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RESUME:

Ce premier travail s'inscrit dans le cadre du démdement d'une méthodologie basée sur
l'identification des mécanismes élémentaires, raspbles de la déformation et de
'endommagement par fluage de matériaux polyciisiglen relation avec leurs hétérogénéités
microstructurales. Cette étude concerne l'acier P@iatériau potentiellement utilisé dans des
applications de tenue mécanique a chaud dans leecdels centrales thermiques a flamme et dans
les centrales nucléaires de 4éme génération. Qeid¢hodologie repose sur ['utilisation de
techniques de mesure de champs cinématiques palation d’'images, couplées a des simulations
numeriques par éléments finis afin doptimiser gesametres de lois de comportement de
matériaux La premiére application concerne I'étutle structures soudées en P91 sollicitées en
traction uniaxiale, afin de caractériser le compmrtent du cordon de soudure a I'échelle
macroscopique ou le gradient des propriétés méemsqdd au soudage est observable. Une
technique de microlithographie sera ensuite misessmivre pour caractériser les mécanismes de
glissement intergranulaire lors d’essai de fluage,différentes zones du joint soudé.

MOTS-CLES : joint soudé, acier P91, corrélation d'images, mesures de champs, identification de
parameétres de loi de comportement
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1) Etude de la microstructure des joints soudés en acier P91

Un joint soudé peut étre décomposé en 3 zones : le métal de base, la ZAT (Zone Affectée Thermiquement)
qui peut elle-méme étre divisée en 3 zones : ICHAZ (Zone Affectée Thermiquement intercritique), FGHAZ
(Zone Affectée Thermiquement a grains fins), CGHAZ (Zone Affectée Thermiquement a grains grossiers) et
le métal d’apport (cf. figure 1).
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Figure 1: répartition de chaque zone dans un joinsoudé d’acier P91

La microstructure du joint soudé P91 a été étudiée a l'aide de microscopie optique, de microscopie
électronique a balayage (MEB), et de diffraction électronique (EBSD). Le métal de base a une
microstructure martensitique (structure cubique centrée) se présentant sous la forme de lattes arrangées en
blocs (au sein desquels la désorientation inter lattes est faible) qui sont eux méme structurés en paquets de
dimension comprise entre 10um et 20um dans des anciens grains d'austénites de 40um en moyenne (cf.
figure 2).
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Figure 2 : microscopie optique (a gauche), image ME B (au centre), cliché EBSD (a droite) du métal de
base. L’échelle est elle vraiment la méme pour ces  trois figures ?

Dans I'lCHAZ, la martensite ne se présente plus sous forme de lattes mais sous forme équiaxée d’environ
10um de diamétre (figure 3).
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Figure 3 : ICHAZ vue au microscope opti

La FGHAZ se présente également sous forme de grains fins de martensite équiaxés d’environ 10um de
diameétre (figure 4).
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Figure 4 : microscopie optique (a gauche), au MEB (

" au centre) et cliché EBSD (a droite) de la FGHAZ

Enfin, la microstructure de la CGHAZ est sous forme de gros grains d’austénite d’environ 60um (figure 5).
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Figure 5 : microscopie optique (a gauche), au MEB (  au centre)
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et cliché EBSD (a droite) de la CGHAZ

Le métal d’apport présente, quant a lui, une microstructure proche, en termes de structure (présence de
lattes), de celle du métal de base. Il existe, toutefois, deux types de microstructures qui correspondent au
passage des passes de soudure. La premiére présente une taille de grains (ancien grain austénitique)

de 80um (figure 6) et la seconde est composée de grains millimétriques.

Figure 6 : microcoie oiqe (a auche),_émﬁ'é'(_
petit grain du métal d’apport

L'analyse métallographique ci-dessus (figures 2 a 6) est conforme a celle présentée par F. Vivier [1].
Dans toutes les zones du joint soudé, la texture est peu marquée et présente peu d’évolution entre les
zones avec cependant une légere concentration des directions <001>, respectivement <110>, suivant la

direction normale, respectivement direction de laminage, de la tle

oo Testure Name: Binned: Size=5.0, HW=5.0
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Figure 7 : figure de pdle du métal de base
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La composition chimique du matériau a été déterminée par analyse WDS (wavelength dispersive X-ray
spectroscopy) et est récapitulée dans le tableau 1.

Si V Cr Mn Fe Ni Cu Nb Mo
Metal de
base 0.21 0.2 9.43 0.34 90.12 0.09 0.08 0.02 0.98
Zone
soudée | 0.14 0.2 8.8 1.53 87.06 0.62 0.02 0.03 0.86

Tableau 1: composition chimique de I'acier P91 étudi (Y%omassique)

La composition du métal de base (cf. tableau 1) est conforme a celle fournie par AREVA [2]. La zone
soudée correspondant a la fusion entre le métal d’apport et le métal de base présente quand a elle une
composition Iégérement modifiée. (cf. tableau 1)

2) Elaboration de microgrilles en or pour la caract  érisation cinématique.

Pour permettre I'étude de I'hétérogénéité des déformations intragranulaires et la contribution du glissement
intergranulaire, des microgrilles de pas commensurable avec la taille de la microstructure ont été réalisées.
Dans un premier temps les grilles ont été fabriquées par déposition d’'une couche d’'or. Ces derniéres seront
placées au sein de I'ICHAZ, puisque cette zone est réputée la plus sensible au fluage dans ce type d’acier
[3] [4]). La premiere étape de cette étude a concerné lidentification d'un jeu optimal de paramétres
d’irradiation de la résine pour obtenir des tailles de barreaux d'une épaisseur définie comme acceptable
(figure 8) lorsque située dans l'intervalle de 300 & 400 nanometres.

a
IERERERERRRER
IBERREERRaRBN
IERRERREIRTES
INEEREEEREDR
Figure 8 : grille en or avec barreaux trop fin (ag  auche), d’épaisseur correcte (au milieu), barreaux

trop épais (a droite) [le pas des grilles surlesi  mages est de 4um]

Un test de résistance de ces grilles a I'oxydation et a la température a ensuite été conduit. Des échantillons
ont été placés a 625C pendant 11 jours, soit sous vide primaire (quelques 10 mbar) soit sous air (figure 9).
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Figure 9 : grille aprés 11 jours a 625CT dans four sous vide primaire (& gauche) et sous air (a droite )
[le pas des grilles sur les images est de 4um]
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On constate alors que sous air il est impossible de distinguer la grille et que sous vide primaire la grille n’est
déja plus continue au bout de 11 jours, I'or ayant diffusé au sein du matériau (figure 10).
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Figure 10 : grille en or, observation de la modifi ~ cation de la grille du a la diffusion de l'or [lep  as des
grilles sur les images est de 4um]

Ces résultats confirment ceux obtenus par A. Soula [5] ou N. Rupin [6] lors de précédentes études. A. Soula
préconise I'utilisation de grilles en oxyde d’hafnium ou en tungsténe qui présentent une meilleure résistance
a la température et offrent un meilleur contraste sous MEB. Notre choix s’est porté sur le tungsténe.

3) Essais mécaniques

Nous nous intéresserons dans cette partie a la caractérisation des gradients de propriétés associés aux
gradients microstructuraux. Cette caractérisation sera effectuée au moyen d’'une technique de mesure de
champs (suivi de marqueur). Afin de valider la démarche, les premiers essais instrumentés de la sorte
concernent des essais de traction réalisés a la température ambiante

Essais de traction a température ambiante

Ces essais sont réalisés a I'aide d’'une machine servo-hydraulique et d’'une caméra CCD 2000*2000 pixels
couplée a un objectif de longueur focale 340 mm. Pour obtenir les déformations dans chacune des zones du
joint soudé, la méthode du suivi de marqueur a été utilisée. Cette derniere consiste a définir une base
extensométrique pertinente (couple d'imagettes de corrélation) associée a chaque zone de la
microstructure. Cette technique permet d’estimer la déformation moyenne de chaque zone prédéfinie du
joint soudé, et offre une alternative intéressante a la technique de Gleeble utilisée par V. Gaffard [3]. La
technique de Gleeble pose en effet des difficultés de mise en ceuvre du fait du traitement thermique a
réaliser. Notons de plus que le comportement mécanique d’une éprouvette volumique ainsi obtenue, si elle
est représentative en termes de morphologie microstructurale (ICHAZ, FGHAZ, CGHAZ...) ne l'est pas
forcément en termes de comportement mécanique a I'échelle de la structure (hétérogénéité de répartition
d’éléments d’addition, etc...). La figure 11 présente les courbes de traction obtenues pour chacune des
zones du joint soudé pour une vitesse de déformation de 10™s™.

courbes de traction
700
600 7%\
500 %
g ' ' \, . MB
£ 4007 —~ICHAZ
€ 300 + FGHAZ
3 ZOOJ « CGHAZ
i WM
100 -
O T T T T T T
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30
déf ax

Figure 11 : courbes de traction des différentes zon  es du joint soudé
(MB = métal de base et WM = métal d’apport)
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L'obtention au cours d'un méme essai d'un ensemble de réponses mécaniques (i.e. contrainte en fonction
de la déformation) obtenues expérimentalement permet d'envisager lidentification simultanée de
parametres associés aux lois de comportement représentatives de chacune des zones du matériau observé.

4) Simulation du comportement du joint soudé

Les réponses mécaniques obtenues a partir des essais de traction peuvent étre reproduites a partir de
modéles élasto-plastique a écoulement J2 et écrouissage isotrope. Dans un premier temps, la viscosité est
négligée pour toutes les zones du joint soudé. En effet, la vitesse de déformation (de 10°%s™ & 10°s™) n'a
pas d'influence significative sur le comportement du matériau a température ambiante. Un écrouissage
isotrope non linéaire sera utilisé pour décrire le comportement de toutes les zones du joint soudé:

R=R0O+Q1*(1-exp(-b1*p) +Q2*(1-exp(b2*p) Q)
L'ensemble des parameétres de I'écrouissage est récapitulé dans le tableau 2, pour chaque zone. lls sont

obtenus grace a une optimisation de type Levenberg-Marquardt. Dans toutes les zones, le module d’Young
considéré vaut 210GPa et le coefficient de Poisson 0.3.

RO (MPa) Q1 (MPa) bl Q2 (MPa) b2
Métal de base 369.1 93.8 38.2 348.6 3.03
ICHAZ 3335 55 202 246 124
FGHAZ 370 722 11.3 195 113
CGHAZ 370 157 37 500 5
Métal d’apport 350 82.25 138.3 500 5.06

Tableau 2 : récapitulatif des paramétres des loiselcomportement pour chaque zone du joint soudé

La figure 12 présente les différentes réponses m@ees obtenues pour une simulation numérique
(effectuée sur le code de calcul par éléments hset) effectuées a partir de la structure a
gradient représentative d’'un cordon de soudure est mhrameétres des lois de comportement
identifiés dans le tableau 3. Les valeurs de corigs axialesr;; et déformations axiales; sont
obtenues en un point de Gauss d’'un des élémendstapant a chacune des zones du joint soudé.
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E 550 + MB
s a ICHAZ
% m FGHAZ
'g + CGHAZ
§ WM

350 +

300 -t 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
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Figure 12 : courbes de traction des différentes zon  es du joint soudé apres calcul éléments finis

Les réponses mécaniques locales révélent la présence d'une non uniformité du comportement. Pour
chacune des zones, les principales caractéristiques (limite d’élasticité, écrouissage, etc....) sont semblables
a celles observées lors des essais expérimentaux.
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5) Champs de déformation obtenus expérimentalement

Les champs de déformation sont obtenus a l'aide du logiciel CORRELI"M"

comprises entre 16 et 32 pixels

[7] pour une taille d'imagettes

Une premiére phase a consisté a définir la procédure expérimentale d’acquisition des images et de
caractérisation des défauts de mesure associés, en suivant une procédure introduite dans la référence [8].
Différentes préparations de surface ont été testées : mouchetis de peinture, attaque chimique, grille. Nous
retenons finalement une procédure basée sur un calcul incrémental du champ de déplacement, pour une
surface préparée par mouchetis de peinture.

Le champ de déformation obtenu sur toute la surface de I'éprouvette met en évidence le fait que le métal
d’apport se déforme trés peu (en rouge). On retrouve également I'hétérogénéité de comportement entre le
métal de base (les valeurs élevées sont en violet) et la zone affectée thermiquement (qui présente des
niveaux de déformation associés aux couleurs verte et orange) (figure 14). Il existe un rapport de 2 entre les
déformations dans le métal de base et celle dans ZAT. Les déformations axiales sont 5 fois plus forte dans
le métal de base (25%) que dans le métal d ‘apport (5%).

Métal de base

ZAT

Métal d’apport

Figure 14 : champ de déformation sur une éprouvette comportant un joint soudé

Pour observer de fagon plus détaillée, les hétérogénéités de déformation présentes dans la ZAT, un
changement d’'échelle s’avére nécessaire (champs de 6mm sur 15mm) (cf. figure 15).
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Figure 15 : champ de déformation de la ZAT (zone or  ange a violet en haut de la figure)

On remarque alors que I'lCHAZ est la zone qui se déforme le plus, suivie de la FGHAZ et enfin de la CGHAZ
qui correspond a la zone la moins déformable de la ZAT. Ceci est en accord avec les profils de dureté

réalisés.

On constate que ces champs obtenus ont la méme allure que ceux obtenus avec Z-set (figure 16).

base

ICHAZ
FGHAZ
CGHAZ

Métal
d’apport

Métal de

ETO22 map400.000 _time:66.2352 _ min:-9.80955e-05 max:0.248807

Eprouvette avant striction

Déformation macroscopique : 13.5%

Figure 16 : comparaison d’un champ de déformation o
par la technique de corrélation d’'images (la droite

Champs de déformations expérimentaux
avant striction

btenu par calcul éléments finis (a gauche) et
) pour un méme niveau macroscopique de

déformation
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Afin de caractériser la sensibilité de la méthode, le champ de déformation obtenu lors d’'un essai de traction
sur une éprouvette homogéene de matériau de base a également été étudié. Il s’avere que le champ de
déformation (composante axiale dans notre exemple) est bien homogéne jusqu’'a apparition de la striction
(figure 17).

0.0255
0.0405
00555
0.0705
0.0355
0.1005
01155
01305
0.1455
0.1605

01755

Figure 17 : champ de déformation axiale dans une ép  rouvette de métal de base avant striction, pour
une déformation nominale de 13.5%

D’autre part, si le pas d’acquisition entre deux configurations est suffisamment petit, I'évolution des champs
peut permettre la visualisation de la zone de striction et ainsi anticiper la zone de rupture de I'éprouvette
(figure 18).
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Figure 18 : champ de déformation dans une éprouvett e de métal de base. La zone ou la striction se
développe jusqu’a rupture correspond avec la locali sation des déformations (& ~30% pour la couleur
violette), tandis qu’'a ce stade la déformation nomi nale est de 14%

6) CONCLUSION

Cette étude présente les premiers résultats d’'identification de paramétres de lois de comportement décrivant
I'écoulement plastique d’une structure de type joint soudé, a gradient de propriétés mécaniques. La méthode
d’identification proposée permet d’obtenir des résultats trés proches de ceux rapportés dans la littérature. En
outre, le comportement de chacune des cing zones du joint soudé peut étre obtenu avec seulement deux
essais uniques de traction simple, couplés avec une caractérisation cinématique par corrélations d'images.
Dans cette étude, une correspondance entre un champ de déformations issu d’un calcul éléments finis avec
un champ de déformations issu d’un logiciel de corrélation d'images a également été établie.

Les variations de la microstructure en différentes zones du joint soudé ont également été observées.
Ultérieurement, des caractérisations plus fines de la déformation a I'échelle de la microstructure seront
réalisées et seront corrélées a des modeles de plasticité cristalline et a des calculs sur des polycristaux
présentés dans la littérature. Des lois de comportement compatibles avec les mécanismes de fluage a haute

température pourront également étre identifiées a partir d’expérimentations de fluage hautement
instrumentées.
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