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Etude combinée de la dynamique des dislocations de monocristaux en fatigue cyclique :
émission acoustique et caractérisations microstructurales.
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Résumé

Les mécanismes de plasticité cristalline a I'échelle des structures de dislocations ont un réle capital sur
la réponse des matériaux a un chargement complexe. Des études antérieures ont montré que la déformation
plastique pouvait revétir un caractere intermittent (sous forme d’avalanches de dislocations, sans échelle
caractéristique) et pouvait coexister avec une plasticité plus « classique » (nombreux mouvements de
dislocations, de faible ampleur, et décorrelés entre eux). Cette coexistence pourrait dépendre de (i) la nature du
matériau et (ii) du mode de chargement (monotone vs cyclique). Ce projet propose d’étudier I'influence du
chargement cyclique et de la structure cristalline sur la nature physique des processus et leur évolution au cours
de la fatigue. Des essais de fatigue cyclique, suivis en émission acoustique (EA), seront couplés a des
caractérisations microstructurales (ECCI, « Electron Channeling Contrast Imaging », méthode innovante pour
observer les dislocations au MEB), permettant d’associer I'évolution de la plasticité a celle des structures de
dislocations.
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Introduction

La fatigue est un des phénomenes les plus dangereux dans I'exploitation actuelle des matériaux,
amenant a la rupture brutale des structures. On le rencontre des réacteurs nucléaires jusqu’a la micro-
électronique. Répandu, ce phénoméne, et ses conséquences, reste cependant encore peu connu et seule des
lois empiriques, telles que la relation Manson Coffin permettent de prédire la durée de vie en fatigue des
structures, la ol les méthodes de contréle non-destructives n’en sont pas capable.

Les mécanismes de plasticité cristalline a I'échelle des structures de dislocations ont un réle capital sur
la réponse des matériaux a un chargement complexe, et en particulier cyclique. Nous savons depuis une
quinzaine d’année (de part des études sur la glace et d’autres matériaux) que la plasticité peut étre intermittente,
sous la forme d’avalanches de dislocations, sans échelle caractéristique. En effet, des expériences antérieure
réalisées sur des mono et poly-cristaux de glace, sollicités en fluage, ont montré que la déformation plastique ne
s’effectuait pas de maniére homogéne en temps et en espace, mais se présentait au contraire, sous la forme
d’avalanches de dislocations (de maniere hétérogene et intermittente) (1) (2). Ces résultats ont été confirmés
sur d’autres matériaux (monocristaux métalliques HC) (2) (3) (4), ainsi que par plusieurs modeles numériques (2)
(5). Ces résultats ont principalement été obtenu sous sollicitations monotones, a I’exception de quelques travaux
de modélisation en fatigue (6). En conséquence, on peut se demander quelle serait la situation dans le cas de
sollicitation en fatigue cyclique. Il est généralement considéré que la fatigue est propice a la formation de
structures de dislocations, de tailles caractéristiques (dans le cas des CFC tout du moins).

En réalité, I'importance de la dynamique intermittente de la plasticité pourrait dépendre de (i) la nature
du cristal et (ii) du mode de chargement (7). Des travaux antérieurs suggerent que pour les structures privilégiant
les interactions a courte portée entre dislocations (e.g CFC), I'intermittence serait limitée et coexisterait avec une
plasticité plus « classique », faite de nombreux petits mouvements de dislocations, décorrelés entre eux. La taille
caractéristique de ces mouvements pourrait étre associée a la formation de structures de dislocations, entravant
le déplacement des avalanches. A I'opposé, dans des matériaux tels que la glace, ou les interactions a longue
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portée entre dislocations sont favorisées, la formation de ces structures de dislocation est moins importante, et
la plasticité est principalement intermittente.

Des mesures en émission acoustique (EA), effectuées sur des matériaux de différentes structures
cristallines (6), ont montré que les fluctuations « douces », qui révelent des mouvements de dislocation non
corrélés, prévalaient dans les matériaux ou les enchevétrements font obstacle a la propagation des avalanches
de dislocation. A I'opposé, des fluctuations « sauvages », représentatives d’événements de grande ampleur et
fortement corrélés, prédominent dans les structures ou les interactions longue distance entre dislocations
laissent possible I'auto-organisation des dislocations.

Concernant le mode de sollicitation, la fatigue pourrait atténuer le caractére intermittent de la plasticité
en renforgant et en stabilisant la formation des structures de dislocations. Des travaux effectués sur I'aluminium,
suivit par EA, semblent étre en adéquation avec ce scénario, mais ont aussi indiqué la présence de rares et
brusques réarrangements, signe d’une réorganisation a grande échelle de la structure de dislocations, cette
derniere, étant considérée stable une fois formée durant le stade de saturation (8) (9).

Une meilleure compréhension de ces phénomenes est nécessaire pour accéder aux mécanismes de
plasticité et de rupture sous chargement cyclique (10), mais permettra aussi de comprendre les interactions
entre dislocations responsables du durcissement et précurseur des processus de recristallisation dynamique. Ce
projet porte sur la continuité de ces premiers résultats. En travaillant sur différents cristaux monocristallins, il
sera possible d’étudier I’évolution de la plasticité au cours de la fatigue cyclique (évolution des fluctuations
« douces » et « sauvages »). L'utilisation de I’émission acoustique, couplée a une caractérisation microstructurale
(Electron Channeling Contrast Imaging(ECCl), méthode d’observation innovante des dislocations), nous
permettra de relier I’évolution de la plasticité a la structure de dislocations présente dans le matériau.

Matériau et méthodes
Monocristal de cuivre : élaboration et orientations

Les matériaux choisis pour cette étude sont des monocristaux de cuivre de pureté 99.999%, élaborés a
I'Institut Laue Langevin (ILL, Grenoble). Les sources d’EA peuvent étre nombreuses, et le choix d’'un monocristal
de cuivre pur devrait permettre d’étudier seulement I'EA provenant des mouvements de dislocations et des
microfissurations. En effet, aucune transformation de phase ne sera induite, et la pureté du matériau permet de
négliger un effet due aux éventuelles inclusions. De plus, I'absence de joint de grain réduit encore les sources
possibles d’EA et limite les phénomeénes autres que le glissement de dislocation (6).

La Figure 1 représente une éprouvette de cuivre pour des essais de fatigue oligocyclique suivis par EA.
L’échantillon est mis en forme par électroérosion puis, une attaque chimique a I'acide nitrique est appliquée
pour supprimer la zone de surface affectée thermiquement par la découpe.
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Figure 1. Représentation des éprouvettes de fatigue.

Des monocristaux de deux orientations cristallographiques, notées (a) et (b) ont été découpées. Le
Tableau 1 représente les deux orientations cristallographiques des cristaux étudiés.
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Orientation X y z
a <101> <001> <101>
b <011> <111> <112>

Tableau 1. Orientation cristallographiques (a) et (b) des monocristaux de cuivre. La direction de sollicitation est suivant la
direction X

Emission acoustique et sollicitations mécaniques

L’émission acoustique est une technique permettant de récupérer I'onde libérée par la relaxation de la
structure interne d’un matériau sollicité. C'est une méthode non destructive permettant I'étude in situ de
déformations inélastiques tels que I'endommagement, les mouvements de dislocation ou encore le maclage!?3.

On considere généralement deux types d’émission acoustique : I'EA continue (signaux de faibles énergie
et fréquent dans le temps) et I'EA discrete (Signaux de forte énergie et de plus faible durée). Le systeme
d’acquisition utilisé est développé par Physical Acoustic Corporation (PAC) : systeme PCI-2 a deux voies. Des
capteurs piézoélectriques (nano30 PAC) sont positionnés a la surface de I’échantillon et maintenus grace a une
colle silicone, assurant le rGle de couplant pour le transfert des ondes acoustiques.

Avant tout essais de fatigue oligocyclique, les échantillons de cuivre pur sont polis électro chimiquement
sur une polisseuse Struer : Lectropole-5®. Un premier nettoyage de la surface a I’eau savonneuse, puis a I'éthanol
est effectué. Les échantillons sont ensuite polis chimiquement grace a I’électrolyte D2 (Composant majoritaire
H3PO04) puis de nouveau nettoyés et séchés, pour enfin étre conservés sous vide.

Des essais de fatigue oligocyclique ont été effectués sur une machine de fatigue cyclique hydraulique
congue au laboratoire MATEIS, adaptée a des essais suivis par EA. Les essais ont été effectués a contrainte
imposée et différents de palier de contrainte ont été atteint de maniére a définir le domaine de plasticité
macroscopique des échantillons (R, = "mi"/gmax ~0.2;R;, = 0.14; Ry3 = 0.11; R,y =~ 0.09; Ry = 0.076; Ry ~ 0.066 )
et une fréquence de 0,1Hz. Le montage des éprouvettes dans la machine de fatigue cyclique se fait par
I'intermédiaire d’une fixation dans des mors. Les éprouvettes de cuivre pur sont tres ductiles, de ce fait, deux
types de mors ont été étudiés pour observer l'influence du montage sur 'endommagement du cristal : un
montage de I’éprouvette dans les mors par collage de celle-ci a I'aide d’une colle haute résistance (Loctite 9466°),
et un montage par serrage mécaniques des tétes d’éprouvettes dans des mors. Une caractérisation de la
microstructure a été effectuée par ECCl, permettant d’observer les structures de dislocations en surface sur un
microscope électronique a balayage Supra 55VP.

Résultats et discussions
Etude du cuivre pur sollicité en fatigue oligocyclique (éprouvette avec orientation (a))

Un essai de fatigue oligocyclique suivi en EA, sur une éprouvette de cuivre pur avec |'orientation (a) est
présenté Figure 2.a. Cet échantillon a été maintenu dans le systeme par collage des tétes de I'éprouvette dans
les mors, de maniere a ne pas imposer de contrainte mécanique et ainsi limiter 'endommagement du
monocristal avant de solliciter I'éprouvette. Les paliers de contraintes imposée vont de 5-25MPa a 5-75MPa.

La figure 2.a représente |’évolution de la contrainte en fonction du temps, sur laquelle sont superposées
I'activité acoustique continue (énergie acoustique avec les courbes verte et violette (en al) et discrete (points
noirs, représentant la contrainte a laquelle un signal est apparu).

Dans ce premier essai, il a été considéré que la limité élastique macroscopique avait été atteinte lorsque
des boucles d’hystérésis apparaissaient (Figure 2.a). Le palier d’amplitude de contrainte 5-75MPa est ici le palier
de déformation plastique macroscopique.
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Evolution de I'émission continue et discréte au cours de I'essai de fatigue
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Figure 2 : (a) Contrainte imposée et EA continue et discréte au cours de I'essai de fatigue sur cuivre pur. (b) Déplacement de
la machine de fatigue cycle en fonction de la contrainte.

Des premiéres analyses montrent que I'EA discréte n’apparait pas (ou trés peu) dans le domaine
considéré comme élastique. La Figure 3 représente I'évolution de I'EA continue (énergie acoustique) au cours
de la transition entre le palier de contrainte 5-65MPa et 5-75MPa. Nous remarquons que I'EA continue évolue,
lorsque la contrainte est constante, s’atténuant au cours des cycles de fatigue. De plus, on remarque sur ce
graphe que I"’émission acoustique continue évolue entre les deux paliers de contrainte. En effet, L'EA continue
évolue brutalement au passage entre le palier 5-65MPa et 5-75MPa.
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Figure 3. Evolution de I’EA continue (énergie) durant les premiers cycles de fatigue pour un palier (amplitude de contrainte
imposée : 5-75MPa)

Ces premieres observations peuvent nous mener a penser qu’au cours de la fatigue cyclique, les
dislocations se déplacent jusqu’a rencontrer d’autres dislocations et former des jonctions. A mesure que les
enchevétrements augmentent, le libre parcours moyen des dislocations diminue et I'énergie élastique libérée
par leurs déplacements est de méme réduite. De ce fait, I'EA continue diminue jusqu’a devenir plus stationnaire,
signe que la structure formée évolue moins rapidement qu’au début des cycles. Les signaux discrets (EA

discrétes), apparaissant dans le domaine plastique du matériau sont, quant a eux représentatifs d’avalanches de
dislocation (Figure 3.).

Pour caractériser les structures de dislocations présentes dans les matériaux étudiés, nous avons utilisé
la technique ECCI a I'aide d’un microscope électronique a balayage Supra 55VP. L'intérét de cette technique
réside dans le fait qu’il est possible d’étudier la structure de dislocation en surface de maniére non destructives,
sur un échantillon sollicité, a I'inverse du MET. L’observation de la structure est donc plus rapide et plus facile
que dans le cas du MET, bien que la résolution soit moins bonne. La Figure 4 est une acquisition en ECCI de la
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structure de dislocation d’'une éprouvette de cuivre pur avec I'orientation (b), aprés environs 8900 cycles. Nous
pouvons observer assez clairement la formation d’une structure cellulaire de dislocations.

Figure 4. Structure de dislocations d’un échantillon de cuivre pur (orientation (b)) cyclé pendant ~8900 cycles.

Conclusion

Des premiers essais de fatigue oligocyclique sur des monocristaux de cuivre pur monocristallin,
contr6lés en contrainte imposée, suivis par EA ont permis de mettre en avant I’évolution de la plasticité au cours
des cycles de fatigue. Il s’agit d’essais préliminaire, cependant nous avons pu montrer que le nombre de cycle
augmentant, I'EA continue (assimilable aux fluctuations douces) évolue avec une atténuation progressive. Cela
pourrait avoir un lien avec I’évolution de la microstructure s’organisant dans le matériau. L'EA discrete
(assimilable aux fluctuations sauvages et aux avalanches de dislocations) n’apparait pas avant le domaine de
plasticité macroscopique, signe que des avalanches ne semblent pas se produire dans le domaine élastique.
Enfin, des premiers résultats de caractérisation de la microstructure de dislocation montrent que I'ECCI peut étre
une technique complémentaire a I'EA, pour relier les signaux acoustiques regus a la microstructure.
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