Rayon d’entaille 0.5 mm
r [mm] Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h | Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h
0 -189 -297 -287 -367 -422 -294
0.5 -207 -326 -347 -465 -465 -374
1 -221 -363 -323 -459 -475 -420
2 -374 -410 -359 -490 -415 -384
3 -378 -400 -376 -423 -372 -360
4 -338 -365 -359 -402 -348 -345
5 -273 -357 -356 -372 -335 -328

Tableau I'V-8 : Valeurs des contraintes oxx sous ’entaille, éprouvettes T.

Distance Sens L

sous entaille Rayon d’entaille 0.25 mm Rayon d’entaille 0.5 mm
r [mm] Vierge Sablage 1h | Sablage 8h | Sablage 1h | Sablage 8h

0 -277 -420 -357 -466 -424

0.5 -242 -433 -395 -469 -430

1 -218 -399 -369 -456 -440

2 -291 -403 -370 -446 -442

3 -338 -405 -379 -451 -439

4 -360 -394 -385 -442 -426

5 -395 -404 -384 -433 -438

6 -250 -392 -371 -424 -409

7 -196 -383 -383 -421 -392

Tableau I'V-9 : Valeurs des contraintes cyy sous ’entaille, éprouvettes L.

Distance Sens T
sous entaille Rayon d’entaille 0.25 mm Rayon d’entaille 0.5 mm
r [mm] Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h | Vierge | Sablage 1h | Sablage 8h
0 -409 -389 -362 -145 -417 -381
0.5 -417 -400 -373 -189 -413 -402
1 -420 -389 -376 -177 -424 -416
2 -376 -397 -368 -208 -422 -396
3 -394 -401 -357 -180 -417 -385
4 -373 -402 -384 -191 -389 -397
5 -354 -399 -382 -236 -380 -379

Tableau I'V-10 : Valeurs des contraintes cyy sous I’entaille, éprouvettes T.
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Figure IV-14 : Variation des contraintes résiduelles principales maximales au fond d’entaille, pour
différentes valeurs de rayon d’entaille et de temps de sablage, dans les deux sens :
a) Sens L, b) Sens T.
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Figure IV-15 : Variation des contraintes résiduelles principales maximales au fond d’entaille, dans les
deux sens L et T, avec différents temps de sablage et pour deux valeurs de rayon d’entaille :
a) p =0.25, b) p = 0.50.
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Figure I'V-16 : Variation des contraintes résiduelles principales minimales au fond d’entaille, pour
différentes valeurs de rayon d’entaille et de temps de sablage, dans les deux sens :
a) Sens L, b) Sens T.
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Figure IV-18 : Variation des contraintes résiduelles oxx au fond d’entaille, pour différentes valeurs de
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Figure IV-19 : Variation des contraintes résiduelles cyy au fond d’entaille, pour différentes valeurs de
rayon d’entaille et de temps de sablage, dans les deux sens :
a) Sens L, b) Sens T.
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IV.2.5. discussions

Au vu de ces résultats, nous constatons que :

- Dans tous les cas, les contraintes résiduelles sont de compression. Le sablage
influence le niveau et la distribution de ces contraintes résiduelles.

- Plus le rayon d’entaille est grand, plus la zone impactée est large, plus les contraintes
résiduelles sont importantes.

- Aprées 1h du sablage, les contraintes en compression sont plus importantes que celles
subissant 8h de sablage. Cette situation est due a I’écrouissage du matériau. Au début
de I’érosion, le matériau subit un écrouissage jusqu’a environ lh de sablage. Apres
cette valeur, débute la plastification, donc une relaxation des contraintes suivi d’un
endommagement plus important.

- Les contraintes résiduelles en compression, introduites par le sablage, sont plus
importantes dans le sens L.

- En comparant les valeurs des contraintes résiduelles principales maximales pour les
deux périodes de sablage (1 et 8 heures), nous constatons que :

1. Dans le sens L, le temps de sablage (jusqu’a 1h) produit plus de dégat. Nous
remarquons peu de différence entre les deux temps a partir de r = 2 mm pour p
= 0.5 mm, et de r =3 mm pour p = 0.25 mm.

2. Dans le sens T, les mémes remarques sont notées que précédemment, sauf que
la stabilisation des contraintes résiduelles se fait a partir de r = 4 mm, pour les
deux valeurs du rayon d’entaille.

3. Les contraintes maximales de compression chutent brutalement aprés une
heure environ pour stabiliser au dela de 2 mm. Le temps d’érosion est trés
influent, nous passons d’un écrouissage aprés 1h a un endommagement apres
8h.

206



Chapitre IV Mesure des contraintes résiduelles et la dureté Hv

IV.3. Mesure de microdureté #Vsous Centaille

IV.3.1. Présentation des types d’essais de dureté

L’essai de dureté est largement utilisé sur les matériaux. Il caractérise la résistance qu'un
matériau opposé a la pénétration d'un corps dur. Ainsi, pour des conditions expérimentales
données, la dureté¢ du matériau sera d’autant plus grande que la pénétration du corps sera

faible.

L'essai de dureté consiste a créer une empreinte sur une piece par un pénétrateur soumis a une
force déterminée. C'est un moyen de contrdle non destructif, utilisé en contrdle final. Il est
possible d'obtenir, a partir d'un indice de dureté, une bonne approximation de la résistance a la
traction.

I1 existe trois principaux types d’essais de dureté, qui différent essentiellement par la forme du
pénétrateur : ’essai Brinell, ’essai Vickers et 1’essai Rockwell [8-9] :

Dans 1’essai Brinell, le pénétrateur est une bille extra-dure de diamétre D. On la pose
sur I’échantillon a étudier, et on exerce sur elle une force F pendant un temps donné t.
La dureté est ensuite calculée comme le rapport entre F (exprimée en Kgf) et la
surface Se (exprimée en mm?) de la calotte sphérique ainsi formée : HB = F / Se. La
surface Se peut étre aisément calculée a partir du diametre d de ’empreinte. La valeur
de la charge peut atteindre 3000Kg, et le diamétre D de la bille est en général de 5 ou
10 mm.

Dans I’essai Rockwell, le pénétrateur est soit une bille, soit un cone de diamant
d’angle au sommet 120°, avec une extrémité sphérique de 0,2 mm de diametre. On ne
mesure plus la surface de I’empreinte, mais sa profondeur. On applique en général une
précharge d’environ 10 Kg avant I’essai, et on mesure 1’évolution de la profondeur de
I’empreinte lors du passage a la charge totale. La valeur de la dureté est notée HR,
avec un indice supplémentaire donnant le type de bille ou cone utilisé et la charge F
utilisée.

Dans I’essai Vickers, Figure IV-20, le pénétrateur est une pyramide en diamant a base
carrée dont I’angle au sommet est 136°. L’empreinte formée est donc pyramidale. Si
Se est la surface latérale de cette empreinte (exprimée en mm?), d.,, sa diagonale en
mm et F'la force appliquée en Kgf, alors la dureté est donnée par [9] :

_ Force Appliquée (Kgf")
Aire d'impreinte (mm?)

HV = F/Se = 2F.sin (a/2)/d en=1.8544 F /d’ oy (11)

HV

La charge utilisée est en général comprise entre 5 et 120 Kg. Toutefois, il est possible
de faire des essais dits de microduret¢ avec des charges n’excédant pas 100g, si I’on
veut étudier une zone trés locale du matériau. Ces essais sont alors réalisés et analysés
sous microscope.
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IV.3.1.1. Choix du type d’essai de dureté :

Le but de ce travail est de mesurer la microdureté¢ du matériau, et d’analyser sa variation le
long du ligament sous ’entaille. Le type d’essai le plus adapté a cet objectif est 1’essai de
dureté Vickers HV, Figure 1V-20. La dureté¢ de surface de chaque échantillon est mesurée
pour estimer sa variation, dans les deux sens L et T, en fonction du temps de sablage et de la
distance du ligament sous 1’entaille.

=

a) Principe de I’essai Vickers

AN
.
,,\_"5
__,.-—'—'_'_'_ _\_\-\-‘_\—\____,_u—-'
b) Géométrie de pénétrateur ; Pyramide en diamant de base carrée. ¢) Mesure de I’empreinte.

Figure IV-20 : Essai de dureté Vickers HV [10].

IV.3.2. Procédure expérimentale

IV.3.2.1. Préparation des échantillons

Nous avons mentionné précédemment que nous voulons montrer la variation de la
microdureté¢ dans les deux sens L et T. Pour cela, de petits échantillons ont été préparés a
partir des éprouvettes de fatigue et celles rompues par mouton pendule Charpy (éprouvettes
Charpy L et T), Figure IV-21.

Le Tableau IV-11 représente les différentes étapes de préparation des €prouvettes.
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Figure IV-21 : Eprouvettes de microdureté HV préparées a partir des éprouvettes de :
a) fatigue,
b) Charpy L,
¢) Charpy T.

Etape Opération

Découpage de petits échantillons a partir des éprouvettes de fatigue et de Charpy en
récupérant la zone utile (zone d’entaille)

Injection sous pression de Bakélite autour de I’échantillon, pour obtenir un porte-
¢chantillon de forme cylindrique, Figure IV-21

Pré-polissage au papier abrasif (P120, 240, 400, 600)

Ringage de I’échantillon

Polissage automatique au disque feutre chargé de suspension de diamant (6um)

Rincage du porte-échantillons

Polissage automatique au disque feutre chargé de suspension de diamant (3um)

Ringage du porte-échantillons puis séchage a I’aide d’une soufflette

ORI | N[ [W N

Position d’échantillon sous 1’objectif du microscope et réalisation de la mesure

Tableau IV-11 : Etapes de préparation des échantillons des essais de dureté HV.

IV.3.2.2. Appareil et paramétres de mesure de la microdureté HV

La mesure de la microdureté est réalisée en utilisant un microscope optique, Figure IV-22, et
en appliquant une force F = 500 g sur une pyramide a base carrée en diamant d'angle au
sommet «, =136°. La pression est maintenue pendant 15s. L’empreinte formée est donc
pyramidale.

Micrométre de mesure
du diamétre d’empreinte

Choix de la force
Eprouvette

Commande d’application
de la charge

Figure IV-22 : Microdurométre Vickers.
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IV.3.3. Résultats

Pour chaque éprouvette, nous avons repéré le fond d’entaille (point O ; origine de mesure).
Ensuite, les essais de microdureté ont été réalisés, en plusieurs points, a partir du fond
d’entaille et dans 1’épaisseur de 1’éprouvette en suivant :

1. L’axe de D’entaille, pour les échantillons issus des éprouvettes de fatigue. Et en
paralléles avec cet axe, pour les échantillons issus des éprouvettes Charpy L et T, ou
la distance entre ces points et la ligne de rupture est comprise entre 0.5 et 1 mm.

2. La ligne de rupture correspondante aux échantillons Charpy rompus, ou la distance
entre ces points et la ligne de rupture est fixée a 0.3 mm.

Une distance entre chaque deux points de mesure consécutif doit étre respectée. La distance
acceptable doit étre au moins équivalent a 2.5 la longueur de la diagonale d’empreinte [9-10],
Figure IV-23.

Les deux diagonales de I’empreinte sont mesurées, Figure IV-20©, et la valeur moyenne est
utilisée pour calculer HV, Eq. 11.

.I -. l”’f’f’ S

f;l @ -

I| D

Figure IV-23 : Conditions pour les mesures répétitives.

Les résultats enregistrés, pour les trois types d’échantillons, sont présentés par les Tableaux
IV-12,1V-13 et IV-14. r est la distance entre le fond d’entaille et le point de mesure.

Les Figures IV-24, IV-25 et 1V-26, adaptées aux valeurs enregistrées dans les Tableaux
mentionnés, permettent d’évaluer, pour les différents types d’échantillons, la variation de la
dureté du matériau au fond d’entaille en fonction du temps de sablage.
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. Sens Longitudinal L
Distance e ; ;
Sous entaille Eprouvette de référence Eprouvette sablée 1h Eprouvette sablée 8h
Axe |Ligne de Axe |Ligne de Axe |Ligne de
¢ [mm] d’entaille ruiture Moyenne d’entaille ruiture Moyenne d’entaille ni)ture Moyenne

0 210 234 222 230 230 230 198 216 207

0.2 210 234 222 235 243 239 216 240 228

0.4 237 243 240 230 234 232 230 232 231

0.6 231 241 236 235 227 231 230 232 231

0.8 243 243 243 245 245 245 230 230 230

1 234 216 225 237 231 234 237 229 233

1.25 240 240 240 230 230 230 230 230 230

1.5 229 239 234 226 226 226 205 225 215

2 225 225 225 212 230 221 210 210 210

2.5 223 223 223 204 204 204 203 203 203

3 210 224 217 221 215 218 203 241 222

3.5 218 218 218 209 209 209 210 210 210

4 213 231 222 210 212 211 216 232 224

Tableau I'V-12 : Valeurs de la microdureté HV, sous I’entaille, pour des échantillons Charpy L, en
fonction de la longueur du ligament et du temps de sablage.

Sens Transversal T

S D1stanc§ | Eprouvette de référence Eprouvette sablée 1h Eprouvette sablée 8h
ous entaille Axe |Ligne de Axe |Ligne de Axe |Ligne de
r [mm] d’entaille| rupture Moyenne d’entaille| rupture Moyenne d’entaille| rupture Moyenne
0 194 194 194 216 216 216 226 226 226
0.2 198 198 198 219 219 219 219 203 211
0.4 209 221 215 206 212 209 226 252 239
0.6 224 216 220 224 212 218 224 224 224
0.8 210 210 210 210 210 210 210 210 210
1 212 210 211 204 204 204 214 228 221
1.25 210 210 210 212 212 212 205 205 205
1.5 202 208 205 200 206 203 195 195 195
2 194 192 193 195 215 205 198 198 198
2.5 206 206 206 211 211 211 203 203 203
3 203 209 206 212 206 209 203 199 201
3.5 211 211 211 218 218 218 203 203 203
4 221 221 221 234 216 225 219 219 219

Tableau I'V-13 : Valeurs de la microdureté HV, sous I’entaille, pour des échantillons Charpy T, en
fonction de la longueur du ligament et du temps de sablage.
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r [nm]|[Eprouvette de référence|Eprouvette sablée 8h
0 201 194
0.5 196 190
1 195 200
1.5 193 193
2 200 200

Tableau IV-14 : Valeurs de la microdureté HV, sous I’entaille, pour des échantillons tuile romaine.

250
245 A (a) Microdureté, dans le sens L,
| " mesurée en suivant I'axe de l'entaille
240 + /A ® —&— Echantillon de référence
235 —A— Echantillon sablé 1h
—®&— Echantillon sablé 8h
230 A4
225
S 220
T
215 -

246

244 R (b)Microdureté, dans le sens L,
242-: ®  mesurée en suivant la ligne de rupture'
240 n

HV

2144 @ Echantillon de référence —~
2121 A Echantillon sablé 1h

2123 Echantilon sablé 8h

T T T T T T T T T T T T T T T
0.0 0.5 1.0 15 2.0 25 3.0 35 4.0

r [mm]
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250
A (c) Microdureté dans le sens L
245- : —m— Echantillon de référence
240 - - Q\ - —A— Echant!llon sabl(? 1h
AN —— Echantillon sablé 8h

00 04 08 12 16 20 24 28 32 36 40
r [mm]

Figure IV-24 : Variation de la microdureté HV au fond d’entaille des échantillons Charpy L, en fonction
du temps de sablage :
a) En paralléle avec I’axe d’entaille,
b) En suivant la ligne de rupture,
¢) La moyenne des valeurs de mesure (a + b).

240
. (a) Microdureté, dans le sens T,
235 mesurée en suivant l'axe de I'entaille \
] —=&— Vierge /
2307 —A—sablée 1h /
205 R *° —®&— sablée 8h
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260

255
250
245
240
235
230
225
220
215
210
205
200
195
190
185
180

HV

(b) Microdureté, dans le sens T,
mesurée en suivant la ligne de rupture|
—&— Echantillon de référence

—#A— Echantillon sablé 1h

—®— Echantillon sablé 8h

245

240_' (c) Microdureté dans le sens T
. b —=a— Echantillon de référence

235 —A— Echantillon sablée 1h

—&— Echantillon sablée 8h

Figure IV-25 : Variation de la microdureté HV au fond d’entaille des échantillons Charpy T, en fonction

du temps de sablage :

a) En paralléle avec I’axe d’entaille,

b) En suivant la ligne de rupture,

¢) La moyenne des valeurs de mesure (a + b).
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204

| Microdureté HV des échantillons sollicités en fatigue
—&— Echantillon de référence
202 - —e— Echantillon sablé 8h
200 4 ]
198
>
T 196 [
194
E []
192
190 n
T T T T T T T T T T

. — T .
00 02 04 06 08 10 12 14 16 18 20
Distance r [mm]

Figure IV-26 : Variation de la microdureté HV au fond d’entaille des échantillons de fatigue, en fonction
du temps de sablage.

1V.3.4. Discussions

A partir de ces résultats, nous constatons que :

- A une distance proche du fond d’entaille, la microdureté du matériau est maximale, Figures
IV-24 et IV-25.

- Dans le sens L, nous remarquons un écrouissage local sur une distance r = 1.2 mm. Cette
distance est plus faible dans le sens T (r = 0.6 mm). Ainsi, la zone plastique est plus
importante dans le sens L et le comportement du matériau, dans les deux sens, est différent.

- La zone plastifiée se trouve juste au fond d’entaille, donc, en regardant la variation de la
dureté jusqu’a 1.2mm du fond d’entaille, nous montrons que :

i) Dans le sens L, la duret¢ du matériau, pendant une heure de sablage, augmente
(augmentation de la ténacité), mais a 8h de sablage, la dureté est faible (endommagement
important provoquant la diminution de la ténacité).

i1) Dans le sens T, le temps de sablage augmente la dureté du matériau (la résistance a la
traction dans le sens T est plus forte que celle dans le sens L).

- Pour les éprouvettes sollicitées en fatigue ‘Tuile Romaine’, prélevées dans le sens T, la
dureté augmente aussi sous sablage, Figure IV-26. Ainsi, on peut dire généralement que, pour
un temps de sablage assez long (8h), la dureté dans le sens L diminue, mais augmente dans le
sens T.
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IV.4. Conclusion partielle du chapitre I'V

L’analyse microstructuelle de 1’acier API SL X352, dans les deux sens L et T, et pour
différentes périodes de sablage, a été réalisée. Cette étude porte sur :

- L’observation microscopique des couches impactées par le sable,

- L’analyse des contraintes résiduelles au fond d’entaille,

- La mesure de microdureté HV sous I’entaille.

L’évolution de la microstructure de la surface d’entaille sablée a été observée par un
Microscope Electronique a Balayage MEB. La minimisation de la taille des grains au fond
d’entaille sablée pendant 8h, est constatée sur une ¢épaisseur d’environ 10 um. La
fragmentation des grains du fond d’entaille est le signe d’une forte déformation plastique.

La distribution des contraintes résiduelles, au fond d’entaille, a été évaluée en fonction de :
- Temps de sablage,
- Rayon d’entaille,
- Sens d’éprouvettes (L et T).

Les résultats montrent que :

1. les contraintes résiduelles sont en compression et le sablage influence le niveau
et la distribution de ces contraintes résiduelles.

2. Plus le rayon d’entaille est grand, plus la zone impactée est large (importants
grains de sable pénétrés dans I’entaille), plus les contraintes résiduelles sont
importantes.

3. Apres 1h de sablage, les contraintes en compression sont plus importantes que
celles-ci apres 8h du sablage. Cette situation est due a I’écrouissage du
matériau. Au début de I’érosion, le matériau subit un écrouissage jusqu’a
environ lh de sablage. Apres cette valeur, débute la plastification, donc une
relaxation des contraintes suivi d’'un endommagement plus important.

4. Les contraintes maximales de compression chutent brutalement aprés une
heure d’environ pour stabiliser au deld de 2 mm. Le temps d’érosion est trés
influant, on passe de 1’écrouissage apres 1h a un endommagement apres 8h.

5. Les contraintes résiduelles en compression, introduites par le sablage, sont plus
importantes dans le sens L que celui T.

La microdureté¢ HV du matériau a ét€¢ mesurée, a partir de fond d’entaille le long du ligament,
afin de montrer sa variation pendant le sablage dans les deux sens L et T.

Les mesures effectuées montrent que :
1. La microdureté maximale se trouve a une distance proche du fond de ’entaille,

2. Dans le sens L, nous remarquons un écrouissage local sur une distance r = 1.2 mm.
Cette distance est plus faible dans le sens T (r = 0.6 mm). Ainsi, la zone plastique est
plus importante dans le sens L et le comportement du matériau, dans les deux sens, est
différent.

3. Pour un temps de sablage assez long (8h), la dureté¢ dans le sens L diminue
(endommagement important provoquant la diminution de la ténacité), mais augmente
dans le sens T (la résistance a la traction dans le sens T est plus forte que celle dans le
sens L) .
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Qualification déterministe de la nocivité des défauts

V.1. Diagramme Intégrité Rupture Modifié

Toute rupture élasto-plastique est caractérisée par un point dans un diagramme appelé
Diagramme Intégrit¢ Rupture (D.I.LR.). Ce diagramme prend en compte tous les types de
rupture : fragile et élastique-plastique, Figure V-1.

Le D.LR. présente une courbe de rupture comme un Facteur d'Intensit¢ de Contraintes

d’entaille non dimensionnel critique (K;) en fonction de la contrainte non dimensionnelle ou
du chargement (S;).

L'interpolation entre les deux limites (rupture fragile et destruction plastique), est obtenue par
une courbe représentant la limite de la rupture, appelée ligne intégrité rupture.

De nombreuses courbes d'interpolation ont été proposées. Nous avons choisi d'utiliser la
courbe donnée par la procédure SINTAP (Structural Integrity Assessment Procedure for
European Industry). Les expressions mathématiques de la procédure SINTAP sont données

par [1]:

_ 2.5
2 «S6
} [0.3+0.7xe(°'6 qu, for 0<S <1 where S™ =1+(11§—0] (1)

e

2

SV
f(S,) = {H :

Avec:

f(S;) : Fonction d’interpolation,

S; : Chargement non dimensionnel ou contrainte non dimensionnelle,

S™: Valeur maximale du chargement non dimensionnelle ou de contrainte non
dimensionnelle,

R. :Limite d’¢élasticité.

Le code de procédure SINTAP a été établi pour des défauts de type fissure. Or, ’objectif
principal de notre étude porte sur la caractérisation des défauts de type entailles. Nous avons

donc décidé d’adapter ce code de procédure a nos besoins. Les paramétres du Diagramme
Intégrité Rupture Modifi¢ (D.I.LR.M.) sont les suivant :

K — P (2)
psr K .
Pl
o
S =%
T 3)
R +R
0y === (4)

e K, . : Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille appliqué,
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e K,; :Facteur d’Intensité¢ de Contraintes d’entaille a ’amorgage,
e oy : Contrainte circonférentielle,

e oo :Limite d’écoulement conventionnelle,

e R. :Limite d’élasticité,

e Run :Résistance ultime.

K,ap et K,; ont été obtenus sur une éprouvette “tuile romaine”, en utilisant la méthode
volumétrique, paragraphe 1.2.4.4.

L’obtention de la valeur du Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille & ’amorgage K, ;,
nécessite tout d’abord, la réalisation d’essais de rupture en flexion 3 points, sur des
éprouvettes Tuiles Romaines. Ces essais permettent de déterminer la charge critique, charge
permettant d’obtenir I’amorc¢age de la fissure au fond de 1’entaille. Cet amorgage est détecté
par émission acoustique [2].

Une fois cette charge critique déterminée, nous pouvons I’introduire dans une simulation par
¢léments finis. La modélisation de 1’essai de flexion 3 points permet de calculer la répartition
des contraintes le long du ligament sous ’entaille, a la charge critique.

L’application de la méthode volumétrique, paragraphe 1.2.4.4, a cette distribution, donne la
valeur de la distance effective, et de la contrainte effective, Figure 1-41, et ainsi définir le
Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille a I’amorcage.

La contrainte circonférentielle, cgg, est donnée par :

_RyB,

int

)

O

tuyau

Avec :

P,. : Pression appliquée sur les parois intérieures du tuyau (dans notre étude P, = 70 bars),
Rint : Rayon intérieur,

Rext : Rayon extérieur,

tuyau : Epaisseur.

Les éprouvettes ont été prélevées a partir d’un tuyau de 610 mm de diamétre et de 11 mm
d’épaisseur.

Il est toutefois important de souligner que la ténacité obtenue par le biais du Facteur
d’Intensité de Contraintes d’entaille critique est dépendante du rayon d’entaille utilisé. Le fait
d’avoir un parametre K, , sans dimension, permet d’utiliser les mémes courbes d’intégrité
rupture quelque soit le rayon d’entaille.

Dans notre Diagramme Intégrité-Rupture Modifié, la Ligne Intégrité Rupture et le coefficient
de sécurité gardent les mémes définitions qu’énoncées précédemment.

Tout point de fonctionnement, dans ce Diagramme Intégrité Rupture Modifié, sera représenté
par un couple de coordonnées : (S; ; K,,). S; étant le rapport entre la contrainte
circonférentielle (cep) et la limite d’écoulement conventionnelle (c¢). K, étant le rapport
entre le Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille appliqué (K, 4, ) et le Facteur d’Intensité
de Contraintes d’entaille a ’amorcage (K, ).
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Il est intéressant de relier le D.I.R. avec le diagramme d'initiation de fissure par fatigue, le
paramétre d’amorcage par fatigue est aussi exprimé en terme de Facteur d'Intensité de
Contraintes d’entaille. De méme, nous définissons le seuil du Facteur d’Intensité de
Contraintes d’entaille non dimensionnel ki, :

kyw=k,ulk . (6)

Sa valeur dépend de la définition conventionnelle du nombre de cycles d’essai de fatigue sans
initiation Ny;. La ténacit¢ de 1’acier API 5L X52 entaillé a été mesurée apreés absorption
d'hydrogeéne et aprés sablage. Sur la figure V-1, le Diagramme Intégrit¢ Rupture Entaille
Modifi¢ (K, S;) a été établi. Le point de fonctionnement caractérise la structure chargée avec
un défaut de type entaille. La ligne droite, représentant le chemin de chargement, est tracée en
passant par l'origine et par le point de fonctionnement, les paramétres K, et S; sont
proportionnels.

Non dimensional applied stress intensity factor k.

3\ FAILURE
1.8
SAFE \
06 . notch
kp i | 10° cycles ” A \
04

08 Creles .
10° Cycles /’\“\-Assessment poin ™N
02
non propagating defect Cut off for plastic collapse
0 1 1 i . .
0 02 04 0.6 08 1 1.2

Non dimensional applied stress Sy

Figure V-1 : Diagramme Intégrité Rupture classique avec des conditions pour un défaut non propagé.

V.2. Validation du cas étudié dans le Diagramme Intégrité Rupture Modifié

L’ensemble des résultats obtenus, permettent de renseigner le Diagramme Intégrité Rupture
Modifié, Figure V-2. A partir de cette figure nous calculons les différents facteurs, Tableau V-
2:

e Facteur de sécurité : F;, = oc
0A
B
e Facteur de streté : F,, = 08
0A

: Point d’origine,
: Point de fonctionnement,

: Point d’intersection entre le chemin de charge et la courbe de slireté,

O w » O

: Point d’intersection entre le chemin de charge et la ligne intégrité rupture.
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L’¢évolution de ces facteurs permettra de conclure de I’influence de ’hydrogene et du sablage,
sur I’acier API 5L X52.

Le tableau IV-1 résume la valeur des différents parametres permettant le positionnement des
trois points de fonctionnement, a I’air, aprés huit heures de sablage et sous hydrogene. Pour
différentes éprouvettes, chargées en hydrogéne pendant 168, 264 et 480 heures, le Facteur
d’Intensité de Contraintes d’entaille a I’amorgage reste toujours autour de 65.7 MPavm.

Le calcul de la contrainte circonférentielle est obtenu en utilisant la relation (5), pour une
pression de service de 70 bars, et des dimensions du tuyau (épaisseur 11 mm et diameétre 610
mm).

T | | ot | e | vva | woe | vea | SriKsD
Air 13 69.25 194.1 451 626.86 539 (0.36; 0.188)
Hydrogene 13 65.73 194.1 420 570 495 (0.392;0.198)
Sablage 13 75.83 194.1 429 574.12 502 (0.387;0.171)

Tableau V-1: Récapitulatifs des valeurs de S, et K, ..

La figure V-2 montre I’influence de 1’hydrogeéne et du sablage en comparaison a un essai de
référence a 1’air. Deux zones ont été définies, une zone de sécurité (en dehors de cette zone la
rupture est probable), et une zone de siireté (probabilité de rupture 107).

Le tableau V-2 défini les différents facteurs de sécurité et de sureté dans les milieux étudiés
(air, hydrogeéne et érosion).

Ces facteurs restent acceptables compte tenu des sollicitations imposées aux pipelines
(pression de service 70 bars).
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X Hydrogene
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Figure V-2 : Evolution du point de fonctionnement.
Calcul du facteur de sécurité
AIR HYDROGENE INFLUENCE SABLAGE INFLUENCE
2,81 2,61 -7,27% 2,73 -2,72%
Calcul du facteur de sureté
AIR HYDROGENE INFLUENCE SABLAGE INFLUENCE
1,89 1,76 -6,67% 1,89 0,10%

Tableau V-2 : Influence du sablage et de I’hydrogéne sur les coefficients de sécurité et de siireté.

A partir de ces résultats, nous constatons que :
1) Les facteurs de sécurité et de stireté sont diminués d’environ 7 % sous hydrogéne.

2) Le sablage provoque la diminution du facteur de sécurité de 2.72 %, par contre le
facteur de stireté reste inchangé. Les contraintes résiduelles de compression introduites
par sablage, la variation de la microstructure des couches surfaciques impactées et la
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petite réduction d’épaisseur des parois de tuyau, sous endommagement par sablage
jouent un role important sur les valeurs des coefficients de sécurité et de stireté.

3) Les points de fonctionnement, Figure V-2, dans les configurations hydrogeéne et
sablage, restent dans le domaine défini comme étant zone de stireté. Les conditions de
fonctionnement d’une structure entaillée ne sont pas dangereuses.

4) Le coefficient de sécurité, sous hydrogéne ou sous sablage, est supérieur a 2,
coefficient généralement adopté en mécanique [2-3].

5) Le point de fonctionnement a I’air, est situé, simultanément a 1’intérieur de la zone de
non propagation, et sous la courbe de stireté.

Malgré la diminution des facteurs de sécurité sous hydrogene et sous sablage, ils restent
supérieurs a 2. D’aprés les conditions mentionnées de pression du gaz (70 bars) et de
géométrie de défaut, le Diagramme Intégrit¢ Rupture montre la possibilité d'utiliser 1’acier
API 5L X52, sous influence de sablage et d’hydrogéne, sans aucune dangerosité.
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Cette étude, met en évidence, I'impact que le sablage et |’ hydrogéne peuvent avoir sur des
aciers utilisés dans le réseau de transport/stockage des dérives pétroliers.

Ce travail se focalise sur I'endommagement local, par impact de sable et par hydrogene, des
entailles externes dans des tuyaux en acier APl 5L X52, d'une microstructure ferrito-
perlitique.

Dans le chapitre |, les bases nécessaires a cette étude sont présentées. A savoir, la théorie et
les différents paramétres d'érosion par impact des particules de sable, I'effet d’érosion et
d hydrogene sur les propriétés mécaniques du matériaul.

Le chapitre Il est consacré a I’endommagement du matériau par sablage et par hydrogéene.
Nous avons réalisé les travaux suivants :

1

Identification du matériau : mode de fabrication de source (tuyau) et méthode de
prélevement des éprouvettes dans les deux sens: longitudinal (L) et transversal (T), la
composition chimique et I’observation microstructurale, la mesure de la taille de
grains réalisée par trois méthodes. Le diametre moyen des grains est de 7 um dans les
deux sensL et T.

L’ endommagement par érosion de sable est réalisé par une sableuse 2700 équipée
d’ un manomeétre permettant d’ adapter la puissance désirée. L’ alimentation du sable se
fait par effet venturi, permettant d' avoir un débit de sablage constant durant toute
I’ opération de sablage. Le sable utilisé, corindon (Al.O3), est de taille moyenne de
grains comprise entre 300 et 400um. Les parametres d’ essais ont été fixés (pression de
I"air 4 bar, vitesse 32 m/s,...). La vitesse du flux d’air mesurée a I'aide d'un
anémomeétre représente une vitesse moyenne du vent de sable dans la nature,
particulierement dans les régions sahariennes. Les variables sont le temps de sablage
(compris entre 1 et 8 heures) et le rayon d’ entaille d’ éprouvette (varie entre 0.25 et 1
mm).

Evaluation de la perte de masse, du volume érodé et de la variation des paramétres
d entaille: Nous avons constaté que |I’endommagement dans le sens T est plus
important que celui dans le sens L, ce qui nous permet de conclure que la résistance du
matériau a une charge dynamique (impact de sable) est plus faible dans le sens (T) que
(L). Pendant le sablage, I'angle d’entaille diminue contrairement & la croissance du
rayon et de la profondeur d’entaille. La tendance supérieure du volume érodé, en
fonction du rayon d’entaille, peut étre justifiée par la quantité de sable impactées, plus
importante pour un grand rayon d’ entaille.

L’endommagement de I'acier APl 5L X52 sous hydrogene, effectué en réalisant
I’ électrolyse de I’ eau. Le potentiel libre, relevé sur la courbe de polarisation de |’ acier
X52, est de -0,79V .. Les essais sous hydrogene éectrolytique ont été réalisés a un
potentiel constant de -1V, €t dans une solution éectrolytique standard : NS4
(Natural Soil 4). Puisque I’ éprouvette ne peut absorber la totalité d’ hydrogéne créée, la
quantité et la concentration d’hydrogene absorbée ont été évaluées en comparant la
quantité de courant en jeu, lors du chargement en hydrogéne électrolytique d’ une
éprouvette (réduction de I'éprouvette de travail), et lors de son déchargement
(oxydation de I’ éprouvette de travail). Les temps de chargement sont compris entre 1
heure et 168 heures. Par contre, le temps de décharge est fixé a 1 heure. Nous avons
constaté qu’ a partir de 50 heures de chargement, les quantités d’ hydrogene absorbées
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n’évoluent quasiment plus. Nous introduisons tres peu d’ hydrogene dans le matériau,
par rapport aux quantités créées, environ 2% pour I’ acier APl 5L X52.

Dans le chapitre 111, nous démontrons, par un nombre conséquent d essais de diverses natures
(traction, Charpy, fatigue en flexion trois points), les effets induits par le sablage et par
I” hydrogene sur lanuance d’ acier APl 5L X52.

Le sablage agit sur les propriétés statiques du matériau, par augmentation de la déformation a
rupture. Elle est, en moyenne, de 36 % dans le sens L et de 17 % dans I’autre sens T. Cet
avantage est lié a la platification des couches surfaciques, impactées par le sable qui
augmentent la ductilité du matériau. La déformation a la rupture est considérablement
diminuée sous I’ effet de I’ hydrogéne, en moyenne, 42 %. La forte chute de I’allongement a
rupture est liée a I'absorption d’ hydrogene, qui permet de passer d’ un comportement de
rupture ductile a un comportement mixte.

La ténacité augmente avec le rayon d'entaille, mais se manifeste différemment durant le
sablage. Elle diminue dans le sens L et augmente dans |’ autre sens. Dans le sens L, |e sablage
est néfaste pour la ténacité du matériau entaillé et sa résistance a rupture. Plus le temps de
sablage croit, plus |I’endommagement caractérisé par un volume érodé est important, et plus la
ténacité diminue. Dans le sens T, le temps de sablage améliore la ténacité du matériau
entaillé. Le volume érodé est moins important que I’ augmentation du rayon d’ entaille. Plus le
rayon d’ entaille est grand, plus la valeur de la contrainte maximale au fond d’ entaille diminue
et plus le facteur de concentration de contraintes est faible. Les valeurs de I’ énergie de rupture
et de la ténacité du matériau dépendent de I’ accumulation de la déformation plastique et de la
croissance du rayon d’entaille d’ une part, et de I’endommagement par écaillage du matériau
d autre part.

La durée de vie, d’ une structure entaillée, augmente par sablage et diminue sous hydrogene.
L’ effet bénéfique du sablage est dii aux parameétres principaux :

- Ecrouissage local du matériau,
- Les contraintes résiduelles de compression au fond d’ entaille,
- Variation du profil d’ entaille et de ses paramétres (augmentation du rayon),

Le gain en durée de vie du matériau par sablage, par rapport a celle d' origine (essai al’air),
varie de 32% au niveau de charge la plus élevée (plus que 2250N) a 143% pour une charge
inférieure 2 1000N. Donc, plus la charge est faible, plus e gain en durée de vie est important.

L’ hydrogéne est trés néfaste pour la tenue en fatigue du matériau. Il provoque une diminution
de la durée de vie de 81% pour une charge de 1688 N. Pendant I’ essai de flexion trois points
sous hydrogene, I'importante densité de dislocations, au milieu d éprouvette, ou les
contraintes sont les plus élevées, jouent le réle de pieges pour I'hydrogene. L’ influence de
I hydrogene et le changement de la microstructure du matériau sont a I’ origine de la chute
severe de la durée de vie du matériau.

Concernant la structure affectée par hydrogéne et sous impact de sable, la durée de vie dépend
de la charge appliquée. Pour une charge élevée, la durée de vie diminue. Elle est de -55%
pour une charge de 2250 N. Plus la charge appliquée diminue, moins la chute de la durée de
vie est importante. A partir d’ une charge de 1500 N la durée de vie est équivalente a celle
obtenue pour une éprouvette sollicitée al’air. L’ effet combiné de I’ hydrogene et du sablage
est alors annulé.
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Afin de répondre aux questions de variation des propriétés mécaniques du matériau apres
sablage, nous avons présenté, dans le dernier chapitre |V, lestravaux suivants:

- Observation microscopique, par un MEB, des couches impactées par le sable,
- Anaysedes contraintes résiduelles au fond d entaille par DRX,
- Mesure de microdureté HV sous |’ entaille.

La minimisation de la taille des grains au fond d’ entaille sablés pendant 8h, est constatée sur
une épaisseur d’ environ 10 um. La fragmentation des grains du fond d entaille est le signe
d une forte déformation plastique.

La distribution des contraintes résiduelles, au fond d entaille, a été évaluée en fonction
du temps de sablage, du rayon d’entaille et du sens d éprouvettes (L et T). Les résultats
montrent que :

1. Les contraintes résiduelles sont de compression et le sablage influence le
niveau et la distribution de ces contraintes résiduelles.

2. Pluslerayon d'entaille est grand, plus la zone impactée est large (un important
volume de grains de sable pénétrant I'entaille), et plus les contraintes
résiduelles sont importantes.

3. Apreés 1h du sablage, les contraintes de compression sont plus importantes que
celles apres 8h de sablage. Cette situation est due a I’ écrouissage du matériaul.
Au début de I’ érosion, le matériau subit un écrouissage jusqu’ a environ 1h de
sablage. Apres cette valeur, débute la plastification, donc une relaxation des
contraintes suivi d’un endommagement plus important.

4. Les contraintes maximales de compression chutent brutalement aprés une
heure d’ environ pour stabiliser au dela de 2 mm. Le temps d'érosion est treés
influent. Nous passons de |’ écrouissage apres 1h a un endommagement aprés
8h.

5. Lescontraintes résiduelles de compression, introduites par |e sablage, sont plus
importantes dans le sens L.

Lamicrodureté HV du matériau a été mesurée, a partir du fond d’ entaille, le long du ligament,
afin de montrer sa variation pendant le sablage dans les deux sens L et T. Les mesures
effectuées montrent que :

1. Lamicrodureté maximale se trouve a une distance proche du fond de |’ entaille,

2. Dans le sens L, nous remarguons un écrouissage local sur une distance r = 1.2 mm.
Cette distance est plus faible dansle sens T (r = 0.6 mm). Ainsi, la zone plastique est
plus importante dans le sens L, et le comportement du matériau, dans les deux sens,
est différent.

3. Pour un temps de sablage aussi long (8h), la dureté dans le sens L diminue
(endommagement important provoquant la diminution de la ténacité), mais augmente
dansle sens T (résistance a la traction dans le sens T plus forte que celle dans le sens
L).

La nocivité d entaille sous sablage et hydrogéne a été étudiée, dans le chapitre V, par le
Diagramme Intégrité Rupture Modifié. Les points de fonctionnement dans les différentes
configurations (air, hydrogene et sablage), restent dans la zone de slreté. L’ entaille reste sans
dangerosité, mais la fragilisation du matériau par hydrogéne apparait clairement en diminuant
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les facteurs de sécurité et de slreté de 7%. Le sablage provoque la diminution du facteur de
securité de 2.7% mais le facteur de slreté reste sans changement.

Le travail présenté dans cette thése peut ouvrir la porte a d autres travaux de recherche
complémentaires. La perspective dans |’avenir est |’application de la méthode de calcul
numérique par ééments finis aux structures entaillées, sous conditions d’ endommagement par
impact de grains de sable. Les différentes géométries des défauts et les parametres
d endommagement, dans ce calcul, seront d’ une grande utilité.
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