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INTRODUCTION GENERALE

Les demandes énergétiques mondiales ne cessent de s’accroitre, avec le développement
tres rapide de pays tres gourmand, comme la Chine, I’Inde, ou encore les pays d’ Amérique
du Sud. Mais les stocks d’énergies fossiles disponibles ne sont pas inépuisables. De plus,
leur utilisation n’est pas sans effet sur I’équilibre écologique de notre planete. Il est donc
primordial de contrdler au mieux notre consommation et de chercher a se détacher de ce

type d’énergie.

Le passage a I’énergie nucléaire est une premicre étape. Le développement des énergies
“vertes” basées sur le solaire, I’€olien et I’hydroélectrique, en est une seconde. Mais leurs
capacités de production ne sont pas suffisantes. L’hydrogene est pressenti, comme étant un

moyen de substitution, a long terme, nous pouvons en disposer en tres grandes quantités.

Pour le transport de gaz sur des grandes distances, le recourt a un réseau de tuyaux est
un des moyens les plus couramment retenu. Mais, ces tuyaux sont souvent 1’objet
d’agressions de diverses sortes. L’agression mécanique par un objet extérieur est I'une
d’entre elles. Elle se traduit le plus souvent par une éraflure ou une griffure du tuyau. En
assimilant ce défaut a une entaille, nous pouvons recourir a une analyse des risques basée

sur la mécanique de la rupture d’entaille.

Cette étude s’inscrit dans le cadre du projet européen de recherche NaturalHy. Ce
programme doit permettre de valider un concept utilisant le réseau de transport/distribution
européen de Gaz Naturel, pour transporter/distribuer un mélange gazeux d’hydrogene et de

Gaz Naturel.

Ce manuscrit est divisé en trois chapitres.

Dans le premier chapitre, nous introduisons les différentes notions de la mécanique de
la rupture nécessaires a cette étude. Nous y rassemblons, également, 1’ensemble des
informations collectées sur 1’hydrogeéne et son comportement vis-a-vis des aciers. La

problématique et le cadre de I’étude y sont enfin présentés.

Le second chapitre s’attache a la définition de I’acier API SL X52 constituant le tuyau

en notre possession. Différentes propriétés mécaniques de cet acier sont déterminées, a
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I’air dans un premier temps, puis sous hydrogene. L’explication du déroulement des
différents essais réalisés, ainsi que le dépouillement et 1’analyse des résultats, seront
présentés. Cette partie quantifie les effets de 1’hydrogene sur le principal acier de notre
étude. De plus, une modélisation par éléments finis d’un tuyau entaillé soumis a une
pression interne est présentée. Ce modele permet d’obtenir la valeur du Facteur d’Intensité
de Contraintes d’entaille, nécessaire dans 1’utilisation du Diagramme Intégrit¢é Rupture

modifié.

Le dernier chapitre est dédié, dans sa premiere partie, a I’analyse déterministe de cette
étude. Elle sera réalisée en couplant le Diagramme Intégrité Rupture et le SINTAP pour les
adapter a notre probleme : les entailles. La seconde partie est une perspective quant aux
nouveaux matériaux qui pourraient étre intégrés dans le réseau de transport/distribution de
gaz en Europe. Deux aciers de plus haute limite d’élasticité sont étudiés, I’API SL X70 et

I’ API 5L X100.
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« L’eau décomposée en ses éléments constitutifs [...], et décomposée, sans
doute, par l’électricité, [...] sera devenue alors une force puissante et maniable,
car toutes les grandes découvertes, par une loi inexplicable, semblent concorder
et se compléter au méme moment.

Oui, mes amis, je crois que [’eau sera un jour employée comme combustible,
que [’hydrogene et [’oxygene, qui la constituent, utilisés isolément ou
simultanément, fourniront une source de chaleur et de lumiére inépuisables et
d’une intensité que la houille ne saurait avoir. Un jour, les soutes des steamers
et les tenders des locomotives, au lieu de charbon, seront chargés de ces deux
gaz comprimés, qui briileront dans les foyers avec une énorme puissance
calorifique. »

L’ile Mystérieuse (1874)

Jules Vernes (1828-1905)



CHAPITRE I Etude bibliographique

I] CONTROLER LA NOCIVITE DES DEFAUTS DANS LES TUYAUX DE GAZ

I-1] Réseau de gazoducs européen

v
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Figure I-1 : Réseau de transport du gaz en Europe [1].

La distance grandissante entre les sites d’extraction des matieres premieres gazeuses et
le lieu ou elles sont transformées, stockées, mais aussi utilisées, rend de plus en plus
fréquent 1’utilisation de gazoducs. Depuis les années 1960, les sociétés gazieres ouest-
européennes exploitent des quantités croissantes de gaz naturel provenant de différents
pays. Pour ce faire, un dense réseau de transport, d’environ 185 000 km de conduites, a été
construit, figure I-1. Le réseau interconnecté européen, en développement constant, s’étend
de la mer du Nord et de la Baltique jusqu’a la Méditerranée, et de I’ Atlantique a 1I’Europe
de I’Est et a la Sibérie. Il permet d’exploiter les réserves provenant de gisements dispersés,
de diversifier les voies de transport et d’échanger du gaz au niveau international, en cas de

difficultés de livraisons éventuelles.
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Le réseau de transport de 1’hydrogene est, quant a lui, nettement moins développé,

figure I-2. 1l est environ 180 fois moins important, et il est surtout composé de petites

portions.
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Figure I-2 : Réseau de transport de gaz autres que le GN en Europe du Nord (Octobre 2001) [2].

. Réseaux du Nord de la France, de la Belgique et des Pays-Bas :

Air Liquide exploite depuis 1966 plusieurs pipelines dans le Nord de la France, la
Belgique et les Pays-Bas. Le réseau Nord est constitué de deux branches.

La premiere relie la station d’Air Liquide de Waziers (France), a la station d’Air
Liquide d’Isbergues (France) et aux stations situées pres de Zeebrugge et Anvers
(Belgique). Une des sources d’hydrogene est I’usine d’ammoniac de Grande Paroisse, S.A.
a Waziers.

La seconde partie débute pres de Maubeuge (France) et se poursuit vers une station
pres de Charleroi (Belgique). Cette ligne est connectée a la premiere partie du réseau dans

la région d’ Anvers et se prolonge aux Pays-Bas, jusqu’au port de Rotterdam/Rozenburg.
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Aux Pays-Bas, dans la région de I’Europoort, Air Products exploite un pipeline

d’hydrogene de 50 km de long.

= Les autres réseaux en France:

Le réseau Est en France est consist¢ d’une portion de 33 km, allant de la station
d’hydrogene d’Air Liquide de Carling vers 1’usine Solvay de Sarralbe. L’hydrogene est
obtenu a partir du craquage de 1’éthylene effectué par Atofina a Carling.

Le réseau Centre-Est, une ligne de 57 km de la station d’Air Liquide a Feyzin, est
alimenté a partir de 1’usine Rhodia de Belle-Etoile.

Le réseau Sud-Est d’Air Liquide, long de 42 km, relie Lavera a Fos sur Mer.
L’hydrogene est issu des usines d’électrolyse chloro-alcaline de Fos et Lavera du groupe

TotalFinaElf.

= Réseaux situés en Allemagne :
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Figure I-3 : Réseaux pipelines d’Air Liquide en Allemagne [3].
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En 1993, la société BOC Limited a acquis un ensemble dans la Ruhr comprenant, un
pipeline, une usine de vaporeformage et une station de remplissage détenus par la société
Hiils AG depuis 1938. La longueur totale de ce pipeline est de 240 km. Quatorze sites de
production sont connectés au pipeline, dont quatre pourvoyeurs d’hydrogeéne ainsi que trois
stations de remplissage. Ce réseau est exploité par Air Liquide depuis 1998, qui a racheté

les activités du groupe BOC au Benelux et en Allemagne.

. Réseaux situés en Grande Bretagne :

Le site pétrochimique de Teeside, figure I-4, possede plusieurs unités de production
d’hydrogene alimentant diverses raffineries par pipeline. Air Products y possede un
pipeline de 5 km de long. Depuis septembre 2000, BOC est en contrat avec Huntsman
Petrochemicals (groupe pétrochimique) pour lui fournir 32000 t/an d’hydrogene de grande
puretée. L usine de production d’hydrogene est en fonctionnement depuis mars 2004. Elle

fournira par pipeline les usines Huntsman de Wilton et de Teesside Nord pendant 15 ans.

Figure I-4 : Centre de production d’hydrogene de Teeside [4].
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. D’autres réseaux européens :

D’autres réseaux de distribution existent par ailleurs. Nous pouvons citer, par exemple

six pipelines, de 3 km de long chacun, se trouvant en Suede ou en Italie.

I-2] Matériaux utilisés

Les distances de canalisations, toujours plus importantes et un souci de rentabilité, ont
poussé les compagnies gazicres a changer les nuances d’aciers et a augmenter
simultanément le diametre des tuyaux, et les pressions internes. C’est pour cela que le
réseau européen est composé d’une dizaine de nuances différentes (Grade A, Grade B,
X42, X46, X52, X56, X60, X65, X70, X80,...) [5], tout en sachant que 3 de ces nuances
représentent environ 70% de la diversité de ce réseau, a savoir : Grade B, X52 et X60,

figure 1-5.

25% 1%

O Grade A
O Grade B
W X42
O X46
W X52
o Xs56
OXx60
OXxe65
ox70

4%

8%

9%

20% 3%

Figure I-5 : Répartition des différentes nuances d’acier composant le réseau européen en 2004 [5].

Les éprouvettes qui serviront pour nos essais, sont issues de deux morceaux de tuyau
de diametre et d’épaisseur différentes. Ils sont utilisés, dans le transport de gaz naturel par
Gaz de France et d’autres compagnies européennes. Le tuyau 1, provient d’un trongon de
gazoduc mis en service dans les années 50. Il est donc représentatif du réseau de transport

européen actuel. Le tuyau 2 n’a jamais été mis en fonction.

La nuance d’acier, dans laquelle est fabriquée ces tuyaux, suit la norme de I’ Americain

Petroleum Institut : API 5L X52.
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Figure I-6 : Evolution des nuances d’acier dans le transport par pipelines [6].

La figure I-6 montre la ligne de conduite des fabricants de pipelines. Les tuyaux de
faible diametre et de limite d’élasticité moyenne ne sont plus d’actualité, on leur préfere

des tuyaux de plus grand diametre et surtout de plus haute limite d’élasticité.

I-3] Sollicitation du réseau

Le contenu du gazoduc est sous pression. Cette pression constitue une source de
contrainte s’exercant sur la paroi de la conduite. Le sol, autour du pipeline, peut bouger et
constitue une autre source de contrainte. Les procédés de fabrication des conduites, tel le
soudage, peuvent introduire également des contraintes résiduelles.

Dans une conduite, les contraintes s’exercent dans deux directions, figure 1-7,
circonférentiellement (contrainte dite circonférentielle) et longitudinalement (contrainte
dite longitudinale ou axiale).

Les fissures de fatigue se forment de facon perpendiculaire a la direction de la

contrainte principale de traction. Nous trouvons, le plus souvent, des fissures
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longitudinales car les contraintes circonférentielles sont les plus élevées; elles sont situées

dans les zones de concentrations de contrainte axiale élevée.

diametre
epaisseur contrainte
de la paroi circonferentielle fiseLires
longitudinales
~ contrainte (axiales)
~ P longitudinale
P B {axiale)

fissures
circontérentielles
(transversales)

F = pression

Figure I-7 : Contraintes s’exercant sur un pipeline [7].

Les différentes sources de contraintes circonférentielles sont :

e La pression interne de service est la composante de contrainte la plus
importante,

e La fabrication de la conduite induit des contraintes résiduelles,

e [La pression interne, s’exercant sur une conduite ovalisée, donne une contrainte
de flexion,

® Au niveau des soudures, ou associée a des stries, a des piqlires de corrosion, a
des éraflures, nous avons naissance de concentration de contraintes,

e [es tassements et glissements de terrain induisent des contraintes secondaires,

® [Les changements de températures le long de I’axe du gazoduc.

Pour les sources des contraintes longitudinales, nous trouvons :

e La pression interne de service donne une contrainte pouvant atteindre le tiers,
voire la moitié de la contrainte circonférentielle,
e Les glissements de terrain et tassements de sol,

e La variation de température le long de I’axe du gazoduc.
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Conclusion guant au choix de I’éprouvette et de la sollicitation a utiliser :

La contrainte circonférentielle, due a la pression interne, est la plus importante. Le
tuyau, de forte courbure et de faible épaisseur, engendre une difficulté supplémentaire.
Nous avons donc décidé de réaliser nos essais sur des éprouvettes courbes, issues
directement d’un tuyau de gazoducs.

L’essai de flexion sera utilisé, pour simuler au mieux I’action de la pression interne dans le
tuyau. L’étude, menée au sein du laboratoire [8], a permis de choisir parmi les différents
types de modélisation, le meilleur compromis possible : flexion 4 points, flexion 3 points
(sur des parties enticres ou non d’anneau) et flexion avec encastrement des extrémités de

I’éprouvette (sur une partie d’anneau).

I-4] Défauts rencontrés

Dommages par contact Autres
(contact avec un 16%
matériel de
terrassement,..)

23%

Fissuration par corrosion

sous contrainte
Causes géologique 17%

Figure I-8 : Causes des ruptures de pipelines Canadiens en cours d’exploitation [7].

Les causes des défaillances des gazoducs sont de diverses natures, figure I-8. Elles
peuvent se manifester soit par une rupture, soit par une fuite dans la conduite. Les défauts a
I’origine de ces défaillances, figure 1-9, peuvent Etre classés suivant 4 grandes catégories :

o Les défauts de corrosion, causés par des piqlires de corrosion ou par des

fissurations de corrosion sous contrainte ;
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o Les défauts de type éraflure,
o Les défauts de type enfoncement,
o Les défauts dans les soudures, les plus courants étant les manques de

pénétration.

La plupart de ces défaillances sont causées par des piqlires de corrosion ou par des
fissurations de corrosion sous contrainte, mais il existe également des problemes liés aux
défauts. Les mouvements de terrain (glissements du sol, tremblement de terre,...) peuvent
aussi étre la cause de dommage sur les gazoducs enterrés. Les exploitants de gazoducs
étudient ces problemes depuis longtemps et possedent une bonne connaissance des
méthodes permettant de les gérer. En Europe, on releve essentiellement des défauts liés

aux agressions mécaniques extérieures (70%), et a la corrosion (30%).

]

20 pm

N 20 pm

b

10 pm!

b) Crateres de corrosion

¢) Manque de pénétration dans les soudures d) Enfoncement

Figure I-9 : Quelques défauts rencontrés.
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Mais, il ne faut pas négliger les agressions mécaniques extérieures, figure I-8. En effet,
il arrive que les gazoducs soient endommagés ou perforés accidentellement lors de travaux
d’excavation par des engins de chantier. Les problemes d’amorcage des fissures en fatigue
et les ruptures, émanant de concentrations de contraintes, sont a 1’origine de plus de 90%
des ruptures en service. La présence d’une discontinuité géométrique, telle une entaille,
provoque 1’affaiblissement de la résistance a la rupture du gazoduc. Elle réduit la section
du tuyau, en le rendant plus sensible a la pression de service et aux efforts causés par les
mouvements des sols; ensuite I’effet d’amplification locale de la contrainte accroit
exponentiellement la nocivité de ce défaut.

Notre étude vise a caractériser certaines propriétés mécaniques des aciers constituants
les gazoducs en présence d’entaille. Ce type de défaut correspond a ce qui peut étre fait

lors d’un contact avec un engin de chantier.

II] OUTIL D’ANALYSE : LA MECANIQUE DE LA RUPTURE
II-1] Analyse limite

Les premiers articles traitant de la théorie de I’analyse limite remontent a la fin des
années 1930. Elle constitue une branche de la théorie de la plasticité liée a un
comportement élastique parfaitement plastique [9]. Un peu plus tard, dans le milieu des
années 50, est apparu un grand nombre de solutions analytiques pour déterminer la charge
ultime, de poutres et de coques, conduisant a des valeurs plus réalistes de la capacité a
résister a la ruine plastique. Cela a conduit progressivement a une conception du
dimensionnement basée sur 1’état limite plutdt que sur la notion de contrainte admissible.

L’introduction de la mécanique linéaire de la rupture, dans les mémes années [10], a
conduit a considérer principalement le risque de rupture fragile gouverné par la contrainte
globale, en apparente opposition avec la théorie de la ruine plastique gouvernée par la
contrainte nominale.

Au milieu des années 70, Dowling et Towley [11], montrent que les théories de
I’analyse limite et de la mécanique de la rupture sont les bases d’une nouvelle approche de
la mécanique de la rupture, développée dans la méthode des deux criteres qui a servi de

base a la méthode des diagrammes intégrité rupture.

13/169



CHAPITRE I Etude bibliographique

L’idée nouvelle, développée dans la méthode des deux criteres, consiste a envisager
une interaction entre les deux mécanismes de sorte que la charge ultime soit inférieure a
celle donnée par I’analyse limite, mais supérieure a celle de la mécanique élastique de
rupture.

La charge ultime peut étre considérée comme le critere de base de la rupture, a
condition de ne pas €tre considérée simultanément comme un parametre de ténacité.
Récemment, I'introduction de la notion de contrainte de référence, pour le traitement du
fluage et des corps fissurés, est de nature a clarifier le débat. La figure I-10 donne un

exemple de calcul d’un tube soumis a une pression interne.

Rayon externe R

Rayon interne Rjy,

Pression interne >
()

Figure I-10 : Caractéristique géométrique d’un tube sous pression interne.

d -
9,,0.7% _ (I-1)
dr r

0,-0 =R, (I-2)

Avec comme conditions aux limites : 0, ,  =—p {I-3)
et O, ,=0 (1-4)
R
Donc: p= G.ln(ﬂ) (I-5)
Rim
R .
ou o, =—= P 81t << Rext (I-6)
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Le calcul de la contrainte circonférentielle d’un tuyau soumis a une pression interne
sera utilisé dans le Diagramme Intégrité Rupture Modifié, présenté dans ce chapitre. 11
permettra d’obtenir la contrainte de référence, sans défaut, dans notre cas d’étude.

Il existe un grand nombre de codes de calculs (américain, européen, nationaux, ...) qui
permettent d’obtenir la valeur de la pression limite associée a des défauts de type crateres
de corrosion. Les principaux codes sont : ASME B31 G [12], ASME B31 G modifié¢, DNV
RP-F101 [13], les formules de CHOI [14], les formules de BATELLE [15], BS7910
(British Standard) [16], ...

II-2] Facteur d’Intensité de Contraintes

On peut obtenir une formulation conservative du critere de rupture en considérant le
matériau comme élastique linéaire, et en analysant le champ des contraintes a la pointe
d’une fissure. Cette fissure est une discontinuité présentant un rayon nul a son extrémité ou
une acuité infinie. Cette analyse est basée sur une résolution par des méthodes classiques
de 1I’élasticité. Nous considérons, dans ce qui suit une fissure, figure I-12, dont I’ouverture

se fait dans un plan normal a la direction du chargement (mode I de rupture), figure I-11.
y

Gy

ay,

Figure I-11 : Mode I de rupture. Figure I-12 : Schéma d’une fissure.

Les composant des contraintes peuvent €tre présentées comme la somme de termes

singuliers et réguliers [17] :

K ..
Oy :ﬁﬁy(e)*'sz o LIELYL (1-7)
f
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Les origines des systemes de coordonnées cylindriques (r,0,z) et cartésiennes (X,y,z)
sont situées a la pointe de la fissure. L’axe z coincide avec le fond de la fissure, et ’axe y
est normal au plan de la fissure ; ar est la distance de la pointe d’une fissure ; fjj@) est
fonction uniquement de I’angle 0; Fj; est la somme des membres réguliers définissants
I’état de contraintes du corps sous I’action des charges lointaines, autrement dit, dans les
endroits o on peut négliger I’influence de la concentration des contraintes provoquée par
la présence de la fissure.

En raison de I’existence d’une singularité en 1\ ag, donnée par le premier terme de la

relation (I-7), quand on s’approche de la pointe de la fissure (a = 0), ce terme devient

prépondérant.
K
0, =———1;(6) 18
2, -9

La relation (I-8) décrit 1’état local des contraintes a la pointe de la fissure, siege du
processus de rupture. Pour cette raison, elle présente un grand intérét pour la théorie de la
rupture fragile. C’est sur cette relation qu’est fondé le critere le plus important de la
mécanique linéaire de rupture, équation 1-9. On peut constater, dans la relation (I-8), que
pour n’importe quel point repéré par ses coordonnées relatives a la pointe de la fissure, les
valeurs des composantes de 1’état local de contraintes sont définies par le seul parametre
K, appelé Facteur d’Intensité de Contraintes. Il est alors naturel de faire I’hypothese que la
rupture se produira lorsque le parametre Kj atteindra un niveau critique Ky, caractéristique

du matériau donné. La condition de la résistance a I’amorc¢age d’une rupture s’écrit :

K ; < K e (1-9)

Le critere de rupture s’énonce :

K, 2K, (I-10)

Dans le cas le plus général, la valeur du Facteur d’Intensité des Contraintes, dépendant
de la géométrie de la structure fissurée et du systeme de charges, s’écrit a 1’aide de la

relation :

K, =o~ar.F,,, (I-11)
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Ou o est la contrainte d’ouverture ; a est la demi-longueur de fissure ; Fs(a/W) une
fonction non dimensionnelle prenant en considération I’influence des frontieres libres de la
structure.

En particulier, dans le cas d’une plaque de largeur infinie et soumise a une traction o,
pour une fissure traversante de longueur 2a, nous avons la valeur particuliere Fw) = 1. Le
calcul des valeurs du Facteur d’Intensité de Contraintes Ky, dans le cas le plus général, est

réalisé avec des méthodes numériques ou des méthodes simplifiées.

Dans le critere de rupture, présenté dans 1’équation (I-10), la grandeur K. est une
caractéristique du matériau appelée Facteur d’Intensité de Contraintes critique. Elle se
détermine sur des éprouvettes assurant la condition de déformations planes en pointe de la
fissure, au moment critique. Cette condition conduit a une valeur minimale donc
conservative de la ténacité. La grandeur Ky caractérise la valeur minimale de la capacité
du matériau de résister au développement de la rupture fragile ; les autres valeurs sont

appelées K..

II-3] Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille

L’impact d’une éraflure sur un tuyau de gaz peut étre déterminé, en simulant ce défaut
par une entaille a géométrie connue. Cette étude s’appuie sur I'un des concepts de la
mécanique de la rupture d’entaille : la méthode volumétrique. Cette méthode, semi-locale,
permet d’étudier des problemes en fatigue et en rupture en s’appuyant sur la méthode des
Eléments Finis [18], [ 19].

Plusieurs approches ont été développées [20], celle présentée ci-dessous est spécifique

au Laboratoire de Fiabilité Mécanique.

» Principe :

Dans le cas d’un comportement élastique, en présence d’une entaille, nous avons
une concentration locale du champ des contraintes, qui trouve son maximum au fond

d’entaille, figure 1.13.
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Figure I-13 : Diagramme schématique de la contrainte locale [21].

Cependant, dans le cas d’un comportement élasto-plastique, nous considérons que la

contrainte maximale n’est plus en fond d’entaille mais a une certaine distance de celui-ci,

figure 1-14.

a.\’.\’ (x)

(5

U=
&=

V&

Figure I-14 : Visualisation des contraintes sur différentes éprouvettes.
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La méthode volumétrique implique un volume d’élaboration du processus
d’endommagement de la structure en mode élasto-plastique. Ce volume peut étre ramené a

la définition de son diametre X grace a sa géométrie.

Cette méthode permet de calculer la valeur de la distance effective : Xefr, €t la valeur de
la contrainte effective : Oegr.

Ces deux parametres sont définis a partir d’un diagramme obtenu par un calcul utilisant

une modélisation par éléments finis, figures I-15 et I-16.

140 140
4,50
120 ~
-
1 . a0 £
. 1 100 s
1 N %
. ! 250 E
= ! | = R
£ P gw g
s Yo g, s E
2 ; ! e 150 S
% 60 - t T % 60 @
S f . : © <
oo 1 ! : ]
40 : T T 40 Y 0,50 2
! i | A |Distance Effectivel g
20 1 + 1 | 20 1|~ Distribution de la contrainte h 050 ©
! ; ; —&— Gradient de contrainte \
| .
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Distance le long du ligament sous I'entaille (mm) Distance le long du ligament sous 1'entaille (mm)

Figures I-15 et I-16 : Distribution des contraintes et du gradient de contraintes obtenus par
simulation en Eléments Finis.

La contrainte élastoplastique (contrainte d’ouverture en fatigue) et le gradient des
contraintes sont présentés dans ce diagramme. Trois zones particulieres peuvent étre

distinguées :

e Zone I: la contrainte élastoplastique en fond d’entaille augmente jusqu’a la
contrainte maximale On,. On remarque que la contrainte n’est pas maximale en

fond d’entaille, mais a une distance Xmax.

e Zone II : la contrainte élastoplastique diminue jusqu’a la distance effective Xcf, qui

correspond au minimum du gradient des contraintes.

e Zone III : ’évolution de la contrainte élastoplastique a un comportement linéaire,

dans un diagramme bi-logarithmique.
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La contrainte d’ouverture en fatigue et la distance effective sont toutes deux
déterminées par un calcul aux Eléments Finis. La contrainte effective est calculée de la

manieére suivante :

X

1
o, :X_ﬂ ! o, (x).(-xy)dx (1-12)
on: ¢(x)=1-x1 (1-13)
1 My
On obtient : Oy =% IU),), (x).(1=xx)dx (I-14)
eff 0
Avec :

> O contrainte effective,
X distance effective, selon la méthode volumétrique,
o, contrainte d’ouverture en fatigue,

% gradient des contraintes,

YV V VY V

#(x) fonction poids qui ne dépend ni du chargement appliqué, ni de la géométrie

mais qui dépend du comportement du matériau.

La connaissance de la contrainte et de la distance effectives, permet d’obtenir le

Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille critique : K.

K, =0,,\27X , (1-15)

I1-4] Diagramme Intégrité Rupture (D.LR.)

Dans cette étude, nous avons fait le choix d’utiliser une approche déterministe, qui fait
appelle a la procédure SINTAP (Structural INTegrity Assessment Procedure for european

industry) dans un D.I.LR. (Diagramme Intégrité Rupture).

20/169



CHAPITRE I Etude bibliographique

La procédure SINTAP, basée sur le principe de la mécanique de la rupture, a pour
objectif I’étude des structures contenant des défauts, connus ou postulés, en déterminant :

= ]a tolérance d’un défaut dans une structure,

* sice défaut connu est acceptable,

* (ou augmentant) la durée de vie d’une structure,

» La cause d’une rupture.

La philosophie de I’approche se traduit par le fait que la qualité des données se reflete
dans la sophistication et ’exactitude des résultats. Pour cela, il existe plusieurs niveaux
d’analyse, de plus en plus complexes, qui permettent selon les données d’obtenir un

résultat précis. Le niveau le plus bas permet d’obtenir le résultat le plus conservatif.

Toute rupture élasto-plastique est caractérisée par un point dans un diagramme que I’on
nomme Diagramme Intégrité Rupture. L’ensemble des points se place sur une courbe
d’interpolation entre deux états limites, figure I-17 : la rupture fragile (k, =1; S, =0)etla
ruine plastique (k, =0;S, =1), ou k, est la ténacité non dimensionnelle et S, la

contrainte non dimensionnelle.

v / Rupture Fragile

Ruine Plastique

Figure I-17 : Etats limites extrémes.
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L’interpolation entre ces 2 états limites se fait au moyen d’une courbe représentant la
courbe limite de rupture appelée: Ligne Intégrit¢é Rupture. De nombreuses courbes

d’interpolation ont été proposées. Le tableau I-1 présente quelques équations

représentatives.
K, =
Irwin Sr2
K, =41-
" 2
1
K, =
* 2( a 1
Dugdale Kp= [8R,| — |0 ——= 8 L 1
T 7o, e "
cos r
2R, cos
Newmann K:, = a;.\/m K, =1-m,S,
e 5 (—o,ﬁssfj
R6 K, =0, m,, K, =(1—0.14Sr). 0.3+0.7e

Tangent K = r
Stress S +0sz +
‘- S,
EPRI r n
HS +H "™
2
NUREG
K =1-—°2_
0744 Bs’
K- \/I _ 1
r A ’
O-ref
i R
RCC-MR I =J K a6 Eey ), (Rg J &
O ot 2Ee,,

Tableau I-1: Equations proposées pour le Diagramme Intégrité Rupture [22].
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La procédure SINTAP, pour un niveau d’analyse standard (niveau 1), nécessite
seulement la connaissance de la ténacité du matériau et ses principales caractéristiques
mécaniques (limite d’élasticité et limite a la rupture). Ces différents parametres sont reliés

au travers de 1’équation suivante I-16 :

k =f£(S) (1-16)
r r

Pour utiliser le Diagramme Intégrité Rupture, il est nécessaire de tracer un point de
fonctionnement du matériau de coordonnées (S, ; k,), calculé a partir des conditions de
chargement, du type de défaut et des propriétés du matériau. Ce point peut ensuite €tre
comparé avec la Ligne Intégrité Rupture. Si le point se trouve au dessus de la courbe, cela

signifie que la structure s’est rompue en dépassant les conditions limites.

La Ligne Intégrité Rupture se définie selon les différents criteres, tableau I-2.

Equations Définitions

S, <1 AS) = (11055270340, Texp(—uS, ®y]| 4 =min[0.001(E/ R ):0.6]
E est le module d’Young en MPa
R. est la limite d’élasticité en MPa
N = 0.3[1-( Re/Ri)]

R;, est la résistance mécanique en

MPa

1<S,<S AS)=f(1)s NN

max
S, =O.5(1+Rm/Re)

s> 8™ | f18,)=0

Tableau I-2 : Equations de la Ligne Intégrité Rupture pour un matériau ayant une courbe contrainte

déformation continue.

Ces criteres sont valables dans notre cas puisque notre matériau possede une courbe

containte-déformation continue.

Dans le Diagramme Intégrit€ Rupture, les parametres K.et S, sont définis de la

maniére suivante :

o K,

S =—% (117 t K =—- @118
iy (I-17) € ch( )

y
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c,.0, K, et K,. sontrespectivement :

* la contrainte globale,
= Jarésistance équivalente (ou contrainte a I’écoulement),
= Je Facteur d’Intensité de Contraintes,

» ]e Facteur d’Intensité de Contraintes Critique.

La figure I-18 donne la forme du Diagramme Intégrité Rupture.

1,2

1,0 TOR0000000000000

‘\\Zone de Rupture
0,8
i \
0,6
Zone de sécurité \
0,4

N

0,2

0,0 T T T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
S:

Figure I-18 : Diagramme Intégrité Rupture.

Dans un Diagramme Intégrité Rupture, les facteurs de sécurité sont définis par :

» Lacharge:
. . " (I-19)
_ charge qui produit la rupture O"B
fio = charge appliquée C0"A
» Lataille du défaut :
(1-20)

_ taille de défaut limite  OD
" taille de défaut considérée OA

fs,a
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> Le facteur d’intensité de contraintes :

facteur d'intensité de contrainte limite  O'C (I-21)

facteur d'intensité de contrainte considérée O'A

-fs,k =

1,2

/ Niveau de sécurité

0,8

0,2

0,0
(6]
1,2

Figure I-19 : Définition du facteur de sécurité dans un Diagramme Intégrité Rupture.

Les facteurs de sécurité, permettent de tracer une zone de sécurité dans le Diagramme
Intégrité Rupture, et de vérifier si le point de fonctionnement expérimental A, figure I-19,

appartient bien a cette zone.

I1I-5] Diagramme Intégrité Rupture utilisé pour des entailles

Le code de procédure SINTAP, explicité précédemment, a été établi pour des défauts
de type fissure. Or, I’objectif principal de notre étude porte sur la caractérisation de défauts
obtenus lors de contacts avec des engins d’excavation, par exemple. Ces défauts sont de
type entailles. Nous avons donc décidé d’adapter ce code de procédure a notre besoin.

Les parametres du Diagramme Intégrité-Rupture Modifié (D.I.R.M.) sont les suivant :
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_ _ p.app
K, =% (1-22)
p.c
s =% (1-23)
O-O
R +R
=" (I-24)
Avec :
" K, ‘leFacteur d’Intensité de Contraintes d’entaille appliqué, obtenu en utilisant

la méthode volumétrique explicitée au paragraphe I1-3,

= K, :Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille critique, obtenu sur une

éprouvette “tuile romaine”, voir le paragraphe II-3-2 du chapitre II,

* 0, : Contrainte circonférentielle,

* 0, : Limite d’écoulement conventionnelle,

R, : Limite d’¢€lasticité,

R : Résistance ultime.

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
p.r

d’intégrité rupture quelque soit le rayon d’entaille.

Dans notre Diagramme Intégrité-Rupture Modifié, la Ligne Intégrité Rupture et le

ceefficient 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 ).
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II-6] Amorcage en fatigue

Lorsqu’un matériau est soumis, un grand nombre de fois, a des amplitudes de
contraintes cycliques, pour des niveaux de contrainte bien inférieurs a sa limite d’élasticité,
un endommagement par fatigue peut apparaitre. Il est donc indispensable de connaitre sa

courbe de tenue en fatigue.

Universellement connue, la courbe de Wohler, appelée également courbe d’endurance,
est la plus ancienne et la seule qui permet de visualiser la tenue d’une piece mécanique ou
d’un matériau dans le domaine de fatigue. Elle renseigne sur la durée de vie, exprimée en
nombre de cycles a rupture Nr (portée en abscisse), et sur I’amplitude de la contrainte
applicable Ac (portée en ordonnée). Cette courbe est déterminée a partir d’une série
d’éprouvettes, soumises a un effort périodique (différent pour chaque éprouvette)

d’amplitude maximale Ac et de fréquence constante.

L’essai se termine une fois I’éprouvette rompue. On releve alors le nombre de cycles a
rupture : Ng. A chaque éprouvette correspond un point dans le repere (Ac, Ng).

D’apres la Figure 1-20, la rupture est atteinte apres un nombre de cycles qui croit quand
la contrainte décroit. Les résultats des essais de fatigue sont répartis de facon statistique, de
telle sorte que 1’on puisse définir des courbes correspondant a des isoprobabilités de

rupture données selon I’amplitude de contrainte et le nombre de cycles.

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, mais sans en donner les durées. Cette courbe peut

généralement étre décomposée en trois zones distinctes, figure 1-20 :

= Zone I : Zone de fatigue oligocyclique, qui correspond aux contraintes les plus
élevées, supérieures a la limite d’élasticité R, du matériau. La rupture survient apres
un faible nombre de cycles variant généralement de % de cycle a environ 10° a 10°
cycles. Dans cette zone, nous observons, trés rapidement, une déformation

plastique importante suivie d’une rupture de I’éprouvette,
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= Zone Il : Zone de fatigue ou d’endurance limitée, ou la rupture est atteinte apres un
nombre limité de cycles, nombre qui croit lorsque la contrainte décroit (compris
entre 10° 2 10’ cycles environ). Cette zone peut étre considérée comme linéaire en

échelle semi-logarithmique,

=  Zone III : Zone d’endurance illimitée ou zone de sécurité, sous faible contrainte,
pour laquelle la rupture ne se produit qu’aprés un nombre donné de cycles (10” et

A 8 2. N 2 . . .
méme 10°), supérieur a la durée de vie envisagée pour la structure.

]
i
|
I
S N k—?_—
I

Mombre
' ' ' » e Cycles

5 :
10 1IIIE ‘IIIIT “IIIIB 109 A rupture

Figure I-20 : Courbe de Wahler.

Dans de nombreux cas, nous obtenons une branche asymptotique horizontale a la
courbe de Wohler : I’asymptote est appelée limite d’endurance ou limite de fatigue et est
notée op. Par contre, 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 n’engendre

pas de rupture avant un nombre de cycles fixé (par exemple 10’ cycles).
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Dans certains cas, les courbes de Wohler peuvent étre représentées en fonction d’autres
parametres :
* Le nombre de cycles a I’amorcage défini a partir de la création d’une fissure de

dimensions détectables.

= 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).

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

alternées sont différentes.

Diverses expressions ont été proposées depuis les deux siecles derniers pour rendre
compte de la forme de la courbe de Wohler. La plus ancienne expression, proposée par

Wohler en 1870, s’écrit :
LogN, =a, —b,0 (1.25)

ou ay, et by, sont des constantes déterminées expérimentalement.

Basquin a proposé en 1910 une relation de la forme :

LogN, =a, —b,Logo (1.26)

Ce qui, sous une autre forme, s’écrit :

N.o" =A =Cte (1.27)

Dans ces relations, on assimilent la zone II & une droite (endurance limitée) qui ne tend
pas vers une limite op lorsque Nr augmente pour décrire la zone III. Pour rendre compte de
la courbure et de I’asymptote horizontale (limite d’endurance), Stromeyer, a proposé en
1914, une autre expression :

LogN ,a —b Log (O' - O'D) (1.28)
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Oou €ncore :
N.(o-0,) =M (1.29)

avec n généralement compris entre 1 et 2.

Bastenaire, a proposé en 1971, I’expression :

[A (O-_O-n )]

(N, +B)o—0,)exp =C (1.30)

Les constantes A, B et C sont déterminées expérimentalement.

II-7] Loi de propagation sur des éprouvettes CT normalisées

Dans le but de prévoir la rupture des pieces mécaniques sollicitées en fatigue, de
nombreuses études ont permis d’établir des lois empiriques de fissuration. Ces modeles,
reposant parfois sur des hypotheses grossieres, tentent de retrouver et d’expliciter le
comportement en fatigue des fissures.

Les parametres qui rentrent en considération dans ces lois de fissuration peuvent €tre
classés selon deux grandes catégories :

» Les parametres intrinseques qui dépendent du matériau : module de Young,
limite d’élasticité, propriétés cycliques et état métallographique du matériau,

» Les parametres liés aux conditions d’essai (indépendamment du matériau
considéré) : température, fréquence, environnement, géométrie de 1’éprouvette,
sollicitations imposées, etc.

Il est cependant important de remarquer, que 1’influence de la seconde catégorie,

dépend du matériau analysé et de son état.

Un des modeles phénoménologiques, des plus connu et des plus utilisé, reste le modele
développé par Paris et Erdogan [23] en 1963. Les auteurs proposent d’exprimer
I’accroissement de la longueur ou de la surface de fissure (mm/cycle) en fonction de la
notion de Facteur d’Intensité de Contraintes K (en MPavVm), développée dans la théorie
d’Irwin [24]. Ce modele est de ce fait uniquement destiné aux matériaux fragiles. Tant que
la plasticité reste confinée, le calcul de K est acceptable et le modele est validé. L.’équation

qui régit ce modele, est :
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da

— =C(AK)" .31

dN (Ak) (L31)
Avec :

AK=K_ -K . (1.32)

Ou C et m sont des coefficients caractéristiques du matériau étudié. Ils sont obtenus par
le biais d’essais de traction a sollicitation cyclique réalisés sur des éprouvettes CT
normalisées. Pour des matériaux métalliques courants, la valeur de m est comprise entre 2
et 5. Kmax et Kyin, sont respectivement, la valeur maximale et minimale du Facteur
d’Intensité de Contraintes.

La relation proposée par Paris et Erdogan [23], permet un calcul simple de prédiction
du temps de propagation, mais ne tient pas compte de l’influence des parametres
intrinseéques et extrinseques présentés précédemment. De plus, elle ne donne aucun
renseignement sur le comportement de la fissure dans le domaine de la rupture (cf. figure I-
21, Zone III) ou au niveau du seuil de non fissuration (cf. figure [-21, Zone I). Dans la zone

I, cette relation surestime la vitesse de propagation réelle, et dans la zone III, elle en donne

une valeur beaucoup trop faible.

K.

da/dN
(mm/cycle)

| >
AK, AK (MPavn)

Figure I-21 : Schématisation des stades de propagation d’une fissure de fatigue.

Il est important de souligner qu’un certain nombre d’auteurs ont montré 1’intérét de ces

deux états limites.
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L’état limite nommé AKs, figure I-21, correspond au seuil en deca duquel, la
propagation de la fissure ne pourra se faire. Dans la norme Afnor [25], ce seuil peut étre
défini comme étant la valeur asymptotique de AK pour laquelle da/dN tend vers 0. Il est
conventionnellement obtenu comme étant la valeur de AK qui correspond a une vitesse de

propagation de fissure de 10”7 mm/cycle.

II-8] Emission acoustique

1I-8-1] Principe de fonctionnement

La technique de détection par émission acoustique est essentiellement utilisée pour
I’étude des phénomenes physiques et des mécanismes d’endommagement du matériau,
mais également comme méthode de contréle non destructif (CND). Selon I’ Association
Francaise de NORmalisation (AFNOR) [26], “le phénomene d’émission acoustique
correspond a un phénomene de libération d’énergie élastique sous forme d’ondes élastique
transitoires au sein d’un matériau ayant des processus dynamiques de déformation”.

Il s’agit donc d’une méthode passive d’enregistrement volumique d’une forme de
réponse d’un matériau face a une sollicitation mécanique. Cette technique est non
directionnelle, les sources émissives irradient leur énergie dans toutes les directions. De
plus, I’émission acoustique est sensible a la croissance et a la multiplication des défauts et
aux changements dans le matériau plutdt qu’a la présence de défauts statiques. La détection

ne peut donc se faire qu’au moment méme ou s’effectue le relachement des contraintes

donnant naissance a I’émission acoustique.

La technique de 1I’émission acoustique consiste a détecter, en temps réel, des ondes
pour en extraire des informations sur le comportement du matériau. On distingue
communément I’émission acoustique continue de 1’émission acoustique discrete par salves
(ou pulses). L’émission discrete est constituée de signaux transitoires aléatoires de fortes
énergies et de courte durée. L’émission acoustique continue correspond a 1’augmentation
ponctuelle d’un bruit de fond qui s’apparente, par exemple, aux mouvements des
dislocations dans un métal lors des déformations plastiques [27].

Ce type d’émission est tres peu utilisé. L’avantage des événements discrets réside dans

le fait qu’ils puissent étre séparés les uns des autres, contrairement aux événements
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continus. Les sources d’émission acoustique sont liées a des phénomenes irréversibles. On
compte parmi ces phénomenes physiques :
= Déformation plastique, mouvement de dislocations, maclage, glissement aux
joints de grains, formation des bandes de Piobert-Luders, rupture d’inclusion ou
de composés intermétalliques, transformation de phase,
= Amorcage et propagation de fissures,
» Fragilisation par hydrogene,
= Corrosion,
* Rupture microscopique et macroscopique dans les matériaux composites,
= Frottement,
* Impacts (métalliques,...),
= Fuites (de liquide ou de gaz), cavitation, ébullition,
* Bruits extérieurs a des essais (mise en place de montage, groupe hydraulique

des machines d’essai, environnement, etc.).

D’apres Touya [28], les principaux facteurs, influencant le taux d’émission acoustique

d’un matériau, peuvent étre répertoriés de la maniere suivante, tableau I-3.

Facteurs favorisant les signaux de :

Grande Amplitude

Faible Amplitude

Forte limite d’élasticité
Transformation martensitique
Anisotropie
Hétérogénéité
Epaisseur importante
Taille de grain élevée
Tendance a former des macles
Rupture par clivage
Propagation de fissure
Température basse
Vitesse de sollicitation élevée

Grande déformation

Faible limite d’élasticité
Transformation par phase de diffusion
Isotropie
Homogénéité
Epaisseur faible
Structure a grains fins
Maclage tres difficile
Déformation par cisaillement
Déformation plastique uniforme
Température élevée
Vitesse de sollicitation faible

Petite déformation

Tableau I-3 : Principaux facteurs influencant le taux d’émission acoustique d’un matériau [28].
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11-8-2] Acquisition des signaux

La transformation des ondes mécaniques, a la surface d’un matériau, en signaux
d’émission acoustique, est généralement réalisée par I'utilisation de capteurs de nature
piézoélectrique. Ces derniers sont placés en surface du matériau étudié, le couplage étant
assuré le plus souvent par I’utilisation d’un gel silicone. Le couplage améliore la
transmission des ondes entre la surface étudiée et le capteur. Le signal détecté est ensuite

amplifié, échantillonné puis stocké pour un traitement futur.

Deux grandes familles de capteurs sont utilisées en émission acoustique. Les premiers
possedent une bande passante réguliere, dans une zone étendue de fréquences allant
jusqu’au MHz, sont appelés : « large bande ». IIs présentent I’avantage de peu modifier la
forme réelle du signale, mais possedent, comparativement au second, une plus faible
sensibilité. Les seconds, dits « résonnant », ont une bande passante moins large et un pic de
réponse aux alentours d’une fréquence définie. Cette caractéristique entraine
inexorablement une modification de I’allure des signaux, ainsi que de leur contenu
fréquentiel. Cependant, ils sont beaucoup plus sensibles et permettent une détection des

signaux de plus faible fréquence.

Le choix du capteur est donc trés important, pour 1’adapter a I’information souhaitée.

Pour un signal obtenu dans une salve d’émission discrete, plusieurs informations
peuvent Etre extraites.

Tout d’abord, nous nous placons dans 1’hypothése ou chaque salve correspond a un
événement physique (obtenu dans le matériau considéré) et ou la forme de la salve est

directement liée aux caractéristiques de cet événement.

Il est important de relever tous les parametres pouvant caractériser un type de signal
dans le but d’identifier les différents mécanismes mis en jeu. Dans la figure I-22, sont
annotés les principaux parametres exploitables. La plupart de ces parametres sont définis
par rapport a un seuil d’acquisition. Plusieurs méthodes existent pour fixer ce seuil. La plus
couramment employée étant le réglage a un niveau légerement supérieur a la valeur du

bruit de fond.
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Figure I-22 : Principaux parameétres mesurés sur une salve acoustique.

Les parametres classiquement enregistrés en temps réel sont les suivants :

Le temps : temps d’arrivée en jour/heure/minute/seconde, par rapport au début
de I’essai,

Le nombre de coups ou le nombre d’alternance : nombre de franchissement du
seuil par le signal,

La durée : temps qui sépare le premier et le dernier dépassement du seuil par le
signal (unité ps),

Le temps de montée : temps qui sépare le premier dépassement de seuil et le
coup d’amplitude maximale (unité ps),

L’amplitude : amplitude maximale enregistrée pendant la salve (unité dB),

L’énergie : énergie totale délivrée par le capteur (unité d’énergie : ue)

D
Ey,, = [Vodt (133)
0

Ou Vy est la valeur instantanée de 1’amplitude de la salve et D sa durée,
La fréquence moyenne : rapport entre le nombre de coups et la durée (unité

kHz),
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= Average Signal Level (ASL): tension efficace calculée et compressée de
maniere logarithmique. L’ASL bénéficie d’une grande dynamique, et est
représentative du bruit de fond (précision 1 dB),

= Rooth Mean Square (RMS) : tension efficace linéaire. Cette valeur mesure
également le bruit de fond et présente une grande précision (200 uV), mais une

dynamique restreinte.

11-8-3] Détection de I’amorcage de la fissure

Pendant la phase de propagation de fissure, Smith [29] a montré que les ruptures et/ou
les décohésions des inclusions, étaient la source principale d’émission acoustique. En effet,
les inclusions sont généralement tres fragiles et donc rompent assez facilement. Ceci est
révélé par I’examen de la surface fissurée au Microscope Electronique a Balayage
(M.E.B.). Smith [29] y montre I’existence d’un nombre d’inclusions rompues le long de la
surface. Il remarque que le nombre d’événements acoustiques enregistrés est plus grand

que le nombre d’inclusions rompues.

Ce phénomene peut étre expliqué de deux manieres :
» Une inclusion peut se rompre en plusieurs fois et produire donc plus d’un
événement acoustique,
= Une observation surfacique est insuffisante pour compter le nombre

d’inclusions rompues, de part et d’autre de la fissure.

Lors d’une propagation de fissure obtenue, par coalescence de microfissures, nous
remarquons le niveau assez faible d’énergie. Il est donc assez difficile de corréler émission

acoustique et vitesse de propagation de fissure.

L’amorcage de la fissure, par contre, est beaucoup plus facile a détecter lors d’essais de
rupture statique, figure I-23 correspondant a un essai de flexion 3 points sur une éprouvette
Tuile Romaine (le principe de I’essai est explicité au paragraphe II-3-2 du chapitre II). Cet
amorcage est caractéris€ par un pic d’énergie se dégageant trés nettement lors de

I’enregistrement.
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Figure I-23 : Détection de I’amorcage d’une fissure.

III] INFLUENCE DE L’HYDROGENE SUR LE CONTROLE DE LA NOCIVITE
DES DEFAUTS
II1-1] L’hydrogene

L'hydrogene est I'atome le plus simple de I'univers, et également le plus abondant,
(75 % en masse et 95 % en nombre d'atomes). On le trouve en grande quantité dans les
étoiles et les planetes gazeuses, mais reste tres rare dans l'atmosphere terrestre : environ
1 ppm en volume. Son noyau ne contient qu'une seule particule : un proton. Autour de ce
noyau, un seul électron tourne.

La communauté scientifique s’attache a dire que c'est le premier élément formé sur
terre. L'hydrogene aurait ainsi donné naissance a tous les autres éléments qui composent la
matiere. La molécule d'hydrogene est composée de 2 atomes d'hydrogene. On l'appelle
parfois le di-hydrogene (H;). C'est le gaz le plus 1éger puisque 1 litre pese moins de 90

milligrammes.
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Il possede 3 isotopes, le Protium (:H , environ 99,98%, isotope stable), le Deuterium

(le , 0,015%, isotope stable) et le Tritium (SH ,un atome de Tritium pour 10'® atomes de

Protium, isotope radioactif).

III-1-1]  Les propriétés physiques

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

L'hydrogene est un gaz incolore, inodore et sans saveur, extrémement inflammable, tres
léger, 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.

Quelques données caractéristiques :

Poids moléculaire 2,016 g/mol
Solubilité dans 1'eau (1,013 bar et 0°C) 0,0214 vol/vol
Concentration dans I'air 0,00005 % vol
Température d'auto inflammation 560 °C
Masse volumique de la phase liquide (1,013 bar au point d'ébullition) 70,973 kg/m3
Masse volumique du gaz (1,013 bar au point d'ébullition) : 1,312 kg/m3
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 klJ/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-4 : Données caractéristiques sur I’hydrogene [2].
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III-1-2]  Les différents modes d’obtention

L'hydrogéne est un gaz tellement léger qu'il ne peut pas étre retenu dans notre
atmosphere. Encore plus 1éger que I'hélium qui gonfle les ballons. Impossible donc de
trouver de I'hydrogene gazeux sur terre.

Et pourtant, I’atome d'hydrogene 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'oxygene et de
deux atomes d'hydrogene. Et de 1'eau, on en trouve beaucoup : elle recouvre 70% de notre
terre et constitue plus de 60% de notre corps!

Ensuite dans les hydrocarbures, qui comme leur nom l'indique, sont formés de carbone

et d'hydrogene.

= ] ’électrolyse de I’eau

La réaction chimique, qui se produit lors de 1’électrolyse de I’eau, est la réaction inverse
a celle obtenue dans une pile. Il faut de 1'eau trés pure (déionisée) pour €viter que les
impuretés perturbent le fonctionnement de 1'électrolyse. Typiquement, la cellule
d’électrolyse est constituée de deux électrodes (cathode et anode), d'un électrolyte et un
générateur de courant. L’électrolyte peut étre 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 lanode, l'eau se dissocie en oxygene et en protons. Les électrons partent dans
le circuit.

H,O0 — 2H" + % Oy + 2¢ I-34)

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

2H" +2¢ — H, (1-35)
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Sous I’apport du courant, 1'eau est dissociée en hydrogene et oxygene. Il est nécessaire
d'apporter de 1'énergie électrique, puisque l'enthalpie de dissociation de 1’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 22,3 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 1’énergie
électrique (dont la production est polluante). Il faudrait donc lui coupler de 1’électricité
provenant de source non polluante : solaire, éolienne, ou hydroélectrique. Le colit de la
production par électrolyse est élevé, de ’ordre de 3 euros par kilogramme (avec un prix

moyen du kilowatt heure de 6 centimes d’euros en France).

= e craquage de I’eau

Le nucléaire pourrait aussi permettre la production d'hydrogéne. Depuis 5 ans, des
réacteurs dits de 4°™ génération sont 2 1'étude. Plus sdrs, ils devront aussi permettre de
consommer moins de combustible nucléaire, produire moins de déchets mais également
produire autre chose que de 1'électricité : de I'hydrogene ou de I'eau de mer désalée. On

parle de rendements de 1'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, ou encore
par du gaz, le réacteur refroidi avec de 1'eau supercritique, le réacteur a gaz a tres haute

température, et enfin 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 1'eau en hydrogene et en oxygene par
une réaction catalysée. Le Japon et les USA s'intéressent au systéme refroidi au sodium.

Néanmoins, cette technologie ne serait commercialement disponible que vers 2030-2040.
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= 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 1’effet de serre.

Avec le gaz naturel, le colit 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 colits de stockage du dioxyde de carbone (par piégeage au fond des océans ou dans les

cavités souterraine ayant servi a I’extraction du pétrole ou du gaz).

= Labiomasse
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,

e 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 apres 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 €tre ensuite reformés suivant les procédés vus précédemment.

Dans le cas de la gazéification de la biomasse, on séche la biomasse, puis on la
thermolyse a 600°C. On la fait réagir vers 1000°C avec de 1'air ou de 1'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 colit de production est supérieur a 2 euros par kilogramme.

= ] es 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
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suffisamment élevés. 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.

1II-1-3]  Domaines d’utilisation

Les étoiles, ainsi que le soleil sont essentiellement composées d'hydrogene. Par une
réaction de fusion entre deux atomes d'hydrogene, le soleil produit une tres grande quantité
d'énergie et se transforme en hélium. C'est cette énergie qui chauffe la terre.

De plus, I'utilisation de I’hydrogeéne n’est pas si récente que cela. Puisqu’il sert a faire
décoller des fusées depuis 1968, et qu’il était déja employé dans les V1 allemand pendant
la Seconde Guerre Mondiale.

Le lanceur ARTANE emporte avec lui 150 tonnes d'hydrogene et d'oxygene liquide
pour faire fonctionner le moteur Vulcain 2. Leur rencontre produit une trés grande quantité

d'énergie qui propulse la fusée.

L’hydrogene est essentiellement utilisé¢, de nos jours, dans les industries
chimiques pour la fabrication :
= d’engrais agricoles
(synthese de I’ammoniac : 3 H, + N, — 2NH;  (I-36)),
= de résines, de caoutchouc ou d’autres produits pour la syntheése chimique
(synthese du méthanol : H, + CO — CH3;OH (I-37)),

= du sucre a basse calorie (Aspartam).

Dans 95% des cas [30], ’hydrogene est fabriqué sur place et non transporté du site de
production vers le site d’utilisation.

L’utilisation a plus grande échelle de cette énergie, contraint les fabricants a avoir
recourt a la distribution de I’hydrogeéne par gazoducs, puisqu’il est déja utilisé dans les

piles a combustible, figure 1-25, destinées aux batteries de téléphones portables, aux
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batteries des voitures, figure I-24, et bus dis “écologique”, figures 1-26 et [-27, ou encore
dans certain moteurs thermiques en développement.
Le but final étant, de remplacer les énergies traditionnelles, le gaz naturel des

chaudieres individuelles et I’essence ou le diesel des moteurs de nos véhicules de transport,

par de I’hydrogene.

Figure I-24 : Ford Focus utilisant une pile a Figure I-25 : Pile a combustible [32].
combustible [31].

Hydrogen Cylinders

Ultracapacitors .
Electronic cooler and

controllers

Hydrogen V10
engine and electric
generator

Figures I-26 et I-27 : Photo et schéma en 3D d’un bus fonctionnant a I’hydrogene [33].

Un projet tres ambitieux [34], baptisé A2, figures [-28 et I-29, est en cours d’étude. 1l
permettra peut €tre, d’ici quelques années, d’utiliser des avions qui fonctionneraient a
I’hydrogeéne. L’Agence Spatiale Européenne étudie en effet la possibilité d’utiliser le
principe des moteurs de fusés pour propulser des avions hypersoniques. Ceux-ci pourraient
avoir une vitesse de croisicre de Mach 5,5. Rappelons que le Concorde n’allait

“seulement” qu’a Mach 2.
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Une des principales innovations de ce moteur serait que le turbo-compresseur n’aurait

plus besoin d’oxygene liquide pour fonctionner.

Figure I-28 : A380 et A2. Figure I-29 : L’avion hypersonique a I’hydrogeéne.

II1-2] Affectation des propriétés mécaniques

II1-2-1] Limite d’élasticité

Selon Sofronis [35], en présence d’hydrogene, la limite d’élasticité augmente
légerement avec la concentration en hydrogene. Il propose une évolution linéaire de la
limite d’élasticité 6y avec la concentration en hydrogene du type :

o - {(5_1).5

0

j|.0'y’0 pouro > no,, (I-38)

Oyie) =110, POUL Oy <110, (1-39)

Eest le parameétre d’adoucissement, 1 une variable comprise entre 0 et 1, ¢y la

concentration initiale en hydrogene, et o la limite d’élasticité pour une concentration

0

d’hydrogene nulle.

L’essai de traction, figure 1-30, a été réalisé en présence d’hydrogene électrolytique

créé a partir de I’électrolyse d’une solution standard appelée : Natural Soil 4 (NS4).
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Composition chimique d’une solution de NS4 :
122 mgl”! de KCI, 483 mgl’ de NaCOs, 181 mgl' de CaCl,.2H,0, et 131 mgl” de
MgS04.7H,0

L’examen de la courbe de traction, figure I-30, permet de conclure sur le fait que la
limite d’élasticité ne serait que peu affectée par la présence d’hydrogene. Seul la
déformation a la rupture est fortement diminuée sous 1’action de I’hydrogene.

La rupture se produit, a 1’air, pour un allongement d’environ 28%, alors que sous une
plus forte concentration en hydrogeéne, essai a un potentiel de -1700mVscg, elle apparait
pour un allongement de 3,5%.

Pour conclure, on peut dire que ’hydrogeéne n’a aucun effet sur le domaine d’élasticité

de I’acier X52.

- ||_|u|
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=
£ 3 -1200 mi/BCS
=
= 200
=
3 1op | 1700 mV/ECS X572
-1000 mivECS
D [l [l [l [l [l [l ']
0 g 10 15 20 25 0 35
ALIL, (%)

Figure 1I-30 : Courbe de traction d’un acier X52 [36].
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II1-2-2] Résistance ultime

Comme le montre la courbe de traction, figure 1-30, la résistance ultime varie tres peu.
Elle passe de 550 MPa, sous atmosphere habituelle (air), a 470 MPa sous une forte
concentration en hydrogene. En se contentant d’utiliser cet acier, dans son domaine
élastique (comme prévu pour ce type d’utilisation), cette diminution de la résistance ultime

ne devrait pas avoir d’effet sur la tenue de la structure.

111-2-3] Essai de Charpy

Un rapport [37], sur un accident de gazoduc de transport de gaz naturel, a entrainé
I’étude de la ténacité résiduelle des restes du pipeline, par essais de Charpy. Il en ressort
que I’acier avait une tres médiocre résilience et une transition ductile/fragile comprise entre

+30°C et +40°C.

L’acier, un X52 (0,27% de C, R. 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’hydrogene bombée vers I’intérieure.

Les essais ont permis de chiffrer les valeurs d’énergie absorbée. Elle est 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 450] [38], et de 70J pour un acier X52 a -

40°C pour le méme type d’essai [39].

La forte concentration en hydrogene dans la zone de la cloque serait donc a I’origine de

la chute de la résilience de 1’acier.
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III-2-4] La ténacité

= Cas des aciers a haute et trés haute résistance mécanique :

2,25Cr-1Mo-0,25V

1
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Figure I-31 : Courbes intégrale J-Aa pour des aciers a haute et tres haute limite d'élasticité [40].

Caractéristiques de ces aciers comparées a celles du X52 :

Type d’acier R, (MPa) R, (MPa) Pression d’essai ou d’utilisation (bars)
25Cr-1Mo 700 880 150
2,25Cr-1Mo-0,35V acier a treés haute résistance 150
X52 359 455 90

Tableau I-5 : Caractéristiques de différents aciers et conditions d’utilisation.

Les 2 courbes J-Aa, figure I-31, obtenues sur les aciers 2,25Cr-1Mo et 2,25Cr-1Mo-

0,35V avec et sans chargement en hydrogene, permettent la mise en évidence de 1’action
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de I’hydrogene sur la ténacité des aciers. Notons tout de méme que cet essai a été réalisé a

450°C, sous une pression de 150 bars.

La ténacité de I’acier 25Cr-1Mo passe de 450 kJ/m? pour I’éprouvette de référence a
52 kJ/m? pour celle sous atmosphere chargée en hydrogene. Le changement de ténacité est
nettement moins important pour I’acier 2,25Cr-1Mo-0,35V, puisque celle-ci ne passe que
de 330 a 245 kJ/m2. On remarque donc, que plus l'acier possede une faible limite

d’élasticité plus I'influence de I’hydrogene sur sa ténacité est prononcée.

= (Cas des aciers aux caractéristiques mécaniques proches de celles du X52 :

500.0 : : : :

1SMnNi63 : : )
-oMPa | g i psgS

Intégrale J (N/mm)

B ———t E i
0.0 0.6 1.0 1.5 20 25 3.0
Aa (mm)

Figure I-32 : Courbes intégrale J-A a dans diverses atmospheres [41].

Caractéristiques de cet acier comparées a celles du X52 :

Type d’acier R, (MPa) R, (MPa) Pression d’essai ou d’utilisation (bars)
15MnNi 6 3 439 581 90
X52 359 455 de 40270

Tableau I-6 : Caractéristiques de différents aciers et conditions d’utilisation.

Les courbes J-Aa, figure I-32, ont été effectuées sur un acier aux caractéristiques

mécaniques proches de celles du X52, I’acier 15SMnNi 6 3, dans diverses atmospheres, sous
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une pression de 90 bars et a température ambiante du laboratoire. La ténacité Jo, de cet
acier est de 51kJ/m?2.

Sachant que la pression a I’intérieur des pipelines en acier X52, varie en 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 confere au matériau une plus grande facilité a la
propagation des fissures, puisque 1’énergie dépensée pour réaliser cette propagation,

décroit fortement.

II1-3] Influence de I’hydrogene sur la plasticité du matériau

111-3-1] Les forces de cohésions atomiques

Deux modeles traitant des effets de I’hydrogene sur les forces de cohésion ont été
proposé par Troiano [42] et Oriani [43]. Ces modeles supposent une diminution locale de
la force de cohésion du réseau atomique, a cause de 1’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’hydrogene sur la déformation a rupture macroscopique d’un systeéme pouvant contenir
une grande concentration en hydrogene 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 hydrogene est tres faible : cas des aciers cubiques centrés (CC).

En réalité, Qiao [44] montre que la forte concentration en hydrogene localisée au
niveau de la pointe de fissure, sur un XC80, est suffisante pour obtenir une rupture par
clivage, figure I-33.

Ce modele est tout particuliecrement intéressant dans le cas des métaux CC, qui peuvent
cliver tres facilement (température de transition ductile/fragile proche de I’ambiante). On
peut alors concevoir que 1’absorption d’hydrogene permette de passer d’'un comportement

de rupture ductile a un comportement fragile.
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Rappel du principe de propagation d’une fissure par clivage :

1
Huds o o Had.\

[H]rt‘sczlu [H]réscuu

Niveau de contrainte

d<I pm

v

1

7 I

\ (4) !

a /@{
<0 W, @
< Y H

Figure I-33 : Mécanisme de propagation d'une fissure par clivage [45].

¥ ®
\K

© : Adsorption de I’hydrogéne. Etape favorisée par la mise a nu du métal (en fond de
fissure),
© : Emission de dislocations ( Facteur d’Intensité de Contraintes < Facteur d’Intensité de

Contraintes local dii a la contrainte externe), écrantage de la fissure,
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@© : Diffusion sous contrainte de 1’hydrogene vers la zone de plus forte contrainte
hydrostatique (juste en avant de la fissure < 1pm),

© : Clivage sur une courte distance (< 1pm),

© : Arrét de la fissure et émission de dislocations,

O : Répétition du mécanisme, retour a I’étape 1.

111-3-2] Apparition et propagation des fissures

D. DELAFOSSE et T. MAGNIN [36], SCOOT X. MAO et M. LI [46], montrent
qu’aucun effet de création de fissure ne peut étre lié a la seule présence d’hydrogene,
particulicrement dans les réseaux CFC. Rien a ce jour ne permet de quantifier la part de
responsabilité de ’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 [45], sous sollicitations mécaniques cycliques effectués sur des morceaux
de pipeline en X52, comportant une fissure, montrent cet effet. Les deux essais suivant
sont représentatifs de conditions extrémes : faible contrainte et entaille peu profonde pour

la premiere éprouvette, et forte contrainte couplée a une entaille profonde pour la seconde.

Données des essais :

> Eprouvette 1 :
Acier X52, Fiax = 95% de Ry 02et R=0,5

25000 cycles (fréquence : 8.10” Hz, soit un essai sur 5 semaines),
Micro entaille de 50 pm,
Potentiel cathodique : E = - 1200 mV/ECS

> Eprouvette 2 :
Acier X52, Fax = 110% de Rpp2et R=0,5
25000 cycles (fréquence : 8.10” Hz)

Micro entaille de 200 pm,
Potentiel cathodique : E = - 1200 mV/ECS
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Micro-entaille

Fissuration transgranulaire
fragile

Rupture ductile

Figure 1-34 : Résultat de I’éprouvette 1 [45].

Le résultat de cet essai montre bien 1’influence de la présence de I’hydrogene 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 I’air, aucune fissure n’a été révélée.

Figure I-35 : Résultat de I’éprouvette 2 [45].
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Pour cette éprouvette n°2, possédant une micro entaille de 200 pum, la taille de la
fissure obtenue est de 250 um. Pour un essai dans les méme conditions, a I’air, la fissure ne
s’était propagée que de 40 pum.

Sous hydrogene, la vitesse de propagation de la fissure est de 10° mm/cycles, soit un
ordre de grandeur de plus que pour un essai a I’air, ou on releve une vitesse de 2.10°°

mm/cycles. La vitesse de propagation est donc multipliée par un ceefficient de 5.

Avec des conditions de sollicitations moins sévere, I’essai 1 montre que 1’on atteint
une vitesse de propagation de fissure sous hydrogene de 4. 10° mm/cycles, alors qu’'il n’y a

eu aucune propagation dans I’ 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 I’on

sollicite le matériau au voisinage de ses limites d’utilisation.

111-3-3] Piégeage de I’hydrogene par les dislocations

Un site de piégeage peut étre considéré, d’un point de vue thermodynamique, comme
un site au niveau duquel I’hydrogéne pourra diminuer son potentiel chimique. Du point de
vue cinétique, 1’équilibre entre 1’hydrogene occupant un site de piégeage et 1’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 I’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
modifie la fréquence de 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 €lastique) ;
- I’existence ou non d’une interaction a longue distance entre le piege et 1’atome

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

- la taille du piege qui peut étre ponctuel (atome interstitiel, lacune...), linéaire

(dislocation), plan (interface entre phases, joint de grains...) ou volumique

(microporosité, fissure...).

= Transport par les dislocations [47] :

Ce phénomene, constituant la base de certains mécanismes de fragilisation, suppose
I’existence d’un piégeage de 1I’hydrogene 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 “hydrogene - dislocations” interviennent
dans les mécanismes de fragilisation par I’hydrogéne sont Bastien et Azou [48].

Ce mécanisme, basé sur le fait que I’hydrogene 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.
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Figure I-36 : Images obtenues par microscopie photoélectrochimique d’un échantillon d’acier X46 chargé en

hydrogene, pour différents moments de flexion appliqués.

La figure I-36 montre la concentration de I’hydrogene 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 I’échantillon) est fortement chargée en hydrogene. Les

dislocations, en grand nombre dans cette zone, jouent le role de pieges pour I’hydrogene.

= Diffusion le long des joints de grains [49] :

Les phénomenes de court-circuit de diffusion associés a la présence de défauts
planaires (joints de grains) interviennent fréquemment sur le processus de diffusion de
nombreux éléments interstitiels ou non. De tels effets ne sont pas observés pour
I’hydrogene, lorsque son coefficient de diffusion réticulaire est tres élevé (Fea). 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 7).

55/169



CHAPITRE I Etude bibliographique

Figure I-37 : Image de rupture intergranulaire d’un échantillon d’acier P420M, en corrosion sous

contraintes.

= Piégeage de I’hydrogéne dans les défauts de la matiere [47] :

La figure 1-38 montre la ségrégation de 1’hydrogene en pointe de fissure (zone de

triaxialité de contraintes maximale).

Fissure

Zones blanchies : zones de forte
concentration en hydrogene

Figure I-38 : Image obtenue par microscopie photoélectrochimique de la zone proche d’une fissure

(acier X46 chargé en H,).
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Le courant photoélectrique, étant proportionnel a la quantit¢ d’hydrogene 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 1-39.
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Figure I-39 : Evolution du courant photoélectrique le long de la ligne AB de I’échantillon figure I1-39.

111-3-4] Diffusion interstitielle de I’atome d’hydrogene

OO00O000O @@ Molécule d’hydrogene
Atome d’hydrogene
g 00000 e s
a SS

O O O O ome d’acier
0000 O Awomed

O000 ¢ Etapes de la réaction :
EO OO a->b diffusion de la phase gazeuse
. ' O QEO O b->c adsorption physique et dissociation
=" moléculaire
i OEO OO0 c->d migration de I’atome et chimisorption
d x_)_ (OO d->e solution
0O0LO00 e->f diffusion interstitielle

Figure I-40 : Etapes de diffusion de I’hydrogene dans le réseau cristallin [50].

L’hydrogene étant de petite taille, il peut se déplacer facilement entre les sites
cristallins de I’acier. L hydrogene diffuse dans les aciers selon des mécanismes classiques
d’hétérodiffusion a dilution infinie, figure I-40. Les lois de Fick sont directement
applicables aux températures usuelles a ce type de diffusion, en 1’absence de force de

transport :
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oC oC o, oC
= _ _ —_— I_4
J D("]xet o &(D i j (I-40)

Avec :
e Jle flux d’hydrogene (cm’.cm™.s™),
e D le coefficient de diffusion (cmz.s‘]),
e (C la concentration en hydrogene,
e 1letemps (s),

® x la distance selon la direction de diffusion (cm).

= Coefficient de diffusion :

La mobilité de I’hydrogene dans les métaux peut étre caractérisée de facon simple par

un coefficient de diffusion qui, dans un systeme cubique, vérifie la relation :

D=pfa.T (I-41)
Avec :

= D le coefficient de diffusion (mz.s'1 ou cmz.s‘l),

= B le coefficient fonction du site interstitiel dans la diffusion,

"  ap, le parametre de la maille,

* I, lafréquence de saut, définie par :

L = v.exp| —on (1-42)
; =V-expl — -

= v lafréquence de vibration de I’atome dans un site interstitiel,
*  AGy, I’enthalpie libre de migration,
. k la constante de Boltzmann,

= T latempérature.

La variation du coefficient de diffusion avec la température s’exprime par la loi

d’ Arrhenius :

—AH
D= Do.exp( T i J (I-43)
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Avec :
*  AH,, enthalpie de migration,

. AS (1-44)
* D =pa, .v.exp( T j

=  AS,, entropie de migration

»  Coefficient de perméabilité :

Le coefficient de diffusion de I’hydrogene dans un métal est le plus souvent déterminé
expérimentalement par des mesures de perméabilité, c’est-a-dire par 1’analyse de
I’évolution en fonction du temps du flux d’hydrogene au travers d’une paroi métallique.

La perméabilité P d’un métal a ’hydrogene correspond au flux stationnaire mesuré
dans des conditions données de pression et de température, au travers d’une paroi de
géométrie connue :

P=K(c,-C )D (1-45)

Avec :

= (et Cs les concentrations en hydrogene sur les faces d’entrée et de sortie de la
paroi,

= K e facteur géométrique, fonction de 1’épaisseur e et de la géométrie de la paroi.

Cette grandeur est particuliecrement importante puisqu’elle représente le nombre
d’atomes d’hydrogene qui, en régime stationnaire, peuvent migrer dans le matériau dans
des conditions de pression et de température données. Son expression générale, en fonction
de la température et de la pression, peut étre déduite de cellede Set D :
AH +AH, j

(I-46)

P=K.S,D, .Ap”z.exp[— o7

Avec : Ap=po-ps différence entre les pressions d’hydrogene sur les faces d’entrée et de
sortie respectivement,

AHg I’enthalpie stationnaire.
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111-3-5] Hydrogéne et triaxialité des contraintes

Les aciers ferritiques présentent une transition du mode de rupture passant
progressivement d'une rupture fragile (par clivage) a une rupture ductile, lorsque la
température augmente. La vitesse de déformation est aussi un parametre fragilisant mais
agissant en sens inverse de la température. L augmentation de la vitesse de déformation
rend en effet I’acier plus fragile. Cette transition fragile-ductile se produit dans une zone de
température dans laquelle une température de transition est définie pour une vitesse de
déformation. La température de transition est souvent une caractéristique utilisée dans le
choix d’un acier, afin de se prémunir du risque éventuel de rupture fragile. Elle doit avoir
une valeur inférieure a la température minimale en service réglementaire (-20°C en France,
selon le décret de juillet 1974). La résistance a la rupture augmente avec le rayon d’entaille

et présente une véritable transition.

Cet effet est lié a la diminution de la triaxialité de contraintes, parametre qui permet de
traduire la diminution de la résistance a la rupture avec la pression hydrostatique,

phénomene décrit par le critere de Mohr-Caquot. La triaxialité B se traduit de la maniere

suivante :
2
— Il
p= R Al+0) ; a-47
L (1+20) 2

Ou v est le coefficient de Poisson, A est une constante qui dépend du matériau, I; est le

premier invariant du tenseur des contraintes et I, le second.

Ces deux invariants sont définis par les équations suivantes :

1,=Tr(c)=0, +0, +0, (1-48)

I, = _(0-1 105, 0,05, 10,0 1) (1-49)

011, O 2, et O 33 représentent les contraintes principales.
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Il est également possible de définir 1’état de triaxialité des contraintes, en
s’affranchissant de la constante A, précédemment citée. La triaxialité s’obtient alors en
calculant le rapport de la contrainte hydrostatique et de la contrainte équivalente de Von

Mises [51].

o

=_H 1-50
B -, (I-50)
Avec :

I,((,) 1 1

0, = 3 =§TF(O')=§(O'H +0, +O—33) (I-51)
Et:
o, = %Tr(avz) (I-52)

Ou: O, est la contrainte hydrostatique, o, la contrainte équivalente de Von Mises,

et O le déviateur de contrainte.

II1-4] Quantification de la concentration d’hydrogene

111-4-1] Modélisation de la concentration en hydrogene en fond d’entaille

La dissolution de I’hydrogene dans les métaux et les alliages résident, selon P. Sofronis
[35, 52], dans le fait que les sites de piégeage interstitiel ou les sites de piégeage
réversibles dus aux défauts de microstructures soient générés par déformation plastique
sous forme de dislocations. Ces deux familles de sites sont toujours supposées €tre en
équilibre, d’apres la théorie de Oriani [53] :

o . b ex W, 1-53
-6, 1-6, P RO (>3

T

0L et Or représentent respectivement le niveau d’occupation des sites interstitiels et des
sites de piégeage, Wg I’énergie de liaison des pieges, R la constante universelle des gaz

parfait (8,314472 J mol”' K'') et ® la température absolue.
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La concentration en hydrogene au niveau des sites de piégeages, notée Cr, est mesurée
en atome d’hydrogene par unité de volume, et s’exprime par :

C, =6,aN, (1-54)

o correspond au nombre de sites par piege et Nt quantifie la densité de pieges mesurée
en pieges par unité de volume. Cette densité de pieges est fonction de la déformation
plastique locale calculée en déformation plastique effective, selon I’équation (I-55).

N,=N,le,) (I-55)

La concentration en hydrogene, contenue dans les sites interstitiels, se calcule selon le
méme principe que Cr et posséde les mémes unités :

C,=6,/N, (1-56)

B correspond au nombre de sites interstitiels par atome et Np quantifie le nombre
d’atomes par unité de volume. Ce dernier est défini a partir du nombre d’Avogadro

(NA=6,0232 x 10* atomes par mole) et du volume molaire (V) :

N, =—4 (I-57)

La concentration en hydrogene dans les sites interstitiels est étudiée a 1’équilibre, en
tenant compte de la contrainte locale de Cauchy : cj;.
Pour calculer cette concentration d’hydrogene a 1’équilibre, il faut avoir recourt a la

distribution de Fermi-Dirac, on obtient alors :

(I-58)

0, caractérise I’occupation initiale des sites interstitiels, et est défini de la maniere

suivante :
6, = ﬁf\? (1-59)
L

C,est la concentration initiale.
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Ky correspond a la constante d’équilibre qui tient compte de I’interaction entre

I’hydrogene et la contrainte :

K, = exp(o-kk—'VHj (1-60)

Vy représente le volume molaire partiel d’hydrogene dans la solution. De plus, il faut
remarquer que la convention de sommation standard est ici utilisée pour éviter une

répétition des indices dans la définition de la pression hydrostatique locale : o, , et que les

effets de transition n’ont pas été pris en considération.

L’association des équations [-53 et I-58 permet d’obtenir la concentration totale en
hydrogene, exprimée en atomes d’hydrogene par atome soluble. Elle est fonction de la

contrainte hydrostatique et de la déformation plastique équivalente.

c :CL +CT :ﬁleL(o-kk )+9TL(O-kk’8p )J (1_61)
Ou:
c, = i (1-62) et ¢, = % (1-63)

L L
Et:

0
0,(0,)= 1ot (00”‘) (1-64)
(1_ QL )+ LKL (Gkk )
_ o NT(gﬂ) KTeL(O-kk)

eTL(O-kk’gp)_E 1 eL(O-kk)-l_KTeL(O-kk) (I-65)

Comme précisé précédemment, 1’équation 1-60 ne tient pas compte d’effets de
transition, qui surviennent lorsque la concentration en hydrogene augmente dans les
différents sites. Ce qui signifie que la concentration en hydrogéne ne pourra étre
déterminée que si la pression hydrostatique et la déformation plastique équivalente sont

calculées au préalable.
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111-4-2] Mesure des quantités d’hydrogeéne absorbées par électrolyse

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

Yan M., Weng Y. [54], ont proposé une méthode basée sur la perméabilité de 1’acier
utilisé. Pour se faire, il ont comparé la quantité de courant en jeu, lors du chargement en
hydrogene électrolytique d’une éprouvette (réduction de I’éprouvette de travail), et lors de
son déchargement (oxydation de I’éprouvette de travail). Ces essais nécessitent 1’utilisation
d’un potentiel de corrosion plus faible que le potentiel libre de I’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 I-41, doit étre limitée, polie et mesurable. Le
reste de I’éprouvette doit, quant a lui, €tre isolé électriquement. L’utilisation de peinture a
base époxy s’avere efficace. Elle est tres isolante et possede une grande résistance en

milieux agressifs.

Partie
1solée

q4mm

A

Partie A
utile -1 v 8 mm

8 mm

|

Figure I-41 : Eprouvette de chargement/déchargement en hydrogene.
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Durant la phase de chargement, I’éprouvette est placée dans un becher, figure 1-42,
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 (KCI), plongé dans un second becher
rempli d’une solution de chlorure de potassium (KCI). Un pont salin de type Agar/Agar,
permet de relier électriquement les deux bechers. Un bullage continu d’azote dans le
becher contenant 1’éprouvette, limite les effets néfastes de 1’oxygene. 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 1’essai.

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

courant de corrosion. L’utilisation de la relation 1-66 permet d’obtenir la quantité

d’hydrogene créée Q;v :

Texp

Q: = jlmm (Z')dz' sous E_, = const. (I-66)
0

Icam est le courant cathodique de polarisation (en mA), t le temps (en s) et Ecm le

potentiel cathodique constant.
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Figure I-42 : Cellule de chargement électro-chimique.

65/169



CHAPITRE I Etude bibliographique

La seconde partie de la méthode consiste a décharger immédiatement 1’éprouvette dans
une solution de soude (NaOH a 0,2 mole). La cellule de déchargement est identique a la
cellule de chargement, figure I-42 ; seule la solution NS4 est remplacée par la solution de
soude.

L’hydrogene existe dans le métal sous forme d’atome et non de molécule de
dihydrogene (H»). Donc, le fait d’utiliser une solution de soude, permet la diffusion des
atomes d’hydrogene 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—>H +¢ (1-67)

Selon le méme principe, il est nécessaire d’enregistrer I’évolution du courant de

corrosion, figure 1-43. La formule I[-68 permet d’obtenir la quantit¢é d’hydrogene

, abs
absorbée Q,

abs

0, = IV[IH (r)- I, (z )]dz' sous E . = const . (I-68)

Iy est le courant anodique de polarisation (en mA), L le courant anodique de
polarisation de référence (en mA), t le temps (en s) et Expodic 1€ potentiel anodique constant.
La valeur du courant anodique de polarisation est obtenue en déchargeant une

éprouvette vierge (sans chargement électrolytique au préalable).

A

Courant de polarisation

Temps d’exposition

Figure I-43 : Exemple de déchargement d’hydrogene sous potentiel anodique.
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Le calcul de la concentration en hydrogene absorbé peut se déduire en appliquant la

relation suivante :

abs

_9

C =28 _
"oz Fv

(I-69)

Avec z. nombre d’électrons de 1’élément considéré (ici z. =1 pour I’hydrogene), F la

constante de Faraday (96 500 C/mol), et v le volume utile de I’éprouvette.

Le rapport k, donné par la relation I-70, permet de qualifier le type d’exposition

réalisé : sévere, moyenne ou faible.

abs
_ 9y

ev

9y

(I1-70)

IV] PROBLEMATIQUE
IV-1] Projet NaturalHy

Le projet NaturalHy [55], comme son nom le laisse sous entendre, est un projet lié au
gaz naturel (Natural Gas: CHs) et a I’'Hydrogeéne. Son but est d’étudier 1'opportunité
d'utiliser les infrastructures existantes destinées au gaz naturel, pour le transport-
distribution d'hydrogene. Ce transport-distribution, se ferait dans un premier temps avec un
mélange de gaz naturel et d’hydrogene. Selon toutes vraisemblances, le mélange serait
constitué d’environ 80% de gaz naturel et de 20% d’hydrogene. Il constituerait ainsi une
approche transitoire permettant de relier les moyens de production centralisés ou
décentralisés d'hydrogene (existant ou a venir) avec les consommateurs.

Le projet NaturalHy s’intégre au sein du 6™ PCRDT (Programme Cadre de Recherche
et Développement Technologique). Il rassemble 39 partenaires européens, dont des
compagnies gazieres (Gasunie, GdF, Naturgas Midt Nord,...), des compagnies pétrolieres
(Total, BP, Shell,...), des laboratoires de recherches privées et publiques (IFP, CEA, TNO,
CSM, Energy research Centre of the Netherlands, ...), des universités (ENIM, National
Technical University of Athens, Loughborough University, University of Leeds,...). Ces

partenaires disposent d’un budget de recherche de 17 millions d’euros, financé par la
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Commission Européenne. Ce projet, d’une durée de 5 ans, a débuté en 2004 et se termine
en mai 2009.

Le réseau de transport-distribution européen est tres dense, figure I-1. Il représente
environ 185 000 km de canalisations, pour la seule partie dédiée au transport, et quelques
170 000 km pour le seul réseau Francais de distribution. Le caractere économique n’est
donc pas a démontrer. La création d’un réseau de transport-distribution d’hydrogene, en
parallele de celui existant, coliterait environ 50 milliards d’euros, et demanderait surtout

un délai d’au moins 50 ans.

Les différents partenaires sont partagés en 8 groupes de travail (Work Package) :
=  WP1: socio-économique
= WP2: sécurité
* WP3: durée de vie du réseau
*  WP4 : nocivité des défauts sur les pipes
=  WPS : utilisation final de I’hydrogene
=  WP6 : validation de I’utilisation du réseau
=  WP?7 : Diffusion et mise en valeur du contrat vers I’extérieur

=  WPS : supervision des travaux

Une partie de ce travail a été réalisé pour répondre aux attentes et aux questions du

groupe WP3 “Durée de vie du réseau”, dirigé par Gaz de France.

IV-2] Défauts de type : éraflures

La catastrophe survenue a Ghislenghien pres d’Ath (région Wallonne) en Belgique le

30 juillet 2004 est due a la rupture d’une conduite de gaz naturel, figures 1-44 et [-45.

L’explosion, provoquée par une fuite de gaz naturel, a causé la mort de 24 personnes,
principalement des ouvriers et des pompiers. Plusieurs victimes ont été mutilées ou
bralées, 132 personnes au total. La derniere victime est décédée en juin 2005 des suites de
ses brilures. Il s'agit de la catastrophe industrielle la plus meurtriere en Belgique, depuis la

catastrophe miniere du Bois du Cazier en 1956 qui fit 262 morts.
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La colonne de flammes créée par I’explosion, était haute de plusieurs dizaines de
metres, et visible a plus de 15 kilometres a la ronde. Un troncon de la conduite de gaz,
mesurant 11 metres et pesant plusieurs tonnes, a été projeté a pres de 200 metres.

Sous l'effet de la chaleur, les circuits électriques des batiments, situés a plusieurs
centaines de metres de I'explosion, ont fondu. La chaleur a été ressentie a pres de deux
kilometres du lieu du sinistre. Des morceaux des batiments ont été projetés a six
kilometres.

Une vibration du sol, de plus de dix minutes, a été enregistrée. Elle s'est propagée en

aval du conduit au moins jusqu'a Lombise, a 10 kilometres du sinistre.

La cause de cette catastrophe n’est autre qu’une erreur humaine suivie d’un manque de
réactivité. En effet, pendant des travaux d’excavations (lors de I’implantation d’une
nouvelle entreprise sur le site), réalisés au moyen d’un engin de chantier, la conduite a été

heurtée et donc éraflée.

Cette catastrophe est la preuve méme de la nécessité de connaitre 1’influence de ce type

de défauts rencontrés sur les conduites de gaz.

Figures I-44 et I-45 : Catastrophe de Ghislenghien en 2004.
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IV-3] Qualification de la nocivité du défaut

Toute la difficulté réside dans la nécessité de hiérarchiser les défauts en fonction de
leur nocivité. Il serait aberrant, treés coliteux, et extrémement conservatif de changer une
conduite des la détection d’un défaut.

Des criteres de forme (longueur, largeur, et profondeur), de conditions d’utilisation
(pression interne, type de gaz, température,...) doivent entrer en considération pour
qualifier un défaut rencontré.

L’utilisation des résultats obtenus, lors des différentes campagnes d’essais, permet de
renseigner la procédure SINTAP. Pour définir, au mieux, le facteur de sécurité en fonction
du défaut rencontré. L’analyse de ce facteur de sécurité entrainera slirement une prise de
décision concernant I’action a mener (changement de la conduite, réparation, ou bien

attente).
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Introduction :

Cette partie est consacrée a I’analyse de notre acier et a la caractérisation de ses
différentes propriétés mécaniques. La nature des essais et la géométrie des éprouvettes ont
engendré une premiere étape dans notre réflexion : la conception et la fabrication des

différents montages. Une premiere série d’essais a permis de valider le fonctionnement.

Aucun probleme ne fiit rencontré concernant les essais a ’air. Par contre, I’immersion
du montage en acier XC38, recouvert d’un film de peinture, dans la solution électrolytique,
engendra un probleme de corrosion trés importante. Apres une semaine de sollicitation, le
montage était completement oxydé, avec par endroit des crateres de corrosion de 2-3 mm.
Cette corrosion n’est pas souhaitable, elle pollue la solution é€lectrolytique en la chargeant

en oxyde de fer.

La premiere solution retenue consiste en une nitruration du montage, ce qui a pour effet
de prolonger la durée de vie du montage d’une semaine. Cette durée est encore
insatisfaisant pour notre utilisation. Pour tenter de limiter les effets de la corrosion, un
second montage fht fabriqué en INOX 316L. Il est recouvert d’une peinture a base époxy,
couramment utilisée dans le domaine maritime. La peinture a un double rdle, la protection
contre la corrosion et I’isolation électrique du montage. Cette configuration nous permet de

réaliser des essais d’une durée supérieure a quatre mois.

L’ensemble des résultats obtenus dans cette partie, permet de renseigner le Diagramme
Intégrité Rupture Modifi€, proposé dans le chapitre 1. L’évolution des différents facteurs,
de sécurité et de slreté, permettra de conclure qu’en a la nocivité de I’hydrogene, sur

I’acier API 5L X52 étudié.
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I] ACIER ET MOYENS MIS EN OEUVRE
I-1]  Acier utilisé

I-1-1] Provenance et nuance de l’acier

] vl ]
@ —>
a) Laminage
- b) Découpage de la tole
¢) Roulage

d) Soudage longitudinal

Figure II-1 : Procédé de fabrication d’un tuyau.

Les deux tuyaux, en notre possession, ont subi le méme procédé de fabrication. Ils sont
obtenus a partir d’une tdle qui est dans un premier temps roulée, puis soudée
longitudinalement. Les caractéristiques longitudinales de la tole deviennent les

caractéristiques circonférencielles du tuyau, figure II-1.

Ces deux tuyaux, nuance API 5L X52, ont été fournis par Gaz de France, dans le cadre

du projet européen NaturalHy.

Le tuyau de diametre extérieur de 610mm provient directement du réseau de transport
utilisé par Gaz de France. Il a été mis en service dans les années 50, et représente
correctement 1’état des conduites en acier X52, du réseau existant. Le second tuyau de

diametre extérieur de 219mm, n’a jamais été mis en service.
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I-1-2] Propriétés mécaniques et chimiques

Les deux dimensions de tuyaux de transport de gaz sont les suivantes :

> Tuyau 1 : » Tuyau2:

] Diameétre extérieur : 610mm, ] Diameétre extérieur : 219mm,

] Epaisseur : 11mm, ] Epaisseur : 6,1mm,

. Longueur du troncon : 2400mm. . Longueur du troncon : 1000mm.

Le tableau II-1 présente les caractéristiques chimiques de ces deux tuyaux :

C Mn Si Cr Ni Mo S Cu Ti Nb Al

0219 0,116 | 1,286 | 0,226 | 0,055 | 0,033 | 0,011 | 0,001 | 0,024 | 0,003 | <0,02 | 0,034

0610 0,206 | 1,257 | 0,293 | 0,014 | 0,017 | 0,006 | 0,009 | 0,011 | 0,001 | <0,03 | 0,034
Standard | <0,22 | <1,4 <0,015

Tableau II-1 : Composition chimique des deux tuyaux (proportion massique en %).

Sens circonférentiel

Sens longitudinal

Figure I1-2 : Sens longitudinal et circonférentiel du tuyau.

Pour connaitre les caractéristiques mécaniques de ces tuyaux, des essais de traction ont
été effectués. Les dimensions du tuyau 1 le permettant, ces propriétés mécaniques ont pu
étre obtenues dans les deux directions principales (sens long et circonférentiel, figure I1-2).
La faible épaisseur du tuyau 2 ne permet pas en revanche d’avoir ses propriétés dans le
sens circonférentiel. Les éprouvettes utilisées sont normalisées. Elles sont plates de section
rectangulaire, figure II-3. Leurs dimensions respectent la norme NF EN 10002-1, tableau
II-2. De plus, la fibre neutre de 1’épaisseur du tuyau coincide avec la fibre neutre de

I’éprouvette.
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L

_
Y\

¢ b Epaisseur = e

Figure II-3 : Eprouvettes de traction.

Eprouvette longitudinale Eprouvette longitudinale
(tuyau ©#219) (tuyau 9610)
Eprouvette circonférentielle

(tuyau ¥3610)
Longueur totale : L 120 180
Longueur Calibrée : L. 50 86
Largeur utile : b 8 16
Largeur de téte : d 30 34
Longueur de téte : ¢ 25 30
Rayon de courbure : r 12 17
Epaisseur : e 4 8

Tableau II-2 : Dimensions des éprouvettes de traction (mm).

Le tableau II-3 regroupe les 4 grandes caractéristiques moyennes obtenues lors des

essais de traction. Cinq essais sont réalisés par configuration.

* Le module d’Young E (MPa) : c’est le coefficient de proportionnalité reliant la
contrainte a la déformation dans le domaine élastique. Il correspond a la pente
de la droite (contrainte/déformation) relevée au cours de l’essai, jusqu’a la

limite d’élasticité vraie R..
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* La limite d’élasticité R, (MPa) : c’est une valeur de contrainte a partir de
laquelle le matériau se plastifie, c’est-a-dire qu’il produit une déformation
irréversible. Ce point définit la sortie du domaine de proportionnalité entre la
contrainte et la déformation enregistrées. Concrétement, le début de la
plastification se manifeste par une infléxion de la caractéristique contrainte
déformation. Ce point dépend de I’histoire du matériau dans la mesure ou un

écrouissage préalable décale cette valeur limite.

* La limite d’élasticité conventionnelle R, (MPa) : dans le cas ou la limite
d’élasticité est difficile a identifier, on utilise, pour la déterminer, la convention
qui consiste a choisir la contrainte correspondant a une déformation inélastique

de 0,2%.

» La resistance ultime, ou contrainte maximum de traction R,, (MPa) : une fois
la plastification engagée, la déformation du matériau n’est plus reliée
linairement a la contrainte. Il se produit un écrouissage provenant du
mouvement des dislocations. La déformation est homogene a 1’échelle de
I’éprouvette. Il s’agit d’un durcissement qui “s’oppose” a la déformation par
empilement et enchevétrement des dislocations. Cette déformation plastique
entraine une augmentation de la contrainte nécessaire a la déformation jusqu’au
point maximum R, (on peut également relever le taux de déformation a ce

point caractéristique).

»  L’allangement a rupture A,% (%) : il définit le taux de déformation lorsque le
matériau se rompt. Apres la déformation homogene produite jusqu’au point de
la contrainte maximum, il se produit des phénomenes hétérogenes localisés
autour de défauts, d’inclusions, d’entailles... etc. La contrainte de traction
augmente, mais la section de 1’éprouvette diminue localement en un point

faible. Cette variation de section est communément appelée : striction.
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Module d’Young | Limite d’écoulement Résistance ultime Allongement
E (MPa) R. (MPa) R,, (MPa) A, en %
7219 mm
203 000 431 526 31,56
Longitudinal
?610 mm
194 000 437 616 23,14
Longitudinal
(3610 mm
199 000 410 543 15,94
Circonférentiel
Tableau II-3 : Propriétés mécaniques des deux tuyaux.
700
600 -
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>
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300

Contrainte de traction (MPa)
[ )
[
<

—{3—X52 610 circonférentiel

100 —A—X52 610 longitudinal

—O—X52 219 longitudinal

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35 0,4
Déplacement (mm/mm)

Figure I1-4 : Comparaison des différents essais de traction.

La figure I1-4, représentant le résultat des différents essais de traction, montre que les
propriétés mécaniques de ces deux nuances d’aciers sont relativement proches dans le sens
longitudinal. Seule la limite d’élasticité differe quelque peu. En ce qui concerne le tuyau de
diametre 610mm, il est important de souligner la différence de niveau de la déformation a
rupture, qui passe du simple au double en fonction de la direction étudiée, ceci est du au

mode de fabrication des tuyaux.
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Coefficient d’écrouissage n

Coefficient de résistance K (MPa)

3219 mm Longitudinal
?610 mm Longitudinal

?610 mm Circonférentiel

0,0446
0,108
0,114

587,3
795,8
795,7

Tableau I1-4 : Coefficient de la loi de Ludwik.

La relation de Ludwik nous permet d’introduire le comportement réel de ces deux

types d’acier dans leur domaine plastique. Elle est utilisée lors de la modélisation, de

I’essai de flexion 3 points sur des éprouvettes courbes (paragraphe II-3-2, de ce chapitre),

sur un logiciel de calcul par éléments finis, MSC Marc, tableau 11-4.

Des échantillons ont été prélevés dans les 2 tuyaux, suivant les 2 sens d’étude

(longitudinal et circonférentiel). Les étapes décrites dans le tableau II-5 ont été nécessaires

avant les observations au microscope optique :

Etape

Opérations

des tuyaux

o R N SN AW

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

Découpage des échantillons suivant la direction longitudinale et circonférentielle

Injection sous pression de Bakélite autour de I’échantillon, pour obtenir un porte-
échantillon de forme cylindrique
Pré-polissage au papier abrasif (P120)
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 10s (2 a Sml d’acide nitrique pour 100ml d’éthanol)

Tableau II-5 : Préparation des échantillons avant observation micrographique.
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= Analyse de la microstructure du tuyau de diamétre 219 mm :

X300

Figure II-5 : Analyse longitudinale. Figure II-6 : Analyse circonférentielle.
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»  Analyse de la microstructure du tuyau de diamétre 610 mm :

Figure I1-7 : Analyse longitudinale. Figure I1-8 : Analyse circonférentielle.

L’analyse métallographique permet d’affirmer que la tole, servant a la fabrication de ce
tuyau, est laminée dans ses deux directions (longitudinal et transverse). 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.

I-1-3] Eprouvettes non-normalisées — Choix du type de sollicitations a obtenir

Le premier tuyau étudié était de faible diametre et d’épaisseur (@ 219mm pour une
épaisseur de 6,1mm). Le but des essais est de permettre de reproduire au mieux I’effet de la
principale cause de contrainte, en service, dans un tuyau sous pression interne, et de

simuler, par une entaille, I’effet que produit une éraflure sur ce type de tuyau.
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La contrainte la plus importante étant la contrainte circonférentielle, un essai de type

flexion 3 ou 4 points semblerait adapté.

Vue les dimensions du tuyau, faible épaisseur et forte courbure, il n’était pas
envisageable d’utiliser des éprouvettes de flexion normalisées (éprouvettes de flexion plate
de section carrée ou rectangulaire). Nous aurions di utiliser des micro-éprouvettes de

quelques millimetres, treés peu représentatives des conditions réelles de service.

Figure II-10 : Eprouvetlté courbe tuyau @610mm.
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La dimension du tuyau, la plus contraignante, étant sa courbure, nous nous sommes
orienté vers des éprouvettes courbes en flexion. Dans un souci de comparaison, le méme
type d’éprouvette a été utilisé avec le second tuyau (@ 610mm pour une épaisseur de

11mm), figure II-9 et II-10.

Un essai de flexion 4 points, figure II-11, permettrait d’avoir un moment fléchissant

pur, sans cisaillement, entre les deux points d’appui centraux.

Inc 19
Time: 1.000e+000

M e Application de la charge

3 6534002

3 245e+002

2 8374002

2.420e+002

2.022e+002

1 614e+002

1.206e+002

7 984e+001

3.906e+001

-1.721e+000

lcasel

Equivalent Von Kises Stress

Figure I1-11 : Simulation d’une flexion 4 points sur une éprouvette courbe 3219mm.

Selon la figure II-12, la contrainte maximale se trouve au niveau du point d’application

de la charge, et au niveau inférieure de la zone de symétrie.

De plus, il serait assez difficile d’assurer, tout au long de 1’essai, que I’entaille se
trouve bien a égale distance des appuis centraux, du fait de la forte courbure de
I’éprouvette, qui peut glisser durant I’essai de fatigue. La flexion 3 points, pour des raisons

de symétrie évidente, nous dispense de ce probleme. Cette solution a été retenue.
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e 19 MSC

Time: 1.000e+000

4 061e+002
3 653e+002

3.2452+002

{2 837e+002 [

2 430=+002

2.022e+002

1.614e+002

1.206e+002

7.984e+001

3 906e+001

Zones de contrainte maximale .

-1.721e+000

lcas=1

Equivalent Von Hisss Gtress

Figure II-12 : Zoom sur le point d’application de la charge .

Les dimensions des éprouvettes résultent du fait que notre souhait est d’utiliser une
machine de fatigue, équipée d’une cellule de charge dynamique de capacité : + 10 kN pour

les essais de fatigue, et une cellule de + 25 kN pour les essais statiques.
Pour simuler au mieux les agressions extérieures que peuvent subir ces tuyaux, nous

avons fait le choix d’utiliser une entaille en V a 45°. La profondeur retenue est de 20% de

I’épaisseur. Le rayon de fond s’approchent au mieux des états en service.

Figure I1-13 : Schéma de I’entaille.
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Eprouvette ¥219mm Eprouvette @610mm
a 45° 45°
p 0,15 0,15
t'=02%t 1,22 2,2

Tableau I1-6 : Dimensions de I’entaille.

Nous avons décidé de baptiser ces éprouvettes, non-normalisées, éprouvettes “tuiles
romaines”, car elles ont la forme des tuiles en argile que les femmes romaines moulaient

sur leurs cuisses, pour la confection des toitures des maisons,.

I-2] Matériel utilisé
1-2-1] Machines de tests

= Essais sur éprouvettes Tuiles Romaines et CT :

Figure II-14 : Machine de traction/compression INSTRON 1341.
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La machine utilisée, pour ces différents essais, est une machine de
traction/compression hydraulique : INSTRON modele 1341, figure II-14. Trois cellules de
charge Dynacell sont utilisées sur cette machine. La premiere a une capacité dynamique de
+ 100 kN, la seconde de + 25 kN et la derniere de + 10 kN. Les différents essais réalisés,
nécessitant des plages de capacités différentes, nous avons eu recours a ces trois types de
cellules, car elles ont des plages d’utilisation préférentielles. Il faut toujours appliquer des

charges supérieures a 1% de la capacité maximale de la cellule.

= Essais de traction normalisés :

)
)
)
)
a
) |
) |
a
)
E
4
)
4
9
) |
a4
>
>
»
>
1> N
1> B

Figure II-15 : Machine de traction/compression INSTRON 5585H.
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Une machine électrique de traction statique, figure II-15, de capacité +250kN, a été
utilisée pour la réalisation des essais de caractérisation normalisé du matériaux (module de
Young, limite d’élasticité, résistance ultime, allongement a rupture,...).

Cette machine est équipée de mors pneumatiques permettant la sollicitation
d’éprouvettes plates d’épaisseur allant de quelques dixiemes de millimetre a 15mm.

Le suivi de la déformation longitudinale et transversale est assuré par un extensometre

vidéo.
1-2-2] Montages spécifiques
= Montage de flexion 3 points pour essais de référence a I’air :
1
4
Angle = 60°
z
X
y &

Figure I1-16 : Montage de flexion 3 points a I’air.

La transmission de l’effort appliqué par le vérin hydraulique de la machine de
traction/compression se fait par I'intermédiaire de la piece 3, figure II-16. La piece 2,
montée dans la piece rainurée 3, a sa partie inférieure arrondie (arc avec un grand rayon de

courbure), ce qui permet d’avoir un degré de liberté en rotation autour de 1’axe x. Ceci
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permet d’assurer que le contact entre le cylindre (positionné sur la piece 2) et I’éprouvette
4 est bien linéaire. Une fois le contact établi, trois vis de pression fixées dans la piece 3
assurent le maintien dans la position souhaitée. La flexion 3 points est réalisée avec un
contact mobile (point A) et deux contacts fixes (points B et C).

La mesure de I’effort appliqué est assurée par une cellule de charge dynamique placée

entre la traverse fixe de la machine et la piecce 1 du montage.

= Montage de flexion 3 points pour essais de fatigue sous hydrogene

électrolytique :

Pour les essais sous hydrogene, une cellule en plexiglas, figure II-17, est ajoutée par
rapport a la configuration précédente. La fonction premiere, de cette cellule, est de
permettre I’immersion de 1’éprouvette dans une solution électrolytique durant les essais.

L’homogénéisation de la solution électrolytique est assurée par une pompe qui aspire la

solution au niveau du point A et qui la refoule au niveau du point B.

Figure II-17 : Montage de flexion 3 points sous hydrogene.
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= Cellule de chargement sous hydrogene électrolytique pour les essais

statiques :

Comme il est possible de le voir, figure II-18, la cellule se compose de 3 parties. Un
premier bac d’homogénéisation, le plus volumineux, ou le pH et la présence en oxygene
sont contrdlés, et deux autres bacs, plus petits, qui sont superposés sur ce dernier. Ces deux
bacs donnent la possibilité de charger simultanément 2 éprouvettes identiques, et de
doubler le nombre de points obtenus par essais.

Comme pour la cellule de chargement utilisée pour les essais de flexion 3 points en

fatigue, une pompe fait circuler la solution électrolytique de bac en bac, dans un souci

d’homogénéisation.

Figure I1-18 : Cellule de chargement électrolytique.
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= Montage de sollicitation pour éprouvettes CT normalisées :

Le montage, Figure 1I-19, a été réalisé en suivant les directives données par les deux
normes frangaises relatives aux essais de détermination du Facteur d’Intensité de

Contraintes [1] et a la détermination de I’écartement a fond de fissure [2].

Figure I1-19 : Montage pour éprouvettes CT.

I-2-3] Capteurs et jauges

Dans notre étude, nous avons eu recours a deux capteurs acoustique de forme et de
caractéristiques techniques différentes. Le premier, figure I1-20, a été utilisé lors des essais
réalisés a I’air, pour des fréquences de signaux allant de 100 a 450 kHz. Sa fréquence de
résonance est de 150 kHz. Il a un diametre de 20,3mm, pour une hauteur de 14,3mm. C’est
un capteur couramment utilisé pour des essais sur les aciers. Son défaut majeur, pour notre

utilisation, est son corps en aluminium (poids : 13g).

Nous avons donc di utiliser un second capteur, figure 1I-21, pour les essais sous

hydrogene électrolytique.
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L’avantage de ce dernier, est d’avoir un corps en inox et d’étre étanche (poids : 0,8g).
Il ne possede pas la méme gamme de fréquences, de 550 a 730 kHz, et sa fréquence de
résonance est de 600 kHz. Cette différence de gamme de fréquence ne nous dérangera pas
compte tenu de 1’utilisation et de I’interprétation des résultats acoustiques que nous aurons

a réaliser.

Figure I1-20 : Capteurs VS 150-M.

Figure II-21 : Capteurs Pico Z.

Les deux capteurs sont fixés, quelque soit I’éprouvette utilisée, de part et d’autre de
I’entaille mécanique. Avec ces deux capteurs, nous ne pouvons avoir qu’une détection
linéaire des événements acoustiques survenus lors de I’essai, figure II-22. De ce fait,
I’ensemble des émissions acoustiques survenues au niveau de I’entaille, forment alors une
zone dans le graphique niveau de bruit en fonction de la distance entre les capteurs, figure

I1-23.
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---------------- 44

4+ = Emission acoustique,
+ = Emission acoustique projetée sur la droite

passant par les 2 capteurs,
= Capteur piezzo électrique.

Entaille > <

Figure I1-22 : Principe de détection des événements acoustiques.

La figure II-23 présente un exemple de résultat obtenu aprés un essai statique de

flexion 3 points, sur une éprouvette Tuile Romaine. Les différents événements acoustiques,

survenus au cours de 1’essai, y sont représentés. Les deux lignes rouges correspondent aux

deux cylindres d’appuis. Les deux lignes noires forment une zone constituée de points

localisés au niveau de 1’entaille, du fait de la localisation linéaire. La distance entre les

deux capteurs est de 240 mm. L’analyse de ce graphique permet de dire que la densité

d’événements acoustique est la plus importante entre les deux reperes noirs. Seuls ces

points seront pris en compte dans le tracé des prochains graphiques relatifs aux événements

acoustiques.

100,00

90,00

80,00

bruits émis par la fissure

Position des appuis

Entre ces 2 repéres se situent les

70,00

60,00

50,00

40,00

000 2000

40,00

60,00

100,00 120,00 140,00
Distance entre les capteurs (mm)

8000

160,00

180,00

20000

220,00

240,00

Figure I1-23 : Exemple de localisation des activités acoustiques sur I’éprouvette Tuile Romaine.
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Le capteur a lames, figure II-24, sera utilisé lors des essais réalisés sur les éprouvettes
CT (Compact Tensile). Ce capteur permet de mesurer la valeur de 1’ouverture des levres de
I’entaille. Il est capable de mesurer une ouverture de 10mm. Sur chacune des lames, deux
jauges de déformation sont collées, une de chaque coOté, et en sens inverse. Ce capteur
fonctionne donc en pont complet, et il est couplé a une centrale d’acquisition, pont de
Wheatstone. Le facteur de jauge de ces quatre jauges est de 1.8, pour une erreur de 0,5%,

valeur acceptable par la norme A03-182 [2].

Figure I1-24 : Capteurs a lames.

« a >
12,7mm
b 25,4mm
c 5,1imm

b .

Figure II-25 : Jauge de propagation de fissure [3].

Des jauges de propagation de fissure de la marque Vishay [3], figure II-25, ont été
utilisées pour contrdler la propagation de fissures sur des éprouvettes CT. Ces jauges,
couplées a un pont d’extensométrie, permettent de suivre 1’évolution de la fissure, par
rupture successive des brins qui la composent. La rupture de chacun des brins entraine une
variation de la valeur de la résistance de la jauge. Ces jauges possedent 20 brins et

I’intervalle entre deux brins est de 0,25mm.
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I-3] Obtention de I’hydrogéne pour les essais

I-3-1] Les différentes méthodes possibles

Comme nous I’avons vu dans le chapitre I, paragraphe III-1, ’hydrogene se trouve soit
sous sont état gazeux, soit recombiné avec d’autres atomes sous divers états

(hydrocarbures, eau, métaux,...).

Pour réaliser des essais qui incluraient I’effet de 1’hydrogene, deux méthodes sont
envisageables, la premicre consiste a utiliser 1’hydrogene sous sa forme gazeuse et la
seconde sous sa forme liquide. Les essais sous hydrogene gazeux sont les plus proches de
la réalité, puisque le mélange gaz naturel-hydrogene, dont il est question dans le contrat
Naturalhy [4], doit étre transporter sous cette forme. Il est possible d’obtenir de

I’hydrogene gazeux, comme bon nombre d’autres gaz, dans des bouteilles sous pression.

Le probleme majeur de cette méthode, réside dans le fait que I’utilisation de gaz dans
des réservoirs sous pression est soumis a un certain nombre de regles de sécurité. 11 est
indispensable d’obtenir les autorisations d’exploitation délivrées par la DRIRE (Directions

Régionales de I’Industrie, de la Recherche et de I’Environnement) [5].

La seconde méthode consiste en un chargement électrolytique en milieu aqueux. A
température ambiante et jusqu’a 80°C [6], elle permet de dissocier la molécule d’eau en
ces deux atomes constitutifs : I’oxygene et I’hydrogene, et ainsi d’introduire 1’hydrogéne

au niveau de I’électrode de travail, qui pour nous, sera I’éprouvette a charger.

L’avantage premier de cette technique est lié au fait qu’elle ne soit pas soumis aux
mémes réglementations que la premiere. Le second point positif est dii a la possibilité
d’utiliser de I’eau comme électrolyte, mais toute autre solution aqueuse peut étre
employée. Ceci pourrait donc permettre de coupler I’effet de I’hydrogene et un effet de
corrosion. Une solution aqueuse, qui permettrait de reproduire I’effet de corrosion

extérieure subie par les pipelines enterrés, serait envisageable.
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I-3-2] Le moyen retenu

Dans un souci de gain de temps, et étant donné que certains partenaires du contrat
NaturalHy avaient déja des installations permettant la réalisation d’essais sous pression de

gaz, nous nous sommes orientés vers le chargement en hydrogene électrolytique.

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€ 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 :

» 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 I’échantillon.

En électrochimie [7], 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.

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
facon cyclique. Cette électrode, figure II-26, n’est autre qu’un parallélépipede en acier X52

enrobé de bakélite, une matiére isolante.
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Enrobage de
I’échantillon

Surface
d’électrode
1,9*%0,6=1,14 cm?

avec la bakélite

Figure I1-26 : Electrode de travail.

Figure I1-27 : Cycle appliqué pour ’obtention de la courbe de polarisation.

La tension appliquée, un signal triangulaire décrit dans la figure II-27, est bornée entre
-1,2Vee et +1,2 V.. Cing cycles sont appliqués, afin d’obtenir 1’évolution de la courbe de
polarisation (phénomene 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 1I-28, 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 1’intensité.

Composé chimique Formule brute | Composition en mg/L
Chlorure de potassium KCl 122
Sodium hydrogénocarbonate NaHCO3 483
Chlorure de calcium dihydraté CaCl,,2H,O 181
Sulfate de magnésium heptahydraté | MgSO4,7H,O 131

Tableau II-7 : Composition chimique de la solution NS4.
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Figure I1-28 : Courbe de polarisation de I’acier API 5L X52.

Cette valeur est conforme a la littérature [8] pour ce type d’acier. Pour réaliser une
réduction, nous appliquons un potentiel inférieur a ce potentiel libre. Dans un souci
d’homogénéisation des résultats avec I’ensemble des partenaires du contrat NaturalHy, les
essais sous hydrogene électrolytique seront réalisés a un potentiel constant de -1V, et
dans une solution électrolytique standard : NS4 (Natural Soil 4), dont les caractéristiques

sont données dans le tableau 11-7.

Selon des données internes au contrat NaturalHy, le pH de la terre, qui entoure les
pipeline, est d’environ 6,7. Pour que cette valeur reste constante, tout au long de 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. Le pH de notre solution est
donc constamment compris entre 6,6 et 6,8.

L’¢électrolyse de la solution aqueuse produisant de 1’oxygene, un bullage continu
d’azote (N) est assuré, ce qui a pour but de désaérer la solution électrolytique.

La cellule de chargement en hydrogene électrolytique et ses différents composants sont

présentés sur la figure I1-29.
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Capteurs E.A.

Potentiostat

PC

Figure I1-29 : Cellule d’électrolyse.
1 — Eprouvette Tuile Romaine; 2 — Vérin hydraulique de la 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; 7 — Capteurs EA.

A chaque fois que nous aurons recours a un chargement électrolytique, nous utiliserons
les parametres définis précédemment, quelque soit le type d’essai a réaliser:
fatigue/rupture en flexion 3 points sur des éprouvettes tuiles romaines, chargement en

hydrogene d’éprouvette CT ou de traction...
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II] ESSAIS STATIQUES : INFLUENCE DE L’HYDROGENE SUR L’ACIER
API 5L X52
II-1] Limite d’élasticité
II-1-1] Principe de l’essai

La valeur de la limite d’élasticité est obtenue a la suite d’un essai de traction. La
géométrie des éprouvettes sollicitées est la méme que celle présentée au paragraphe I-1.2.
Ces essais sont réalisés sur la machine de traction 5585H, en accord avec la norme

francaise AFNOR [9].

Les essais sont pilotés en contrainte, c’est a dire que 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 de déplacement est de 7
MPa/s. Afin de limiter 1’échauffement au niveau de la zone déformée, sur I’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. La déformation de traction de 1’éprouvette,
dans les deux sens, longitudinal et transverse, est controlée a 1’aide d’un extensometre

vidéo.

Dans la suite de notre étude, I’ensemble des éprouvettes sollicitées, sans chargement en

hydrogene, seront appelées éprouvettes de référence.

Pour étudier I’influence de ’hydrogene sur cette propriété mécanique, des éprouvettes
de traction ont été chargées en hydrogene électrolytique. Seule une zone bien définie et
délimitée, figure 11-30, a subi un chargement en hydrogene. Le reste de 1’éprouvette est

recouvert de peinture anticorrosion, peinture a base €poxy.

Ces éprouvettes sont celles qui nous permettrons également de quantifier les quantités

d’hydrogene réellement introduites dans cet acier, dans le paragraphe I1-4 du chapitre III.
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Partie
1solée

q4mm

A

Partie 7y
utile " 8 mm

8 mm

|

Figure I1-30 : Eprouvette de traction pour le chargement en hydrogene électrolytique.

Le principe du chargement en hydrogene électrolytique est le méme que celui exposé
dans le paragraphe III-4-2, chapitre I. 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 1’oxygene, le pH est contrdlé et ajusté manuellement par
bullage de dioxyde de carbone. Une fois le chargement effectué, ces €prouvettes sont

sollicitées en traction avec les mémes parametres que les éprouvettes de référence.

Le tableau II-8 résume les différentes étapes a respecter lors d’un essai de ce type.

Afin de garantir les meilleurs 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 référence, les étapes 5 a 11, du tableau II-8, ne sont pas nécessaires a

réaliser.
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Etape Opérations
1 Découpage des échantillons suivant la direction circonférentielle du tuyau.
2 Cubage des éprouvettes par usinage traditionnel
3 Usinage par commande numérique du profil de I’éprouvette
4 Polissage des 2 faces de I’éprouvettes (papier 120 a papier 600)

Polissage de finition au disque feutre chargé d’alumine de la face a charger en

9]

hydrogene

6 Ringage puis séchage de 1’échantillon

7 Protection de la surface a charger par un film adhésif

8 Application de 3 couches de peinture Epoxy

9 Décollage du film adhésif, révélant ainsi la partie calibrée a charger

10 Chargement sous hydrogene électrolytique suivant un temps prédéfini

11 Décapage de la peinture

12 Mesure de la section de 1’éprouvette

Marquage de 2 couples de points au feutre sur I’éprouvette, pour permettre le
1 suivi de la déformation longitudinale et transversale par I’extensometre vidéo

14 Mise en place de I’éprouvette dans les mors pneumatique

15 Déclenchement du programme de traction

Conduite automatique de 1’essai et acquisition par la machine de traction jusqu’a

16
la rupture de I’échantillon

Tableau II-8 : Différentes étapes nécessaires a la réalisation d’un essai de traction.

1I-1-2] Résultats

Apres 100 heures de chargement en hydrogene électrolytique, les 8 éprouvettes de
traction sont sollicitées, 2 dans chaque configuration, @219mm a 1’air et sous hydrogene,
@610mm, a ’air et sous hydrogéne. Le graphique, contrainte-déformation, figure I1-31,
représente un essai de chaque configuration. Les valeurs, du tableau II-9, sont une

moyennes de I’ensemble des essais.
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Limite d’élasticité | Résistance Ultime | Elongation at fracture
R. (MPa) Ry, (MPa) A% (%)
¢ 219mm air 431 526 31,56
¢ 219mm H2 450 547 23,14
¢ 610mm air 437 616 15,88
¢ 610mm H2 420 570 10,56

Tableau I1-9 : Influence de I’hydrogene sur les propriétés de traction de I’acie X52.

700

—— Diametre 610mm AIR
—— Diameétre 610mm Hydrogeéne
600 e i ¥ Di .
‘% —— Diameétre 219mm AIR
—— Diameétre 219mm Hydrogene

500 - l

.
| N

300

200

Contrainte de traction (MPa)

100

0 T T T T T T
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35

Déformation de traction (mm/mm)

Figure I1-31 :Résultats des essais de traction (acier API 5L X52).

Au vue de ces résultats, il est possible de conclure que I’hydrogene n’affecte pas de
maniere tres significative la limite d’élasticité ou la résistance a la rupture de notre acier.
Par contre, la déformation a la rupture, est considérablement diminuée, en moyenne, 27%

pour le tuyau de diametre 219 mm, et 33% pour 1’autre tuyau.
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II-2] Essais d’éclatement

11-2-1] Déroulement de I’essai

Dans le cadre d’un partenariat avec 1’Institut de Physique et Mécanique Karpenko, de
I’Académie des Sciences d’Ukraine, nous avons mené une campagne d’essais visant a
compléter nos essais sous hydrogene électrolytique, par des essais réalisés sous pression

d’hydrogene gazeux.

Ces essais sont effectués sur le tuyau de petit diametre, figure II-32, pour des raisons
d’encombrement et de pression d’éclatement a exercer. Le tuyau d’un metre de long
possede une entaille semi-elliptique, en V a 45°, d’une profondeur égale a la moitié de son

épaisseur.

a=3,05 mm

r=3,05 mm 61 mm

b

t=6,1 mm

L=1000 mm

& »
»

Figure I1-32 : Géométrie du tuyau et de I’entaille.

Sur chaque extrémité du tuyau est fixé un couvercle. Pour éviter de se trouver dans une
configuration d’essais sur des réservoirs, les couvercles sont reliés ensemble par six

goujons, figure I1-33.
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Figure I1-33 : Montage utilisé pour I’éclatement sous pression des tuyaux.

Pour diminuer le volume de gaz a introduire, un noyau est placé a I’intérieur du tuyau a
solliciter, figure II-34. Une enceinte de protection est placé autour du tuyau. Une pression
d’argon est maintenue entre le tuyau et I’enceinte de protection, ainsi que dans le noyau.
L’hydrogene est extrémement inflammable au contact de ’air. Le fait de remplacer 1’air
par de I’argon, gaz neutre, permet de recueillir un mélange hydrogene-argon, tout a fait

stable, et donc sans danger pour les opérateurs.
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Hydrogene
gazeux

Argon

Tube

Figure I1-34 : Schéma de ’installation.

L’hydrogene utilisé ne contient que peu d’oxygene, moins de 1ppm. L’essai débute par
un maintien de la pression d’hydrogene a 20 bars, pendant 4 jours. Ceci permet a
I’hydrogene d’étre adsorbé puis absorbé sur la surface interne du tuyau. A la suite de quoi,
une montée en pression est réalisée, figure II-35, jusqu’a éclatement du tuyau. Ces

opérations sont entierement automatisées, et 1’évolution de la pression au cours de I’essai

est enregistrée.

La référence de ces essais sera prise par rapport a un essai réalisé avec une pression de

méthane.
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Figure I1-35 : Cycle de monté en pression.

11-2-2] Résultats

Un premier essai, effectué sous une pression de méthane, montre, avec la géométrie

imposée du défaut, I’absence d’éclatement pour une pression maximale de 150 bars. Cette

pression est limitée par la capacité de la pompe de I’installation.

r=3.05 mm ) 61 mm

h=1.55 mm

a=3.05 mm

219 mm

D=

Wlllllllllllllllllll////WW

t=6.1 mm

Figure II-36 : Géométrie du meulage inte

rne.
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Il a donc été décidé de modifier la géométrie du défaut, en affaiblissant la longueur du
ligament sous [D’entaille. Cette longueur est passée de 3,05mm a 1,55mm, soit une
réduction de 1,5mm, obtenue par meulage sur une machine a commandes numériques,

figure 11-36.

Deux essais d’éclatement, sur ces tuyaux entaillés et meulés de @219mm, sont réalisés,
I’un sous une pression de méthane, essai dit de référence, et I’autre sous une pression

d’hydrogene. Le cycle de montée en pression est identique dans les deux cas.

La pression de référence obtenue est de 118 bars. L’éclatement du tuyau, soumis a une
pression d’hydrogene, est survenu a 122 bars, figure 1I-37. En tenant compte des
conditions de réalisation des essais, il est possible de confirmer 1’absence d’effet de

I’hydrogene gazeux sur la pression d’éclatement d’un tuyau en acier API SL X52.

a) b)

Figure I1-37: Vues des surfaces internes et externes de ’entaille (acier API 5L X52).

(a) Essai sous méthane

(b) Essai sous hydrogene

Bien que les pressions d’éclatement soient similaires, nous avons procédé a une étude

plus approfondie de I’entaille. La mesure de la déformation résiduelle, réalisée par palpage,
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au niveau de I’entaille, ainsi que de 1’ouverture de I’entaille, figure 1I-38 (a), montre une
différence pour I’essai réalisé sous hydrogene. L’ouverture et la déformation sont, dans les
deux cas, plus importantes, ce qui pourrait s’expliquer par un changement du mécanisme
de rupture. Une analyse au MEB (Microscope Electronique a Balayage) sera nécessaire

pour vérifier si ce mécanisme a bien été modifié.

4, mm
o, mm
—L,mm >+ L, mm
| >
Lo
a, mm
i
i
i
3 08
07 —— Méthane
——Méthane ), ane
25 t* Hydrogene ;+ Hydrogene
0,6
2
05
£ E
E15 Eoa
)
< 0,3
1
0,2
0,5 o1
0 T T 0 T T T
-50 -30 -10 10 30 50 0 10 20 30 40 50
L (mm) a (mm)
(a) (b)

Figure I1-38 : Comparaison de la déformation résiduelle (a), et de ’ouverture de I’entaille des

tuyaux apres éclatements sous méthane et hydrogene (b).

L’analyse au MEB détermine les zones de départ de la rupture, mais vérifie aussi si le
facies de rupture est modifié en présence d’hydrogene. L’analyse est concentrée sur les
points suivant :

= Examen de la surface interne au bord de I’entaille rompue,

= Examen du ligament restant sous 1’entaille, pour déterminer les zones de départ
de la rupture,

= Examen des facies de rupture, pour évaluer les modifications apportées par

I’hydrogene.

Dans les deux cas, figure 11-39, la surface interne, au bord de la zone de rupture, est

constituée d’une multitude de fissures de surface. En les comparant, nous montrons que ces
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fissures sont plus courtes et plus nombreuses, dans le cas du tuyau soumis a une pression

d’hydrogene.

(a) (b)
Figure I1-39 : Surface interne au bord de la zone de rupture (acier API 5L X52).
(a) Essai sous hydrogene

(b) Essai sous méthane

L’examen du ligament sous I’entaille mécanique révele, dans les deux cas, que la
rupture est partie au centre de I’entaille. L’amorcage de la rupture est due a des

microfissures amorcées a partir du fond de I’entaille, figure 11-40.

x500° 100um,

(b)

Figure I1-40 : Microfissures source de I’amorcage de la rupture (acier API 5L X52).

(a) Essai sous hydrogene

(b) Essai sous méthane

En général, la surface de rupture est composée de deux parties. La premiere est formée
par la croissance des microfissures s’amorcant du fond de I’entaille. La seconde,

correspond a la rupture finale, régie par des mécanismes de cisaillement. Cette seconde
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partie, figure II-41, est prédominante au niveau de la surface interne du tuyau, le long de

I’entaille. Elle est similaire dans les deux cas considérés.

(b)
Figure I1-41 : Faciés de rupture de I’intérieure du tuyau (acier API 5L X52).

(a) Essai sous hydrogene

(b) Essai sous méthane

On remarque une différence au niveau de I’amorcage de la rupture depuis le fond de
I’entaille. En effet, pour I’essai sous pression de méthane, figure II-42, la formation de

crateres est observé tout au long de I’entaille.

o,

PRI S\ N

a’

«
)
"1
&
-
.

Figure I1-42 : Facies de rupture sous ’entaille, pour le test sous méthane (acier API 5L X52).

(les fleches représentent la direction de la rupture)

Pour le test sous hydrogene, figure 1I-43, on remarque une alternance de zones fragiles
et ductiles, sur une distance d’environ 50pum a partir du fond de 1’entaille, ensuite le facies

de rupture redevient identique a celui obtenu pour un essai d’éclatement sous méthane.
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x1.5k 20um SE — SRR oin

Figure I1-43 : Facies de rupture sous I’entaille pour le test sous hydrogene (acier API 5L X52).

A la suite de ces analyses, nous concluons sur le fait que la rupture, pour I’essai
d’éclatement sous méthane, s’effectue suivant un mécanisme de bandes de cisaillement. En
présence d’hydrogene, nous observons un mode de rupture mixte, avec des zones de

rupture fragile et des zones de rupture ductile.
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II-3] Ténacité

11-3-1] Eprouvettes utilisées

Nous avons mesuré la ténacité de ces deux tuyaux, de deux manieres différentes. La
premiere fait appel a un essai de rupture en flexion 3 points sur une éprouvette Tuile
Romaine, et la seconde, plus normalisé€e, suit la norme Afnor qui permet d’obtenir la
valeur du Facteur d’Intensité de Contraintes critique [1].

Ces deux types d’éprouvettes sont entaillées. Contenu des dimensions des deux tuyaux,

les entailles ne seront pas dans la méme direction. Les figures II-44 et II-45 permettent de

comprendre comment ont ét€ extraites ces deux éprouvettes.

D

Lt

Wt

Figure I1-45 :Eprouvette CT (sens d’extraction et dimension).
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Le tableau II-10 résume les dimensions de ces différentes éprouvettes, pour chacun des

deux tuyaux.

Eprouvettes tuyau ¥219 | Eprouvettes tuyau #3610

L 24 120
L 11 55
D 5 20
B 4 10

\\4 20 100

Wi 25 125
e 1,25 5
h 6 46
a 6,1 11
60 40

160° 70°

Tableau I1-10 : Dimensions des éprouvettes CT et TR.

Le chargement en hydrogene électrolytique est réalisé simultanément, sur deux
éprouvettes, dans la cellule de chargement sous hydrogene électrolytique pour les essais
statiques, paragraphe 1-2-2, de ce chapitre. Comme pour les essais de chargement sur les
éprouvettes de traction, seule une zone bien définie est exposée aux effets de I’hydrogene.

Le restant de I’éprouvette est recouvert d’une peinture a base Epoxy.

La surface non recouverte de peinture, tout autour de ’entaille, sur les éprouvettes
Tuile Romaine, est de 6 cm?, et de 9 cm?, respectivement pour le gros et le petit tuyau.
Seules les éprouvettes CT, issues du gros tuyaux, sont testés sous hydrogene. La surface de
chargement est de 16 cm?. Différentes électrodes auxiliaires étant utilisées, il est important

de veiller que la surface de I’électrode soit supérieure a la surface de la zone a charger.

La fissure sur les éprouvettes CT est amorcée a I’air et propagée sur une longueur de
10mm, sous une charge moyenne de 4125N, une amplitude de 3375N, et une fréquence de
15 Hz. Les éprouvettes Tuile Romaine ne sont pas fissurées, et la longueur du ligament

restant sous I’entaille mécanique, est de 8,8 mm.
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Les éprouvettes CT pré-fissurées sont alors chargées en hydrogene électrolytique. La
vitesse de déplacement de la traverse de la machine 1341 est identique, pour 1’éprouvette
CT ou pour I’éprouvette TR, soit 0,02mm/s. Une trentaine de minutes sont donc

nécessaires pour la réalisation de chaque essai.

L’acier API 5L X352, étant trop ductile, il n’était pas possible d’obtenir une valeur du
Facteur d’Intensité de Contraintes critique Kj., paragraphe I-1-2 de ce méme chapitre, ou

du Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille critique K .

Nous avons donc décidé d’évaluer la valeur de la ténacité de cet acier non pas en
fonction des charges critiques relevées, mais en fonction des charges permettant d’obtenir
I’amorcage de la fissure, et ce en utilisant les données acoustiques enregistrées au cours

des différents essais.

II-3-2] Facteur d’intensité de contrainte d’entaille a I’amorcage : K, ;

L’obtention de la valeur du Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille a I’amorcage
Ky, 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’amorcage de la fissure au fond de I’entaille. La figure 11-46

montre la détection de cet amorgage par émission acoustique.

Ces explications sont a généraliser, elles sont valables quelque soit la géométrie de la

Tuile Romaine considérée, pour le gros ou le petit tuyau.
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137 15000

2 I Obtention de 1a charge —o— Essai 6 hydrogene (charge)

critique

¢ Essai 6 sous hydrogene (acoustique)

+ 12500

r 10000

r 7500
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r 2500
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Figure I1-46 : Détection de ’amorcage par émission acoustique (acier API 5L X52).

Une fois cette charge critique déterminée, nous pouvons l'introduire dans notre
simulation en éléments finis.

La modélisation de I’essai de flexion 3 points, sur le logiciel d’éléments finis, MSC
Marc 2005-r3, permet de calculer la répartition de la contrainte le long du ligament sous

I’entaille, a la charge critique.

La modélisation est réalisée a 1’aide d’éléments quadratiques plans, a 8 nceuds, figure
II-47. Pour des raisons de symétrie évidentes, seule une moitié de 1’éprouvette Tuile
Romaine est modélisée, figure II-48. L’application de la charge se fait par chargement
nodal. Le contact entre 1’éprouvette et le cylindre est géré avec un ccefficient de frottement
de 0,2, I’éprouvette étant considérée comme un solide déformable, et le cylindre comme un
solide indéformable.

Les calculs sont réalisés en élastoplasticité. La loi de comportement, définie au

paragraphe I-1-2 de ce chapitre, est introduite dans le code de calculs.
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Figure I1-49 : Distance et contrainte effective.

K, (MPavm) K, (MPavm)
Eprouvettes tuyau ¥219 | Eprouvettes tuyau #3610

1 58,41 69,77

2 57,22 62,99

3 57,22 70,53

4 58,41 69,08

5 57,22 65,45

6 56,20 70,53

7 56,86 79,12

8 56,86 66,51

9 57,05 XXX

10 57,22 XXX

11 56,63 XXX
Moyenne 57,21 69,25
Ecart type 0,67 4,81

Tableau II-11 : Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille a I’amorcage, pour I’acier API 5L

X52.
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Le tableau II-11 résume I’ensemble des essais de références réalisés pour obtenir la
valeur du Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille a I’amorgage a 1’air ambiant. La
valeur de ce facteur est de 69,25MPavVm pour le diametre 610mm, et de 57,21MPaVm pour
le diametre 219mm. La différence entre ces deux résultats est de I’ordre de 17%. Ce
résultat s’explique par le fait que leurs compositions chimiques et leurs propriétés

mécaniques ne sont pas identiques.

Comme la valeur du Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille a I’amorgage est plus
faible pour le petit tuyau, nous utiliserons cette valeur dans I’analyse finale avec le

Diagramme Intégrité Rupture. Ce qui permettra d’avoir un résultat plus conservatif.

Des essais similaires, mais avec des éprouvettes chargées en hydrogene électrolytique,

vont permettre de conclure quant a l’influence de 1’hydrogene sur cette propriété

mécanique.
80,00
70,00
60,00 -

0 100 200 300 400 500 600 700 800

Temps de chargement sous hydrogene (heures)

Figure II-50 : Evolution de la ténacité sous hydrogéne, pour le tuyau @610mm.

La figure II-50 révele clairement 1’effet de I’hydrogeéne sur la ténacité du gros tuyau,
exprimée en terme de Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille a I’amorcage. La
ténacité passe de 69,25 a 52,2MPa\/m, apres un chargement sous hydrogene de 29 jours.

Soit une diminution de 24%.
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Nous montrerons plus tard qu’il n’est pas utile de charger un échantillon plus

longtemps, la concentration d ‘hydrogene admissible par le matériau est saturée.

Deux autres essais, effectués sur le petit tuyau, confirment 1’influence de 1’hydrogene
sur la ténacité de I’acier API 5L X52. En effet, pour le temps de chargement le plus
important, on obtient une valeur de 41,78 MPa\/m, tableau 1I-12. La ténacité décroit donc
de 27%, et la tendance, par rapport aux essais effectués sur le tuyau de diametre 610mm,

est bien respectée.

Temps de chargement Ko, (MPaVm)
(heures)
1 144,5 47,68
2 329 41,78

Tableau I1-12 : Influence de I’hydrogene sur la ténacité du tuyau de diametre 219mm.

11-3-3] Facteur d’Intensité de Contraintes a I’amorcage Kj;

Le Facteur d’Intensit¢é de Contraintes a 1’amorcage est obtenu en utilisant des
éprouvettes CT. Etant donné les dimensions du petit tuyau, faible diametre pour une forte
courbure, et les résultats que nous venons de présenter sur les éprouvettes Tuiles
Romaines, nous nous sommes limités, dans ce paragraphe a 1’étude des éprouvettes CT,
issues du tuyau de diametre 610mm.

Comme nous I’avons déja vu précédemment, paragraphe II-3-1, une fissuration en
fatigue sur 10mm, est réalisé avant 1’essai de rupture. La rupture se faisant a 0,02mm/s,
nous enregistrons la charge appliquée par le vérin de la machine hydraulique, I’activité
acoustique, et I’ouverture des levres de 1’entaille a 1’aide du capteur d’ouverture, figure II-
24.

La charge, qui donne naissance au début de la propagation stable de la fissure, est
détectée par les deux capteurs acoustique, figure II-51. Cette charge permet de connaitre la
valeur de I’ouverture de I’entaille. En effectuant un retour élastique a partir de cette charge,

nous séparons la partie élastique et la partie plastique relatives a cette ouverture.

122/169



CHAPITRE II Etude Expérimentale
30000
25000 | /
2 B Charge correspondant a I'amorcage (detéctée par E.A.)
~ 20000 ; e >
f ; = ) W
=) / ' -
g 15000 4 r
= .
9 ! P
&n I. Retour élastique
2] ] .
= 10000 1 7
o | / :
] /
1 /
5000
14
1 -I Composante plastique de 1'ouverture
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0

Ouverture de I'entaille (mm)

Figure I1-51: Courbe charge-ouverture d’entaille d’une éprouvette CT (acier API 5L X52).

En appliquant les équations II-1 et II-2, issues de la norme Afnor A03-182 [2], il est

possible d’obtenir la valeur du Facteur d’Intensit¢é de Contraintes a 1’amorcage et de

I’écartement a fond de fissure a I’amorcage (CTOD) :

_K1-v'),  04(W-aq)

%= 2R, (0.4W +0,6a, +z )'r

F
Kli = BVVII/Z f(ao/w)

N

{II-1)

(11-2)

Avec : F; la charge a ’amorcage, B 1’épaisseur de 1’éprouvette, W la largeur utile de

I’éprouvette, f( jw) une fonction qui dépend du type d’éprouvette et de la longueur initiale
dy

de la fissure, §; la valeur de I’ouverture des levres de I’entaille & I’amorgage, Kji le Facteur

d’Intensité de Contraintes a I’amorcage, v le coefficient de Poisson, aj la longueur initiale

du défaut (entaille mécanique + fissure de fatigue), v, la composante plastique de

I’ouverture mesurée, et z la distance entre 1’aréte des couteaux et 1’axe de chargement de

I’éprouvette compacte.
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Le tableau II-13 résume les essais réalisés sur les éprouvettes de référence et celles

chargées en hydrogeéne. Un chargement électrolytique d’une semaine a été réalisé.

K, Kiimoyen | Influence 0; Oimoyen | Influence
(MPa\m) | (MPaVm) (%) (mm) (mm) (%)
CT1 97,59 0,21
Air 95,54 0,18
CT2| 93,49 0,14
13,44 48,61
CT1 85,55 0,10
Hydrogene 82,69 0,09
CT2| 79,84 0,08

Tableau II-13 : Influence de ’hydrogene sur la ténacité (Ky;) du tuyau de diamétre 610mm.

La diminution de la ténacité est réelle, de I'ordre de 13%, mais n’est pas aussi

significative a travers les résultats relevés lors des essais réalisés sur les éprouvettes Tuiles

Romaines. Ceci peut s’expliquer par le fait que dans ces deux types d’essais, la direction

de D’entaille est différente. Comme nous 1’avons vu lors du paragraphe I-1-2 dans ce

chapitre, la structure micrographique et les propriétés mécaniques, différent quelque peu,

en fonction du sens, transversal ou longitudinal.

Par contre, I’effet est treés net sur 1’écartement critique a fond de fissure (5;), puisque

nous relevons une diminution de 48,61%, apres un chargement en hydrogene. Ceci tendrait

a dire que I’hydrogene faciliterait I’amorcage de la propagation stable de la fissure. Les

résultats des essais de fatigue nous permettront de conclure sur cet effet.
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I1I] ESSAIS DE FATIGUE : INFLUENCE DE L’HYDROGENE SUR L’ACIER
API 5L X52
I1I-1] Loi de propagation sur des éprouvettes CT normalisées

III-1-1]  Réalisation de ’essai

Pour obtenir la valeur de la vitesse de propagation, nous utilisons des éprouvettes
CT équipées de jauges de propagation, paragraphe II-3-1. Cette vitesse est mesurée
pendant la phase de préfissuration des éprouvettes CT utilisées pour le calcul du Facteur

d’Intensité de Contraintes a I’amorcage (cf. paragraphe II-3-3).

Les jauges sont collées, figure II-52, a Smm apres le fond de I’entaille, pour que la

mesure puisse se faire dans la zone ol la propagation de la fissure est stable.

Figure I1-52 : Eprouvette CT équipée d’une jauge de propagation de fissure.

Ces essais obéissant aux directives données dans la norme Afnor A 03-404 [10]. IIs
sont réalisés a amplitude de charge constante, c’est a dire que la variation du Facteur
d’Intensité de Contraintes, AK, sera croissante. Le rapport de charge, fixé a 0,1, est donc
maintenu constant tout au long de I’essai. La charge moyenne appliquée est de 4125N,
avec une amplitude de + 3375N, et un de profil de signal sinusoidal ayant une fréquence de

15Hz. La cellule de charge dynamique de capacité + 10kN est utilisée.
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III-1-2]  Résultats

La vitesse de propagation de fissure, dans I’acier API 5L X52, est mesurée a 1’aide

d’éprouvettes CT, issues du tuyau de ©@610mm, pour permettre la réalisation d’une
propagation de fissure stable sur Smm, et ainsi avoir une courbe de propagation sur une

plage plus importante. Deux essais, présentés dans la figure II-53, permettent d’obtenir la

vitesse de fissuration a 1’ air.

Ces résultats, utilisés dans la premiere partie du chapitre III, permettront une

qualification déterministe de la nocivité des défauts.

22,0 22,5 23,0 23,5 24,0 24,5 25,0 25,5 26,0
1,00E-03 ——————— : : : s
o)
o
>
E
£ 1,00E-04 -
4
T y = 3E-09x>7"
° R*=0,8977
y= 3E-09x°>2315 y
R’ =0,9035
¢ Essai n°1
A Essai n°2
1,00E-05
AK (MPaVm)

Figure II-53: Vitesse de propagation dans I’acier API 5L X52.

Le tableau II-14, résume les coefficients de la loi de Paris, équation 1.31, obtenus pour
ces essais de propagation. Ces valeurs sont proches, de ce que 1’on peut trouver dans la

littérature pour des aciers ferrito-perlitique proche de I’acier API SL X52 [11].
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C m
Essai 1 2,52.10” 3,28
Essai 2 3,47.10” 3,23
Moyenne 2,99.10” 3,26
Littérature 1.10° 3

Tableau II-14 : Parameétres de la loi de Paris.

L’obtention de la vitesse de fissuration sous hydrogene électrolytique est actuellement
impossible. Cet essai, tres ambitieux, s’est avéré beaucoup plus compliqué que prévu. Le
fonctionnement de 1’€électrolyse est perturbé par la taille de la zone a charger et par la taille
du montage, difficile a isoler électriquement. Une méthode, basée sur I’utilisation des

capteurs d’émission acoustique, est en cours de validation.

II1-2] Amorcage et tenue en fatigue

1I1-2-1]  Déroulement de I’essai

Le but de ces essais est de montrer I'influence de 1’hydrogene sur 1’amorcage en
fatigue a partir d’une entaille. Pour se faire, nous avons réalisé un certain nombre d’essais
de fatigue, en flexion 3 points, sur des éprouvettes Tuile Romaine. La courbe de Wohler, a

I’air et sous hydrogene, est déterminée.

L’utilisation des capteurs d’émission acoustique, tout au long de ces essais, enrichit la
courbe de Wohler, traditionnellement donnée a la rupture, par une seconde courbe
représentant I’amorcgage de le fissure, a I’air et sous hydrogene.

Les éprouvettes sont sollicitées en fatigue selon un chargement sinusoidal. Les
fréquences des cycles sont comprises entre 1 et 2Hz pour les essais a I’air, et de 0,05Hz
pour les essais sous hydrogene. A I’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 [12].

Le rapport de charge est de 0,5. Cette valeur a été choisie en tenant compte des

conditions en service. Selon des données internes de Gaz de France, la variation de
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pression admissible est comprise entre 40 et 67,7 bars, soit un rapport de contrainte de

0,59. Mais la pression de service ne varie en général que de 10 bars.

Le choix de la fréquence, sous hydrogene, releve d’un compromis au sein des
différents partenaires du contrat NaturalHy. Car ’hydrogene, comme tout phénomene de
corrosion a besoin de temps pour pénétrer et affecter 1’acier [13]. Il faut étre slr que
I’amorgage ou la rupture ne soient pas dues exclusivement a la sollicitation mécanique de
I’éprouvette. Mais il est impossible d’effectuer des essais trop long, surtout pour la
réalisation d’une courbe de Wohler, nécessitant plusieurs points pour €tre complete et

fiable.

Pour des raisons de temps, seule une partie de la courbe de Wohler sera étudiée. La
partie de la courbe, qui s’approche de la limite d’endurance, n’est pas réalisable a la
fréquence que nous utilisons pour les essais sous hydrogene, dans des temps raisonnables.
Dans la partie de fatigue oligocyclique, I’effet des contraintes mécaniques est prépondérant
a celui de la corrosion, il n’est donc pas intéressant de s’attarder sur cette partie de la

courbe.

I1-2-2]  Résultats

La courbe de Wohler en flexion 3 points est obtenue a partir d’essais de fatigue sur des
éprouvettes Tuiles Romaines. Ces courbes, figure II-55, sont doubles, puisque I’utilisation
des capteurs acoustiques permet de repérer I’amorcage de la fissure de fatigue, figure 11-54.

Les points de la courbe de Wohler sont lissés par une fonction puissance pour obtenir

les coefficients de la loi de Basquin, donnée par 1’équation 1I-3 :

Ac=0,(N,) (I1-3)

Avec O ; la résistance en fatigue, et b I’exposant de Basquin.
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Figure I1-54 : Détection de ’amorcage de la fissure de fatigue (essai 1 sous hydrogene).
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Figure II-55 : Courbes de Wohler pour le tuyau @610mm (acier API 5L X52).

Le tableau II-15 résume les différentes valeurs des parametres de la loi de Basquin dans

chacune des configurations.
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Air Hydrogene
Amorcage | Rupture | Amorcage | Rupture
Résistance a la fatigue (MPa) 320,88 336,05 296,41 301,14
Exposant de Basquin -0,017 -0,020 -0,011 -0,012

Tableau II-15 : Valeurs des paramétres de la loi de Basquin (tuyau @610mm).

La comparaison des courbes de Wohler a 1’amorcage, figure II-55, montre déja un
premier effet de ’hydrogene. Lors des essais de référence a I’air, nous remarquons que
I’amorcage de la fissure représente en moyenne 62% de la durée de vie totale, alors que
sous hydrogene, elle correspond toujours, en moyenne, a 78%. Cet effet est trés important,
il met en évidence le fait qu’il faudra détecter tres rapidement les amorgages de fissures,

lors des campagnes de vérification des canalisations. Une fois la fissure amorcée, le temps

de propagation jusqu’a la rupture est beaucoup plus court que pour une fissure a I’air.
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Figure I1-56: Influence de ’hydrogéne sur la durée de vie en fatigue (acier API SL X52).

La figure II-56 montre clairement le second effet de I’hydrogene sur la tenue en fatigue
de notre acier. A un niveau de contrainte le plus élevé, on releve une diminution de 81% de

la durée de vie en fatigue. La diminution moyenne, sur I’ensemble de nos essais, est de

I’ordre de 68%.

Pour confirmer ces résultats, nous avons pratiqué une autre série d’essais, sur le second

tuyau, @ 219mm, mais sans utiliser la détection de 1’amorcage par émission acoustique.
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La remarque notée précédemment, pour les essais réalisés sur le tuyau de @610mm, est
donc validée par cette seconde série de tests. La diminution de la durée de vie oscille, en
fonction du niveau de contrainte appliqué, entre 43 et 78%, figure 1I-57. Ce qui donne une
diminution moyenne, pour ces essais réalisés sur des Tuiles Romaines issues du tuyau de
(?219mm, de 66%. L’hydrogene a donc un effet néfaste sur la tenue en fatigue de I’acier

API 5L X52.
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Figure I1-57: Courbes de Wohler pour le tuyau @219mm (acier API 5L X52).
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IV] MODELISATION D’UN TUYAU ENTAILLE SOUMIS A UNE PRESSION
INTERNE

La construction de notre Diagramme Intégrité Rupture Modifié, nécessite la
connaissance du Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille relatif au tube entaillé. Ce
facteur est déterminé en utilisant la Méthode Volumétrique. Il est donc nécessaire de
connaitre la répartition de la contrainte circonférentielle sous 1’entaille. Nous avons donc

eu recourt a un modele éléments finis.

IV-1] Modélisation Eléments Finis du tuyau

Une modélisation en Eléments Finis est utilisée pour décrire I’évolution des contraintes
circonférentielles, d’un tuyau entaillé soumis a une pression interne de fonctionnement. La
géométrie de I’entaille et du tuyau sont définies a I’aide d’un logiciel de conception CAQO,
Pro/Engineer WildFire 2.0. Le tuyau est ensuite maillé sur un logiciel dédi€ a cette tache,
Hypermesh 8.0. La géométrie et le maillage sont ensuite introduites dans le code de calcul

MSC Marc 2005-r3.

La figure 1I-59 précise les dimensions de 1’entaille réalisée dans le tuyau. L’entaille est
similaire a celle réalisée sur les tuyaux utilisés dans les essais d’éclatement sous pression.
Le tuyau sera soumis a une pression de 70 bars, ce qui correspond a la pression moyenne

en service (environ 70% du réseau européen [14]).

La modélisation en élasto-plasticité est réalisée sur un quart de tuyau, pour des raisons
de symétrie. Un maillage structuré en éléments quadratiques a 8 nceuds est utilisé. La loi de

comportement de notre acier, obtenue par des essais de traction, est intégrée dans le code.

La figure II-58 récapitule les conditions aux limites utilisées :
= Blocage en translation suivant ’axe X des nceuds situés dans 1’épaisseur de la
longueur du tuyau (fleches mauves),

» Blocage en translation suivant I’axe y des nceuds situés dans ’épaisseur de la

longueur du tuyau, coté entaille (fleches vertes),
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» Blocage en translation suivant ’axe Z des nceuds situés dans 1’épaisseur de la
circonférence du tuyau, c6té entaille (fleches jaunes),

» Blocage en translation suivant les axes X, y, et 7 des nceuds situés dans

I’épaisseur de la circonférence du tuyau (fleches roses),

= Une pression est appliquée sur la surface interne du tuyau.

MSCX

synstris_longitudinale

encastremsent

symetrie longitudinale entaille

=ymetrie circonfrentielle entaille long

pression_interns

\

Figure I1-58 : Conditions aux limites de la modélisation.

Cette simulation servira de comparaison avec les résultats expérimentaux, et donnera
les informations nécessaires a l’utilisation du Diagramme Intégrité Rupture Modifié,
notamment, la valeur de la contrainte effective, la distance effective, la contrainte

circonférentielle et le Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille.

Remarque : la modélisation ne concerne que le tuyau de diametre 219mm.
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Figure I1-59 : Maillage du tuyau et géométrie de I’entaille.

(t=6,1lmm, d = t/2, d/L=0,1, p = 0,15mm)

IV-2] Calcul des contraintes équivalentes pour un tuyau entaillé soumis a

une pression interne

La figure II-60 représente I’évolution de la contrainte circonférentielle le long du
ligament sous 1’entaille mécanique, pour une pression de service de 70 bars. L’application
de la Méthode Volumétrique a cette distribution de contrainte permet de connaitre la valeur
de la distance effective et de la contrainte effective. Le Facteur d’Intensité de Contraintes

d’entaille s’obtient alors par application de la relation 1.4 :

Kp =0, ZﬂXeﬁ (I1-4)

134/169



CHAPITRE II Etude Expérimentale

700 4,0 o
r —
. -
600 7 " 2.0 é
] F )
] L 5]
4 L N
500 - I .5
B - 0,0 E
] L =

—~ 1 L
S 400 : S
= ] L20 B
~ b r N
g -8
] r =
] - -4,0 E
200 | N

100 | 60
] —o— Distribution de la contrainte r
E —&— Gradient de contrainte L
0 T T T T T T T T T '8,0

=

0,05 0,1 0,15 02 025 0,3 0,35 0,4 0,45 0,5

Distance le long du ligament sous 1'entaille (mm)

Figure II-60 : Distribution et gradient de contrainte au niveau du ligament sous I’entaille
(Pinterne = 70 bars).

Le tableau II-16 résume les différentes valeurs obtenues a 1’aide de cette modélisation.
Ces données seront utilisées dans le prochain chapitre, lors de I'utilisation du Diagramme

Intégrité Rupture Modifié, pour obtenir les valeurs des coefficients de sécurité et de siireté.

et (MPa) | Xer (mm) | K, (MPavm)
520,3 0,125 14,6

Tableau II-16 : Récapitulatifs des grandeurs obtenues a la suite de la modélisation en EF.

La figure 1I-61 représente I’évolution de la contrainte circonférentielle le long du
ligament sous I’entaille, en fonction de la pression appliquée. La rupture du tuyau a 120
bars, lors des essais d’éclatement permet de déterminer la distance du ligament nécessaire a
la plastification pour obtenir la rupture par éclatement, 0,32mm, ce qui correspond au tiers

de I’épaisseur du ligament.
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Figure I1-61 : Evolution de la contrainte circonférentielle en fonction de la pression appliquée
(acier API 5L X52).

Le fond de I’entaille commence a se plastifier vers 30 bars, puisque la contrainte est
déja supérieure a la limité d’élasticité du matériau (431 MPa a I’air). Sous la pression qui a
engendrée 1’éclatement lors des essais, 120 bars, nous remarquons qu’un tiers du ligament

sous I’entaille est plastifié.
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V] CONCLUSION PARTIELLE

Un des premiers effets, de I’hydrogene sur 1’acier API 5L X52, est de réduire de
maniere significative, environ 30%, sa déformation a rupture, sans modifier son
comportement €lastique, la limite d’élasticité reste inchangée, et sans modifier sa
résistance ultime. Ces remarques sont généralisables quelque soit le sens du tuyau :
longitudinal ou transversal.

Une seconde série d’essais a mis en exergue, que la ténacité a I’amorcage, aussi bien en
terme de Facteur d’Intensité de Contraintes, Ky, ou de Facteur d’Intensité de Contraintes
d’entaille K, ;, était sensible a I’hydrogeéne. Une diminution de 25%, dans le pire des cas est
relevée. Au niveau de I’écartement a fond de fissure, I’hydrogene engendre une diminution
de 48%. C’est I’aspect le plus important puisqu’il indique que I’hydrogene tendrait a
faciliter I’amorcage et la propagation des fissures.

Les essais de fatigue, permettent de vérifier cette hypothese, puisque la tenue en fatigue
est réduite, en moyenne de 68%. De plus, sous hydrogene, 78% de la durée de vie de
I’acier se passe en amorcage contre 62% a I’air. Ce qui tend a montrer 1’importance de la
détection des fissures, puisqu’une fois la fissure amorcée, elle se propage beaucoup plus
rapidement jusqu’a la rupture finale.

Enfin, les essais d’éclatement statique confirme les résultats obtenus sur les éprouvettes
de traction chargées en hydrogeéne. L’hydrogene n’affecte que trés peu I’acier en
sollicitation statique, méme si nous remarquons un faible changement au niveau des

mécanismes de rupture.

Toutes ces conclusions et résultats sont repris dans le chapitre III, pour renseigner le
Diagramme Intégrité Rupture Modifié, et permettre ainsi de quantifier I’impact qu’aurait
I’utilisation d’hydrogene dans les conduites de gaz du réseau de transport et de distribution

Européen.
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CHAPITRE III Nocivité des défauts et perspectives d’avenir

I] QUALIFICATION DETERMINISTE DE LA NOCIVITE DES DEFAUTS
I-1] Défaut non évoluant

I-1-1] Définition de ce type de défaut

Rappelons tout d’abord, que chaque point de fonctionnement, se définit, dans le
Diagramme Intégrité Rupture Modifié, par un couple de coordonnées, S; et K. S, étant le

rapport entre la contrainte circonférentielle (o, ) et la limite d’écoulement conventionnelle
(0,), et K, étant le rapport, entre le Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille appliqué

(K,.,) et le Facteur d’Intensité de Contraintes d’entaille critique ( K o)

On peut qualifier un défaut de non évoluant, tout défaut dont la géométrie ou les efforts
qu’il subit, ne sont pas suffisant pour le faire propager. Dans la partie 1I-7, du chapitre I, on

a défini un seuil en deca duquel la propagation ne se fera pas.

Le Diagramme Intégrité Rupture Modifié, décrit au chapitre I, peut étre utilisé pour
classer le niveau de dangerosité des défauts rencontrés. Le point de fonctionnement du

DIRM est défini par deux parametres, K, et S;.

Par définition, le rapport S; est indépendant de la géométrie du défaut, puisqu’il ne tient
compte que de la contrainte appliquée et de la limite conventionnelle d’écoulement. La
connaissance de la valeur du seuil de fissuration permet alors d’obtenir le Facteur
d’Intensité de Contraintes a la limite de la propagation, et donc de déterminer le point de
fonctionnement correspondant a cet état. Il est alors possible de définir une zone dans

laquelle la fissure ne pourra se propager, figure I1I-1.
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Point de fonctionnement correspondant au
seuil de propagation

Ko

Zone dans laquelle la propagation
ne peut avoir lieu

S,

Figure III-1 : Point limite de propagation dans le DIRM.

I-1-2] Application a notre cas d’étude

Pour définir la zone dans laquelle la propagation n’aura pas lieu, il est nécessaire de
connaitre le seuil de propagation de fissure. Nous utilisons alors les résultats de

propagation de fissure obtenus dans la partie III-1 du chapitre II.

Selon la norme AFNOR [7], une régression linéaire est nécessaire sur un minimum de
cinq couples de points (AK ; da/dN), dans la zone ou la vitesse de propagation est la plus
faible. Cette régression permet alors de calculer la valeur de AK correspondant a une

vitesse de propagation de fissure de 10”7 mm/cycle.
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CHAPITRE III
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Figure I11-2 : Régressions linéaires permettant le calcul du seuil de propagation.

Les régressions linéaires, effectuées sur les 2 essais, figure II1-2, permettent d’obtenir
une loi de propagation de fissure sous la forme :
da/dN = a.AK +b (III-1)

Le tableau III-1 donne la valeur moyenne du seuil de propagation de fissure, pour

I’acier API 5L X52.

AK  (MPaVm)
Essai 1 15,1
Essai 2 12,5
Moyenne 13,76

Tableau III-1 : Seuil de propagation de fissure.

En utilisant la valeur de ce seuil, AK = 13,76 MPa\/m, cette valeur est proche de ce que
préconise la norme BS 7910, 10 MPaVm, ou de ce que I’on peut trouver dans la littérature,
9,66 MPaVm [9], pour un acier aux propriétés voisines de celles de 1’ API 5L X52. Nous
calculons la valeur du facteur de concentration de contrainte maximum dans cette

configuration, Kn,x. Ce qui donne, pour un rapport de charge R de 0,1, une valeur de 15,17
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MPavm. Nous pouvons alors renseigner le Diagramme Intégrité Rupture Modifié, pour

obtenir la zone de définition des défauts non évoluant, figure III-3.

1,2

0,8

Point de fonctionnement correspondant
au seuil de propagation

Mi 0,6

&

0,4 /

0,2

Zone dans laquelle la propagation
ne peut avoir lieu
0 T T T T T 1
0 0,2 0,4 S 0,6 0,8 1 1,2
r

Figure II1-3 : Zone dans laquelle le défaut est considéré comme non évoluant.

Nous remarquons sur la figure 1II-3, que la zone dans laquelle le défaut est considéré
comme non évoluant, est comprise dans la zone de siireté. Ceci n’est valable que pour

notre étude, mais non généralisable.

I-2] Défauts évoluant

I-2-1] Définition d’un défaut évoluant

La notion de défaut évoluant est alors plus simple a cerner. Tout défaut, qui engendrera
un point de fonctionnement au-dessus de la zone de non propagation, sera considéré
comme un défaut évoluant. Le déplacement du défaut lors de sa propagation se fera, sur

une ligne verticale, puisque sa coordonnée S; est constante, figure I11-4.
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Déplacement du point de fonctionnement
engendré par I'évolution du défaut

K

1 | Limite de la zone de siireté |

R R t«((<<<<<<<<<(<<<<<<<<<««<<(<<
. «(«««««(
K
i 1

X

Zone dans laquelle la propagation
ne peut avoir lieu

S,

Figure I11-4 : Déplacement du point de fonctionnement lors de I’évolution du défaut.

1-2-2] Application a notre cas d’étude

Comme nous I’avons défini dans le chapitre II, tous les points de fonctionnement du
Diagramme Intégrité Rupture Modifié, situés au dessus de la zone de propagation,
qualifient les défauts qu’ils représentent, comme défauts évoluant.

La figure III-5, représente différents points de fonctionnement permettant de suivre

I’évolution d’un défaut qui se serait propagé.
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1,2 - Défaut étudié
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Figure III-5 : Evolution du défaut dans le Diagramme Intégrité Rupture Modifié.

I-3] Validation du cas étudié dans le Diagramme Intégrité Rupture

Le tableau III-2 résume la valeur des différents parametres permettant le

positionnement des deux points de fonctionnement, a 1’air et sous hydrogene.

Kop.app Ko GO0 R. Rn L) 8. :K,)

(MPavm) | (MPavm) | (vipq) | (MPa) | (MPa) | vipay |
Air 14,6 57,21 125,7 431 526 478,5 1(0,26;0,25)
Hydrogene 14,6 41,78 125,7 | 450 547 | 498.,5 |(0,25;0,35)

Tableau III-2 : Récapitulatifs des valeurs de S, et K, ;.

Le calcul de la contrainte circonférentielle est obtenu en utilisant la relation 1-6, pour
une pression de service de 70 bars, et des dimensions du petit tuyau (épaisseur 6,1 mm et

diametre 219,1 mm).
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L’influence de I’hydrogene, sur les coefficients de sécurité et de streté, est récapitulée

dans le tableau III-3.

Facteur de sécurité

Air Hydrogene Influence (%)
3,06 2,54 17,01

Facteur de siireté

Air Hydrogene Influence (%)
1,75 1,35 22,96

Tableau III-3 : Influence de ’hydrogene sur les coefficients de sécurité et de siireté.

Les facteurs, de sécurité et de slireté, sont diminués sous hydrogene, d’environ 20%.
Nous remarquons également, figure III-6, que le point de fonctionnement, dans la
configuration hydrogene, reste dans le domaine défini comme étant la zone de siireté. De
plus, le coefficient de sécurité, sous hydrogene, est supérieur a 2, coefficient généralement
adopté en mécanique.

En comparant les figures III-1 et III-6, on s’apercoit, que le point de fonctionnement a
I’air, est situé, simultanément a I’intérieur de la zone de non propagation, et sous la courbe

de siireté.
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1,2
X Point de fonctionnement a 1'air
X Point de fonctionnement sous hydrogene
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Limite de la zone de sécurité |
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Limite de la zone de siireté
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X
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Figure I11-6 : Evolution du point de fonctionnement .

II] DISCUSSION
II-1] Influence de la limite d’élasticité sur la fragilisation hydrogene

II-1-1] Evolution de la ténacité en fonction de la limite d’élasticité a I’air

Comme nous 1’avons vu dans le chapitre I, la tendance des compagnies gazieres est de
s’orienter vers des nuances d’acier a plus haute limite d’élasticité. Ce qui permet
d’augmenter le diametre des tuyaux, ainsi que la pression de service, dans le but de

transporter de plus grandes quantités de gaz.

Dans cet objectif, nous avons pu obtenir deux morceaux de tuyau aupres d’un de nos
partenaires portugais du contrat NaturalHy, ISQ (Instituto de Soldadura e Qualidade). La
composition chimique de ces deux aciers, API SL X70 et API 5L X100, est présentée dans
le tableau III-4. Elle est conforme a ce que nous pouvons trouver dans la littérature [3,4].
La faible teneur en carbone de 1’acier X100, et la présence significative d’éléments
d’addition dans sa composition chimique, tel que le Molybdene, le Titane, le Niobium, ou

encore le Vanadium, permettant de conclure que I’acier est un « micro-allié ».
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C Mn Si Cr Ni Mo S Cu Ti Nb Al

X70 0,125 | 1,68 | 0,27 | 0,051 | 0,04 | 0,021 | 0,005 | 0,045 | 0,003 | 0,033 | 0,038
X100 0,059 | 1,97 | 0,315 | 0,024 | 0,23 | 0,315 | 0,002 | 0,022 | 0,022 | 0,046 | 0,037

Tableau I11-4 : Composition chimique des deux aciers a haute limite d’élasticité

(proportion massique en %).

La figure III-7 permet de comparer les deux nuances d’acier. L’acier X70 possede le
méme type de caractéristiques que 1’acier X52. Nous remarquons qu’il est essentiellement
composé de grains de ferrite polygonale (blanc) et de perlite (noir), organisés en bandes.
Ce type de microstructure, engendré par la ségrégation des éléments de manganese (Mn) et

de phosphore (P), est courante pour les aciers de nuances API SL X70 [1,2].

L’acier API 5L X100 ne possede pas de structure en bandes organisées, et a une taille

de grains beaucoup plus petite que celle de I’acier X70. Il est composé de grains de ferrite

et de bainite.

(b)
Figure II1-7 : Micrographie dans la section transversale des tuyaux (x500).
(a) API 5L X70
(b) API 5L X100

Des essais de traction, figure III-8, réalisés sur des éprouvettes de dimensions
similaires a celles utilisées pour I'acier API 5L X52, permettent de déterminer les

principales caractéristiques de ces aciers, dans le sens circonférentiel.
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——X52

Contrainte de traction (MPa)

0 hd T T T T T T T T T
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14 0,16 0,18 0,2

Déformation de traction (mm/mm)

Figure I11-8 : Courbes de traction pour les 3 aciers a I’air (sens longitudinal).

Le tableau III-5 rassemble I’ensemble des caractéristiques mécaniques obtenues pour

ces deux nuances d’acier.

Module
Limite d’élasticité | Résistance ultime | Allongement
d’Young E
R. (MPa) R, (MPa) A en %

(MPa)
API 5L X52 194 000 437 616 23,14
API 5L X70 215000 590 712 18,3
API 5L X100 210 000 866 880 6,75

Tableau III-5 : Propriétés mécaniques des 3 nuances d’aciers.
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I<I,i I<I,i,moyen 6i 6i,moyen

(MPaVm) | (MPaym) | (mm) | (mm)
CT1 97,59 0,21

X52 95,54 0,18
CT2 93,49 0,14
CT1 117,99 0,102

X70 118,59 0,112
CT2 119,19 0,123
CT1 159,98 0,125

X100 151,82 0,108
CT2 143,66 0,091

Tableau III-6 : Ténacité des 3 nuances d’aciers.

La ténacité de ces deux aciers est exprimée en fonction du Facteur d’Intensité de

Contraintes a 1’amorcage, Kj;, obtenu sur des éprouvettes CT, dans les mémes conditions

de sollicitations que pour les éprouvettes en

valeurs obtenues.

X52. Le tableau III-6, résume 1’ensemble des

Selon la figure II1-9, la ténacité Ky des trois types d’acier évolue linéairement en

fonction de leur limite d’élasticité respective

170

160 4 y = 0,1275x + 40,452

R* = 0,999 .7

150 R

’é\ 7
L 4
= 140 - s
=W ’
7
Ev__ 130 - -
v .
e 1201 . 7
3 7
S 110 ‘
= .7
) 7
100 Pz AAPISLX52 ||
% - ®APISLX70 | |
@ API 5L X100
80 T T T T T T
300 400 500 600 700 800 900 1000

Limite d'élasticité R, (MPa)

Figure I11-9 : Evolution de la ténacité en fonction de la limite d’élasticité.

151/169



CHAPITRE III Nocivité des défauts et perspectives d’avenir

1I-1-2] Evolution de la ténacité en fonction de la limite d’élasticité sous

hydrogene

Des essais de traction sur des éprouvettes, chargées en hydrogene électrolytique, ont
permis de déterminer les caractéristiques mécaniques de ces deux aciers en présence
d’hydrogene.

La figure III-10 représente I’impact de 1’hydrogene au niveau des courbes de traction

contraintes-déformation, pour ces aciers a plus haute limite d’élasticité.

1000
——X100 - AIR
900 —— X100 - HYDROGENE
800 ——X70 - AIR
—+—X70 - HYDROGENE

300

Contrainte de traction (MPa)

200

100

0 - T T T T
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25

Déformation de traction (mm/mm)

Figure III-10 : Courbes de traction apres chargement en hydrogene électrolytique pour les aciers a

haute limite d’élasticité.

Comme pour ’acier X52, nous remarquons que certaines propriétés mécaniques sont
affectées par ’hydrogene, tableau III-7. La résistance ultime diminue, a hauteur de 9%
pour I’acier X70 et de 2% pour I’acier X100. Contrairement a 1’acier X52, I’allongement a
rupture n’est pas modifié. L’acier X100 semble étre moins sensible a I’hydrogene. Sa
structure ferrito-bainitique, ou sa composition chimique d’acier micro-allié, peuvent en étre

les explications.
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Module Limite
Résistance ultime | Allongement
d’Young d’élasticité
R (MPa) A en %
(MPa) R. (MPa)
Air Hz Air Hz Air Hz Air H2
API 5L X70 |215000|195000] 590 591 712 653 18,8 | 18,38
API 5L X100 | 210000 |213970| 866 862 880 869 6,75 | 9,34

Tableau III-7 : Propriétés mécaniques apres chargement en hydrogene électrolytique des aciers a

haute limite d’élasticité.

Le tableau III-8, rassemble les résultats obtenus pour des éprouvettes CT chargées en

hydrogene électrolytique.

I<I,i KI,i,moyen 6i 6i,moyen
(MPa\/m) (MPa\/m) (mm) (mm)
Air H2 Air H2 Air H2 Air H2
CT1]117,99 | 111,10 0,102 | 0,096
X70 118,59 | 112,97 0,112 | 0,090
CT2| 119,19 | 114,84 0,123 | 0,083
CT1 | 159,98 | 155,85 0,125 | 0,094
X100 151,82 | 150,61 0,108 | 0,121
CT2 | 143,66 | 145,37 0,091 | 0,147

Tableau II1-8 : Ténacité apres chargement en hydrogene électrolytique des aciers a haute limite

d’élasticité.

La ténacité de ces 3 aciers évolue, également, de fagon linéaire apres un chargement en
hydrogene électrolytique, figure III-11. On remarque une faible différence entre les

résultats obtenus a 1’air et ceux sous hydrogene.

Le temps de chargement en hydrogene électrolytique est fixée a 7 jours, soit 168
heures. Ce temps permet une saturation en hydrogene de ces trois différents matériaux (cf.

partie II-4 de ce chapitre).
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Figure I11-11 : Evolution de la ténacité apres chargement en hydrogene électrolytique en fonction de la

1I-1-3] Conclusion

limite d’élasticité.

L’acier X70 étudié se comporte, sous hydrogene, sensiblement de la méme maniere

que I’acier X52. Son seul avantage est de posséder une limite d’élasticité plus élevée,

environ 30% de mieux. Ce qui laisserait envisager la possibilité d’utiliser des tuyaux de

plus grosse section, sous une pression interne de service plus importante.

L’acier X100, comparé aux deux autres aciers, ne possede que des avantages par

rapport aux deux autres, mise a part sa faible déformation a rupture. Sa limite d’élasticité

est le double de I’acier X52. Ses propriétés mécaniques de traction, et sa ténacité, ne sont

que faiblement affectées par 1’hydrogene. Ce type d’acier, micro-allié, serait donc la

nuance a choisir pour transporter un mélange gaz naturel/hydrogene.
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II-2] Triaxialité et concentration en hydrogene en téte du défaut
1I-2-1] Calcul de p
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0,0 N ————————————,
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00

Ligament sous I'entaille (mm)

Figure I11-12 : Evolution de la triaxialité le long du ligament pour le tube entaillé.

En utilisant la relation donnée dans le chapitre I, nous obtenons la valeur de la
triaxialité des contraintes le long du ligament sous I’entaille. La figure III-12 représente

cette évolution, dans le cas d’un tube entaillé soumis a une pression interne. La valeur

maximale est de 1,15.

La figure III-13 représente 1’évolution de la triaxialité des contraintes sur le ligament
sous 1’entaille, dans le cas d’une éprouvette Tuile Romaine. Elle est issue du tuyau de

diametre 610 mm, et est sollicitée en flexion 3 points. La valeur maximale de la triaxialité

estde 2,17.
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Figure I11-13 : Evolution de la triaxialité le long du ligament pour une Tuile Romaine.

La triaxialit¢ des contraintes est quasiment deux fois plus importante dans la

configuration Tuile Romaine.

Le taux de triaxialité moins important, pour le tube, pourrait, selon Sofronis [8] étre
une des raisons du faible impact de I’hydrogene lors d’essai d’éclatement. La concentration
en hydrogene est sensible a la triaxialité. Plus elle est importante, plus le matériau serait

susceptible d’absorber de 1’hydrogene.

1I-2-2] Répartition de la concentration en hydrogéne

Le calcul est réalisé en utilisant la géométrie du tuyau qui a servi lors des essais

d’éclatement, figure II1-14. Le modele du Pr. Sofronis [6] est choisi.
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CL(t) = O

AN

/

CL(t) = S* .P1/2

Application d’une pression d’hydrogene
de 60 bars pendant 72 heures

| Jo=0 J=0 '

Figure I11-14 : Principe de ’analyse.

Les conditions aux limites utilisées sont :
» Le flux d’hydrogene J est nulle sur les faces de symétrie du tuyau,
»= La concentration en hydrogene, sur la paroi interne du tuyau est donnée par la

loi de Sievert :

c =s.pP" (ITI-2)

L(t)
Avec : Cpy la concentration en hydrogéne (atomes.m™), S” le coefficient de la

loi de Sievert (6,59.1018 atomes. m™.Pa™?

), et P la pression interne (Pa).
= La concentration initiale sur la paroi externe du tube est nulle,

= La pression a I’extérieur du tuyau est de 1 bar.

La modélisation de la mise sous pression est résumée dans la figure III-15. Une

pression d’hydrogene gazeux de 60 bars est appliquée durant 72 heures.
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S

60 Bars

o

5 minutes 72 heures Temps

Figure I11-15 : Modélisation de la mise sous pression.

11-2-3] Résultat
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0 05 1 5 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65

Paroi Interne — Paroi externe

1,0E-07 -

1,0E-08 -

Concentration en hydrogene (mol/cm3)

—o— Apres 72 heures sous 60 bars sous hydrogene gazeux

1,0E-09
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Figure II1-16 : Evolution de la concentration en hydrogene dans I’épaisseur du tube.
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L’analyse de cette simulation permet de connaitre 1’évolution de la concentration en
hydrogeéne dans I’épaisseur du tuyau, ainsi que dans le ligament sous I’entaille. La figure
III-16 donne le profil de la concentration dans 1’épaisseur du tuyau (loin du défaut). On
remarque un rapport de 17 entre la valeur maximale, paroi interne du tuyau, et la valeur

minimale, paroi externe.

L’effet d’entaille, qui augmente significativement la triaxialité des contraintes a cet
endroit, est également tres influent au niveau de la concentration en hydrogene, figure I1I-
17. La concentration au fond de I’entaille est 44 fois plus importante que celle relevée au

niveau de la paroi externe du tuyau et 2,5 fois plus qu’une niveau de la paroi interne.

Mais cette modification de la concentration d’hydrogene, par rapport a la répartition de
cette dernicre dans 1’épaisseur du tuyau loin de I’entaille, ne s’effectue que sur une tres
faible distance, de l'ordre de 56 um. Ce qui tend a conforter les observations
micrographiques, obtenues a la suite des essais d’éclatement. Nous remarquons un
changement de mécanisme de rupture, sur une distance du méme ordre de grandeur,

environ 50 pm.

1,0E'06 T T T T T T T T T T

1,0E-07 - ' / —
r 7] /
L &/ﬁ

$ 0o

Section B-B

1,0E-08 -

Concentration en hydrogene (mol/cm3)

—o— Apreés 72 heures sous 60 bars d'hydrogene gazeux

1,0E-09

Ligament restant sous 1'entaille (mm)

Figure II1-17 : Evolution de la concentration en hydrogene le long du ligament sous I’entaille.
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II-3] Comparaison du volume affecté par I’hydrogeéne et du volume

d’élaboration du processus de rupture

La modélisation effectuée a la fin du chapitre II, concernant la mise sous pression du
tuyau entaillé, permet d’obtenir la variation de la contrainte circonférentielle dans le
ligament sous I’entaille. Les deux modeles sont comparés a la méme pression interne, 60
bars.

L’application de la méthode volumétrique, sur la distribution de la contrainte
circonférentielle sous ’entaille, donne le volume d’élaboration du processus de rupture,
figure I1I-18.

Le volume de concentration élevée en hydrogene est défini comme étant la zone ou la
concentration reste supérieure a la valeur maximale trouvée dans 1’épaisseur du tube loin

de ’entaille.

1200 1,0E-07

Zone de concentration —o— Distribution de la contrainte
1000 m
800 5.

élevée en hydrogene
600 I

—— Concentration en hydrogene

Zone d'élaboration du
processus de rupture

T R S R R R R |

(mol/cm3)

400

Concentration en Hydrogene

200

Contrainte ciconférentielle o, (MPa)

0\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\1,0E'08
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1

Distance le long du ligament sous 1'entaille (mm)

Figure ITI-18 : Concentration en hydrogene et distribution des contraintes le long du ligament sous

P’entaille.

La figure III-18 montre que le volume, ou la concentration en hydrogene est la plus
forte, est beaucoup plus petit que le volume d’élaboration du processus de rupture. Ceci
permet d’expliquer que la pression d’éclatement du tuyau est inchangée, que 1’on soit sous

une pression de méthane ou sous une pression d’hydrogene. Tant que les deux volumes
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seront aussi différents, il n’y aura aucun changements significatifs au niveau des
différentes pressions d’éclatement. La contrainte qui va permettre la rupture est une

contrainte purement mécanique.

II-4] Concentration d’hydrogene absorbée lors d’un chargement

électrolytique

En adaptant la méthode proposée par Yan M. et Weng Y. [5], a notre étude, nous
pouvons chiffrer la quantité d’hydrogene absorbée par nos trois nuances d’acier, durant

leur chargement électrolytique.

Les temps de chargement sont compris entre 1 heure et 150 heures. Par contre, le temps

de décharge est fixé a 1 heure.

La figure I1I-19 représente les courbes de quantité d’hydrogene créée et absorbée en

fonction du temps, pour les 3 nuances d’aciers.

y =267,34x"% y=306,05x"" y =169,08x"5"
R*=0,9441 R*=0,9895 R*=10,9988

10000 -

A Qev X52

A Qabs X52
@ Qev X70

< Qabs X70
@ Qev X100
O Qabs X100

¥ =6,2514x"7%  y =1,2844x""7 y = 5992051834
R* = 0,6809 R* = 10,7346 R?=0,2755

0 . L L L L { L L L L { L L L L \‘
0 50 100 150 200

Temps d'exposition (heures)

Figure I11-19 : Quantité d’hydrogene créée et absorbée par les aciers.
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La figure III-19 met en évidence un phénomene de saturation en hydrogene des trois
matériaux. A partir de 50 heures de chargement, les quantités d’hydrogene absorbées
n’évoluent quasiment plus. L’évolution des quantités d’hydrogene créée ou absorbée, en
fonction du temps, peut étre approximée par une loi puissance.

En utilisant 1’équation I-69, nous obtenons les courbes représentant 1’évolution de la
concentration d’hydrogéne dans les matériaux en fonction du temps de chargement en

hydrogene électrolytique, figure 111-20.
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Figure I11-20 : Evolution de la concentration en hydrogene en fonction du temps de chargement.

L’équation III-3, permet de convertir les valeurs de concentration sous une forme plus

couramment utilisée en chimie ou par les compagnies gazieres.

Vv
ppm=C, *M—m (III-3)

Avec :
* ppm : parties par million,
»= Cy: concentration en hydrogene,
® V. : volume molaire (24,45 L.mol ™ 2 25°C et sous 760 mm Hg),

= M, : masse molaire (pour I’hydrogéne : 2 g.mol ™).
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Nuance de l'acier m
. =AT
A (mol/cm3) A’ (ppm) m
API 5L X52 2,53.107 3092,93 0,237
API 5L X70 5,20. 10 635,7 0,618
API 5L X100 1,32. 107 1613,7 0,307

Tableau III-9 : Loi d’évolution de la concentration en hydrogene.

La figure III-21 met en évidence 1’efficacité du chargement électrolytique. On introduit
que tres peu d’hydrogene dans le métal, par rapport aux quantités créées, environ 2% pour
I’acier X52, 1% pour ’acier X70 et 4% pour I’acier X100. On remarque également, que
I’efficacité maximale du chargement n’est pas proportionnelle au temps de chargement.
Une dizaine d’heures suffit dans les trois cas, pour obtenir le rendement maximum. Ce qui

tendrait a dire que le matériau se sature rapidement en hydrogene.
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Figure I11-21 : Efficacité du chargement.
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En utilisant les résultats obtenus par application du modele du Pr. Sofronis, donnant
I’évolution de la concentration en hydrogene dans 1’épaisseur du tuyau sous une pression
gazeuse d’hydrogene, figure II1-16, il est possible d’approximer la concentration moyenne
d’hydrogene présente dans le tube, apres 72 heures sous 60 bars. Il suffit d’intégrer la
fonction, représentant 1’évolution de la concentration le long de I’épaisseur du tuyau, qui

s’écrit :

1 L2r
Ctrman =5 [ [ [Cu,raraédl (I11-4)
00

tuyau

Avec :
"  Viyau : volume du tuyau (cm3 ),
* Cyq: concentration radiale en hydrogeéne (mol.cm'3),
= L :lalongueur du tuyau (cm),
» Rjy : rayon intérieur du tuyau (cm),

" Rex : rayon extérieur du tuyau (cm).

La variation de la concentration radiale en hydrogene, figure III-16, peut étre

approchée par la relation (I1I-5) :

C. =410"r"=256.10"F +683.10"r =972.10 ./ +7,78.10 " +332.r +591

H(r)

En utilisant la relation III-5, nous obtenons alors la valeur moyenne de la concentration

en hydrogene dans le tuyau :

C —1,45.10 "mol.cm™

Hgaz tuyau

La loi d’évolution de la concentration en hydrogene électrolytique en fonction du
temps, pour I'acier API SL X52, étant connue, a la suite des essais précedent, nous

pouvons alors comparer les deux principes de chargement.

=7 -3 . . . .
=6,97.10 mol.cm = soit une concentration 48 fois plus importante.

Hélectrolytique
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Le fait que la concentration en hydrogene soit 48 fois plus importante lors des essais
sous hydrogene électrolytique, va dans le bon sens. Ceci permet d’avoir une conclusion
conservative quant au risque d’utiliser de ’hydrogene gazeux dans le réseau de transport
européen. Cette valeur est basée sur une comparaison avec un modele théorique,

comportant plus d’une quinzaine de parametres.

IIT] CONCLUSION PARTIELLE

L’utilisation du Diagramme Intégrité Rupture Modifié permet de statuer sur 1’effet de
I’hydrogene, dans son utilisation dans des tuyaux en acier API 5L X52. Dans ces
conditions précises (géométrie du défaut, pression de service,...), le coefficient de sécurité
reste tres conservatif au-dessus de la valeur conventionnelle de 2.

Une classification des défauts a également été réalisée en fonction de leur capacité a
évoluer ou non. Ces résultats sont donnés pour un fonctionnement a I’air. La connaissance
de la loi de propagation, sous hydrogene électrolytique, permet d’obtenir un classement
identique sous hydrogene.

L’influence de I’hydrogene sur des aciers a plus haute limite d’élasticité (API SL X70
et X100) a été mise en évidence. Il ressort que les aciers micro-alliés seraient les plus
aptes, pour ce type de sollicitation, dans un environnement contenant de I’hydrogene.

Enfin, la nocivité de I’hydrogene électrolytique, comparée a 1’hydrogene gazeux, a pu
étre effectuée. Dans les conditions de réalisation de nos essais, la concentration en
hydrogene électrolytique, introduite dans 1’acier, est 48 fois plus importante. Il faut tout de
méme nuancer ce résultat, puisque la comparaison est faite par rapport a un modele
théorique, comprenant plusieurs dizaines de parametres et de coefficients différents. Un
moyen de comparaison plus fiable, pourrait étre étudié dans 1’avenir. 1l s’agit de réaliser un
chargement sous pression en hydrogene gazeux d’une éprouvette quelconque, et d’en
extraire I’hydrogene a posteriori, a 1’aide d’une machine qui est en quelque sorte, un four

d’extraction amélioré.
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Cette étude, met en évidence, I'impact que 1’hydrogéne peut avoir sur des aciers
utilisés ou en phase de développement, dans le réseau de transport/distribution de gaz
Européen. Elle permet également de répondre a la question posée par le programme de

recherche européen NaturalHy :

« Le réseau de gazoducs européen est-il capable de transporter/distribuer un mélange

gazeux composé de Gaz Naturel et d’Hydrogene ? ».

Les inconvénients connus de 1’hydrogene sur les aciers sont décrits dans le chapitre 1.
La limite d’élasticité n’est que peu affectée. Par contre, I’allongement a rupture, la
résistance ultime, la résilience et la ténacité sont diminués. Divers mécanismes sont
présentés pour expliquer ces effets, a savoir, le piégeage et le transport par les dislocations
ou les défauts de la matiere, la diminution des forces de cohésions atomiques, et la
diffusion le long des joints de grains ou de maniere interstitielle. Dans ce premier chapitre,

nous avons également posé les bases de la mécanique de la rupture nécessaires a cette

étude.

Dans le chapitre II, nous démontrons, par un nombre conséquent d’essais de diverses
natures (ténacité, pression d’éclatement, fatigue, hydrogene électrolytique, hydrogene
gazeux), les effets induits par I’hydrogene sur la nuance d’acier API 5L X52. Les essais
statiques permettent de quantifier la diminution de la déformation a la rupture et de la
ténacité (environ 30%). Aucun effet n’est remarqué au niveau des pressions d’éclatements,
méme si, un changement des mécanismes de rupture, tres localisé, a pu étre détecté. Les
essais de fatigue montrent, clairement, 1’effet de I’hydrogéne sur 1’amorcage et la
propagation des fissures. La tenue en fatigue chute de 68% et le temps, nécessaire a

I’amorcage, passe de 62% a I’air a 78% sous hydrogene de la durée de vie totale.

Les différents résultats obtenus, notamment pour I’acier API 5L X52, sont intégrés
dans le Diagramme Intégrité Rupture Modifié, présenté dans la chapitre III. Ceci permet
d’aboutir a une conclusion tres importante, quant a 1’utilisation de cette nuance d’acier
dans le transport d’'un mélange de gaz naturel et d’hydrogene. Cette conclusion est justifiée

en tenant compte des différents parametres utilisés dans notre étude, a savoir, les
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dimensions du tuyau et de 1’entaille, la nature de la solution électrolytique, ou encore les
sollicitations imposées...

Le coefficient de sécurité du Diagramme Intégrité Rupture Modifié, pour une étude
sous hydrogene, reste supérieur a 2, une valeur généralement admise en construction
mécanique. De plus, ce résultat est tres conservatif, puisque nous montrons, dans le
chapitre III, que I’hydrogene est beaucoup plus agressif sous sa forme électrolytique, que

sous sa forme gazeuse.

Les perspectives, a ce travail, sont amorcées en fin du chapitre III. Le comportement
d’aciers a plus hautes limites d’élasticité est testé. Les premieres conclusions sont
encourageantes, puisqu’un acier a haute limite d’élasticité tel I’API SL X100, est beaucoup
moins sensible a I’hydrogene électrolytique que les deux autres (API SL X52 et X70). Des

essais similaires a ceux conduits pour 1’acier X52 sont programmeés.

Les attentes sont I’aboutissement a la création de Diagrammes Intégrité Rupture
Modifiés pour ces deux nuances. La connaissance de ces diagrammes, ainsi que 1’évolution
des défauts dans ces différents matériaux, vont créer un outil permettant de faire de la
maintenance préventive. En fonction de la taille du défaut rencontré, il est possible de
connaitre ses perspectives d’évolution, en fonction de la position du point de

fonctionnement dans le Diagramme Intégrité Rupture Modifié.

Ceci pourrait aider dans le choix de la voie a suivre en matiere de nuance d’acier, de
pression de service et de temps de contrdle des gazoducs utilisés pour le transport de ce
type de mélange gazeux. Tout en sachant que dans un futur proche, le mélange transporté

tendra a devenir un gaz unique : I’hydrogene.
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