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- 13 Introduction, cadre du cours

- 110 Classification
— Méthodes expérimentales de mesure
— Imagerie 2D puis Imagerie 3D

- T46 Essais de traction in situ en tomographie RX

— Endommagement ductile

e Routine
— Quantification amorcage
— Croissance
— Coalescence

 Tracking de cavités
* Haute résolution, grande vitesse, lamino

- 198 Autres exemples (composites, materiaux
architecturés)



APPROCHE « MATERIAUX »

laboratoire ;
* Aspects |

Microscopiques .
« Evolution ?

» Essais de amrw I
T | I

|

Idée : connaissant la
microstructure
de déepart + les mecanismes
+ I'évolution
Peut on prédire la rupture ?
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BROAD CLASSES OF FRACTURE MECHANISM
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Matériau/microscopique
* Une vision unifiée
— Tous le matériaux sont :

““

AL LA R L T T L LA

microHETEROGENES
—Systemes i

Matrice/Interface/inclu =2 %

sion 5
— Endommagement sur ces sites : S et
— Processus : -------""‘:.

."‘

* Amorcage
— Rupture inclusion (microfissure)

ou interface (cavité) ou matrice /

* Extension / croissance

— Augmentation de la taille (cavité
ou microfissures)

* Coalescence dans la matrice
entre sites amorceés, percollation
pour la rupture finale




Observations anciennes :
Influence du taux d'inclusions sur
la ductilite (en traction)
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|78, with permission from Elsevier Applicd Schence Publishers Ltd.)



Rupture/endommagement

 La rupture macroscopique est précédée par
'apparition d'endommagement microscopique

e Définition : création de surface au sein du
matériau

* Cet endommagement
— modifie le comportement

— cree des amorces de rupture
A




Nomenclature

» Physique :
— f fraction de cavités dans le matériau
— N densité de cavités (/mm?)
—  proportion de particules cassees
— R rayon des cavités formeées
* Meécanique
— g,€ contrainte et deformation

— E module d'Young (0=E¢)
— D parametre d'endommagement E=(1-D)E_

— T Triaxialité des contraintes



Classification des methodes
de mesure du micro-
endommagement



Mesure
experimentale de
I'endommagement

« Meéthodes indirectes
— Densité
— Modules

— Acoustiques
— Résistivite

Meéthodes directes

— Imagerie en surface
* sur surface polie
« fractographie

— Imagerie proche de la
surface (SAM)

— Imagerie en volume (radio
et tomographie)

« RMN

* Rayons X

e Neutrons
— In situ / ex situ

— Traitement et analyse des
images

10



Méthodes indirectes

» Mesure d’une grandeur physique ou
mecanique dont la variation traduit la
variation de I’endommagement

* Densité, Modules, Mesures
acoustiques, Resistivite

* Suppose une connaissance de la
relation entre la grandeur et f (ou D)

» Parametre scalaire ou parfois tensoriel



Densite
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"Elastic” Modulus (E.fat) GPa
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Vitesse ultra-sonore

Diii

Vieillissement dans de 1’eau a 70° C
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- Evolution anisotrope des variables d’endommagement

- Evolution la plus importante observée pour D,,



Reésistance electrique

e Acier

* Evolution de
I'endommagement en
fatigue

« Comparaison des
mesures de résistance
electrique avec des
mesures du type :
rupture monotone
d'echantillons fatigués
(by ductility)

@) 1
o&{ 43Csteel
siress 316.6Mpa
2 06 | © Equation (17 )
E ¢ by ductility
-
& 041
n O
0.2 1 - P
o S i
Q= a LY . = - _ )
o 0.2 0.4 0.6 0s8 1
NNy (evelic fraction)
|y
0.8 A5 steel
streas To6Mpa
i,u_ﬁ | o Equation (1 7)
£ by ductility
E [ & by ductiity
=
— o
o 04 '
L3
0.2 =
. 0
L cat it
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Fig

NN (oyelic fraction)

change and itab duclahiey,

2, Damage sscasuresmcal lor 430 sweel by clectneal reaslasnce
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Bilan

Pratique
Pas cher

Efficace

Mais

— Aucune de ces méthodes ne distingue
 Amorcage
e Croissance
* Coalescence



Méthodes directes

* Imageries

* Modes : Volume
- Surfage * Radio et tomographie
* Optique * Des rayons X
 Electronique (MEB) * Des neutrons
* AFM, EBSD,... N * RMN pour les
* Surface polie / facies de éléments légers
rupture * Dans tous les cas :

— Sous la surface,

- fi \ — 1n situ / ex situ
]21311%?558 [()ﬁ/ﬁas]%t)ls iqued — qualitatit/quantitatif



Surface
MEB, MO, AFM
Necessité de proprete :

- surfaces polies
- fractographie



1€

Fractograph

19



Traction 1n situ :

AccV  SpotMagn Det WL |
St AU RN 40 Tk 5E 130




Imagerie de surfaces polies
Etats deformes

» Rupture des inclusions

21



e Décohésion

Jrem——

10 prmn

22



Ruptures matricielles

10k germ

23



[.1imites

Tout a fait valable (et encore tres utilise)

A permis d’apprécier qualitativement les
mecanismes

A montre que I’amorcage avait lieu sur des
micro-hétérogeneites

A permis selon le cas de deéfinir le t fy
d’amorcage : decohésion, rupture, fissures
matricielles, les trois...

A permis de visualiser la phase de croissance
Mais...

— Semi quantitatif (évident en cas de striction)
— Inclusion en surface <> en volume

24



Imagerie en volume

Destructive methods

Successive abrasion

of layers
- mechanical polishing
- ion milling + Imaging
ex situ : OM,
SEM
or in situ : SEM,
lon, atome

\ probing
Selective

dissolution /

Non destructive methods

Transmission + rotation :
electrons or X rays

Computed

L reconstruction
Projec:tionle+ D

Reflexion, emission or
scattering
Acoustic waves, magnetic
field, X rays

.4




Dispositifs automatiques

comimerciaux
» Polissage + microscope optique

ROBO-MET.3D"

A UES PRODUCT




(b)

Fig. 5. 3D reconstruction of 5i(purple) + aluminides (green) structure of AlSi12NMi alloy by LOT in {a) AC composed by 005 pm sheces in a volume with
X=351.75 pm, ¥ = 4880 pm and £ = 14,50 pm; (b) ST of 0.6 pm slices in a volume with X = 5173 pm, ¥ = 4830 pm and £ = 16,50 pm conditions,

Fig. 8. Largest particle of Ni aluminides {(grecn) + 5i (purple) in ST
condition reconstructed Mrom the same sXCT volume as shown in Fig. 7
demonstrating the interpengtration of the two phases, 2 7



V 4 N\

Zircone stabilisée a I'ytrium

Reconstruction and smoothing by Sukbin Lee 9
Lee, Dillon, Rollett, Rohrer, Microscopy and Microanalysis 2007 853



Dissolution sélective

Destructive methods I

Successive abrasion

of layers
- mechanical polishing
- ion milling + Imaging
ex situ : OM,
SEM

or in situ : SEM,
ion, atome
probing

Selective
dissolution /

ST 17 Sy S L T W



Enlever des couches (polir)
a 'échelle atomique
Microscopie ionique

Poralized gas atom

30



issage ionique

Pol
Sonde Atomique Tomographique

.
]
O
:
B
(=]
(18




Bilan

e Une vue 3D de I’intérieur de 1’échantillon

A différentes échelles (y compris atomique)
* Mais
— Destructif

— Ne permet pas de suivre une evolution sous
chargement

32



Imagerie 3D non destructive

Radiation qui pénetre, interagit et
ressort en quantité suffisante



Méthodes
NON

DESTRUCTIVES

(permettent les
Suivis in situ)

Non destructive methods I

Transmission + rotation :
electrons or X rays

v reconstruction
- D

Projections

Reflexion, emission or
scattering
Acoustic waves, magnetic
field, X rays

<

1




Techniques
en
Transmission
/ Rotation

Non destructive methods

Trdnsmission + rotation
electrons or X rays

N o Computed
reconstructio

Projections

Reflexion, emission or
scattering
Acoustic waves, magnetic
field, X rays

.4




Tomographie par projection/rotation

(

reconstruction)

Combine l'information de PLUSIEURS radiographies
pour reconstruire la carte 3D de la valeur de p

Vue du dessus :

En radio, on mesure l'intégrale de p
Ce qu'on souhaite c'est recalculer la valeur de p le long du

trajet

36



Tomographie par projection/rotation

(

reconstruction)

Combine l'information de PLUSIEURS radiographies
pour reconstruire la carte 3D de la valeur de p

Vue du dessus :

En radio, on mesure l'intégrale de p
Ce qu'on souhaite c'est recalculer la valeur de p le long du

trajet
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Tomographie par projection/rotation

(

reconstruction)

Combine l'information de PLUSIEURS radiographies
pour reconstruire la carte 3D de la valeur de p

Vue du dessus :

En radio, on mesure l'intégrale de p
Ce qu'on souhaite c'est recalculer la valeur de p le long du

trajet

38



angle

Il y a une étape
informatisée
(reconstruction)

v
| I
e o)
/ﬁ —— ‘“‘»..,\‘
v tarniag raphic reconsiructiony w

The result is a 2D map of p



Avec des électrons

* Microscopie
electronique en
transmission

* Quelques problemes :

— Absorption

» 11 faut des échantillons' ﬂ""‘“ A
minces —

— Diffraction W
* On peut utiliser 'HAA TS L%

« Ou l'imagerie en perte §£
d'énergie (EELS)

— Angles qui manquent

« Cf P. Midgeley, T
Epicier

40



Neutrons

Penetre, interagit, peu
absorbe

Diffraction
Imagerie : radio/tomo
Mais faible flux des sources

Basse resolution, mauvais
detecteurs

Tres utile pour les
materiaux tres absorbants

P Vouiobel er al, | PJ'r_L:u'q-n B 3R5-386 [ 2K 475480
25 mm

41



Imagerie aux rayons X

" Limité en termes de résolution (moins bien que le MEB...
10 nm actuellement)

" Mais on peut traverser des échantillons épais

Tramsmission

* Transmission a travers des échantillons opaques

20 %

—— ALY
=l=fdF LY

—i— TOHLY

e BB LY
—— ALY
=i 1N k%

== D kY
— 130 kY

— 13 kY

—— |30 LY
== & k%
—dir— |50 EkY

15

20 25 a0
Concrete thickness (cm)

Acces a de I'information
profenant du volume du
matériau

Intéressant particuliérement pour :

* L'étude de
I'endommagement
(effets de surface)

° Les matériaux a
microstructure
complexe (mousses,
laines, etc)...



In Situ / Ex situ

e In situ : observation en meme
temps que sollicitation

— Nécessite des machines spéciales
« MEB in situ
« Tomographie in situ (rotation de 180°
sans masquer le faisceau)

— Idéal pour interpréter
— Mais échantillons petits ...

e Ex situ:

— Le meme échantillon (en surface)

— En volume : destructif : différents
échantillons




Plusieurs facon d'étudier I'effet d'une sollicitation

Quelle que soit la methode d'observation

O’,T‘/ _
J l ltime>

Several samples
Tomography at RT

o /

Interrupted in situ

G,T\
/_I
time,

L

]

One sample

One sample
Treatment out of the tomograph

Treatment carried out

\ on the tomograph /

\ Tomography at RT /

i, B

o,

time

|
»

One sample
Treatment carried out

on the tomograph
No interruption

-




Reésultat d’un test de traction in situ

Ferrite

INSR

45




Essais in situ en tomographie RX

46



Un tomographe

Spl‘iﬂs 8 SWLIEHI 5[IL|E==
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Une machine de sollicitation

* Tension, compression

Bufhiere et al. Acta Mater 1998

Buffiere et al Ef) Mech 2009
- ' | *Several Force sensors :

2

_—
1-"":

*Stepping motor
*Reductor

F and disp recorded
*10° — 1 mm/s

50 — 5000 N

| «Grips adapted for
| different geometries

T

yeides - 1,5 o 48
iz ul e all ~ongile 2 12 unm



Ou plusieurs




Systemes matrice molle
Exemple qualitatif : Al + 4% ZS

»
»

Tractio

Q= Mode d’amorcage préférentiel : DECOHESION par
TRACTION

50



— Systémes matrice dure
exemple qualitatif : Al2124(T6) + 4%ZS

<E,>=0,126

@> Mode d’amorcage préférentiel : RUPTURE particules mode |
51



Weck et al sur la coalescence

Trous controlés :

L LT TY 4

: s

f‘ 'I-'I“"".‘ L
s

g

Film carrés 0 °
Film aléatoire



file:///../old/rupture_ductile1.sxi/Tensile-ESEM-Al5052-%20Random.ppt

Quantification de
I’endommagement ductile

D3



A mesurer pour l'endommagement

e Mesure de f{ :
Mesures directes sur images 2D, voire 1D ou 0D

o fOD: le:fZD:f3D

— A condition que le nombre d'echantillons soit grand
* N
e Taille, forme

— Si forme simple (disque, ellipse)

— Tai%le 3D = A * Taille 2D | A=f(forme), sphere :
4/m

— Si forme complexe (coalescence) il faut I'info 3D 54



Materials Steels, Ti and Al Alloys

Acta Materiaha 61 (2013) 6821-6829
Experimental investigation of void coalescence in a dual phase
steel using X-ray tﬂmﬂgraphy

—-- ------ --..

ot C. Landron ™', O. ]E?.t:n.l.ﬂzl:r;"‘1 E. Maire ", J. Adrien™"

Engineering Fracture Mechanics 78 (2011) 2679-2690
Damage quantification in aluminium alloys using in situ tensile tests
in X-ray tomography

Eric Maire **, Suxia Zhou", Jerome Adrien®, Marco Dimichiel ©



Investigated steels

DP11T
T=400°C, t=30min

Femte

Marten51te

) HU65 HV

tionkgfmhafrens

ent(@n AbAdUsit

atdvgssily D8

315 HV

ite F, =62%
e C,=0.23%
30530 HV

150 HV




True Stress (MPa)

Al Alloys
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800 21 2024
v M o ¢ smooth
700 - M
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M “0 > smooth
600 "¢ »*
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smooth
500 "
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S >
300 > >
o>
200 ’
100
0
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
True Strain

Confidential 12/02/2019



Deux choses : chgt de forme + endo

e 2 '.;i,: = s Quantlfler

"0+ dans le cube

600 * central
400

/ZZD

200
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Distance to the center pm



Quelques mesures macroscopiques
prealables

5(2)
e=Ln(S /S)

o=F/S
T=Bridgeman :

r Section

1+
2 RNotch

T:%+J§m

..3' : : X r..".’-.. :
i et Sy
L ] L ]
- -
IN [ ]
o B H | 1mm |
= 0,1 "
L]
L]

0O
I s [ U I LI
. 0 100200 300
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Mesure des courbes de
traction
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Triaxiality

—— 2024 smooth
—A— 2024 r=1
—p¢— 2024 r=2.5
—Xx— 2204 r=2.5 fast
—p— 5741 smooth
—<4— 5741 r=1
—Xx 5741 r=1 fast
—¥— 7449 smooth
—o— 7449 r=1

7449 r=2.5

True strain




2.5

7449 smooth

GGA8

Confidential 12/02/20190

0.31

044

0.37

0.33




Amorcage

Compter N (mm3)

Confidential 12/02/2019



Experimental Void Void Void Conclusions &
methods nucleation growth coalescence Perspectives

Quantification de I'amorcage

70000

nombre de cavitiés 60000
]VE: * 4 50000
Volume Etudié -
40000
S e
3
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. = DP62 Tl
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Quantification de I’amorcage

ber of cavities
udied volume

Steels Al alloys
70000 L B-DP11 140000
60000 2 DP11T 120000
0 DP62
50000 & Ferrite e
40000 -.- Marte nSlte ’cg 80000 E gg% s':n;:th
D = — M 2204 r=2.5 fast
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20000 o
[ = . -
10000
O ° 0 0,1 0,2 0,3 04 05 0,6 0,7 0,8 09
0 02040608 1 12141618 2 .
€ E
loc loc

Utilisé pour alimenter des criteres Beremin
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Experimental Void Void Void Conclusions &
methods nucleation growth coalescence Perspectives

Croissance (quantification)

10

~ Augmentation de S Deq
volume : D, (cavite o

o m

7 . S\
sphérique) T
N~
> Changement de forme : -
D etD 0
tens trans 0 02 0.4 0.6 08 1
£
oG
20
— 18
N E_ 16
— 14
tensile . 313 D —_ W= D tensile
: 8 - D trans
- g trans
0 02 0.4 0.6 0.8 1
frans é}uc 6



Tres difficile de suivre les cavités

Hypothese : les plus grosses sont toujours les memes
68



Void growth model

identification

ﬁ}rowth of isolated and spherical voids ih
perfectly plastic matrix [Rice and Tracey J.
Mech. Phys. Sol. 1969]

dR 3
—=grexp|= T |dc¢
R 2
K X ppr=0.272 /
P 25
%\ ® smooth
B R=2.5mm /
é 20 B R=1mm
1
T RT Huang
0% ]
A 10
<24
U]
é. CgEEg e o
(=W
wn
0
0 0.2 04 0.6 0.8 1

ﬁater revisited by Huang to better talh

T into account
[Huang J. Appl. Mech. 1991]

G
R Huang p 2

—T)de for T<1

R
%: X f1yang €XP %T)d e for T>1
\\ O(Huang:O'427 /
Specimens Ol A ruang
Smooth 0.47 0.55
R=2.5mm 0.50 0.55
R=1mm 0.52 0.55

Landron et al. Acta Mater. 2011



Modélisation croissance

SPIOA 1S981e] (- (wrly?

Samples a
de = Xyung 025 exp % T) ds p Huang
DP11 0.55
ig DP11T 0.45
16 DP62 1.2
14 Ferrite 0.22
15 Martensite 1.6
3 =-DP11
6 - DP62
4 - Martensite
5 & DP11T Effects of the matrix around
0 = Ferte growing voids
0 02040608 1 1214 16 18 2




Void growth modeling for AAlloys

Mate riaH Notch-radius

Initiation-ratef

(mm)Y (x10001 (Huang)9
fmm?/strain)¥y

57549 smooth 729 0.359
19 1669

20249 smooth¥ 1119 0.559
2.59 049
19 699

74499 smooth a9 0.89
AL | 309
19 551

Steel
samples

DP11
DP11T
DP62
Ferrite
Martensite

Huang

0.55
0.45
1.2
0.22
1.6



3. Observation of void coalescence (steels)

@ Local events @ Macroscopic coalescence

Shear Necking of the
localization internal ligament






Local approach

> Observation of dynamic coalescence
~ Mainly because of the distribution of the distance between cavities

—B&E

“ Thomason's criterion

O Voids couples

= THOMason
B Coalescing couples

W and ) calculated from the

cavities

dimensions of the two cavities and
from the distance between the two

/

-
Brown & Embury
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Tracking de cavites

Available online at wew_sciencedirect.com
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Amit Kurmar K.C., and al., “Aggregation of Local Shartest Paths for Multiple Object Tracking with
Moisy/Missing Appearance Features”, Asian Conference on Computer Vision (ACCY), 2012,

Amit Kurmar K.C. and C. De Vieeschouwer. Discriminative label propagation for multkobject
tracking with sporadic appearance features, ICCV 2013
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Key results: tracking
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Mesure de la vitesse de croissance
de chacune des cavites
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Higher magnification ID22 (now 16B)
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Un modele pour tout intégrer de
maniere simple

Acta Materialia 103 (2016) 558=572
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Un modele pour tout intégrer de
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Synopsis du modele
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e.g. FE simulations
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Fig. 4. Overview of the modelling strategy.
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Laminographie
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Autres exemples :

 Matériaux denses

— Polymeres (semi-cristallins, crazing...)expose
de Nicolas Saintier

— Composites (Ceéramiques, polymeres)
 Cellulaires architecturés

— Mousses
— Platre
— Traction ou compression
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C. Chateau et al. /Composites Science and Technology 71 (2011) 916-924

crack width

Fig 4. Reconstruction of a mansverse slice in absorprion contrast (first owo distances) and holotomographic mode within a marmx crack.
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Tomographe de laboratoire
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Mesure du parametre d’endommagement d a

partir des images
 Comment mesurer D a partir d’une image ?

« Mesure de [, (fraction surface) dans des sections
perpendiculaires ?
— Ne marche pas car f a
toujours la méme valeur
(propriété stéreologique)
— Donc il faut faire un calcul loca] ‘[
de surface projetees S_et S

de D=(S_/S,) pour chacun

des trous . 4
— Neécessite le calcul pa 2

de la zone d’influence y b | Projections of the pore
! andits [Z in the plane
du pore ,- 12
1 S; g

0,3
10
7/

1Z of the pore i

Porei




Z.one d’influence

e Voronoi
e SKIZ




Gurson model ?

e Thuillier, Maire et al.

 Habrakem, Maire et al.

 Bouchard, Maire et al.
e Cazacu, Maire et al.

 Pardoen, Maire et al.
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