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Résumé :

Cet article présente une expérience de monofissuration par l’hydrogène interne dans un alliage d’alu-

minium. Il est montré comment la corrélation d’images numérique, en utilisant le contraste issu de la

dégradation de la surface pendant le chargement électrolytique en hydrogène, permet de suivre l’avan-

cée de la fissure, de mesurer son profil d’ouverture et la plasticité injectée dans le système pendant la

propagation. La résolution spatiale est de l’ordre de 1 µm. Le résultat principal est un graphe qui donne

la vitesse de fissuration locale, obtenue à une échelle inférieure à la taille de grain, en fonction de l’angle

d’ouverture de la fissure, qui représente la quantité de plasticité émises durant la fissuration. Un effet po-

lycristallin fort est mis en évidence. Enfin, les limitations de l’expérience sont discutées et une méthode

de mesure de champ par suivi individuel de nanoparticules est introduite.

Abstract :

This paper presents a single cracking experiment. The crack is obtained by charging a aluminium alloy

with hydrogen by an electrochemical method. It is shown that digital image correlation, based on the

contrast obtained on the surface due to a chemical attack during the hydrogen charging, can be an

efficient way to follow the crack tip, with micro scale resolution, measure the oping profile and the

extent of the plastic wake. The main result is a graph which gives the local propagation velocity as a

function of the opening angle. The latter represents the quantity of plasticity introduced in the system

during propagation. A strong polycrystralline effect is found. Finally, the limitations of the experiment

are discussed and a field measurement method based on the tracking of individual gold nanoparticles is

introduced.

Mots clefs : corrélation d’images numériques, plasticité, fragilisation, hydro-
gène

1 Introduction

Un environement aqueux (air humide, milieu marin...) est souvent source d’hydrogène pour les alliages

métalliques. Il est produit par les réactions électrochimiques qui sont à l’origine de la corrosion dans ces

milieux. L’hydrogène produit pénettre le matériaux et interagit avec la microstructure (joints de grains,
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précipités) et la plasticité pour engendrer de la fissuration. Le chargement mécanique qui permet la pro-

pagation de ces fissures est alors largement sous le seuil pour la rupture purement mécanique. Il s’agit

donc d’un mode d’endommagement fréquent et qui peut amener à des ruptures en service. L’abaisse-

ment du seuil est souvent associé à un changement de mécanisme de rupture qui passe de ductile à

cupules à “fragile”, soit le long des joints de grains, soit en travers des grains laissant sur le faciès de

rupture des facettes d’apparance “fragile”. De nombreux mécanismes [1, 2, 3], souvent vus comme anta-

gonistes, ont été proposés dans la littérature. Ils reposent sur (i) une perte de cohésion du cristal lié à des

fortes concentrations locales en hydrogène, en particulier le long des joints de grains, (ii) la formation de

bandes de glissement intenses, cette localisation de la déformation favorisant une rupture ductile dans

les bandes avec des cupules nanométriques (vues sur des mesures de rugosité en AFM), (iii) un rôle de

l’hydrogène absorbé en surface sur l’émission de dislocations depuis la pointe de la fissure et, enfin, (iv)

les lacunes, issues de la dissolution préférentielle de certains éléments d’alliage ou de la plasticité, qui

sont stabilisées par l’hydrogène. Elles pourraient s’agréger pour participer à la rupture transgranulaire

ou ségréger pour endommager les joints de grains [4, 5]. Ces différentes propositions ont été étudiées

par simulations atomistiques. L’hydrogène, ou les amas lacune-hydrogène, diminuent la cohésion [6, 7],

mais l’amplitude reste faible, sauf à considérer que l’hydrogène arrive continuement dans la FPZ durant

l’ouverture de celle-ci [8, 9, 10]. L’effet d’écrantage élastique, modifié par la ségrégation d’hydrogène

autour des dislocations, qui explique la densification des empilements par effet de l’hydrogène est trop

faible, aux concentrations usuelles, pour expliquer la localisation de la plasticité. Un effet de coeur sur le

glissement des dislocations vis dans Fe serait possible [11]. L’hydrogène adsorbé ne favorise pas l’émis-

sion de dislocations [12, 13, 14]. L’hydrogène stabilise les lacunes [15, 16], mais bloque leur diffusion

aux basses concentrations [17], mais pas dans l’hydrure ou sur les défauts permettant une concentration

locale en hydrogène élevée [18], en accord avec les expériences [15, 19, 20]. Malgré de très nombreuses

études, le problème de l’origine de la fissuration reste donc ouvert. Des expériences de mécanique aux

petites échelles, récentes, ont apporté de nouvelles informations : l’épinglage de dislocations par des

clusters lacune-hydrogène a été observé sur des nanopilliers sous compression cyclique [21], la zone

plastique en avant d’une fissure trangranulaire a été imagée à l’échelle nanométrique, à partir d’un es-

sai de fissuration de micro-poutre sous flexion. Une perte de cohésion des joints du Ni a été mise en

évidence par un effet de co-ségrégation soufre-hydrogène [22] et, comparativement, la rupture en pré-

sence d’hydrogène seul apparaît clairement semi-fragile (transgranulaire en zig-zag avec beaucoup de

déformation plastique).

Dans ce contexte, nous développons une expérience de monofissuration par hydrogène interne sur des

éprouvettes polycristallines de petites dimensions, dans la gamme 0.1 à 1 mm, donc bien supérieure

aux micro-poutres. L’idée est de diminuer les dimensions par rapport aux essais macroscopiques tout

en conservant suffisamment de grains pour observer les effets de la transmission et du bloquage de la

plasticité aux interfaces sur la rupture. La fissuration est suivie par corrélation d’images numériques.

Les images sont acquises alors qu’une microplatine permet de mettre une éprouvette entaillée en trac-

tion sous un microscope optique. L’article présente : l’expérience, un exemple de suivi de fissure, avec

mesure de la plasticité émise lors de l’avancée de la fissure, et enfin la statistique des vitesses locale

de fissures en fonctionde l’angle d’ouverture. Plus de détails peuvent être trouvés dans un article soumi

pour publication, dont le manuscrit est consutable sur l’archive HAL [23].
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Figure 1 – Images de la surface par microscopie optique (×2000) : la fissure, intergranulaire, s’émousse

en émettant des dislocations de part et d’autre du plan de fissuration. La pointe est masquée par un petit

grain en surface. La taille de l’image est 80 x 80 µm2.

2 Méthode

L’alliage utilisé est le 7108 (Al-5%Zn-1.2%Mg à basse teneur en Cu) [24]. Les éprouvettes sont issues

d’une tôle laminée (8 mm d’épaisseur) et sont prélevées le sens “travers court”. Un traitement de remise

en solution des précipités entraîne une recristallisation partielle. Certains grains sont équiaxes avec une

taille d’environ 20 µm, d’autres restent allongés avec une dimension allant jusqu’à 200 µm dans le “sens

long” qui est pris comme l’épaisseur des éprouvettes. Au final, les éprouvettes ont une longueur de 8

mm, une longueur utile de 4 mm, une épaisseur variant de 0.2 à 1 mm et une largeur de 1.5 mm. Elles

sont entaillées “en U” avec un rayon de fond d’entaille de 35 µm.

Les éprouvettes sont polies mécaniquement (miroir), puis immergées dans une solution d’acide sulphu-

rique à pH 2. Un potentiostat Origalys est utilisé pour imposer un potentiel variant entre -1300 mV et

-1600 mV par rapport à une électrode de référence au calomel saturé (ECS). La durée d’exposition au

milieu est supérieure à 24 h et suffisante pour ne plus influencer la fragilisation qui est, en outre, corrélée

au potentiel.

A la suite du maintien sous polarisation cathodique, la surface des éprouvettes est attaquée (Fig. 1).

Le contraste obtenu en microscopie optique est utilisé comme moucheti pour effectuer des mesures de

champ de déplacement en surface par corrélation d’images numériques. Le grossissement choisi est

×2000. Le pas de la grille est environ 1 µm (10 px) et la taille de la fenêtre de corrélation est 40 px. La

méthode utilisée est “Lucas Kanade Feature Tracker”, implémenté dans OpenCV d’après l’algorithme

de Bouguet [25] et l’interface python de Damien André “pydic” [26]. Une fenêtre de corrélation de 40

px donne un bruit d’amplitude 0.1 px. Le ratio bruit sur taille de grille est 1%, ce qui signifie que seules

des déformations locales supérieures à 1% ont été mesurées.

La fragilisation par l’hydrogène est un phénomène qui dépend du temps donc la réponse obtenue dépend

de la vitesse de déformation appliquée. Un protocole de mise sous charge de l’éprouvette, spécifique,

a été adopté. La force appliquée est augmentée de manière incrémentale à une vitesse de déformation
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Figure 2 – Zoom des images de la figure 1 au voisinage de la pointe :(a) image 1, (b) image 2 avec le

champ de déplacement superposé (vecteurs) et la grille. La fenêtre de corrélation fait 40 x 40 pixels. 10

pixels valent 1 µm.

moyenne de la zone utile de 2 × 10
−5s−1. Après chaque incrément, le moteur est arrêté. Un temps de

relaxation de la force de 5 min est observé. Ensuite, si aucune chute de force notable n’est observée au

cours des 20 min suivantes, un nouvel incrément de force est appliqué. Si la fissure propage, la force

chute linéairement au cours du temps. L’amorçage de la monofissure à partir du fond d’entaille nécessite

une forte déformation locale. Après amorçage, la fissure est déchargée, puis rechargée pour déterminer

la force critique pour la propagation qui donne, moyennant la mesure de la longueur de fissure, le facteur

d’intensité des contraintes seuil pour la propagation.

Le champ de déplacement donne le profil d’ouverture de la fissure. La position de la pointe de la fis-

sure est estimée à partir de ce profil en estimant à quelle position se situe la fin de la discontinuité de

déplacement liée à l’ouverture de la fissure (complétée par une observation visuelle de la série d’images

retraçant la propagation et l’estimation de l’intersection des bandes plastiques avec le plan de la fissure).

La vitesse locale de fissuration est estimée à partir de ces positions et des instants de prise des images.

On a pu effectuer une mesure tous les 5 microns en moyenne, ce qui est bien inférieur à la taille de grains.

Dans tout le texte, la direction “y” est l’axe de traction et x la direction perpendiculaire. (x,y) est le plan

de la surface de l’éprouvette prise en photo.

3 Résultats

La figure 1 montre la propagation d’une fissure intergranulaire sur une éprouvette chargée en hydrogène

à -1500 mV/ECS pendant 72 h (épaisseur 0.6 mm). La teneur en hydrogène après ce chargement n’a

pas été mesurée parce que les échantillons sont de petite dimension et que les quantité d’hydrogène

seraient sous le seuil de détection. La présence d’hydrogène a néanmoins été confirmée par LIBS (Laser

Induced Breakdown Spectroscopy). Par ailleurs, de nombreuses observations par MET ont montré que

ce type d’alliage absorbe de l’hydrogène quand il est soumis à de la corrosion en milieu aqueux [27, 28].

L’amorçage de la monofissure necessite de déformer fortement le fond d’entaille. L’ouverture au bord de

la partie circulaire de l’entaille est allongée de 34%. Plusieurs grains ont été plastifiés avant de permettre

la rupture des joints de grains qui ont constitué l’amorce. Le niveau de charge global est de 126 MPa,

en dessous de la limite élastique qui vaut environ 150 MPa après le traitement de remise en solution
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Figure 3 – (a) Profil d’ouverture de la fissure correspondant aux images des figures 1 et 2. α est l’angle

d’ouverture de la fissure. (b) Champ de déplacement correspondant (taille de la zone : 80 x 80 µm2). La

fenêtre de corrélation fait 40 x 40 pixels. 10 pixels valent 1 µm.

des précipités durcissants. Compte tenu de la longueur d’entaille, le facteur d’intensité de contrainte

est de 23 MPa
√
m. Il s’agit d’une valeur élevée qui traduit un niveau de fragilisation faible. De même,

les vitesses de fissuration moyennes (estimées à partir des vitesses locales) et maximale sont faibles,

respectivement 33 et 100 µm/h. Pour des chargements à -1600 mV/ECS, ces vitesses sont de l’ordre de

100 et 500 µm/h respectivement et le facteur d’intensité des contraintes est compris entre 5 et 8 MPa
√
m.

Ces valeurs sont proches des valeurs macroscopiques pour la corrosion sous contrainte en milieu aqueux

où la fragilisation par l’hydrogène est réputée être le moteur principal de l’avancée de fissure [29]. En

conséquence, les échantillons chargés à -1500 mV/ECS (et au delà) seront désignés “basse CH” et ceux

chargés à -1600 mV/ECS seront désignés "haute CH”.

Le détail du champ de déplacement autour de la pointe de la fissure est donné sur la figure 2, qui est un

zoom de Fig. 1. Les deux images correspondent à un incrément de fissure de l’ordre de 4 µm. La position

de la pointe de la fissure est clairement visible sur le profil d’ouverture (Fig. 3) et se situe au niveau du

pixel 650. L’inspection du niveau de gris sur Fig. 2 donnerait une position erronnée de la pointe vers 600,

ce qui illustre bien l’efficacité des mesures de champs. Le profil Fig. 3 (a) permet de distinguer l’arrière

de la fissure (symboles clairs) où il y a un saut de déplacement d’environ 5 px (0,5 µm) et l’avant de la

fissure (symboles pleins). On note aussi plusieurs marches en surface, alternées entre la lèvre supérieure

et inférieure de la fissure, d’amplitude entre 2 et 5 px (0,2 à 0,5 µm). Ce caractère alterné de l’émission

de dislocations est spécifique de cet exemple (mais pas rare). D’autres cas montrent des profils continus.

Enfin, à plus grande échelle (80×80 µm2), la carte de déplacement en y (la direction de traction) montre

l’étendue de la zone plastique. En particulier, les nuances de bleu (entre le bleu foncé et le bleu très pale

de l’avant de la pointe, où la traction est quasiment élastique) permettent de visualiser le “cône” dans

lequel la plasticité a été injectée dans le système lors de l’avancée de la pointe de la fissure. Comme le

montre le profil, il s’agit plus d’émoussement que de propagation fragile, puisque l’avancée n’est que de

40 px alors que l’ouverture est d’environ 10 px. L’angle d’ouverture α est donc d’environ 15◦.

Enfin, les vitesses locales tirées d’une dizaine d’essais de fissuration pour deux teneurs en hydrogène

sont tracées en fonction de l’angle d’ouverture sur la figure 4. On s’attend à une décroissance puisque

plus l’angle d’ouverture est élevé, plus nombreuses sont les dislocations qui ont été injectées dans le
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Figure 4 – Vitesse de propagation locale tracée en fonction de l’angle d’ouverture de la fissure, tous

deux mesurés en surface, pour deux niveaux d’hydrogène interne.

système, donc plus intense est l’écrantage élastique du champ extérieur appliqué. En effet, tout charge-

ment mécanique sur une fissure génère une singularité de contrainte en k/
√
r, où r est la distance entre

le point où est mesuré le tenseur des contraintes et la pointe de la fissure. C’est le cas en particulier

pour chaque dislocation. Le signe de la singularité dépend de l’orientation du vecteur de Burgers de la

dislocation. La majorité des dislocations injectées dans le système lors de l’avancée de la pointe créent

une singularité dont le signe est opposé à celle de la singularité créée par le chargement appliqué. Par

superposition, le champ élastique ressenti au voisinage proche de la pointe de la fissure est plus faible

qu’en l’absence de plasticité. Une décroissance est bien observée, soulignée par la courbe en trait plein

sur la figure. De plus, il y a une nette différence entre “haute” et “basse” teneur en hydrogène. Dans le

dernier cas, les vitesses sont bien moindres et l’angle d’ouverture plus élevé. Par ailleurs, deux types de

morphologies de rupture ont été observées sur le faciès de rupture, post mortem. La fissure peut passer

d’intergranulaire à transgranuaire, y compris entre deux lignes triples. Le mode de rupture transgranu-

laire n’a été observé que pour les autes teneurs en hydrogène et couvre environ 50% du faciès de rupture.

Une corrélation entre mode de rupture et vitesse locale n’est cependant pas présente dans nos données.

Une large dispersion des vitesses est observée :quel que soit l’angle d’ouverture, il y a toujours des fis-

sures propageant à faible vitesse. Une explication possible est qu’elle provient d’un effet polycristallin.

A cause de recristallisation partielle, le nombre de grains est important (au delà de 10) le long du front

de fissuration. Ce qui apparaît, vue de la surface, comme une monofissure perpendiculaire à la direc-

tion de traction évolue en fait sur plusieurs plans, avec parfois des fissures secondaires, en particulier

intergranulaires. Il se pourrait que la fissure proche de la surface soit parfois déchargée mécaniquement

à cause d’un effet 3D.

4 Conclusion

Une expérience de monofissuration “fragile” par un effet d’hydrogène interne a été mise en place. Des

mesures de champ de déplacement par corrélation d’images ont permis de mesurer les vitesses locales

de propagation, en surface, ainsi que l’angle d’ouverture et la morphologie et l’intensité de la zone

plastique. Plusieurs limitations sont apparues :
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1. la recristallisation partielle de l’échantillon n’a pas permis d’avoir des grains traversants, y com-

pris aux faibles épaisseurs d’éprouvette (0,2 µm).

2. une large dispersion des vitesses locales n’a pas permis de faire un lien entre les caractéristiques

de la fissure et la microstructure de la zone fissurée (orientations cristallines, nature des joints

de grains)

3. la mesure du champ de déformation dans les premiers microns en avant de la pointe de la fissure,

qui est cruciale pour comprendre de rôle joué par la plasticité dans la FPZ, a montré une forte

dépendance à la taille de la fenêtre de corrélation. En effet, la présence des bandes de déformation

de part et d’autre du plan de fissuration biaise la mesure du champ de déplacement quand celles-

ci couvre une part de la fenêtre de corrélation, ce qui arrive quand on tente de mesurer le champ

juste à l’avant de la pointe.

Pour remédier à ce dernier point, nous développons (voir article A. Ollivier et al. dans cfm2022) une

méthode de mesure de déplacements en suivant individuellement la position de nanoparticules d’or

préalablement formées en surface par démouillage laser. Les premiers résultats sont encourageants et

permettent d’envisager une résolution spatiale de 100 nm avec une précision de quelques nanomètres.
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