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Résumé :

Iobjectif de not:e travail consiste a étudier Pévolution stnicturale et mécanique d’un
acter alli¢ au Chrome-Molybdene-Vanadium soumis en conditions de fatigue thermique. Le
choix de Pacier 2 outils Z160CDV12 est dicté par les bonnes caract{ristiques mécaniques que
celui-ci développe pendant le travail 4 chaud. .

Pour mener Pétude a terme, nous avons réahsé un dispositif expérimental pouvant
assurer une série de chauffages et refroidissements nous permettarntt ainsi de soumettre des
¢chantillons de Pacier Z160CDV12 4 des cyclages thermiques.

Pour la caractérisation de la composition chimique, de Pévolution de la structure ct
des proprictés mécaniques de nos échantillons, nous avons utilis¢ b microscopic optique, Ta
microscopic Clectronique a balayage (MEB), FEDAX, Ia diffraction X ct les tests de dureté
Rockwell (IMRC) et de microdurcté Vickers (ITV).

Mots clés : I"atigue — Fatigue thermique — aciers 4 outils —~ Z160C1)V12 — Cycles thermigues

Abstract

Our interest in the present work is to study the structural and mechanical behavior of
a Chromwum-Molybdenium-Vanadium alloyed steel under thermal fatigue conditions. The
tool steel Z160CIDV12, as material to study, is well known for high mechanical caracteristics
it presents even at hlgh temperature Services. ‘

For that, a thermal fatigue testing mechanism was d(,w.opped to make thermal
cychng on Z160CDV12 samples possible.

_ Chemical composition, structural and mechanical evoluticit of the thermally cycled
samples were made by optical microscopic, scanning electron mictoscopic (SEM) and radius
X diffraction investigations. Rockwell hardness (HRC) and Vickers microhardness (V)
testing were also used to caracterisation.
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Au début du 19¢me siecle, on avait remarqué qu'un matérian métallique, soumis a
des charges répétitives, rompait sous des contraintes qui sont de loin plus faibles que
celle nécessaite 4 sa rupture par chargement monotone. La fissuration par fatigue, ou
tupture par fatigue, est définic comme étant Iappatition de fissures progressives ct la
croissance de celles-ci jusqu'a fa rupture dans un matérian chargé dynamiquement)sy.

La complexité et Pévolution du phénoméne de la fatipue avee la technologic a fait
que celui-ci teste un domaine qui préoccupe les Ingénicurs depuis 150 ans. DA au
milicu du 19em siecle, des approches quantitatives sur Fendommagement par fatigue
commengaient a apparaitte en Furope. En 1952, A. WOHLER a défini la notion de
Timite d’endurance’ sous cycle d’amplitude fixe. Celle-ci a permis de réaliser certaines
structutes capables de tenir aux sollicitations cycliques et elle était, surtout, a la base de
la conception du -diagramme de GOODMAN qui représente le développement
méthodologique pour la prédiction de Pendurance 4 la fatigue des composantsj|.

Actucllement, avee une industrie de plus en plus exigeante en matiére de sécurité
et le travail de composants dans un environnement encore plus complexe : tenue sous
sollicitations cycliques variables, rdle du milieu et de la température, superposition de
cycles mécaniques a des cycles thermiques, ...etc, les études, tant théoriques
quexpétimentales, indiquent que 90% des ruptures de composants en service sont
dues a Vendommagement par fatiguelt].

Bien que notre travail, dans le cadre du présent projet, soit axé principalement 3
Iétude de la fatigue thermique pure, il est néanmoins important d’abordet d’abotd la
fatigue sous I'angle mécanique. Cette derniére reste la basc de toutes les autres
branches de la fatigue récemment soumises a I’étude. De nos lectures d’atticles récents
qui traitent des nouvelles branches de la fatigue, la théoric mécanique de celle-ci reste
Poutil de base pour expliquet le comportement d’un matériau sujet 4 des sollicirations
thermiques ou thetmomeécaniques cycliques. Cette importance est d’autant plus
remarquable lorsqu’on veut passer du stade expérimental pur vers la conception de
modéles mathématiques qui puissent prédire ta capacité d’endurance d’un matériau
sous sollicitations thermomécaniques diverses.
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LA FATIGUE MECANIQUE

1 expérience industriclle montre que les tupturcs de picces de machines ou de
structures en fonctionnement normal sont le plus souvent dues 2 la fatigue. Celle-ci est
part.icu]i&tcmcm' insidicuse du fait de son caractire pt:z_)grcssif masqué. Cecl cst dautant
plus grave que Ja fissuration pat fatigue conduit trés souvent a une rupture brutale qui
peut étre dangereuse.

Afin de préciser les différents aspects de la fatigue des métaux, nous allons décrite
I'évolution chronologique des études de fatigue en presentant les résultats d’essais
effectués sur de petites ¢prouvettes sollicitées en conditions simples. Nous décrirons
ensuite les modifications structurales qui accompagnent les cycles deffort ct, enfin,
nous énumérerons les principaux facteurs dont dépend Fendurance d’unc picee, qu'ils

soient dordre métallurgique, ou dépendants des conditions d’environnement.

1-1. SYMBOLES ET DEFINITIONS

On entend pat fasigne on endommagement par fatigie ta modification des propti¢tés
mécaniques des matértaux consécutive A Papplication de cycles d’efforts, cycles dont ia
' répétition peuf conduire 4 la rupture des picces constituées de ces matetaux (3

1.es approches théotiques du phénomene définissent cerfaing parametres qu'il convient
de résumer. Les contraintes seront, donc défintes par:
- Pamplitude maximale atteinte au cours d’un cycle, &,
_ la valeur moyénne de la contrainte, Om,
¢ - le tapport de la contrainte minimale & la contrainte maximale, R= Oind Cmass
. . et enfin, on distingue souvent la composante alternative, On de la
composante statique O, avec : Ca= (G- Ormin) /2.

Suivant les valeurs de Owet Ga OD distingue les cssais sous sollicitations (figure 1.1)

I e R T
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- alternée symetrique @ 0,=0  R=-1,

- . abternée dissyméteique @ 0 <o <@, , -1 < R <0,
- répétée i On=0,, R=0,

- ondulée:o,>0,, O< R <7.
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Figure (1.1) : Différents cas de sollicitation : cfforts-temps,
effort-déformation.

1.es déformations mterviennent ¢ventucllement dans le cas de la fatigue plastique.
' En géiéeal, la fatigue sc produit sans déformation plistique d’ensemble mais de fagon
irés localisée d'abord  autour des défauts, a fond d’entaille ou en surface, ensuite a
Pextrémité d'une fissure formée. Ceci rend la mesure de la déformation extrémement
difficilet3). La durce de vie est généraletnent mwesurée par le nombre de cycles a rupture
N Leséeution de “n” cycles (n<N) entraine un certain endommagement de Ja picee
quil est important de chiffter car il détermine sa capacit¢ de vie résiduclle.
¥ ; .

“On appellc endurance la capacité de résistance a la fatigue des piéces ct des
assemblages. Le caractére dangcrcux de la fatigue est db au fait que la rupture peut sc
produire & des contraintes relativement faibles, souvent bien inféricures a la résistance a
la traction et méme A la limite élastique du méeal, lorsque Papplication de cclles-ci est
tépétée plusicurs fois. oot

Lo r
»
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L1.1. Diagrammes d’endurance

[essai de fatigue le plus anciennement connu consiste & soumettre un cnsemble
d'éprouvettes 2 des cycles  defforts  périodiques  (généralement — sinusoidaux),
d'amplitudes maximales (6) vatiables ct de fréquence constante, et 4 noter le nombre

. de cycles (N) auxquels il y a rupture. On obtient alors la coutbe de wéhler représentdée
par la Gigure(1.2) ci-dessous :

Nfmm2
— ....m, EAIAAALL BB e e B ‘
350 L ° N
= oa ) ] '
0 . : Y :
Figure (1.2) : Courbe de waohler, w300 [ 7
Tmax=f(IN}, d'un acier doux K= K
éssayc en flexion plane |3]. o s ° ]
:F;: N
- - ° ]
%50 L 4
~ . [- 1 2
con ]
IRy | L2 gl gl L&y 51l
e 10° 40 € Yok 408

Nambre de cycles

1

Sur cette courbe, notée aussi pas coutbe S-N (stress-number of cycles), on distingue
trois domaines : 7
- une zone de fatigue oligocyclique, sous fortes contraintes, ot la rupture
survient apres un petit nombre de cycles et est précédée d’une déformation -
plastique notable,
- une zone de fatigue (ou d’endurance limitée), ot la rupture est atteinte,
- une zone d"endurance illimitée ou zone de séeurité, sous faibles contraintes:
la rupture ne se produit qu'a partir de 107 4 107 cycles qui sont supéricurs a

la durée de vie envisagée pour la picee.

Vu I'importance du premier domaine sur le plan expérimental, nous allons le traiter de
maniére plus détaillée au chapitre suivant.

Quant i la zone d’endurance limitée, ot la rupture apparait 105 a 107 cycles sans étre
accompagnée  d’une  déformation  plastique  d’ensemble mesutable, nombres
d’expressions ont été proposces pout telier N, a ‘

- la relation de Weibull : Ny(o-op) = 1,
avee 7 = 1 ou 2 selon les métaux.
' R ABT‘C(""”.'J)
- et celle de Bastenaireld| N +B="r
o -Tp

=1



ou op est la limite d’endurance qui borne
inféricurement ce domaine, 1, B et C des

paramétres caractéristiques de la nature de i
'acier et des conditions d’essai. e r
I
Contraitement A ccrtains  matériaux ‘ |
onttz : tains atétiaux, ] -

comme PAluminium, qui présentent un
passage  tres prongSif du domaine de Figure(1.3) : représentation schématique
fatigue au domainc de sécurité, les aciers dun hysteresis du couple (0.8).
ferritiques présentent des courbes (o;N) A
coudes trés accentués qui se situent :
généralement entre 10¢ ¢t 107 cycles. Dans ce cas, il est possible de déterminer la limite
d’endurance méme si -réellement, 4 cause du caractére aléatoire des ruptutes qui
caractérisent ce domaine, la déterinination est nécessairement statistiqueld|.

Il est & noter, enfin, que la dispersion des résultats des cssais de fatigue cst un fait
dexpérience. Celle-ci provient des nombreuses causes lices 2 Phédrogénéiné des
matériaux, aux défauts supetficicls, a la présence de contraintes résiduclles, aux

variations de température et de milicu au cours de Uessay, ...ctc.

I.1.2. Fatigue sous contrainte imposée
Et fatigue en déformation imposée

v

On s'intéressera d’avantage sur lanalyse en diformation imposée de la fadgue, mais il
convient de définir Janalyse en contraintes imposées d’abord pour mieux saisir la différence
entre les deux approches.

I’¢tude de Tendommagement par Panalyse en contraintes imposées démaree de
I'hypothése que la déformation du matériau, au cours du cyclage, soit principalement
¢lastique. Les déformations plastiques locales sont négligées. Cette approche, jugce
satisfaisante tant que les approximations précédentes restent valides, débouche sur unc
analysc ot toutes les. contraintes sont Elastiques

5. Par contre, Fapproche ecn
déformation imposée tient compte aussi bicn des déformations élastiques que
plastiques d ‘un matériau soumis 2 un essai. Celle-ci, bien que développée pour la
fatigue oligocyclique, reste intéressante pour le traitement de la fatigue 3 longues durées
de vie. Pour cette approche on exploite les donndées recueillies sur les boucles
d’hysteresis — caractérisant les  couples  contraintes-déformarions.  La - figure(1.3)
représente un exemple d’hysteresis et éclaircit les notions de : déformation totale(Agr),
déformation  plastique(Agp), déformation  élastique(Ag;) et de  champ de
contraintes(Ac).
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Une série de tests en cyclage, avec une déformation totale différente pour chaque
test, nous permet de récupérer le nombre de cycles nécessaites a la rupture pout
chaque amplitude de déformation fixée.

Lramplicude de déformation plasiigne est lide au nombre de cycles A rupture N, pat

Ag

p

=&7.(2N,)* (1.1)

ou g} est le coefficient de ductilité 4 Ia fatigue
c : exposant de ductilité

b

De fagon similaire, ct du fait que les déformations élastignes sont ptincipalement
responsables du comportement d’un matériau soumis a une fatigue de longue durée ou
Fanalyse par contraintes imposées est plus appropriée, le comportement élastique cst
decrit par Péquation suivante

Ao '
- = o, .2N,)" (1.2)

ou o7 ct b représentent respectivement le coefficient et 'exposant de résistance 2 la

fatigrue.

Lramplitude de déformation élastigne est le rapport de la contrainte élastique sur le
module de Young du matériau : '

A 2N )t
Fc’_é?_:_ O".( r)

2 2 T E (-3
ctpuis:
| de _ds,  4¢,

2 2 2

* c¢c qui nous donne I'équation finale reliant amplitude de déformation totale au
nombre de cycles 3 la rupture, voire la figure(1.4), :

As _ é_o_',.(QN,.)” +&' (2N, ) (14)

D’aprés Péquation(1.4) et lIa figure(1.4), pour des cssats de fatigue oligocycligue(de
Fordre de 107 cycles a rapture), Papproche par analyse en déformation imposce est plus

appropri¢e. On utilise alors I'équation(1.1). Par contre, pour des essais de fatigue de

0
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longues dutéces, le terme élastique domine et pat conséquent, le comportement en
« fatigue est micux décrit par Panalyse sous contrainte imposée. Cette dernicre est
teprésentée par P'équation(1.2).

: A€ ‘kp Ty .
! ’ T3 =g = F ~ 08BN ) aove2(2iv) 0O

Ve 1 (e
, |
; | -
i
|

- |from Fig. 10} —~
M

L&

——— ]

Uy

&e, .
= F =~ \frem Fig. 11}

1 100 1 10t
Reversals to Iailure, 24,

Figure(1.4) : courbe déformation totalé-nombre de cycles 4 rupture pour
L’acier A1SI-ASEE 4340 [5).

. 1.2: LA FATIGUE OLIGOCYCLIQUE (L.C.F)

11 est généralement admis que ce domaine cotrespond a des contraintes élevées et
supérieures 2 la limite élastique du matériau. Le nombre de cycles 3 la rupture s%étend
de Y4 jusqua 104 ou 105 L’utilisation des résultats de la fatigue oligocyclique permet
d’analyser plus finement le comportement des matériaux et de micux comprendre des
phénomenes métallurgiques complexes tels que: les concentrations de contraintes, '
propagation de fissures, consolidation, ...etc. '

1.2.1. Mécanismes d’accommodation
et de fissuration en L.C.F

En fadgue oligocyclique, la durée de vie peut Cure décomposée en différents
stades qui sont: Paccommodation, Pamorgage puis la propagation des fissures qui
conduit 4 la rupture finale. Lors d’un cssat L.C.I, la contrainte ct par conséquent la
déformation plastique évoluent progressivement vers un état stable ou le couple(o,g)
de vient constant avec la suite des cycles. Ce stade d’accommodation, schématisé par la
figure(1.5), représente 10 4 50% de la durée de vie de I'éprouvette et se produit de deux
maniéres : il peut y avoir dutcissement ou adoucissement cyclique suivant I'état initial
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du.matétiau. Cette période chevauche celle de Pamorcage de Ia fissuragon qui se traduic
pat la formarion de microfissures localisées le plus souvent a la sutface de I'éprouvette.

L’étude détaillée de ces trois stades reste trés importante. La pétiode
d’accommodation permet de rapprocher le comportement mécanique du matériau et
son évolution microstructurale. Et comme la durée de vie totale enregistsée sur les
courbes de résistance de Manson-Coffin intégre a la fois le temps nécessaite pour
Pamorgage et celui cotrespondant 4 la propagation des fissures, il est nécessaire de bien
distinguer les factcurs mécaniques et métallurgiques prépondérants pour chacune de
ces périodes.

4!

1.2.1.1. Accommuodation
du matériau.

Le stade d’accomunodation a
été  largement étudié  dans

divers alliages monophascs. Un

. i a
nombre d’études ont stPAN .
également été consacrées aux
cas des alliages  durcis par’ "

précipitation * d'une  deuxieme
phase. Dans ce derniet cas, on

TIGE

distingue les alliages

renfermant des pm.'t_iculcs qui

peuvent &tre franchies par
cisaillement par les dislocations -
de celui des alliages & précipités

qui ne peuvent étre coupés par
(o)

les dislocations. YoM

STRAIN

STRLEYS

Figure(1.5) :représentation schématique d'un
durcissement ot dun adoucissement cyclique.

Pour décrite le mécanisme d’accommodation dans les alliages durcis par précipitation,
il convient de résumer ce cotmportement dans le cas d’alliages a solutions solides. Le
compottement de celles-ci dépend de Jeur état initial : A Pétat recuit ou preécrouis.

L’état recuit duns matétiau conduit 4 un  durcissement ¢n fatdguc. fors de la
déformation cyclique, des sous-structures apparaissent ct sont caractérisées par le
regroupement des dislocations en bandes. Au fur et i mesure que la contrainte s’¢leve,
la densité de ces regroupements augmente ct ¢volue vers un arrangement cellulaire des
dislocations. Ce desnicr est d’autant plus parfait que la déformation est importante. Un
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autre phénoméne important est celui de la formation de bandes de glissement infenses qui

accompagne le stade de saturation. 1l se traduit par unc déformation hétérogéne
localisée dans ces bandes.

Quant a un ¢tat initial prédéformd, on obscrve généralement un adoucissement
des que le taux d’écrouissage est supérieur a la déformation cyclique imposée. Cette
instabilité mécanique s’accompagne d’une instabilité microstructurale qui a été
largement étudiéefs]. Ces études, menées sur le Cuivre et le Nickel, ont montré que les
cellules de dislocations introduites lors de la prédéformation monotone se réorganisent
dans'leurs taille et perfection au cours de la déformation cychique.

Jusqu'a présent, les études entreprises pour lexplication des mécanismes
d’accommodation dans les solutions solides s’accordent sut un certain nombre
d’obsetvations qu'on résumne par : le stade de dutcissement est régi par un phénomenc
de multiplication des défauts, les dislocations et autres défauts ponctucls. Ce
comportement, dapparence scmblable 4 celui rencongre pendant fa o déformation
monotone, souléve cependant un probléme particulier qui est celui de la réversibiliic de la
déformation ; une pattic des dislocations assurant la déformation en traction pouvant
elles-mémes assurer une partic de la déformation ultéficure en compression. Cet aspect
de la réversibilité de la déformation cyclique est encore mal connu[7). Des expériences
récentes montrent que dans le régime stabilisé, outre quc la sous-structure des
dislocations ne se modifie pas en cours du cyclage, la déformation se produit en grande
pattie de fagon téversible par un mouvement en aller et retour des dislocations 4

Tintéricur des cellules|sy.

Les alliages renforcés par précipitation, quant 2 ecux, ptésentent des
accommodations liées directement 3 la natare de Pinteraction dislocations-particules.
On distingue tout d’abord Paccommodation due au cisaillement des particules par les
dlsl()canom Dans ce cas, des études des alliages Al-Cul9| et d’autres alliages a base de
Nickel|10] montrent un phulomene de durcissement suivi par une chonqohdau(m
progressive, comme témoigne la  figure(1.6) ci-dessous. L mtcrprcmtmn de cc
comportement est la suivante: tout d’abord la période de durcissement 2
essenticllement les mémes origines que celles des solutions solides, Cest a dire
multiplication des défauts, cette derniere pouvant &tre accélérée par la présence des

précipités qui entravent le glissement des dislocations dans la mattice. Quant a la
déconsolidation, ou Padoucissement, ce phénoméne est plus caractéristique puisqu’il a

été mis en évidence dans d’autres alliages. Diverses explications ont été avancées pout
en rendre compte. Lhypothése d’une dissolution des précipités dans les bandes de
glissement a été souvent retenue|3] sans étre clairement mise en évidence. D’autres
auteurs]3] pensent plutdt & une diminution progressive du durcissement attribudée a unc
décroissance de Fordre 4 Uintérieur des particules. Des observations au mictoscope
électronique montrent que la déformation reste localisée dans des bandes. A Pintéricur
de celles-ci des mouvements en aller et retour  des  dislocations  diminuent
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progressivement Paire moyenne occupée pat les paiticules et, par conséquent, condull
a une diminution de la conttainte nécessaire pour un cisaillement de celles-ci.

De fagon schématique, le comportement observé est la somme de deux phénoménes
antagonistes : la perte de durcissement due au cisaillement pouvant emporter sur le
durcissement di aux dislocations dans la solution solide.

On  termine  par

Pacconunodation  dans e T T | T 1
cas ou les particules sont
contoutnées par les ano}-. —
dislocations. Des
, ) X ——
études(2,10] sur des alliages € ool . . =
i = AEp - 0,06%
renfermant de gros (& Atpm 050%
ptécipités  montrent  un 100 ﬁﬁpnﬂ,z")”- -
o 2 Agp = 4%
stade Ide consolidation Atp- 2Y.
rapide suivi d’un régime de i i i L A
. A 40 [t 55 [T 0
saturation. Ce -G N
comportement est T t !
caractéristique des systémes - 55P=‘¥‘;3"'° -
L : o Atp=tT
& patticules non cisaillées . f_:_q,“,'f.
dans ce cas, contrairement A0L- u
—
au [ cisaillement, la g
. .. o B
répartition des bandes de (o b
déformation est beaucoup
plus homogéne a Péchelle 8001 "
du graing, des dislocations ne —
: t | | 1
ttouvant plus de points ) 1o b fo* o3 N
faibles pour cheminer dans . -
. Figure(1.6) : exemples dalliages renfermant des
le cristal. précipités cisaillés: (a) AL Cul3], () Waspaloy[4].

1.2.1.2. Amorgage et propagation des fissures

Bien que Pétude de 1 amorgage des fissutes en farigue oligocyclique  soit moins
" développée que eelle relative au domaine des grandes de vie, il semble que la natute des
sites . d’amorcage soit la méme dans les deux cas. On observe généralement que
Pamorcage se produit a la surface de Péprouvette de fagon transgranulaire ou
intergranulaire. Les joints de grains peuvent constituer des sites d’amotgage d’autant
plust privilégiés que la déformation est importante]i1], méme en labsence de

to



Bibliographie

fragilisation de ceux-ci liée 2 Penvironnemnet /oxydation en fatiguc a chaud. Lots d’un
amorgage transgranulaire, les handes de plissement intenses sont les sites naturels
dumorgape des fissures. Ces bandes débouchent 3 Ia surface de Iéprovverte par la

formation d’intrusion ct d’extrusion de matiére.

Les mécanismes qui contrélent Pamosgage dans les bandes de glissement nc sont pas
encore parfaitement €lucidés. Mais dans e cas des alliages durcis par précipitation, on
pense que la nature des interactions dislocations-précipités sera primordiale. e

. cisaillement des patticules entraine la localisation de la déformation dans un nombre
testreint de bandes et aura pour conséquence une formation accruc des intrusions et
extrusions. Cette conclusion qualitative, en accord avec des émdes[12] effectuces sur un

+ alhiage base Nickel ot on jouait sur la taille des précipités ¥y (Ns T1AD pour faire varier
Phétérogénéité de la déformation, indique que le nombre de cycles 4 Pamorcage est
d'autant plus élevé que la déformation est répattie de mani¢te homogéne.

LLes microfissuges amorcées a partir des bandes de glissement et appelées de type 717,
en fait clles sont classées en 4 types suivant leur longueur en surface, commencent a sc
former 2 10% de 1a durée de vic A rupture. Des études confirment que la profondeur
des fissures a 0.9N, est inférieute a la taille de grain. Ceci est spécifique a la fatigue
oligocyclique on Pévolution des microfissures a licu cssentiellement en surface avant
r;lu’u‘m: propagation ¢n volume olinduise Ta ruplore. Cortaing auteurs estiment méme
que le changement fatigue oligocyclique-endurance limitée n’est pas d’abord Ji¢ au
nombre de cycles a rupture (10 par exemple) mais 4 une inversion de linfluence
surface/volume. En endurance limitée, la coalescence en sutface est quasi impossible
étant donnd le faible nombre de microfissures.
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Chapitre 11
LA FATIGUE THERMIQUE

Dans le chapitre précédent a décrit le phénoméne de fatigue dans le cas simple
d’une sollicitation mécanique extéticure. Dans ce chapitre, nous traitcrons  du
phénomene de fatigue thermique pure. Nous compléterons notre étude par aborder
la fatigue thermoméeanique qui est le cas rencontré en industric.

1L1. LA FATIGUE THERMIQUE PURE

I1.1.1. Définitions

La fatigue thermique désigne le phénomeéne de fissuration progressive des
matériaux soumis a des variations cycliques de température. La fissuration se produit
sous l'effet de déformations et de contraintes d’origine thermique.

La fatigue thermique est une caractéristique des matériaux ductiles (aciers, alliages de
Nickel, ...}. Elle se produit en général pour des régimes thermiques stationnaires et 2
des températures moyennement élevécs, a T/ T =0.5, Ty ¢tant la température absolue
de fusion du métal. Le choc thermique, qui cst Papparition de fissures au premier
cycle thermique, est une caractéristique des matértaux fragiles (fontes, céramiques,
...). Un régime thermique transitoire et brutal est souvent associé a ce dernier cas ct,
se produit méme a des températures plus basses.

Comme phénoméne, la fatigue thermique se produit fréquemment dans les structures
qui. supportent des vatiations de températures ct de contraintes, tclles que les
chambres de combustion des moteurs, outils de mise en forme des matériaux
(filicres, cylindres de laminoir, poingons, ...), lingoticres, installations travaillant
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normalement a chaud et sublssant des arrées de fonctionnement (aubes de turbines,

réacteurs nucléaires), bords d’attaque des avions er fusdées, .. ele.

La fissuration thermique, bicn qu’admissible dans certains domaines tant qu’clle ne
dépasse pas un certain seuil, reste généralement intolérable pour la simple raison
quien  présence  dhaatres facteurs tels que les contmintes  appliquées ou un
environnement agressif, elle se trouve accentuée ct peut induite des ruptures brutales
ct dangereuscs.

v

I1.1.2. Les contraintes d’origine thermique

On distingue trois types de contraintes d’origine thermique :
1)- les contraintes dues 4 un mouvement empcéché,
2)- les contraintes induites par une variation brutale de la température supcerficielle,
3)- les contraintes dues a un gradient thermique, le deuxieme type est un cas
particulier de cclui-ci.

.

L’analyse quantitative de ces contraintes reste simple tant quielles sont ¢lastiques,
mais. les calculs deviennent compliqués lorsque celles-ci sont plastiques.

Dans le premicr type de contraintes, la tempérture st uniforme dans tout Ie
matériau. Des contraintes appataissent lorsque Pexpansion, ou la contraction, cst
empéchée. Ainsi, pour une élévation de température de AT, un batreau se dilate et la
déformation, €, vaut :

= adT @2.1)

FEa empéchant le barreau de se dilater librement, il apparait une contrainte de
compression, Gin;

ow =K. g=E adl (2.2)

act I sont respectivement le cocfficient de dilatation et le module
de Young du matétiau.

La piécc peut étre un élément dans unc structure qui est 3 une température uniforme
ct ou les éléments constitutifs possédent des coefficients de dilatation différents. A
Péchelle du matériau, ce sera le cas des matériaux polyctistallins dont le cocfficient de
dilatation est anisotrope (Etain, Zinc, Uranium, ...) ct les matétiaux polyphasés dont
les phases constituantes ont des cocfficients ‘o différents : chaque élément de
volume, grain ou phase, ne peut sc dilatet librement.
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Iin pratique, on mesure les contraintes thermiques en soumettant généralement un
barrean, dont les deux bouts sont rigidement fixés, 4 une sétie de cycles thermiques.
L’évolution des contraintes thetmiques en fonction de la température  est
géncralement comme cclui de Ia figure(2.1). Dans ce test, la températute maximale du
cyclage augmente 4 chaque nouveau cycle.

b

o *b:\

FANNNAND:

W SR
N

0 100 200 300 400 500 600 700 800
Température (°C)

Figure(2.1) : contraintes thermiques induites dans un bacreau nigidement
Fix¢ et soumis a quatre cycles thermiques|13].

Au chauffage du premicer cycle, on constate que la contrainte(comptression) maximale
est de méme grandeur que la limite élastique du batrcau. Ceci explique le retour 2
Iétat presque initial du niveau de contraintes pendant le refroidissement. Au second
aycle, la contrainte induite au chauffage dépasse la limite élastique. Unc déformation
plastique se produit et par conséquent, au couts du refroidissement, des contraintes
résiduelles de traction persistent dans le barreau.Pour les deux autres cycles, le méme
processus sc répéte avee plus de déformations plastiques(contraction) par chauffage
suivies de plus importantes contraintes résiduelles de traction au cours des
rcfroidissements.

Le cyclage d’un élément crée donc un champ de contrainte et de déformations
qui évolue progressivement’ jusqu’h un état ctitique A partit duquel on assiste a
Papparition de mictofissures qui se propagent ct pouvant provoquer la décohésion
totale de, élément. Fait important, les fissures apparaissent pendant Pétape de
refroidissement et aux températures relativement basses ct ce, 4 causc des contraintes
de traction qui y sont maximales.

Ce processus est une caractérisation simple d’'un phénomene, en réalité plus

complexe, qu’est Pendommagement par fatigue thetmique. Ce dernier est, a plusicurs
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¢gards, semblable a ce qui se passe lorsqu’on a affaire 4 la fatigue conventionnelic 2

lempdérature constante.

I1.1.3. Mécanismes de la fatigue thermique

A chaque fois quun matériau soit soumis 4 des sollicitatdons thermiques
cycliques, des contraintes internes s’y développent et il suffit que celles-ci dépassent
localement un seuil admissible (par exemple: la limite élastique) pour que des
_déformations plastiques 'y accumulent durant le cyclage et favorisent alors la
“fissuration du matériau. Bien avant la ruptute, les symptomes de la ffm;jut,
commencent Pﬂf i(_.h PI’L]T]](_.T‘CS (.](_‘.C()]'ILSIOHS lllr(‘.lﬂi()iﬂl(]li(‘.h d()ﬂlllﬂlflt NAIKSANCe A (IC.
microfissures. La croissance ot la propagation de celles-ci entrainent fa formation
d’un réseau de craquelures qui provoque des décohésions macroscopiques du
matériau.

11.1.3.1. Caractérisation des fissures

. Par obsetvation au mictoscope optique ct av M.E.B dc Ja sutface ct des coupes
d’éprouvettes ayant subi des cyclages thermiques, on a constaté que les premicres

¥

fissurcs produites se rassemblent pour former un réseau de craquclures. On
rencontre le méme phénomene dans les aciers a outils pour travail a chaud. Les
fissures se rejoignent en cours du cyclage thermique, a la fois 4 Ia surface de
Iéprouvette et dans les différents plans perpendiculaires a cette sutface, ce qui
provoque un décohésion a I'échelle macroscopique du matériau.

L’obsctvation de la forme des fissutes (profondeue, ...} indique que celle-ci dépend
du 'matériau. Ceci s’explique, éventuellement, par les différences entre les proprictés
thermomdécaniques  (comportement  viscoplastique, ..) ¢t rhéologiques  des
matériaux|14).

La fatigue thermique ¢’accompagne souvent de phénoménes de corrosion et
d’absorption chimique. L’oxygeéne et Phumidit¢ ambiante provoquent la formation de
couches d’oxydes au cours du cyclage thermique. Méme si ces couches protégent, par

-la suite, le matériau contre Paction de son environnement, elles peuvent aussi étre 2

lotigine de la fissuration. Les couches d’oxydes sont généralement plus fragiles que
Iéprouvette, ct les contraintes thermiques induites a la surface peuvent dépasset la
limite admissible ct entrainer la fissuradon des couches d’oxydes susceptible de sc
propager dans le matériau.
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1\'
I1.1.3.2. Mictostructures.

;. Tl est probable que Teffet Je plus important qui apparait au cours du cyclage
thermique cst celui dd au vicillissement. Ja plupart des alliages pour bautes
températures ne sont pas en équilibre métallurgique dans leur condition de travail. Fn
fait beaucoup d ‘entre cux doivent leur bonnes propriéeés A haute température 3 leus
¢tat métastable. Les passages a des températutes élevées permettent au matériau de
réarranger sa microstructure vers un état d’équilibre. ainsi les constituants en solution
solide tendent fréquemment i précipiter et ils peuvent alots changer radicalement les
propri¢tés du matérian. La précipitation au joint de grains pat exemple, peut téduire
sa fiuctibilité, patticulierement lors de la fatigue-fluage.

Un des autres effets du travail a chaud et a froid cest de rendre le matériau sujet
a la recristallisation. Lotsque les grains se btisent, a la suite de la déformation
plastique accumulée, I'énergie est emmagasinée dans les plans de glissement et les
joins de grains. Par chauffage ultérieur, le matériau tend a se rectistalliset pout

- atteindre I'état d’énergie minimale et s’accompagne souvent du phénoméne de

grossissement du grain. Des études microstructutales(1s] effectuées sur deux aciers
destinés au travail 4 chaud téveélent, apxés essais cn cyclages thermiques entre 15 et
700°C, des phénomeénes de germination ct croissance de cémentite Je long des
aiguilles dc martensite. Cette dernicre disparait progressivement ct laisse place a
Fapparition de formes coalescées de catbures. Ceci explique la diminution notable des
caractéristiques mécaniques des aciers testés.

I1.1.4. Influence des différents facteurs

D’aprés notre étude bibliographique, cing types de facteurs contrélent le

- comportement des matériaux ductiles sous contraintes thermiques cycliques. Il sagit,

d’une part, de facteuts propres av matémau : tels que les paramétres physiques de

base, les caractéristiques mécaniques et la structure métallurgique, ct d’autre part, des

conditions de travail des composants, principalement Penvironnement ct le type du
cycle thermomdeanique imposc. Pour une ¢ude explicite, nous présentons ces

facteurs en trois grandes classes.

I1.1.4.1. Caractéristiques physiques et mécaniques

La diffusivité thermique, K/(pCy) ou K p, G sont respectivement Ja
conductivit¢ thermique, la masse volumique et la chaleur spécifique du matériau,
refléte la grandeur physique principale pour le choix d’un matétian. 11 est clair qu'a un

-acctoissement de la conductivité thermique d’un matériau, correspond alors une

diminution des gradients thermiques générés et donc des contraintes induites aussi.
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Certains auteurs|15,16.17) avancefit comme solution aux problémes de la fatigue

* thermique, le choix de matériaux présentant des rapports Fo/K assez faibles.

Quant aux catactétistiques mécaniques, les études révélent que la résistance a la
fatigue thermique augmente si on arrive a réduire Pamplitude de la déformation
plastique induitc au cours du cyclage thermique. Ceci s'obtient par un choix d’un
matériau ayant une limite d’écoulement élevée A toutes les températures du cycle
thermique. While[18] a constaté que pour les grandes valeurs de déformation
thermique, le comportement d’un matétiau est dominé par la ductilité 4 la
température de service, tandis que, pour les faibles déformations, la résistance
mécanique se montre plus importante. D’aptés cet auteur, ainsi que d’autres
émdes|19], la résistance a la fatigue thermique est améliorée si Ja ductilité peut étre
augmentée sans diminuver de la résistance. La nature antagoniste de ces deux
comportements incite donc a un compromis pout unc bonne tenue a la fatigoe.

‘Dans le domaine des aciers a outils utilisés pout le travail a chaud, les travaux les plus
récents|20.21.22) indiquent que la limite d’élasticité a chaud ct la tésistance au revenu
sont les paramétres les plus importants pour la tenue en fatigue thermique, tandis que
la ductilité ou la tenacité sont de moindre importance.

I1.1.4.2. Facteurs métallurgiques

Une des raisons de Fimportance de la structure méallurgique sue la tenue on
fatigne est que celle-ci présente des sites préférentiels pour Pamorcage et Ia
propagation des fissures qui accélérent souvent le processus d’endommagement.

Pour les superalliages, linfluence de la solidification dendritique et surtout des
catbures interdendritiques a été observée|23.24) sur Pamorcage des fissures. Leffet de
la précipitation de carbures de types MC et M2;Cs sur la vitesse de propagation des
fissures a €té mis en évidence aussi|25].

o
L’existence de sites d’amorgage ct de propagation des fissures est vraisemblablement

duc a la grande fragilité des particules de seconde phase et & Ia création, localement,
de niveaux de contraintes plus élevées.
L’influence des joints de grain comme sites préférenticls d’oxydation n’est pas
négligeable aussi. Cecl a pour conséquence, la création d’entailles d’oxydes conduisant
a des concentrations de contraintes qui favorisent, par la suite, Famorgage des fissures
thermiques. '

17
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11.1.4.3. Facteurs d’environnement

Pour Pinfluence de lenvironnement, nous allons axer notre étude sur deux
parametres principaux, a savoir : les varfations de températurcs (vitesse de chauffage,
température maximale du cycle, ...) et le temps de maintien aux hautes températures.

Mais avant, signalons d’abord Finfluence d’'un milieu agressif sur la résistance i la
fatigue thermique d’un matériau. Aux températures élevées des cycles thermiques, des
couches d’oxydes se forment souvent sur les sutfaces des composants ct a cause de
leurs résistances mécaniques ttes faibles, elles subissent une fragmentation cellulaire
qui joue un role dans Pamorgage des fissures et la morphologie de Pendommagement.

Comme nous Pavons signalé ci-dessus, en plus de la natute plus ou moins agressive
du miliey, le domaine des températures imposées aux cycles thermiques reste trés
important. Dés que la température moyénne (ou maximale pour unc différence de
températures  donnée) auvgmente suffisamment, les  propriétés  métallurgiques
dépendant de la température scront modifices. Enfin, au fur et a mesute que la
température maximale augmentera, la déformation tendra 4 sc localiser dans les
patties les plus chaudes. '

La figure(2.2) montre Finfluence de la température maximale sur le nombre de cycles
amenant la rupture. L'essai, effectué sur deux alliages pour hautes températures S-816
et Inconel 550, montre que de légers changements dans la température maximale
modifiaient beaucoup l'endurance de ces aciers. Mais 4 partir de 800°C,

changement avait tés peu d’effet sur Pendurance de S-816. Ce compottement est

utt
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Figure(2.2) : cndurance de deux alliages en fonction de Figure(2.3): influence de la  température
la tempéranee maximale du cycle(25] maximale du cycle sur la dureté de PInconel 550

et Palliage S-816 |25]

traduit en tetmes de variations de la dureté en fonction de Ia température maximale
du cycle, représenté par la figure(2.3).
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Pour Falliage S-816 I'écronissage est évident jusqu'a 800°C, lempératue a partic de I
queile 1a dutcté décroit. A ce stade, la croissance de Pendutance est due probablement
au survicillissement qui augmente la ductilité. De tels effets bénéfiques de
survieillissements n’apparaissent pas dans PInconel 550, et Pendurance diminue
nettement avec 'augmentation de la température.

L’autre facteur, non moins important, est le temps de maintien 2 la température
maximale du cycle. Sur des éprouvettes maintenues longtemps 4 hautes températures,
Jes effets du Muage, ainsi que les effers métallurpiques dépendane du temps, se Tont
généralement sentir.
-Des expéricncespzo] menées sur Pacier inoxydable de type 347 montrent que e
nombre de cycles a4 rupture diminuait® quand le temps de maintden a haute
température augmentait. Toutefols, it y a dispetsion considérable dans les résultats ot
Tinterprétation est difficile parce que plusieurs facteurs sont affectés par
- Paugmentation des temps de mainticn. En particulier, les temps de maintien trés Jents
. qui reflétent beaucoup micux la réalicé de travail des piéces et, donc, des cffets
métallurgiques que cela entraine.

D'autres étudesj27] ont été 900
. y 1
Llffectuees sur Palliage S- 850 ~
8163 la ﬁgure(ZS) moatre \] Temps de maintien, 60s
\ .
quune augmentation  du 800 SN )
.. Temps de
temp‘s de  maintien pCUt 750 | maintien., I35 \(K)\)

aussi bien augmenter quc

.. 700
diminuer le nombre de

T
650 K
600 \

10% 10} i T

cycles  a  rupture.  Ccla

dépend de la température

maximale du cycle.

Température mavimale de cyclage, Top(°C)

Limpottant
Nombres de cycles, N,

) ] Figure(2.5) : influence du temps de maintden 4 la
tempémmre de cet aciet fait température maximale Du cycle sur Pendurance de Palliage

que son endurance S-816 [27].

survieillissement & haute

augmente en présence de

temps de maintien. Le contraite se produit aux basses températures. On s’accorde a
dire que la métallurgie propre a chaque matériau gouverne son comportement dans
«une grande majorité.
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I1.2. APPROCHES EXPERIMENTALES
DE LA FATIGUE THERMIQUE.

Introduction

Les ¢tudes expérimcntélcs de la fatigue thermique ont pour but essentiel de
sélectionner des matériaux en fonction de leur résistance a des types de chargements
mécaniques ¢t thermiques précis ou de prévoir le comportement de structures, ou de
partics de structures, en reconstituant sur éprouvettes les efforts que ces mémes
structures supportent. La donnée la plus intéressante a prédire reste la durée de vie
d’un matériau soumis a des cycles thermiques ou thermomécaniques .

Pour des raisons de difficultés expérimentales, la tendance générale est a Putilisation
de données et de modéles issus d’essais de fatigue oligocyclique isotherme (3 basses
ou hautes températures). Mais certains cas nécessitent des  essais de  fadgue
thermomécanique.

11.2.1. Différences entre les fatigues thermique et mécanique

A cause de la ressemblance par plusieurs aspects entre la fadgue thermique et la
fatigue meécanique isotherme A haute températute, les théoties ¢laborées sur le
mécanisme de la premiére forme de fatigue la distingue peu de sa scconde forme.
Collimzo] mit en évidence Ie vdle des distocations au joint des grains par mouvement
alrerné, dislocations qui, d’une fagon inexpliquée, entrainent des fissures le long des
plans de ce mouvement. Clauss et Freeman|27] pensaient que la fatigue thermique se
développait en deux stades qui sont : Pécrouissage du matériau consécutif 2
Pallongement ou 4 unce précipitation cristalline, et la cassute des liaisons atomiques
lotsque le matériau a éié suffisamment écroui.

Ces deux théories devraient, si clles étaient entiérement valables, s’appliquér aussi
bien 4 la fatigue mécanique qu’a la fatigue thermique. Cependant, entre les detix types
de fatigue il existe des différences impottantes qui devraient étre mentioniées
lorsqu’on applique a un type d’essai les résultats de Pautre type : '

1- en fatigue sous contraintes thermiques, la déformation plastique se concentre
dans les parties les plus chaudes qui doivent, par conséquent, absotber non
sculement leur dilatation propre mais, du fait de leur faible limite élastique,
¢galement celles induites dans d’auttes parties.

2- En cas de fatgue mécanique A température élevée, Pécoulement plastique en
compression est bénéfique2s] et rend le matériau capable de mieux supporter
Fécoulement plastque en tension. Inversement, pour unc éprouvette immobilisée

et soumise a un gradicnt thermique, Pécoulement plastique en compression se
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localise dans les parties les plus chaudes et accroit donc leur section. Tandis que,
au refroidissement, I'écoulement en traction s’accentue dans les zones les moins

. chauffées. Au cours des cycles suivants, il en résultera un gonflement de la partic
chaude et un amincissement de la partie adjacente}27j.

3- La variation cyclique de la température a, en elle méme, un cffct important sur le
" matérau. Celui-ci, bicn que trés notable dans les systémes cristalling non
cubiques, tels que le Zinc et I'Uranium, reste difficilement décelable dans les
aciers. Des ¢tudes 129] sur le comportement d’un acier au Nickel-Chrome
indiquent qu’a la température maximale du cycle, il y avait dissolution de cathutcs
dans le réseau. Aux plus basses températutes, des carbures précipitaient de
nouveau, mats au lien de précipiter sous forme de fines particules, ils
~aggloméraient avec les plus grosses particules non dissoutes. Le cyclage thermique
produisait alots une agglomération de la structure carbure.
'Ainsi, on s"attend & avoir un phénoméne différent lors d’un essai de fatigue a vne
température ¢levée et constante.

On peut conclure que, méme si les essais de fatigue mécanique a cycle lent peuvent
étre utiles pour déduire le comportement d’un matériau en fatigue thermique, les

- différences entre les deux types d’essais sont suffisamment grandes pour diminuer la

valeur de la comparaison, au moins dans certains matériaux et pout cettaines
amplitudes de variation de température. On constate généralement que, pour unc
meéme déformation plastique moyenne par cycle, Pendurance peut étre moindte 2 la
fatigue thermique u’a la fatigue mécanique.

I1.2.2. La fatigue thermomécanique

La fatigue thetmomécanique (T'M.F) consiste 4 soumettre un matérian 4 des
cycles thermiques et mécaniques en phase ou hors phasc. Contrairement aux essais de
fatiguc isotherme, les essais 'T.M.F rendent compte de tous les phénoméncs

d’endommagement qui surviennent pendant lactdon simultanée du  couple
“température-déformation. Sous de telles conditions, des ruptures par oxydation, aussi

bien en surface qu’a Fintéricur, et des fissures intergranulaires ont été généralement
obscrvies.

Lots d’un essai T.M.F, en plus des facteurs définis cn fatigue isotherme, le mode de
cyclage , cycles mécaniques et thermiques en phase ou hots phase - voire la
figure(2.6), est d'une importtance prépondérante pour la capacité de résistance d'un
matériau.
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Figure(2.6) : cxemples de cycles mécaniques et thermiques en
phase(a) et hors phase(b).

Scheffer|30f montre en effet, sur I'alliage A-286, que la durée de vie en cyclage
en phase est inféricure a celle obtenue lors d’essais déphasés. Billj30] parvient aux
mémes conclusions sur le superalliage MAR M200. De plus, il apparait que les durées
de vie en fatigue thermoméeanique sont inféticutes 4 celles obtenues en fatigue
isotherme a 1a plus haute température du cycle thermiquef26,27).

11.2.3. Modélisation

It est pratiquement impossible de reproduire 4 TPéchelle de laboratoire Jes
conditions réelles de travail des matériaux aux températures élevées. Que ces derniers
soicnt” soumis 4 des cycles thermiques purs ou en combinaison avec des cycles
mécaniques avec ou sans périodes de maintien, 1 faudrait des années poutr pouvoir
déceler un changement dans leurs propriétés mécaniques ou microstructurales. De ce
fait, toutes les approches expérimentales se scrvent nécessairement des essais de
fatipue oligocyclique(I.C.F) et pour prévoir le compottement de tel matériau, des
modeles mathématiques ont ¢té élaborées. Ceci justifte peut étre importance de Ja
‘théorie de la -fatigue oligocyclique décrite au chapitres précédents. Nous allons |
‘expliquer le principe de quelques méthodes d’extrapolation et qui démarrent toutes
des essais de la L.C.F A basses ou hautes températures.

I1.2.3.1. Prévisions de Ia L.C.F

Le niveau de température atteint pendant les essais de la L.C.F est extrémement
important cat il affecte un grand nombre de propriétés du matériau telles que la
ductilit¢, le coefficient de dilatation linéique ainst que le module de Young,

Aux hautes températures, les p}lénoménts physiques activés thermiquement, tels que
le fluage et Poxydation, s’ajoutent au phénomeénc de fatigue purc. A déformation
totale imposée, ils sont caractétisés par unc diminution de la durée de vie du
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matcriau2r.31). Les caleuls dPextrapolation tennent compte de Pinteraction de tous
ces phénomenes. Plusicurs méthodes ont été proposées depuis les années 1950, nous
allons décrite Papproche la plus importante. Cette derniére tient compte de
Finfluence de la fréquence des cycles, puisqu’elle varie par Pintroduction de périodes
de maintien (fluage), et de la température.

Coftmy32} a donc introduit des coefficients correcteurs et formulé son équation sous
la forme :

AC” ' +( 1=K ) fin - —
Aoy = LN CoN I (2.3)

. 1
ou U= ———
‘ TH+71, -

. le premier et le second tegme de la parte droite représentent les composantes
¢lastiques et plastiques respectivement.
Cz, B cocfficient et exposant de ductilité 4 la fatiguc,
K, Ki:exposants exprimant Peffet de Ja fréquence v sur la résistance 4 la
fatigue
A : coetficient du cycle contrainte-déformation,
# : exposant qui exprime le durcissement cyclique.

L’effet du temps de maintien (fluage) est caractérisé par Pexpression de la fréquence v
ou “r’ cst la durée de la course d'une amplitude de déformation et ‘miy’ le temps de

maintien.
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L’application des modcles de la 1.C.F & des essais de fatigue thermique passe par Ia
détermination de certains paramétres liés au matériau testé. On peut les résumer pat :

1. Ja determination des cycles thermiques ct mécaniques auxquels le matétiau est
sournis,

2. détermimation d’une nouvelle valeur de la déformation, Ag%, appelée ‘déformation
cffective tridimensionnelle’}.6}, .

3. Pestimation des facteurs de concentration de  déformations autour des
discontinuités éventuelles (entailles, ...) du matériau o les fissures s’y produisent
souvent,

4. dés trois points précédents, on évaluc la déformation effective maximale, Ag*¥,

5. a partir de (1), Padoption appropriée d’une équation Ag-N; parmi toutes celles
utilisées par la L.CF .

Certaines ctudespa2) affirment que les principes de base utilisés pour 1 ‘extrapotation
des données de la L..C.F & des situations de fadgue thermique sont assez concluants.
Néanmoins, on reproche a ces méthodes le peu d'intérér qu'elles portent i Ja
microstructure du ‘matériau. En cffet, il a été supposé implicitement que cette
derniére est stable pendant tout Iessal, ce qui n’cst pas toujours vrai puisque des
transformations de phases peuvent se produire et’changer la résistance 4 Ja fatiguc
thermique du matétiau.

11.2.3.2. Les modéles de Ia T.M.F

La fatigue thermomécanique a connu ces dernicres années Iévolution de
plusieurs modcles théotriques. Dans les approches de la T.M.T7, et contrairement & la
fatigue isotherme, les effets de envitonnement et du fluage sont étudiés et quantifiés
avec plus de rigueur. L’importance que prennent ces deux phénoménes dépend de la
déformation, la température, le phasage et la cinétique de déformation. Dans bien des
cas, st les vatiations du couple déformation-températute au cours du temps et Pérat
du matériau qui dictent le mécanisme le plus endommageant.

Nous présentons les concepts d’un des modeles les plos récemment élaborés|32].
Cette approche sc base sur la sommation simple des cffets de la fatigue pure, de
Foxydadon et du fluage. Ceci a été possible par | ‘étude quantitative de Pinteraction
entre les phasages atbitraires (déformation-température) ct 'endommagement par
oxydation et fluage qui en résulte.

L’analyse part de Péquation -
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A A
N, - Nfa! + Nmr + N{"Inr (24)

r

Jat, ox;, flu - indices respectifs de : fatigue, oxydation, fluage.

L'endommagement  par  fatigue  pure  cst bas¢  sur  une  équation
. classique déformation totale-nombre de cycles 4 rupture, dont les constantes sont

déterminées & température ambiante (fatigue isotherme). Le modéle se sert done de
Péquation :

r

Ae. ©
== L(N/ ) 4 ey (2N ) (2.5)

avec 0"{ , b 1 coefficient ct exposant de résistance 4 la fatiguc,

' . ey . -
£y, ¢ coclficient et exposant de ductilité en fatipuc.

La fatigue par oxydation est caractérisée par le mécanisme de tupture tépétitive
des couches d’oxydes qui se forment en surface ou a lintéricur des fissures. La
cinétique de déformation, le phasage Ae-AT et la cinétique d’oxydation gouvernent
ce processus. Ce dernicr est quantifié par :

-~ - f, ? v
I | S, | F 24 )(”]
NOx - B(bOxKe{[f : ;@ (36)
: , P

K/ : constante effective d’oxydation,
B, f: constantes,
0, a : constantes lices au matérian,
@ : caractérise le phasage Ag-AT,
her @ la taille critique attcinte lors de la croissance des fissures.

I’acdon du fluage est quandfiée a partir des contraintes appliquées, la
température, le phasage ct le temps. L’endommagement, dans ce cas, est caractéris¢
par des fissurations intergranulaires et apparition de petites cavités le long des joints
de grains. Ces deux phénoménes, observés dans les essais T'M.F en phase, sc



bibliographie

produisent beaucoup plus pendant la traction. I’endommagement par fluage est alors
exprimeé pat :

! —_
1 e t L, 0,0 Y a,0 -
g I

— =™ IA(——MWA e 7Rr gy (3.7)
N Flu K

r 1) ’

o ct oy représentent respectivement, unce conteainte clfective et une contrainte

isostatique,

A, m : sont des constantes propres au matériau,

K : contrainte qui rend compte de la résistance d’un matériau,

. 2 : facteurs qui rendent compte du degrés d’endommagement
pendant la traction et la compression.

ce modele[33] offre les avantages suivants :

- il s"applique aux différentes formes du couple déformaton-température, |

- applicable dans un large domaine des conditions de travail - pour les températures
(de 20 2 650°C), Ja vitesse de déformaton (£ = 0.02 — 0.002 s1), Ia déformation
( Aer = 0.003 4 0.0200), et les atmosphéres (air ou mixte),

- les constantes sont déterninées expérimmentalement.
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Chapitre II1

COMPORTEMENT STRUCTURAL
' DES ACIERS ALLIES

I est impossible de déerite de maniére détaillée Finfluence des  éléments
. d’addition sur les diagrammes d’équilibres fer-carbone. Cela nécessiterait Panalyse
d’une multitude de diagrammes de phases ternaires et pour de larges intervalles de
températures. Souvent, on divise les diagrammes Fe-C en deux grandes familles
suivant que les éléments d’addition favorisent le domaine austénitique ou le domaine
ferritique. Nous porterons de Fintérét 4 la deuxiéme catégotie d’éléments puisqu’ils
rentrent dans la composition principale des aciets aux Chrome-Molybdénc-vanadium.

Bien quon s’intetesse davantage au r6le des éléments d’addition (Cr, Mo, V) sur

le comportement microstructural des aciets soumis a des traitements de revenus, il

semble nécessaire de présenter une synthése générale par la comparaison entre des

aciers au catbone alliés et non alliés. Une description rapide des transformations

. structurales  (transformations y/o, formation dc la petlite, la transformation
mattensitique) a été donnée.
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IIL1. DISTRIBUTION DES ELEMENTS
'D’ADDITION DANS LES ACIERS

b présence d’un Elément comme le siliciuny, e donmine austénitigee ost rédun
et laisse place a une large plage ferritique. L’ajout de Vanadium, élément fortement
catburigene, déstabilise Pausténite et donne leu i une structurce ferritique en équilibre

.

+avec le carbure de vanadium. On chasse les éiéments d’addition en trois catégotics :

* {léments qui stabilisent et entrent dans la phase ferritique,
* éléments formant des carbures stables tout en favotisant la phase ferritique,
¢ ¢éléments A caractére purement carburigénes.

[y

Daps la premiére catégorie, on trouve le Nickel, Cuivre, Silicium, .. .etc., qui entrent ¢n
solution solide dans Ja fertite. Feur solubilisés dans la cémentite ou dans les carbures
étant trés faibles.

La majotité des €léments utilisés dans les aciers représentent la seconde catégorie. in
plus de leurs susceptibilités 2 former des carbures, 2 faibles taux, ils forment des
solutions solides aussi bien avec la cémentite que la ferritc. A des concentrations
€levées, ils forment des carbures qui sont thermodynamiquement plus stables que la
cémentite. Ces éléments, parmi lesquels on trouve le Mn, Cr, Mo, V, Ti, W, sont
souvent additionnés a des concentrations suffisantes pour permettre, non sculement la
formation des carburcs, mais aussi dissoudre Pexcés  en solution solide dans 1a ferrite.
la structutre de celle-ci devient alors plus dure.

Méme si les diagrammes ternaires Ie-C-X, en paralléle avee des coupes isothermes sur
un certain intervalle de termpératures, permettent une étude asscz détailléc des phases
ptésentes dans les aciers au carbone, ils demeutent insuffisants pout comprendre la
structute des aciers alliés. Dans ce cas, on a tecours aux diagrammes pscudobinaires
qui renscignent sur les phases en équilibre a unc température particuliére. On donne
Vexemple des aciers au chrome-vanadium, largement utilisés aprés traitements
thermiques.

Pout une composition donnée en carbone et une température d’équilibre fixdée, it cst
possible d’identifier les différents carbures en équilibre avec la phasc fettitique pour
toutes les combinaisons (Cr-V) possibles. La figure(3.1) repeésente ce diagramme pour
tels aciers a 0,2% en carbone et 4 la température 700°C.

Il est a noter que la cémentite n’est stable que pour des faux inférieurs a 1,5% cn
Chrome et 0,6% Vanadium. Au-dela de ces valeurs, clle est remplacée par d’auttes

catbures plus stables.
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Figure (3.1) : diagrammes
des carlres & 700°C pour
un acier 4 0,2%C et allié au
Chrome-Vanadium |34) .

W1 N uansdium

Wi % chromium

+ 11.2. LA CINETIQUE DE TRANSFORMATION ¥/

Les tendances spécifiques des éléments d’addition 4 adhéter dans la ferrite ou
sous forme de carbutes fait que la décomposition de Pausténite soit sensible 2 la
présence de ces éléments. La plupartt de ces dernicts déplacent les coutbes TIT vers la
droite ; vers des temps de transformation plus fongs.

LY

IL:2.1. La formation de la ferrite

La croissance de la fertite procutectoide dans austénite se fait par deux modes
différents pour les aciers Fe-C-X. On distingue donc :

* |a croissance avec partage de Pélément X entee la ferrite et Fausténite
sous conditions d’¢quilibre local,
* croissance sans partage de I'élément X entre ct ety .

Dans le ptemict mode, la croissance de la fetrite se fait lentement et est gouvernée par
la diffusivité de I’élément X dans 'austénite. Parmi les {éments X on peut citer : Mn,
Ni, Pt.

Le mode ot le partage n’a pas lieu est le plus commun. Dans ce régime, les cinétiques
de croissances sont relativement élevées et dépendent exclusivement de la diffusivieé
du carbone. la vitesse de diffusion de ce dernter est de loin plus importante que celles
des autres éléments d’addition.

Par contre, des étudesi3s) ont mouoteé que la réaction ferritique dans les alliages Fe-C-X
est beaucoup plus lente que dans les aciers au catbone Fe-C. les interfaces a/y, en
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captant les atomes X, donnent naissance & des batriéres d’imputctés qui ralentissent les
phénomencs de diffusion.

I11.2.2. ].a réaction perlitique

La réaction perlitique est un phénomeéne de germination et de croissance. Par la
détermination expérimentale des valeurs de la cinétique de germination N et dc
croissance G, on détermine Pinfluence des éléments. d’addition. Des études [36] ont
montté que la majorité de ces éléments réduisent Net G. La figure (3.2) symbolise ce
compottement pout le Molybdéne et le Nickel.

LY

€ 700°C
Transior mation ®gI5°C
ternoeoralure
& © €50'C
w0l ® 525°C
. © go0°C

Figure (3.2): L'effer  des

¢léments  d’addition  sur I c
cinétique de croissance £

. (]
perlitique[36].

I 1 1 I
10 15 Fatl 25
Atornee % alloy

Le changement dans I'évolution des coutbes des aciets au molybdéne sexplique par la
substitution dc Ia cémentite par des catbures riches en molybdéne.

De récentes ¢tudes sur les aciers au chrome montrent que Ja présence de 1% Cr dans
un acier eutectoide retardent considérablement la croissance petlitique. Ceci se traduit
par le déplacement vers des temps plus lents de la coutbe TTT pour une structure
petlitique.

Durant fa rransformation perlitique, une redistribution des déments daddition entre Ta
ferrite et la cémentite prend place. Les éléments fortement solubles dans la cémentite
(€léments catbutigénes) vont y diffuscr et changer remarquablement $a composition.
Le Maoganesc est le plus soluble parmi ces éléments. Le Chrome peut remplacer 20%
des atomes de Fer dans FeyC, alors que le Vanadium et le Molybdéne peuvent

substituer jusqu’a 10 et 4% respectivement.
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4

1] existe des seuils crifiques en déments daddition a partic desquels la cémentite ese
remplacée par d’autres phases carburigénes. Dans les aciers au Chrome, au Tungsiéne
ou au Molybdéne, le catbure M Cg, ou M peut inclure les éléments Fe, Cr, W ou Mo,
peut se former. Cette petlite, ou phasc carbure associée i la ferrite, ne peut exister quc
dans les aciers moyennement ou fotrement alliés et i des températures  de
transformation élevées,

A des températures faibles, pour ces mémes aciers, la diffusion faible des éléments fait
quon obtient toujours de la perlite cémentitique.

IIL.3. CHANGEMENTS STRUCTURAUX

La présence, dans les aciers au catbone, des éléments comme le Nickel, Silicium
ou le Manganése, qui ne forment pas de catbutes en compétition avec la cémentite,
waltceent pas beaucoup la microstructure. Par contte, cn présence  d’cléments
fortement carbutigénes, la cémentite va étre remplacée par les phases catbures
formées. Des éléments tels le Niohium, Titane ou le Vanadium, donnent des carbures
tres stables méme a des concentrations aussi faibles que (,1%. On comprend alors les

changements radicaux que cela entraine dans la microstructure.

Par austénisation des aciers au catbone, la dissolution de la perlite classique, de
type o/ FeaC, est simple et rapide. Ceci permet de redistribuet et de controler Ia forme
de la cémentite ultérieure et, par conséquent, de la transformation petlitique pat un
processus de refroidissement approprié. Ce méme raisonnement est difficilement
‘applicable aux aciers alliés contenant d’autres phases carburigénes, de type carbutes de
Chrome, de Vanadium ou de Titane. Ces derniets sont de loin moins solubles que Ja

_ cémentite dans 'austénite.

V.3.1. Ferrite / agtégats de catbures

En présence déléments fortement carburigénes, le domaine austénitique cst
rematrquablement réduit de telle sorte que Ja composition cutcctoide se trouve
d¢placée vers des valeurs faibles en carbone et des températures de transformation
¢levées . Iune des conséquences, lors du refroidissement, est que la perlite peut étre
complétement absente. Celle-ct laisse place a un agrégat de ferrite et de carbures de
structure beaucoup plus fine. Dans ce cas, il existe trois morphologics de carburcs
intimement associés a la ferrite :

* fibres en croissance continue : lcs carbures se forment en fibres trés fines qui
sutvent une croissance normale a Pinterface ferrite/austénite. Ta crojssance des
fibres Mo2C dans un acier au Molybdéne se fait suivant ce processus|3s).
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¢ précipitation a I'interface :dans ce mode de croissance, fes particules de carbure,
sous forme de plaquettes ou batreaux, apparaissent pat germination progressive
sut tous les interfaces y/a. Le processus donne licu a une structure ferritique avec
de tres fines bandes de dispersion. La précipitation dans les aciers au Vanadium se
fait suivant ce mode ; les aciers au Chrome aussi, mais avec des bandes de
dispersion plus impottantes.

* germination dans une ferrite sursaturée : dans le cas d’acicrs trés faiblement
allics, de concentrations en éléments carburigénes inféricures 3 0,1%, il cst
toujours possible d'obtenit une ferrite sursaturée mais sans précipitation de
carbures. Par maintiens a des tempéracures de transformation, de teés fins carbures
germent dans les dislocations. Lexemple type est Pacier 4 0,05%Carbone et
0,25% Vanadum|3s).

Par un choix judicieux de Ialliage ct des conditions expérimentales, il est possible ces
microstructures de facon indépendante. Mais, en pratique, elles sont toujouts
mutucllement présentes dans les aciers transformés. Cedi rend les microstructures trés
complexes et nécessitent des techniques d’analyse de haute résolution.

En géncral, la forme en fibres des catbures est prédominante dans les acicrs ayant subi
des transformations lentes. Par contre, la précipitation a linterface et la germination
sur les dislocations sont plus favorisées pendant les transformations rapides ; c’est Je
cas des structures sursaturées des aciers trés faiblement alliés.

fI1.4. LA TRANSFORMATION MARTENSITIQUE

Un refroidissement brutal dPune auasténire vers des températures  ambiantes
donne Heu A une structure martensitique, dans Iaquelle le Carbone, initalement en
solution solide dans "austénite, reste confiné. A la différence de la ferrite ou Ja petlite
ou les mécanismes de diffusion sont activés, la martensite apparait par un processus de
cisaillement soudain dans Je réscau austénitique.

II1.4.1. Caractéristiques générales

L’intervalle des températures de transformation martensitique varie sur un latge
domaine; et suivant la concentration en éléments d’addition stabilisant Pausténite, le
début de réaction peut se faite a des tempétatures M, telles que 500°C et ne s'areéter
qu’a des valeurs My inféricurs a 20°C.

En pratique, ct 4 la fin de la réaction, il subsiste toujours une faible proportion
d'austénite non transformée, Cest a dire de Pausténite résiduclle. De larges proportions
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de cclleci sont obtenues dans les aciers fortemeni alliés, ou les valeurs Me sont
inféricurs aux températures ambiantes.

I11.4.2. L’influence des éléments d’addition

Pratiquement tous les éléments dissous dans Pausténite abaissent la température
M, a Fexception du Cobalt et de I’ Aluminium. Le Catbone, aprés PAzote, est Pélément
le plus influent sur Fintervalle de transformation martensitique (M., My). La figure(3.3)

‘montre qu'une composition 4 1%(C diminue la valeur Mr de plus de 300°C. Oa peut

noter aussi, qu'a partit de 0,7%C, cette méme température est au dessous de

Pambiante, par conséquent, dans les aciers A fortes tencuts en Carbone, on trouve

toujours des propottions substentielles en austénite résiduelles.

Leffet sclatif des autres ééments d’addition est symbolisé par la relation empirique
d'andrews :

M, (°C) = 539 - 423(%C) - 30,4(%Mn) - 17,7(%Ni) - 12,1(%Cr) - 7,5(%Mo)

600
O 500
e
Figure(3.3):  Teffer du @ |
Carbone sur les tempé ranures g 400
du début et de Fin de ‘&a
transformation markensitique, E 300
M. of My [37| ~
200
100

02 04 06 08 10 12 14

1IL.5. STRUCRURES DE REVENU
II1.5.1. Introduction

Ia mattensite est une phase ttés dure, mais trés fragile aussi. On modific donc
scs proprictés mécaniques par traitements de fevenu dans Pintetvalle 150 — 700°C. par
ce traitement, la matrice martensitique, qui présente unc structure de solution solide
sursaturce, rejette le Carbone sous forme de trés fins carbures. La structure finale scra
donc une phase carbure finement dispersée dans une matrice ferritique qui garde
certains traits structuraux similaires 4 la matrice originale (martensite). A ccla ’ajoute
la décomposition de Tausténite résiduclle en phases plus proches d ¢quilibre a savoir :
la ferrite bainitique et la cémentite.

‘
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Avant de traiter le comportement au revenu des aciéts alliés, nous donnons une bréve
description des aciers au carbone soumis 4 ce traitement. Pat chauffage d’une structurc
trempce, le processus de revenu sc fait cn quatte étapes distinctes suivant la
température ; ainst schématisées par la fipure (3.4) :

Ftape 1, jusqud des températures de 250°C, caractérisée par la précipitadon
De fins carbures ferreux ‘€’ et la perte partielle de la forme tetragonale
De la martensite.

Ltape 2, entre 200 et 300°C, ou lc phénomeéne de décompositdon de I'austénite
Résiduclle prédomine, donnant licu 4 unc ferrite bainitique et de la cémentite.

Etape 3, entre 200 et 350°C, la forme des catbures ‘6’ est progressivement remplacée
Pat Ja cémentite, et la martensite perd la totalité de sa tetragonalité.

Etape 4, supérieur 3 350°C et caractérisée par la coalescence ct la tendance 4 la
Sphétoidisation de la cémentite, ainsi que la recristallisation de la ferrite.

. 03 cC

600 4.
Figure(3.4) : e e
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La composition en Carbone a aussi un effet profond sur le comportement decs aciers
au revenu. La dureté de la martensite dépend d’ailleurs du taux de Carbone, comme le
montre la figure (3.4), qui fait que fa morphologie des tamelles mattensitiques évoluent
des plans {111}, pour des taux de 0.3%C vers les plans {225}, pour des compositions
plus importantes. '

L’évo]u!‘ion de la dureté pendant le revenu est fonction aussi du taux de carbone, tel
que montrée par la figure (3.4) pour des aciers jusqua 0.4%C. Au-dela de cette
concentration, des augmentations de dureté ont été observées dans Pintervalle de
températurcs 50-150°C et s’expliquent par: la précipitation des carbures’®’. Par contre,
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la tendance générale est a Padoucissément pout des températures de tevenu plus
élevées.

Dans cette section, nous allons montrer FPeffet des éléments d’addition sur le
comportement de la martensite au revenu. Ceux-ci ont, en cffet, une influence non
sculement sur cinétique des réactions classiques, mais aussi sur les nouvelles phases qui
en tésultent. Certaines peuvent dispataitre au profit dautres, comme Cest le cas de la
cémentite qui peut ¢tre templacée par d’autres carbures allics.

4

W

v

IT1L.5.2. Influence des éléments d’addition
Sur les carbures de fer

Aux premiéres étapes de revenu, aux basses températutes, il est difficile de
comprendre Pinfluence des éléments d’addition. Néanmoins, on teconnait que I
présence de certains ¢léments, notamment le Silicium, stabilisent le catbure de Fer g’
jusqua des températures de 400°C et méme au deli. Ce qui signifie aussi que la
transformation du carbure ‘€’ vets la cémentite est considérablement retardé.

Coatraitément aux aciers au carbone, la présence des éléments Cr, Mo, V, W, 'I1, Si
stabilisent la forme tétragonale de la martensite ot ce, jusqu’a des domaines 450 -
500°C. Exception faite aux éléments Mn et Ni qui ont un comportement inverse.
.

La propottion d’austénite tetenue aprés ttempe augmente considérablement dans les
-aciers allics, elle peut aller de 1% pour les aciets au Carbone, jusqu’a 5% pour un aciet
2 1% vanadium. Au couts du revenu a 300°C, celle-ci, qui forme initalement un fin
réscau autour des Jamelles de martensite, peut se transformer en réseau continu de
cémentite et provoquer la fragilitation de Iz martensite revenne’ Ce phénoméne est
responsable de Fapparition de microfissures qui se propagent entre les larnelles de
martensite revenue,

Aux températures de revenu élevées, entre 400 et 700°C, Pinfluence de ces éléments
est encore plus marquante en retardant la coalescence de la cémentite. Des éléments,
notamment le Si; Cr, Mo et le W retiennent la cémentite sous sa fne structure de
Widmanstatten en y diffusant carrément ou par ségrégation aux interfaces cémentite-
fetrite. Phénomene dont Peffer direct est d'empécher Padoucissement pendant les
. revenus aux hautes températures.
Contrairement, donc, aux aciers au Carbone o la coalescence de la cémentite
commence a 350 — 400°C, celle-ci n’est perceptible qu’a pattir de 500 — 550°C pour les
aciers alliés. ‘

Conclusion importante, par des revenus inférieurs 2 500°, on n'obtient que des
catbutes de Per (€, cémentite) ; les ééments d’addition ne font que diffuser vers ces
phases et former donc des solutions solides (cémentite alliée).
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I11.5.3. Formation des carbures alliés
+  ctdurcissement secondaire

Les éiéments Cr, V, Mo, W, ¢t T1 sont connus pout leurs grandes affinités i
formet des carbures. Ces derniets sont thermodynamiquement trés stables puisque
leurs enthalpies de formation sont largement supéricures a celle de la cémentite. Fn
présence dec ces éléments, Mapparition de leurs carbures se fait, donc, au détriment de
la cémentite. Mais, fait important dans les traitements de revenu, cc processus n'cst
possible qua partir des températures de 500 — 600°C. Aux dessous de ces
températures, ct contrairtement au carbone ct PAzote qut diffusent facilement a travers
les. sites intersticiels, la diffusion des auttes éléments carburigénes, qui sc fait par
substitution, est trés difficile et ne permet pas la permination des carbures.

La germination et croissance des carbures alliés se fait de maniére dispersée et
complexe, mais certains principes généraux sont admis et applicables 2 une large
vatiété¢ d'aciers alliés. On distingue trois processus de formation de carbures -

® la germination ¢ In-situ’ sur les particules de cémentite ; les premiers germes
appataissent dans les interfaces cémentite-ferrite et croient en absorbant le
Catbone de la cémentite adjacente, donc au dépens de celle-ci qui disparait
progressivement.

* par germination a Pintéricur de la matrice ferritique, les distocations héritées de Ja
structure mattensitique y sont le si¢ge principal,

® sur les joints de grains ct les sous-joints de grains, les joints de lausténite
initialement formée, les frontiéres des lamelles de Ja martensite originale
(devenue ferrite), ...

La germination ‘In-situ” sut les particules de cémentite est couramment observée, mais,

a cause des distances relativement importantes qui séparent ces mémes particules of ce

jusqu’a des températures de 500°C, la contribution de cc processus * au durcissement

de Pacict est limitée[3s|.

La germination des catbures dans les différents joints de grains semble plus
convainquante puisque ces dernicts sont thermodynamiquement plus favorables 4 unc
diffuston rapide du soluté. 1.e durcissement pat vieillissement y est donc plus avancé et
des précipités massifs y sont couramment observeés.

Il est important de noter que, durant. la précipitation, fe premics carbure formé n'est
pas toujours la forme stable qu'on retrouve 4 la fin ; dans certains aciets, on constate
une getmination successive de trois formes de carbures. Dans ces conditions, Ja forme
stable et finale du carburce apparait souvent aux joints de grains, croit rapidement ct,
éventuellement, remplace Ia forme non Cquilibrée de Widmansiditen qui se trouve A
Pintéricur des grains.
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I11.5.3.1. Revenu des aciers contenant dis Chrome

Dans les aciers au Chrome, on rencontre deux catbutes ; le Cr:Cs, de forme
trigonale, et le CrpCe de forme cubique complexe. Pendant le revenu, on assiste 2 Ia
réaction suivante :

Matrice =+ (FeCr)sC = CryCs = CrpCs

Cette séquence n’est compléte que si le taux de Chrome dans P'acier dépasse 7%. A des
concentrations  inféricures, ¢t méme cn présence dautres  ééments comme e
Molybdéne, le Ci;Cq n’apparait pas. Par rapport au Vanadium, Je Chrome cst moins

carburigéne, ce qui fait que le carbure Cr7C3 est possible que si le taux en Chrome
dépasse 1% pour 0,2%C.

Jusqu'a 4%Cr, la transformation de TesC en CrCy se fait par germination aux
interfaces FeaC/ferrite. Tues pics de dutcissement secondaires, voire la figure(3.5),
apparaissent qua des compositions supéricures 3 9%Cr ¢t sont assocics A la
précipitation du CrrCs. .

La diffusion relativement fapide du Chrome dans la ferrite fait que le Cr7Cs est dérecté
a des températures aussi faibles que 500°C, et en comparaison avec le carbure de
Vanadium, ce carbure coalesce tapidement. Ceci se traduit, pour un acier 4 2%Cr ot
0,2%C, pat un adoucissement au revenu entre 500 et 700°C ct ce, malgré la présence
d’auvtres ¢léments comme le Molybdéne qui peut réduire la coalescence du Cr7Ca.

Au contraire, pour un acicr A 12%Cr, ct p()nt les mémics lf_mpcr'lturcs, il qppqmnt tn
durcissement  secondaire associé au CtzCs e, en méme temps, commence la

germination du carbure Cra3Cs dans les joints de grains de austénite (préforméc) ct
sur les frontieres des lamelles ferritiques. La croissance du Ct2:Cs se fait av dépens du .
CrsCs-qui peut disparaitre completement par vicillissement au revenu. La présence

d’autres éléments d’addidon stabilise 'un ou I'autre des deux catbutes ; le Tungsténe

accélere la croissance du CrasCe, alots que le Vanadium stabilise le catbure Cr7Cs: De

ce dernier comportement, on préfere le Vanadium pour maintenit une structure fine ct

dispersée en carbures CriCa dans | mtcrvallc de températures 550 — 650°C.
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.IIL5.3.2. Revenu des aciers au Molybdéne

La présence du Molybdéne, comme Elément principal, dans un acier donne licu
a plusicuts formes de catbures. Pour des compositions qui varient entte 4 ¢t 6%Mo,
on rencontre la séquence de décomposition suivante :

Fei;C = MoC = MoC

Le carbure MoxC, de forme hexagonale, est principalement associé au durcissement
sécondaire et, contrairtement aux catbutes de Vanadium, sa motphologie en barreaux
est plus définie. Le pic de durcissement, atteint aprés revenus de 25 heures 4 550°C et
schématisé par la figure (3.6), cortespond 4 des barreaux de précipités de 10 — 20 nm
de longucur ct 1-2 nm en diamétre. Comme pour les aciers au Vanadium, la
germination des précipités Mo>C se fait dans le téseau de dislocations de la ferrite,
auquel correspond le pic de durcissement secondaire, et sur les interfaces Fe;C/ ferrite.

Par revenus prolongés a 700°C, la forme cubique complexe MogC apparait dans les
joints de grains comme des particules massives & ctoissance rapide, alors que e
catbure MozC se dissout dans la solution. Ceci donne licu a la microstructure
d’équilibre caractérisée par une ferrite A grains cquiaxes et des particules MooC
coalescées aux joints des grains.
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Pour des compositions plus faibles en Molybdéne, 0.5 4 2%, deux autres carbures
intermédiaires  apparaissent durant la précipitation : Ta forme cubique  complexe
Mo2Cs et a forme orthorhombique Mo.Cs qui est probablement du FeaMoC [35].

I11.5.3.3. Revenu des aciers au Vanadium

Le Vanadium est P'un des éléments les plus carburigénes et, 2 des taux aussi
faibles que 0.1%, 1! donne lieu au carbure VC de forme cubique 2 faces centrées. 1a
composition de celui-ci n’est généralement pas steechiométrique, elle est plutdt proche

de V4Cs, mais souvent sous forme de solution solide avee d’autres éléments.

Le catbure de Vanadium, sous forme de petites plaques ne dépassant pas 1 om
d’épaisseur, apparait dans le téseau dc dislocations des grains ferritiques. Ceci sc
produit a des températures de 550 — 650°C et provoque un pic de durcissement
secondaire remarquable. A cause de la forme fine et stable du carbure VC, non
_seulement pat rapport 4 la cémentite, mais aussi aux carbures de Chrome et de
Molybdéne, et ce, méme a des températures de 700°C, le Vanadium est le constituant

le plus important pour les aciers utilisés aux hautes températutes.
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Chapitre IV
DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Notre travail rentre danq un programme plus global ayant pour objct I'étude du
comportement des aciers aux Chrome-Molybdéne-Vanadium soumis en conditions
de service a hautes températures. Pour cela, notre approche sc trouve doublement
axce: elle consiste, premiérement, A réaliser un dispositif expérimental pouvant
s'adapter 4 une variété d'essais o0 des échantillons peuvent étre exposés 4 des
‘mmuons de fluage, de fatigue mécanique i hautes rempératures, fatigue thermique
pute ou, enfin, de fatigue thermomécanique. Deuxiemement, cffectucr des essais de
fatigue thermique pure sut un acier a outils a 12% de Chrome de type Z160CDV12.

Comme mentionné dans la partic bibliographique, le phénomeénce de fatigue
thermique est coutamment divisé en deux stades successifs: lapparition des
premicres fissures microstructurales et la  propagation de celles-ci jusqu'a
Fendommagement. A I'échelle de laboratoire, il existe plusicurs procédés de chauffage
- refroidissement plus ou moins convenables A I'un ou l'autre des deux stades
précédents. Certaines études, A caractéres trés mciallurgiques puisqu'elles s'intéressent
aux causes de getmination des premitres microfissures, éxigent des cinétiques de
chauffage tres rapides. D'autres études, axées beaucoup plus sur les mécanismes et
cinétiques de propagation des fissutes, sont moins exigeantes cn  conditions
expérimentales.

Actuellement, pour les deux cas, on utlise le plus souvent deux techniques qui -
sont respectivement: le procédé SPLACH40] ou le chauffage se fait par un courant
¢lectrique de forte intensité (2000A) qui traverse cartément I'échantition. Ceci permet
des vitesses de chauffage ttés rapides; des températutes de 'ordre de 600°C sont
atteintes en 3,5 secondes, ¢t avec refroidissement violent par jets d'eau, on obtient
des cycles thermiques de moins de 4 secondes. On peut done simuler un trés grand
nombte de cycles en un minimum de temps.

e second procédé, ou technique CYTHIA(cyclage thermique par induction des
aciers)40], consiste a chauffer les sutfaces extéricures d'un échantillon par induction
en utlisant des courants de hautes fréquences (de 'ordre de 105Hz%). En 20 secondes,
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on atteint les 600°C, ct par refroidissement en jets d'eau, les cycles thermiques
complets sont de I'otdre de 20 - 30 secondes.

* IV.1. DESCRIPTION DU DISPOSITIF

Contrairement aux systemes de chauffages décrits ci-dessus, nous avons concu

+un dispositif travaillant par chauffage plus conventionnel; c'est A dire par un four 2
résistances éléctriques. La figure (4.1) donne une représentation semi-éléctrique du
principe de fonctionnement des composants principaux de notre dispositif

expérimental.
Phase
Alimentation éideirique
w Neutre
Indicateur Thermocouple
De T° T
Porte-echantillon
T - e
Régulateur 1ernocouplc
De T° u Electrovanne |-
41 | Tube en N
Cuivre
45 15 18 21
Bloc de L j
uissance - .
puiss -] ;}( Temporisateur
Figure (4.1): représentation du schéma
semi-éléctrique du dispositif Evactation L
expérimental o Artivée de
De I'ean I’eau
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IV.1.1. Composants du dispositif

|

Se fixant comme but de la manipulation, 'obtention de cycles thermiques, ct
comme le montre les figures (4.1) et (4.2), on peut diviser notre dispositif cn trois
parties interdépendantes:

I)- e bloc Régulation/Puissance, qui
alimente et contrdle la marche du four. 11 est
compose  essentiellement  d'un  régulateur
digital de températures, auquel est relié un
thermocouple fixé a intérieur du four, ct du
bloc de puissance qui alimente le four en
énergic ¢lectrigue. Un deuxicme
thermocouple, placé ditectement a proximité
des échantillons a lintérieur de Fenveloppe
en Cuivre, est relié 4 un indicateur de
température et une table tracante. Ceci
per’ﬁnet de suivre I'évolution de la forme des

cycles thermiques subis par les échantillons.

EY

L]

2)- TFensemble rigide composé du four, le

bati, fenveloppe  métallique, e porte-

on du dispositf

chantillon et les deux thermocouples. e : i . .
‘ expédmental de fatigue thermique réalisé

choix d'un four rubulaire, en plus de son
aspect pratique pour nos essais, est judicieux
puisqu'il permet des cinétiques de chauffage relativement rapides et une répattition
homogene des températures a I'intérieur de la chambre réfractaire. Le chauffage est
assuré pat un ensemble de cing résistances ¢lectriques montées en série et disposées
en spirales autour de cette derniére. Des températures maximales de lordre de
1050°C restent tolérables pour le fonctionnement normal du four.
Le bad, sur lequel est solidement fixé le four, cst vsiné A partir de profilés ‘U’ en acier
“dut. sa section large de 20 cm permet de supporter de grandes charges sans subir de
déformations mécaniques notables. Ce choix cst justific par la perspective d'effectuer
des essais de fluage et de fatigue mécanique ou thermomécanique ct ce, en
complétant Je dispositif par un systéme de traction/comptession hydrauliquc.

L'emploi d'une enveloppe (tube) métallique s'avére nécessaire pour pouvoit effectucr
le refroidissement des échantillons a l'intéricur méme du four. Le choix des tubes en
Cuivte-de 22mm de diamétre s'explique par l'excellente conductivité thermique de cc
matériau. Ceci donne des répartitions de températures presque égales entre les
¢chantillons se trouvant a I'iméricur du tube et les parois du four, 11 convient de noter
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que ces cnveloppes ont été les premitres A subir les conscéquences des chocs
thermiques et de la corrosion intensive aux hautes températures du cyclage
thermique. Ce caractére sacrificiel nous a contraint i préparer plusicurs enveloppes.

3)- le systeme de refroidissement; composé du double temporisateur et d'une
électrovanne. Le fonctionnement de cet ensemble gouverne exclusivement la période
de refroidissement du cycle thermique. La cinétique de refroidissement, ct par
conséquent, la forme du cycle thermique, dépend du débit d'eau traversant
I'électrovanne lorsque celle-ci est ouvette. Le double temporisateur fonctionne a deux
temps: temps 'repos’ (OFF) et le temps 'marche’ (ON). Les durées de ceux-ci sont
indépendantes et peuvent étre fixées entre 0.1 secondes et 10 heures.

Plus explicitement, la position (OFF) du temporisateur cotrespond 3 la période de
chauffage du cycle thermique et la position (ON), qui actionne ['électrovanne, donne
licu au refroidissement des échantillons pér jets d'eau et termine donc le cycle.

IV.1.2. Principe de fonctionnement

Le dispositif, tel que
nous I'avons congu,

A

- . . Double temporisateur
fonctionne de fagon a ce que

flous puissions conttdler Ia
forme du cycle thermique en
agissant sur la température
maximale  de  celui-ct et
surtput, sur la cinétque de

ton

l{ wE [()Fl"

.
Temps(s)
emps(s
Eléctrovanne
refroidissement. Dég qu'on

fixe la température maximale ouverte
de travail du four,
I'obtention des cycles fermée
thermiques  se  fait  par

l'ensemble tempotisateur - T A
Max _

Temps(s)

¢lectrovanne. le refroidissement

fonctionnement de ce
dernier est schématisé par la

figure (4.3).

T chauflage
Min

Y

L g

T R .
Cycle thermigue

Figure(4.3) : obtention des cycles thermiques
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Au préalable, on cffecrue plusicurs tests de chaulTage o refroidissement pour
déterminer le temps nécessaire pour chauffer un échantillon de la température
ambiante, vers la température maximale du cycle thermique. La vitesse de chauffagce
dépend directement des caractéristiques techniques du four qui sont: la puissance, clle
est de 2,7Kw dans notre cas, la refractairité des patois isolantes composant le four,
-ete. Ajoutons 2 cela la conductivité thermique de 'enveloppe métallique utilisée. Le
choix de tubes en cuivre permet des transferts thermiques trés importants entre I
chambre réfractaite et lintéricur de ceux-ci.
Le temps de chauffage déterminé correspond 4 la période de repos "OFF" du
temporisateur. Il nous reste a fixer le temps de refroidissement des échantillons pour
passer de la température maximale du cycle A Ta température minimale (ambiante). 1.3
intervient Je mode "On" du tempotisateur ct ouvre I'électrovanne pour I'envoi du jet
d'cau sur les échantillons (chauffés). La figure (4.3) représente schématiquement le
fonctionnement de T'ensemble temporisateur - €lectrovanne et la forme des cycles
thermiques
Il est évident que la cinétique de refroidissement soit plus rapide que celle du
chauffage: Les jets d'eau provoquent des refroidissements trés rapldcq ct sont, de cc
fait, beaucoup plus proches des chocs thermiques.

" IV.1.3. Essai 2 vide du four

Ces tests ont pour but la détermination de certains paramétres lids aux cycles
thermiques. A partir de données fixées, comme la température maximale du cycle,
nous devons mesuter le temps nécessaite au four pour chauffer les échantillons
jusqu'a cette température. Nous allons estimer aussi I'évolution des gradients de
températures éxistant entrte les parois du four et les échantillons se trouvant i
Pintericur de Tenveloppe en Cuivie. Ce qui nous renscigne sur Faptitude aux
transferts thermiques de cette degniére.

IV.1.3.1. Courbe de premier chauffage

Pour cet essai, on actionne le bloc "Régulation/Puissance’ relié au thermocouple qui
se trouve au milieu du four. On fixe la température maximale de ce dernier par la
fonction “température-consigne” du régulateur digital. On y récupére l'évolution de la
température mesurée en fonction du temps. Ceci est fepsésenté par la coutbe de la

figure (4.4)
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Pout ce test, on sc setvira des deux thermocouples; le premier, relié au bloc
Régulation /Puissance, est placé prés des parois du four, alots que le deuxiéme, soudé
aux échantillons, se trouve a l'intéteur de l'enveloppe de Cuivie. L'évolution du
.gradient de températures entre le fout et les échantillons est représentée par les deux
coutbes de la figure(4.5).

IV.1.3:2. Evolution du gradient de températures (T

four echamill)
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Les faibles valeurs du gradient de températures (Tt - Fechane), au couts du chauffage,
témoignent des transferts thermiques rapides cntre la chambre réfractaire du four ct
Fintéricur du tube métallique renfermant les échantillons.
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IV.1.3.3. Test de cyclage thermique

Cest P'ultime test o tous Jes composants du dispositif rentrent cn action. Des
essais précédents on a pu récupérer certains patamétres tels que le temps de
chauffage pour atteindre Ia température Trax et Ja durée du refroidissement nécessaire
-au retour 4 la température Twin (ambiante). Par correspondances respectives de ces
deux valeurs avec les modes ‘OFF et “ON’ du temporisateur, on peut simuler un
cycle thermique. Les coutbes de la figute (4.6) représentent les variations de
température du four ct d’un échantillon-test au cours d’un cyclage thermique.

800 —+—T* du four
- @—T* échantillons

™™ Nt TN,

-

8

-

g 8

Figore(4.6) :  test de cyclage

, [5)
thermique avec les L
patamétres (T =650°C, Tnin g

) ambiante,  tap,r=6 MmN, = 5 g 400
secomndes g
@ 300 ¢

0 200 400 600 800 1000 1200 4400 1800 1800
temps(secondes)

Les fluctuations des tempétatures du four sont ducs au périodes de refroidissement
des cycles thermiques. A ce stade, des flux de chaleur trés important diffusent,
principalement par convection, des parois du four vers la surface extéricure de
Penveloppe métallique ot la températute chute brutalement a cause du jet d’eau. Ceci
provoque une diminution de la température du four ct nécessite, donc, un chauffage
ultérieur pat Pintervention du bloc ¢ Régulation/Puissance °. -

L’amplitude et la cinétique des fluctuations reflétent inertic du four au cours du
cyclage thermique. Pour une bonne conduite des essais, il faut que les variations de
température dans le four soient minimales. Ceci est rendu possible par la sensibilité
appr.éciable du bloc Régulation/Puissance’. Celui-ci est réglé de telle sotte que la
tcm},‘iétaturc ‘consigne” soit approchée le micux possible par un systéme de chauffage
différenticl. La quantité d’éncrgic par unité de temps (puissance) transmise au four
diminue au fur et & mesure que Ja température mesurée s’approche de la températute
consigne.
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Chapitre V
LE MATERIAU ETUDIE

Parler d’aciers aux Cr-Mo-V peut ecmbrasser aussi bien les aciers de construction,
souvent faiblement alliés ct destinés au travail 2 haute température, que d’acicrs 3 outils
pour travail 4 froid ou a chaud. Dans le cadre de Ta présente étude, on s'cst intéressé a
Pacier a outils Z160CIDV12. la suite de ce chapitre cst une description de ses principales
caractéristiques microstructurales et mécaniques.

V.1. Caractérisation chimique .

Notre acicr nous a été fourni sous forme de barreaux a section carrée de 28 mm de
coté. Une analyse qualitative par microscopic électronique i balayage (MEB) coupléc 4
PEDAX a ¢té effectuée au laboratoire de mécanique des surfaces de PENSAM — France.
Celle-ci révéle les éléments principaux présents dans la composition chimique de Tacicr,
voite la figure (5.1), ct peemet déja de classer ce dernier dans Ia famille des aciers CDV.
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Figute(5.1} : analyse qualitative par MEB couplée 3 TEDAX
De Pacier Z160CDV12.

CDautres analyses, cette fois-ci quantitatives, en spectroscopte par {luorescence N
(XRE) ont &té effectuces respectivement au CRID de Boumerdes ¢t au scin de la SNVI. La
*. composition massique moyenne de P'acier en éléments d’addition est la suivante :

Tableau(5.1) :composttion chimique de 'acier 4 outils Z160CDV12
%C %Si %Mn | %S %P %Cr  [%Mo |%V
1.67 0.25 0.32 0.01 0.013 113.20 [0.85 0.04

Les résultats de ces analyses rejoignent les donndes recucillies auptés du fournisseur ct
confirment donc que cet acier appartient 2 Ja famille des aciers A outils au chrome —
molybdéne — vanadiwm.

Sujvant les normes standards frangaises, cet acier, noté Z160CIDV12, est classé comme
aciet a outils pour travail & froid. Dans les normes Améticaines, notre acier apparticnt 2 la
classe “IX ct notée MHigh carbon, high chrmminm iold work steels’ . la composition la plus proche
est celle du ‘D2t dont les valeurs moyennes sontj41)
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Tableau(5.2) : composition chimique moyennc de I'acier 2 outits 12

AISI SAE UNS %C YMn | %Si

% Cr

YoN1i

%Mo

YV

D2 D2 130402 1.40-1.60 | 0.60 max [ 0.60 max

11-13

0.30 max

0.70-1.20

1.70 max

, V.2, Propriétés générales du Z160CDV12

Avant de résumer les propriétés générales de lacier Z160CDV12, il convient de
décrire le compottement global de 1a classe & laquelle il appartient ; Cest a dire Pensemble
des aciers a outils pout travail & froid. Ces derniets sont caractérisés par des niveaux de
dureté élevée 4 température ambiante ( 56 4 63 HRC). Mais, contrairement aux i outils pour
travall a chaud, leut résistance A Padoucissement des haures températures est relativement
faible. De ce fait, leur utilisation se limite 2 des domaines ne nécessitant pas une exposition
ptolongee ou répétitive au dela des températures de 200 — 260°Cj41). Ia cOmposition
générale de ces aciers présente des valeurs devées en carbone (> 0.6%) ct d'autres souvent

faibles en éléments  fortement catburigénes tels que le  tungsténe, molybdene et

vanadium|42).

Dans les normes Améticaines, on trouve trois familles d’aciers 2 outils pour travail a

froid(4i : les aciers autotrempants (air Hardning steels ), notés ‘groupe A’, le groupe O (ol

Hartning steels) et enfin le groupe 1D caractérisé par ses valeuts hautes en carbone et chrome.
Nous présentons les caractéristiques génétales de ce dernier puisque le Z160CDV12 en fait

pattie.

Tous les aciers de ce groupe sont autotrempants ct offrent une trempabilité  trés
appréciable. Contrairement aux autres groupes, le groupe ‘1) présente unc grande

résistance 2 l'usure et, surtout, 4 Iadoucissement

aux hautes

températures.

Ce

comportement, important A signaler, rapproche ce groupe des aciers a outils pour travail a

«chaud. Les difficultés majeures rencontrées lors de Vutilisation de ces aciers sont

notamment Jices 4 leurs résistances insuffisante 4 la décarburation et une faible aptitude A

Yusinabilité|41).

De par les catactéristiques énumérées ci-dessus, les applications typiques des aciers A outils
du groupe ‘I’ et notamment le Z160CDV12, incluent Jes matrices de forgeage ct de mise
en forme 4 froid et A chaud, lames pour découpage de laminés, moules pour brigueterics,

laminoirs, ...ctc.
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V.3. Structure d’équilibre '

* Apres transformation 4 chaud des lingots, qui se traduit, dans le cas des acicrs

ledeburitiques, par une déformation du téscau de carbures primaires et par la formation
d’amas de plus ou moins grande envergure, les produits subissent un traitement de recuit
pour donncr a Pacicr une structure et un niveau dadoucissement (els gue sa Mmise en euvrce
soit simple. Dans un tel état, Ja structure des aciers A outils est constituée par un agrégat de
ferrite et de carbures.
Les catbures présents dans les aciers a outils A Pétat recuit dépendent de fa tencur en
éléments d’alliages que renfetment ceux-ci. Pour le Z160CDV12, la présence importante de
Pélément chrome, et ensvite du molybdéne, fait que les phases présentes dépendent
principalement de ces deux-ci. Les figures (5.2) et (5.3), qui représentent respectivement des
coupes isothermes des diagrammes Fe-Cr-C ct Fe-Mo-C 4 700°C, montrent Pévolution des
'phases et des différents types de catbures en équilibre en fonction du taux de carbone.

T o — - . J0 . T
e < 2 :
N - oY .
S I~ % oc+Fe Mo+ Fo Mo,
o 7
§ 80 5o i
5 S 22 ~u+Fe Mo :
& = 3 3
8 £ 1
% 60 5 51 ———u+(fe M) G
5 E E
e § 16
. 1S 44 -
40" ] o+ Fe, Mo, Cot Fe Mo, C |
7+ K
Jod| o
61 o +fel
3
70 g- /
4 -
] 2] 1 &+fe G+ Fe,, Mo, Gy
0 T e
6 05 10 45 20 - 25 30
CL _ Tengur en corbone (%)
Figure(5.2) : coupe jsothetine Figure(5.3) : coupe isotherme ]
Du diagramme Fe-Ce-C 4 700°C du diagramme Fe-Mo-C 4 700°C.

(Krzjwac. K::.“\']}?C‘m Kf'z M)

Le diagramme de Ia figure (5.3) montre que les aciers 3 outils 4 hautes tencurs en
chrome ct en catbone, en occurrence Pacier Z160CDV12, sont constitués A Pétat recuit
pat un agrégat de ferrite et de carbures de type M7Ca. cetie structure est micux feprésentée
pat la figure (5.4) qui montre une section 4 13%Ct dans le diagramme d’équilibre Fe-Ct-C
ef nous aideta, d’ailleurs, 4 comprendre les transformations de phases et la dissolution phus
ou moins facile des carbures MyCs lors de Pausténisation.
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V.4. Stabilité des arbures .

Etant donné la nature catbutigéne des éléments contenus dans Pacier Z160CDV12,
c’est 4 dire, la présence simultanée du chrome, molybdéne et vanadium, les différents types
de carbures que P'on peut rencontrer a Pétat recuit sont estimés d’apres la coutbe isotherme

4 700°C du diagtamme quaternaire Fe-(W+Mo)-Cr-C de la figure(s.5).

K= M3C, Ko= M:Cs
K= MaCe{CraCs)

K's= Ma2aCslFes, (W Mo)Cs
Ka= MC(MoW)C

K5= MBC,

C+Cr+Mo+W=100

Figure(5.5) : coupe 1sotherme du diagramme
quaternatre Fe-(W+Mo)-Cr-C 4 700°C.
Domaine  de  stabilité  des  principaux
carbures|12]

Molybdene + Tungsténe (ab%)

D’aprés le diagramme, il est clair que le domaine de stabilité du catbure M23Ce est
considérablement élargi en présence de chrome. Mais lorsque la teneur en carbone croit, ce
qui correspond a notre acier, MxCq est remplacé par le carbure M7Cs. Ie carbure MC
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napparait quen présence de vanadium et celui-ci, avec un peu de fer, constituc
essenticllement Pélément M.

V.5. Traitements thermiques du Z160CDV12

Le tableau(5.3) résume la gamme des traitements thermiques  suivis
otdinairement dans le cas de notre acier. .

Tableau(5.3) : températures et milieux de trempe-revenu de I'acier 3 outils Z160CDV12[41]

Température Vitesse de Température Température Milicu de Température
De recuit chauffage e préchauffage | De trempe trempe De revenu
870 —900°C T'res tentement | 8§15°C 980 - 1020°C Air, huile 200 - 540°C

Lots de Pausténisation, les fins précipités de carbures se dissolvent et enrichissent la phase
austénitique en éléments chrome, cathone et molybdéne. Ceci permet des trempes méme 2
Pair pour de larges sections de Pacier. la figure(5.6) montre bien ce comportement par la
teprésentation du diagramme TT'T du Z160CDV12, :

L

1400 A+ F wre ] i+
H |~
L - avcer -0 A
Srade: D2 stual ) -
1200 —H .l:sh!ulﬂ:in; termpbialors; 1950F ~ S
Critieal {Ar) ) temperalure: IASOF |t
-—J-' Pilor comiMion anneated =1
Lo
. . e o e & b
Plg'ure\(S.G)‘ : diagramme T'T'T" de " L3 ¢ nw AaC
Vacier 4 outils Z160CIDV12|43 B Mo om0
: : & s
a
E ‘/‘"
600 A+CHF
Beginning of marlensite
400 |—1{10% 80%
—-{30%, 50%
L H{70% 90%
200
2 4 8 15 30 60 2 4 B 15 30 60 Z 4 B 15 30 60
Secondy Minutes Hours
Time

On estime la composition de I'austénite, aprés chauffage du Z160CDV12 a 1025°C, 4 0.50
— 0.55% en catbone et 5 — 6% chromef3]. Vausténite peut dissoudre davantage en ces
éléments, par chauffages 4 des températures supéricures, mais ceci influc négativement sur
ta température M. Celle-ci diminue considérablement ct fait que le taux d’austénite
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tésiduelle présente aprés trempe soit important. Ce phénomene est néfaste puisqu’il
provoque des chutes de dureté aprés trempe ; comme on le constate sur la figure(5.7) : lors
dun chauffage 4 1040°C(2050F7), on constate des durctés  faibles aprés  trempe o
s’expliquent par Je taux considérable d’austénite résiduclle présente. La transformation de
celle-ci, en plus de Ja précipitation de carbures, explique Je pic de duteté pour les revenus

entre 450 et 550°C (850 — 100017).
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~ e 1850 F N\
'--\___:‘f I \\

I ~ \
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Figure(5.7) : l'effet de Ia
température d"ausrénisation sur la
dureté de Pacier Z160CIVI2}43)
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Ordinairement, aprés trempe dun composant en Z160CDV12, le revenu se fait entre 250
et 350°C pour atteindre des duretés de Pordre 58 a 62 HRC. Ce traitement n’affecte pas
Pausténite résiduelle présente et on retrouve des taux de 12 4 15% d'austénite dans les
composants en service[43].

Quant aux carbures non dissous aprés austénisation, le tableau(5.4) donne la quantité totale,
la natute et la composition chimique de ceux-ci pour Pacier Z160CDV12.

Tableau(5.4) - nature, quantité ct composition chimique des carbures primatres présents dans l'acier 3
oulilsZ160CIV12 aprés austénisation [42]

Type d'acier Température Tavx de catbures [ T'ype de carbure et Composition chimique des
d’austénisation non dissous propottion trouvée carbures

M Vv .
Z160CDV12 1025°C 12.5% 100 M5 ¢ Fe o Cr

8.7 |355 [4.1 |45 |469

Il est intéressant de noter, d’apres le tableau ci-dessus, Fabsence des autres formes de
catbures : M3C, M2:Cq et MC (forme du carbure de vanadium).
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Chapitre VI
PROCEDURE EXPERIMENTALE

Nos essais ont pour but de montret la réponse microstructurale de T'acier 4
outils Z160CDV12 soumis 4 des situations de cyclage thermique. On s'est d'abord
intéressé 4 l'nfluence de Ia températute de revenu sur la résistance de l'acier soumis 4
unc séric de cycles thermiques. L'influence de la forme du cycle thermique (sa
température maximale, cinétique de chauffage et de refroidissement, ...€tc) constitue
Je second paramétre de nos essais.

Avec la figure (6,1), qui schématise l'enchainement des différentes Ctapes de la
procédure expérimentale, on peut résumer notre travail A une série de trois essais et
qui sont:
' 1. une séde de cycles thermiques sur échantllons avec les paramétres suivants:
température de revenu des échantillons: 250°C pendant une heute,
température maximale du cycle thermique, Thaw= 470°C,
- température minimale du cycle thermique, Tasin= 40,
temps de chauffage: tenof= 4 minutes
 temps de tefroidissement: t.i= 6 secondes.
-
2. um second essai avec les mémes paramétres du cycle thermique que le premier,
mais sur des échantillons dont la température de revenu est 540°C,

3. le troisiéme et dernier essai a2 pout caractéristiques:
température de revenu des échantillons: 550°C,
température maximale du cycle, Tva = 540°C,
température minimale du cycle, Tin = 40°C, A
temps de chauffage et refroidissement, tena™ 6 minnutes , ter= 8 secondes.
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[ Acier de type: Z160CDV12 ]
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[ Résultats et interprétations ]

Figure(6,1): teprésentation schématique du processus expérimental suivi
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Ce qu'on peut temarquer entre le premier et le second essai est bien la
température de revenu de l'acier par rappott 4 la température. maximale du cycle

thermique. Le comportement de I'acier différe suivant que la température de revenu

soit supéticute ou inféricure A Ia température maximale du cycle. Par la comparaison
entre le premier et le troisiéme essai, on peut comprendre l'influence des paramétres
du cycle sur la microstructure de notte acict.

VI.1. PREPARATION DES ECHANTILLONS.

Le découpage des échantillons s'est fait A partir d'une barre de section catrée de

. 28 millimeétres de coté. Pout des raisons pratiques, les dimensions données 3 ceus-ci

sont de 12 mm de c6té et de 4 mm d'épaisscur ( 12%12*4 mm).

Les traitements thermiques de trempe et revenu ont é1é effectués aux départements de
Génie-mécanique et de métallurgie de 'Ecole Nationale Polytechnique. Les dlfferentq
traitements appliqués aux échan tillons & I'état brut sont Jes suivants:

1. austénisation 4 1000°C pendant 30 minutcs, suivie d'une trempe a Ihuile,
2. revenu 4 250°C pendant une heute et refroidissement 4 T'ait ambiant pour  une
séric d'échantillons destinés au premier essai,

3. tevenu d'une heure 4 540°C et refroidissement a l'air pour les échantillons
destinés aux deuxicme ct troisiéme cssais.

Les paraméttes de traitements thermiques (températures et temps) ont été
soigneusement choisis en tenant compte de la nature de T'acicr, d'ailleurs traitée en
détails dans le chapitre précédent, et de la dimension des échantillons.

VI.1.1 Polissage et méthodes
D'attaque des échantillons. -

I.a ptépatration des échantllons s'est faite par meulage mécanique sur papicrs
abrasifs dc granulométric croissante: 320, 400, 600, 1000 ct 1200, suivi d'un polissage
de finition par une suspension d'alumine sur un drap de hine finc. Pour révéler les
différentes structures, lattaque chimique a été effectuée a Taide de solutions

alcooliques d'acide nitrique ou d'acide picrique dont les compositions scront données

ci-aprés. L'action de ces deux réactifs se différencie en ce que I'acide nitrique attaque la
matrice ferritique avec une intensité qui dépend de 'otientation des grains de ferrite
pat tapport i la surface polie. L'acide picrique, pat contre, donne des attaques plus
uniformes de la matrice ferritique. Pour bénéficier de l'avantage d'une différentation
nette des grains, favorisée par une attaque a l'acide nitrique, tout en atténuant les
différences souvent excessives, nous combinons le plus souvent les deux réactifs.
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D'autres considérations telles que P'état recuit ou trempé (martensite) d'une
structure, le degrés de finesse de celle-ci ( notamment pour les aciers fortement alliés),
la présence de précipités, ...ctc, font que les combinaisons sur les compositions des
réactifs ct les conditions d'attaque (temps et températurc) soient trés varices.

Pour la mémllographie de nos ¢chantillons, étant en présence de deux états: &at recuit

" des échantillons bruts et état trempé-revenu pout ceux de référence, nous avons opté
pour les réactifs suivants:

(1) du nital 4 10% (10m! HNOs dans 90ml d'alcool, et de l'acide picrique a 4%) pour
révéler respectivement les joints de grains ferritiques et les interfaces carburcs-
fetrite de la structure recuite (brute),

(2) une combinaison des deux réactifs ci-dessus avec quelques gouttes d'acide
Chloridrique (1g d'acide picrique pour 10ml HCl et 10ml HNO; dans 80ml
d'alcool) pour mettre en évidence la structure fine de I'éiat martensitique.

Ayant travaillé avec de réactifs concentrés et éncrgiques, les temps d'attaque ont été
par conséquent coutts ct n'ont pas dépassé 45 sccondes. -

VI1.1.2. Structure de 1'état brut.

L'acier nous a été liveé A 1'état de recuit de coalésence. L'aspect caractéristique
de cet état, observé par microscopic optique, est représenté par les figures ci-dessous.
La structure se présente sous forme de matrice ferritique trés fine parsemée de points

noits, représentant une perlite globulaire allide, ¢t de grosses particules de carbure de
Chrome cutectique de type (Cr ey Cs.
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i Figutes (6.2): micrographics optiques de la structure de I'état ban; (a) disposition en bandes des
carhures de chrome eutectique (Cr, Fe)iCy (G=500), (b) représentation de la structure fine (G=1000).
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Dlaprés la composition chimique de l'acier Z160CDV12, sa structure , aptés tecuit de
coaléscence, se définit comme suit:

a(Cr, Mo) + cementite (Fe, Cr, Mo),C + (Cr, Fe),C, + VC

-en solution solide cernentite allide carbure de Chrom  carbure de 17 anadium

[

On doit distinguer: deux formes pour le carbure de chrome dans la structure:

De grosses particules qu'on reconnait 4 leur aspect massif et issues du composé
eutectique austénite-catbure (Cr, Fe)7Cs de la premicre solidification. Un fagonnage
thermomécanique détruit Je réscau eutectique et les particules de carbure insolubles
sont en pattie morcelées et se disposent en bandes, ce que la figure (6.2a) représente.
La deuxicme forme est représentée par des précipités de plus faibles dimensions et
disposées de fagon plus réguliere. Ces derniers sont issus des différents traitements de
recuit subis pat acier.

Lé catbute de vanadium VC cst tres fin et n'est pas observable par microscopie
optique, néanmoins il doir subsister dans la structure 3 cause du caractére fortement
carburigéne du vanadium.

VI.1.3. Structure de I'état trempé.

Avant le traitement de trempe, les échantillons ont subi unc austénisation 2
1020°C pendant 30 minutes. La température élevée et e temps de ce traitement
petmettent d'enrichir convenablement la teneur en Chrome et Molybdéne de
l'austénite par mise en solution des carbures de Chrome. La dissolution de ces derniers
reste pattielle et méme voulue ainsi puisque Je contraite aurait produit une austénite
trop tiche et donc, apres trempe, une structure moins dure 4 cause de la subsistance
d'unc austénite résiduelle en quantité importante.

Le carbure de vanadium est connu pour sa résistance a la dissolution jusqu'a des
températutes de 1100°C et on peut donc l'admettte comme présent aprés traitement
d'austénisation 4 1020°C.

Aptrés trempe a Fhuile, on a une structure  martensitique  i1ssuc de la

transformation quast-totale de l'austénite, des inclusions de carbure de chrome ct, en

fin, de Fausténite résiduelle méme si son taux ne peut dépasser 15%[431. on peut donc
représenter Ja composition aprés trempe comme suivant:

| }/n:,r + M(I:'}’,’ Q Moj C’) + (Cr, ,I:L’)?CJ ""T/C
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VI1.1.4. structure de revenu

les structures obtenuet aptés revenus d'une heure i des températurcs
respectivement de 250°C et 540°C représentent en fait I'état de référence de nos'
. ¢chantillons A tester. Les micrographics de la figure (6.3) ci-dessous représentent les
deux structures de revenu obtenues. A premiére vue, on y voit plus de similitudes que
de différence: les inclusions du carbure primaire (Cr, Fe)7Cs sont maintenus dans les
déux structures, mais ces dernjéres apparaissent plus ou moins foncées par rapport a la
structure martensitique de I'état trempé.

Figure( 6,3): structures de revenu des échantillons ; (a) revenn i 250°C, () revenu a 550°C  {G=120M)

Par revenu a 250°C, la martensite, initialement riche en Catbone et autres
éléments d'addition (Cr, Mo), s'appauvrit ¢t donne licu 4 des précipitations dc
cementte ct de carbure ferreux €. Ces carburcs, foncés er donnant de ce fait un aspect
plus sombre a la structure, se présentent sous forme de fines aiguilles ou de trés petites
patticules difficiles 4 repéres. On peut donc schématiser la structure de revenu i 250°C

par

Martensite(appannric) + ansténite résiduclle + carbure entectique (Cr, Fe)yC, + [ cementite + carbure € |
+ carbnre de Vanadinm (17C)
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* Par revenu a 540°C, les phénoménes diffusionncls, qui se sont enclenchés au
cours du revenu 2 250°C, vont de nouveau se produire mais avee une cinétique plus
rapide puisque I'appott énergétique est plus consisitant. On assiste alors a Ia
transformation compléte de Ja martensite et de Tausténite résiduclle en ferrite et
catbure de cementite. Par ailleurs, et contrairement & la structure de revenu a 250°C,
les précipités de cementite sont dans ce cas plus grossiers ¢t visibles sous forme de
petits points sombres et de coutts batonnets disposés suivant la direction des
anciennes aiguilles de martensite. De ce fait, la structure, apparaissant moins foncée a
cause de la présence de la ferrrite, comprend les constituents suivant:

- unc mattice composée de ferrite et de cementite alliée au Chrome et
Molybdéne en solution solide,

- des inclusions de carbute eutectique (Cr, Fe)sCs dont la disposition en bandes
persisite toujours,

- et, d'apres les données bibliographiques, de trés fins carbutes de vanadium qui
restent indetectables par métallographic optique.

v

V1.2. TECHNIQUES DE CARACTERISATION

les caractétisations mécaniques, morphologiques et structurales de l'acier étudié
. ont été obtenues par différentes méthodes d'investigation telles que: la dureté et
microduteté, la specttométrie par fluorescence X, Ia microscopic électtonique 2
balayage (MEB) et la diffraction des RX. Ces techniques différent par le type
dinformation qu'elles foutnissent, le volume analysé, les limites de détection et de
sensibilitt. Nous donnons ci-aprés les prncipes de mise en ceuvre et les
caractéristiques des méthodes qui ont été utilisées pout notre étude.

V1.2.1. Analyse de la composition chimique
V1.2.1.1. Dosage du carbone .

les analyses chimiques pour la détermination du taux de cathone de notre acier ont
été cffectuées a 'aide d'un analyseur dont le principe de fonctionnement est le suivant:
un échantillon d'environ 0.5g, placé dans un creuset en céramique ¢t soumis A un
champ magnétique de haute fréquence, brile dans un courant d'oxygénc. L'oxyde CO-
formé est entrainé a travers des pidges A poussiére de vapeur d'eau et A travers un
détecteur de type (I.R. BINOS) qui mesute en continu la concentration de CO; et par
conséquent le taux de carbone.
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V1.2.1.2. Analyse de la composition
chimique pat fluorescence X

Tanalyse de la composition chimique de notre acier a été cffectuée a Mide d'un
spectrometre pac fluotescence X et muni de TLogicicls pour l'acquisition et le
traitement de données. Cette technique est basée sur la mesure de la longucur d'onde
ct de lintensité des raics du spectre d'émission secondaire des éléments chimiques
contenus dans un échantillon excité par un faisccau primaire intense de rayons X
polychromatique, voire Ia figure (6.4). Ceci permet 'analyse chimique de tous les

clements dont le numéro atomique est supétieur ou égal a celui du Sodium (7 > 11).

Détecteur

Fchantilton

¢ " Collimateur
primaire

3B
Collimateur
secondaire

Cristal

Figure(6.4): représentation schématique du principe de fonctionnement
De Ia spectrométoe par fluorescence X

L'information fournic en spectrométric pat fluotescence X peut étre d'ordre qualitatif,
st les raies caractéristiques du spectre total émis sont simplement identifiés, ou bicn
d'ordre quantitatif si on cffectue un travail de comparaison entre l'intensité de ces
mémes raies et Tintensité de raies de référence. Notons aussi, que pat cette technique,
Finformation donnée sur un élément chimique reste indépendante de 1'état simple ou
_combiné de celui-ci dans le matériau. ' \

VI.2.2. Observations métallographiques

Jobservation de la mormphologic des phases a ¢été réalisée a F'aide d'un mictoscope
optique et d'un microscope électronique d balayage couplé & un microanalyscur a
sélection d'énergic (EDAX). L'état poli des échantillons, étant trés difficilement
observable tel quel; doit étre attaqué chimiquement pour révéler et contraster les
différentes phases de la structure.

La métallographie par microscopie optique de nos ¢chantillons est systématique.
Ces observations donnent des informations préalables sur la motphologic ct le
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nombre de phases en présence. Mais, cet cxamen a ces limites puisque les
grossissements possibles sont faibles et de ce fait, certaines phascs trés fines (catbute
de molybdéne ou de vanadium, catbure ferreux €, ...ctc) restent le plus souvent
indécelables. Ceci justific le passage a la métallographic par microscopic électronique a
balayage (MEB). Ce type d'apparcillage donne une fmage agtandic d'un objet en
utilisant I'émission d'électrons secondaires ou rétrodiffusés produits sous l'impact d'un
faisceau d'électrons. Toutes les modifications géométriques et structurales des surfaces
métalliques sont commodément étudiées par le microscope électronique. Fin mode
balﬁyage, les images des microstructures sont obtenues:

- sojt par les électrons trétrodiffusés; ce sont les électrons issus des collisions
¢lastiques entre les électrons incidents ct les noyaux atomiques de la cible.
lls donnent une information sur le contraste chimique; c'est a dire sur la
répartition des éléments loutds ct Iegers,

- soit pat les électrons secondairces: ce sont des électrons issus de l'onisation
des atomes de l'échantillon suite au bombardement de ceux-ci par les
électrons incidents. Tls renseignent sur le relief ou topographie de la surface
de I'échantilion.

Dans le cas de nos observations, il est clir qu'elles se feront par les électrons
secondaires.

V1.2.3. La diffraction des RX

Le spectre de diffraction des rayons X cst unc empteinte incontournable de
Iétat de cristallineité et d'équilibre des phases présentes dans nos échantilions.
L'indexation des spectres obtenus par cette technique conduit a lidentification des
phases et au calcul des paramétres de maille. L'évolution des intensités des pics peut
conduire au pourcentage volumique des phases en présence. En revanche, Ia longueur

a mi-hautcur des pics conduit 4 la mesute de la taille des grains.

I.a caractérisation de nos échantillons a été réalisée au centre de rechetche ct de
développement  de Boumerdes (CRDD) a T'aide d'un diffractométee de type PWIT710
BASED et muni d'une anticathode en cuivte de longucur d'onde:

At = 1,54060A
Aoz = 1,54439A7

Les tésultats sont directement donnés sous forme de spectte I=£(23), et avec un
Logiciel et fa loi de Bragg, les positions des raies (29) sont convertics en distances
interréticulaites d. Ces couples de valeurs numériques caractéristiques: distance |
intetréticulairc-intensité (d-1) sont utilisés pour lidentification des phascs.

A
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VI.2.4. Caractérisation meécanique
par essais de dureté.

Souvent la microstructure des métaux et alliages présentent une mixture de
phases dont les dutetés individuelles sont trés différentes. Ceci fait que les tests
conventionnels de dureté ne donnent pas des valeurs assez représentatives de tels:
. Mmateriaux.. pour connaitre les propriétés potentielles de ceux-ci (résistance a
l'usure,...), les essais de microdureté sont incontournables. Ce phénomeéne est souvent

rencontré dans le cas des aciers fortement alliés. Des tests de mictodureté "Knoop' sur
' un acier 4 outils proche du Z160CDV12 donnent des valeurs de 801 et 1930 HK pour,
respectivement, la matrice ct les patticules de carbures. Alors que par un essai
Rockwell, on obtient des valeurs de 64 HRC (Cquwﬂcnrc 822 HK et 800TTV) 11y,

VI1.2.4.1. Tests de dureté ROCKWELL

Les essais Rockwell sont les plus utilisés pour la mesute des duretés moyennes
des matériaux. Par la combinaison de différentes charges (forces) ct pénétrateurs, le
test Rockwell peut déterminer la dureté d'une structure, allant des métaux les plus
doux aux aciers les plus durs (acicts rapides, .. ).

Le principe des essais Rockwell consiste & appliquer deux charges successives sur
le pénetrateur. La valeur de dureté Rockwell obtenue est un nombre inversement
proportionnel avec la profondeur sccondaire du pénétrateur soumis 3 la deuxicme
charge (majeurc). Les pénétrateurs Rockwell sont de deux sortes: coniques diamantés
(échelle HRC) pour les essais sur structutes dutes, et i bille en aciet (échelle HRB)
pour les matériaux relativement moins durs.

VI.2.4.2. Tests de microdureté

La microdureté peut étre définie comme la mesure de l'empreinte laissée par un
pénétrateur de forme géométrique spécifique sur la surface du matériau testé. Les
charges (forces) exercées étant variables suivant la nature du matériau testé entre 1 et
1000 gf et Ia profondeur de 'empreinte ne dépasse en aucun cas 19pmjda.

Le plus souvent, les tests de microdureté se font par les pénéerateurs 'Knoop' ou
Vickers. Ceux-ci sont de forme conique a base, respectivement, rectangle pour le
premier et carrée pour le second.
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3
La valeur de la dureté Vickeis (HV) est le rapport de la charge appliquée au
pénétrateur sur la surface de I'empreinte produite.

2Psin(6-)
2
HY =— >77

D’

avec  P: charge appliquée, cn Kgf,
1D: diagonale de l'empteinte (mm),

Et 8 est l'angle entre deux faces opposées du pénétrateur, (0 =136°C)

Les test Vickers se distinguent des autres cssais par e fait qu'on peut travailler aussi
bien dans le domaine des microduretés que des macrodutetés en gardant le méme
pénétrateur. Ce dernier supporte des charges d'ordre de 120 kgf qui sont équivalente,

en fait, aux charges utilisées pour la dureté Rockwell C (150 kgf). L'échelle Vickers
permet donc de tester toute sorte de matériauf44|.
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Chapitre VII
RESULTATS ET INTERPRETATION

Pour notre érude, les paramétres de travail sont de deux catégories: Ia
température de tevenu des échantillons pour I'état de référence de l'acier, et les valeurs
fixées pour avoir le cycle thermique désiré. La forme du cycle thermique est
completement définie par les paramétres: les températures maximale et tninimale du
cycle, les temps de chauffage et de refroidissement et la durée de maintien 3 chaud .

VIL1. CYCLES THERMIQUES UTILISES

. Dhapres les courbes ci-contre, on remarque d'abord la différence cntre la
températute de consigne (T¢), qui est en fait celle fixée pour le four, et Ia température
maximale du cycle thermique. On a effectué plusieurs essais de chauffage sur le
“dispositif et I'optimisation des paramétres du cycle nous exige un gradient thermique
entre la température fixée

du four et celles des : e Four
échantillons (T - T d'an 700 o ) —o— Echantillons
moins 100°C, N o
Pour le troisiéme essai, et - e '\‘“'r,,x v
toujours d'aprés la coutbe 500 & o oo
expérimentale  du  cycle O

thet'quué cprrespondant, g 400 |

on constate un  palier ®

presque horizontal de la \qg’_ 300

courbe a l'approche ?’1(‘3 la @ 200 |

température maximale

“(540°C)  du  c¢ycle.  Ceci 100 |

représente en fait la période

de maintien a4 chaud des 0 : : L . . L .
¢chantillons et on l'estime a 0 100 200 300 400 500 600 700 800
2 minutes. tenps (secondes)

Figute (7.1): forme des cycles thermiques appliqués
aux essais 1 et 2: T, =610°C, T'..= 500°C.
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VIL.2. CARACTERISATION STRUCTURALE
PAR LA DIFFRACTION DES RAYONS X

Pour vérifier I'évolution microstructurale de notre acicr, la caractérisation par Ia
diffraction X nous a été nécessaire. L'analyse a été cifectuée pour 3 échantilions
correspondant A trois états steucturaux différents de Pacier et qui sont respectivement :

a  Ia structure de Vétat brut,
o la structure de référence (trempe-revenu 24540°C) cotrespondant aux essais 1 et 3,

O et, enfin, la structure d'un échantillon ayant subi une sétie de cycles thermiques de
l'essai N°1.

. Pindexation et la comparaison des trois spectres de diffraction, effectuces en fait
suivant les  conditions  opératoires de  travail du  Centre de Recherche ct
Développement (CRD) de Boumerdes, nous ont permis lidentification de phases
qu'on a suspectées par les autres caractérisations décrites avant mais dont on n'était
pas strs.

VI11.2.1. 1.état brut et de référence

Le spectre de diffraction relatif 4 l'état brut, et qui est représenté par la
figure(7.3), révele la présence de 2 phases principales: la fetrite qui reste majoritaire
puisque le pic cotrespondant est le plus intense du spectre et le catbute de chrome de
forme M2Cs . Tin outre, le spectre Taisse apparaitte d'autres pics, a nngl:cs de diffraction
trés faibles, qu'on n'a pas pu indexer mais qui correspondent probablement a des
catbutes de molybdene de types (MoC, MozC). Ces résultats concordent avec ceux
obtenus par les obsetvations métallographiques notamment la matrice fertitique ct la
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forme M2Cs du catbure de chrome composant la microstructure de l'acicer 4 I'état de
tecuit de coalescence (état brut).
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Figure(7.4): spectre de diffraction X de l'échantillon de téférence (état: trempé + revenun A550°C )
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La figute (7.4) représente le spectre indexé de Péchantillon de référence qui 2, ¢n
fait, subi une trempe 2 1000°C suivic d'un revenu d'une heure a 540°C. Celui-ci
montre, en plus des deux phases: ferrite et catbure de chrome de type MiCy, la
présence d'une phase austénitique. Cette derniére, qui ne peut étre que de l'austénite
résiduelle qui a survécu malgeé le revenu 2 540°C, n'a pas pu étre révélée par
microscopie optique a4 cause de sa forme trés fine et en faible quantité. Cette
constatation ne fait qu'approuver ce qui a été écrit dans la bibliographic au sujet du
comportement mictostructural de {'acier Z160CDV12.

Par contre, la ptésence de Ja petlite, révélée par la métallographie, n'a pas pu étre
détectée par la diffraction X. Ceci est d probablement & sa présence dispersée et trés
faible dans la matrice ferritque.

“ VII.2.2. Spectre DRX d’un échantillon Cyclé

Le diagrtamme de difftaction relatif au troisieme échantllon, celui-ci a en fait
subi 1400 Cycles thermiques sous les conditions définies de I'essai 1, est représenté par
la figure (7.5). A premiéte vue, ct en comparaison avec les deux premiets spectres, on
constate une similitude qualitative dans les phases identifices. On voit d'abord la
présence majoritaire des deux phases principales: ferrite ot carbure de chtome MyCs,
puis la subsistance de cettains pics correspondant a Pausténite résiduclle et, enfin, des
pics intenses telatifs 4 I'une des formes du carbure de molybdene.
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Figure (7.5): specire de diffraction X d'un échantillon cyclé (1400cycles) sous les conditions de essail

Une comparaison, cette fois-ci quantitative, pat rapport a I'intensité des pics de I'état
de référence montre que les intensités des pics relatifs 4 la ferrite et aux carbures de
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molybdene sont plus importants. T.e contraite est aussi veai pour Vintensité des nics
I p

cotrespondant A Tausténite résiduclle et certains sont carrément  impossibles 2

distinguer dans le spectre.

Ces obscrvations confirment Paugmentation du taux de fetrite au dépens de l'austénite
résiduelle qui se dissout au cours des chauffages successifs du cyclage thermique. Le
phénoméne de peécipitation secondaire des catbures de molybdene pendant les
pétiodes de chauffage du cycle explique, quant 2 lui, les pics intenscs constatés dans le
spectte.

VIL3. CARACTERISATION MECANIQUE PAR LA DURETE

VIL.3.1. Tests de dureté

Partant du principe que le comportement mécanique de l'acier Z160CDV12 soit
dicté principalement par les interactions entre les différentes phases composant sa
microstuctutre, on a effectué des mesures de dureté sur tous les échantillons soumis
aux condjtions de cyclages thermiques définis pour les 3 essais. Les figures (7.6), (7.7),
(7.8) représentent I'évolution de 1a dureté (HRC) en fonction du nombre de cycles
thermiques pour chacun des trois essais.

Pour les besoins de comparaison, des mesures de durcté et de microdureté ont été
cffectuées sur les échantiflons de T'état brut, trempé et trempé-revenu. Le tablean(7.1)
présente ces valeurs.

Tableau(7.1): duteté moyenne (HRC} et microdureté {HV) des principales phases des échantillons 4 Fétat initial
(brut et de référence).

Microdureté(HV) des phases;

Etat des échantillons Traitement thermique subi ; Dureté (HRC)

malrice Carbure M;C,
o brut Recuit de coalescence 10.1 2342 450
0 trempé Austénisation (1000°C) 57.3 729.6 707.3
3 reference!( essais 1, 3) | Revenu 540°C {1 heure) 44.5 4108 5513
o reference? ( essai 2) Revenu 250°C{ 1 heure) 509 470.6 5896

D'apres I'allure des courbes de dureté présentées ci-dessous, la structure de Facier
Z160CDV12 a un comportement spécifique suivant les paramétres de cyclage
thermique définis pour chaque essai. Ce compottement, qui se résume 4 un
adoucissement ou un durcisserment de la structure, est gouverné par un ensemble de
phénoménes activés thermiquement pendant les périndes de chauffage du eycle
thermique. On cite apparition de nouvelles phases (précipitation de carbures), e
dévél()ppement et la concentration de contraintes résiduclles de compression, ... etc,
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F'accumulation de contraintes interhes de traction, qui se développent pendant les
pétlodes de refroidisscment rapide du cycle, est d'une importance capitale aussi,

Ce comportement, qui se résume en fait 4 un adoucissement ou un durcissement dc ja
structure, est gouverné pat un cnsemble de phénomeénes activés thermiquement
pendait les périodes de chauffage du cycle thermique. On peut citer Fapparition de
nouvelles phases (précipitation de carbutes), Ie développement ct la concentration de
contraintes résiduclles de compression, ...ete. L'accumulation de contraintes interncs
de traction, qui se développent pendant les périodes de refroidissement rapide du
cycle, est d'une importance capitale aussi.

Suivant la température de revenu initial des échantillons et les parametres de travail
donriés au cycle thermigue (tempétature maximale, Twa, et la période de mainticn 2
chaud, tm, du cycle), certains de ces phénomeénes se développent plus rapidement que
- d'autres et provoquent donc un adoucissement ou un durcissement de la structure.

48
i 47
Figure(7.6): évolution de la durcté
des échantilions en  fonction du 46

nombre de cycles theamiques dans les
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51

Figure(7.8): Ia  dureté  des
échantillons  soumis  aux  cycles
theriniques  de  l'essaid  (revenu
550°C, Tum= 550°C, tm = 2

tninutes)

dureté{HRC)

43 1 ’ -

0 200 400 600 800 1000 1200
nombre de cylces

En sachant que la scule différcnce entre les essais 1 ct 2 téside dans la

température de revenu des échantillons ( 550°C pour le premier ct 250°C pour le
deuxi¢me), il est clair que leur état de référence n'est pas le méme. Les échantillons de
I'essai 1, et contraitement A ceux de I'essai 2 oul la sttucture initiale n'est pas vraiment
ferritique (structure de la martensite + catbure €), présentent une structute 4 mattice
ferritique, quoique non recristallisée puisqu'elle a toujours T'ancien réseau de
martensite, de la cémentite alliée et du carbure de chrome M7Ca.
Par cyclage thermique, et 4 cause de la faible températute T, la précipitation ou la
coalescence des carbures M7;Cs ne peut pas vraiment étre importante, la seule
explication 4 donner au stade dec durcissement rapide constaté pendant les 100
premiets cycles réside dans la précipitation progressive dc la cémentite ( celle-ci
n'aurait pas été compléte par revenu) et le développement et concentration de
contraintes tésiduelles pendant les pétodes de refroidissement des cycles thermiques.
A cela il faut ajouter ptobablement ta décomposition de l'austénite résiduelle, qui serait
cettes de présence faible par rapport A l'essai 2, pour donnet de la fertite et de la
mattensite. La pétiode de chute de dureté, amorcée 4 partir de 250 cycles, doit
correspondre & T'étape de grossissement et coalescence des grains de cémentite. On
peut ajouter a cela la recristallisation éventuelle de Ja ferrite. Ces deux phénoménes
contribuant a I'adoucissement de la structure, vont &tre nécessaitement contrebalancés
pat le dévcloppement progressif des contraintes résiduclles. Ceci peut espliquer le
palier horizontal de la courbe de dureté.

La chute notable de duteté au cours des premiers cycles de P'essai 2 est due 2 la
décomposition du tésean martensitique tésiduel et la formation de la ferrite. 1 allure
spécifique de la courbe de duteté dans le cas de Pessai 3 s’explique par les valeurs
maximales des paramétres fixés du cycle thermique. L’augmentation dc la température
maximale du cycle a 540°C et Pintroduction d’une période de mainticn 4 chaud(t,,
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esimé a 2 minutes), on peut suspecter Pinteraction fatigue-fluage en plus des

phénomeénes de diffusion discutés pout les deux premiers

VIL.3.2, Tests de microdureté(HYV)

Nous avons suivi Pévolution de la
microdureté (HV) des deux phases
principales, 4 savoir la matrice et le
carbure de chrome M:Cs, composant la
structure des échantillons soumis aux
trois essais. Nous pensons, comme le
confirme la bibliographie[4), que Ia
durcté moyenne (HRC) ne refléte pas
assez fidélement Pétat dut ou doux de

la structure de notre acier. Ceci justifie

Je recours aux test de microdureté sur
des phases. les courbes
représentées sur la-figure(7.9) donnent
Pévolution de cette grandeur pendant
les cyclages thermiques cotrespondant
aux trois essais définis.

deux

de

microdureté représentées ci-contre, on

Dapres les  coutbes
remarque des évolutions globalement
identiques entre Ja mattice (o) et le
catbure M7C3 pour chaque essai: par

cyclage thermique, quelque soit Pessai,

les phases de consolidation de la
matrice coincident avec celles des
catbures de chrome et Ja méme

remarque est aussi vraie pour les phases
d’adoucissement.

Ies valeurs de dureté importantes de la
matrice montrent que celle ¢i ne peut
pas étre de la ferrite pure. Le caractére
allié de la phase présente, l'existence
d’une cémentite
probablement

et fine
formes

alliée
d’autres

et
de
catbures encore plus fins (carbure de
molybdéne et de vanadium) expliquent

€s8als.
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Figure(7.9) :évolution de la microduceté  des

phases : matrice(t) et catbure de chrome M;C; au
cours des cyclages thermiques des Pessais 1,2 et 3
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les valewrs importantes des microduretés constarées.

11 est important de comprendre évolution de la durcté du carbure de chrome
M7C;3 au cours des différents cyclages thermiques. Ceci est trés notable dans le cas de
Pessai 3. On attribue ce comportement 4 deux causcs :

® par échanges diffusionnels d'éléments d’alliages (Cr,Mo,Fe,..) entre le carbure et Ja
matrice,

* le développement et concentration de contraintes tésiduelics dans les carburcs. En

“effet, le volume important de ceux-ci, associé 4 leur cocfficient de dilatation

thermique différent de celui de la matrice(e), doit introduirc des contraintes

résiduclles notamment pendant les phases de refroidissements rapides des cycles

3

thermiques.

D’aprés les courbes relatives aux essais 1 ct 2, il semble que la durcté de la structure
(matrice et carbure M7C3) nc subit pas de changements considérables pendant les
cyclages thermiques. La stabilité est surtout apparente dans les conditions de Pessai 1
ou, a part une légére tendance au durcissement suivic d’une chute (adoucissement)
pendant les 500 premiers cycles, Ja durcté de la structure reste pratiquement la méme
pour le reste des cycles thermiques.

VIiL4. CARACTERISATIONS METALLOGRAPHIQUES

La figure(7.10) montre I'évolution de la structure, notamment la phasc carbure
M7Cs, dans les essais 1 ct 3. On remarque Papparition de fins précipités de carbures
M7Cs dans Ia structure soumise a 1000 cycles de Fessai 3. La forme globulaire de ceux-
¢ et leur répartition homogéne dans la structure indiquent qu’ils sont générés par
précipitation pendant les périodes de maintden 4 chaud (2 minutes 4 550°C) du cycle
thermique de Pessai 3. Ceci renforce Phypothése de précipitation accéierée dés gquon
introduit des périodes de mainticn 4 chaud dans le cyclage

Figure(7.10): métallographics au MEB d'échantillons soumis aux cyclages thermiques  des essaisl et 3 :
(7} échantillon de PPessai 1(1200cycles), (b) structure 4 1000 cycles de Fessai 3. (G= 3000)
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Pat analyse d’image des micrographies optiques des échantillons testés, nous
avons pu suivre Pévolution quantitative de la phase carbure de chrome M7Cs pendant
les cyclages thermiques des essais 1 et 3. Ceci a permis d’estimer de coalescence ct de
précipitation de catbures en fonction du nombre de cycles thermiques.

La figure (7.11) montre P'évolution de la fraction totale des carbures M7Ca pout les
deux essais (1 et 3). On constate unc évolution de presque le double dans les
conditions de P'essai 3 (de 10 &4 14% ct de 10 3 18%). Ceci approuve les obsetvations

faites au MEB quant i la précipitation accéleeée de carbutes dans les conditions de
Péssai 3.

Ce résultat est encore vérifié pat la répartition en classes des carbures suivant leurs
sutfaces. La figure (7.12) montre leur disttibution surfacique dans les structures brut,
de référence et de deux échantiflons testés. On remarque une présence plus

importante des classes regroupant les carbures fins (les deux premiéres colonnes) dans
le cas de la structure testée 2 1020 cycles sous I'essai 3.
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]
[=]

Essail Essai 3

oo
T

- A o -
[+)]
T

taux surfacique{%)
RN

taux surfacique({%}

SN A ® o
r

1 1 1 1 1

800 1000 1200
namhre de cycles

LN 1
0 250 500 750 1000 1250 1500
nombrege cyc?es 0 200 400 600

Figure(7.11) : Evolution de la fracdon surfacique de Ia phase carbure M;Cs en fonction du
nombre de cycles thetmiques pour Jes cssais 1 et 3.
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Figure(7.12) : Distribution sutfacique des catbures de Chrome MyC; dans la structure des échantillons
correspondants aux états brut, de référence et des essais T et 3
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Conclusion générale

' Llintérét de notre travail est portté sur Tétude du compottement structural et
mécanique de l'aciet & outils Z160CDV12 sollicité par des cyclages thermiques bien
définis.

Pour faire Tétude proprement dite, nous avons congu un dispositif expérimental
pouvant simulet des cycles thermiques répétitifs sur des échantilons prépatés.

‘L’optimisation des paramétres de travail de celui-ci nous a permis de définir et de fxer

les formes adéquates des cycles thermiques A appliquer.

Les essais effectués nous ont permis de comprendre Pinfluence de la température
de revenu initial de Pacier et des paramétres définis du cycle thermique, notamment la
températute maximale et la dutée de maintien 4 chaud du cydle, sur les propriétés
structurales de acier Z160CDV12.

Par différentes caractérisations, on a relevé un comportement qualifiable de stable
pour les échantillons testés suivant les conditions des deux premicrs essais(1 et 2). Dans
le cas de lessai 3, on a constaté une évolution importante et changeante dans la dureté
de la structure qui est due a linteraction de plusieurs factcurs (précipitation et
coalescence des carbures de chrome et concentration de contraintes résiduclles). Ce

" comportement indique que les condidons opératoires de Tessai 3, notamment la

-

température maximale (540°C) ct la période de maintien 4 chaud (2 minutes), réduisent
considérablement la résistance A adoucissement de Pacier Z160CDV12 et justific donce
la tecommandation des industtiels & éviter les expositions répétées de cet acier a d’aussi
hautes températures.

Sur de nombreux points, le travail cffectué constitue un premier apport A la
compréhension des phénoménes de dégradation des propriétés structurales des
matétiaux, et par conséquent de leuts propriétés mécaniques aussi, suitc 3 leurs
exposition prolongée (fluage) ou répétée (fatigue thetmique ou thermoméceaniquce) a des
températures élevées. Nombre de suggestons, qui reflétent en fait les limites ct les
difficultés rencontrées lors de nos essais, ont été tirées et méritent un suivi :

* Au nivcau du dispositif de fatigue thermique, un mcilleur contréle du cycle

. thetmique nécessiterait une cinétique de chauffage plus importante. Un chauffage par

conduction sous des courants électriques de fortes intensités (procédé SPLACH{40])

conviendrait et permettrait d’augmenter le nombre de cycles thermiques 4 des

¥ 'grandeuts de 10* qui représentent en fait les conditions effectives de fatigue
oligocyclique (1..C.F).

* Pour unc caractérisation plus effective, Panalyse des contraintes résiduclies semble
nécessaire pour une meilleure appréciation des phénoméncs intetvenant dans
Pévolution structurale des échantillons testés. L'identification ponctuelle des phases
par la microscopie électronique a balayage couplée au microanalyseur 4 dispersion
d’énergie (EDAX) s’avére indispensable au suivi de Pévolution de la composition
chimique des carbures de Chrome (M7Cs) au cours des cyclages thermiques.
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