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Résumé

Le présent travail porte sur les caractéristiques de fluage-relaxation d’un acier a outils de type
Z40CSD10 pour boulonnerie a chaud.

La caractérisation a porté sur les éléments structuraux de Pacier, centrée principalement sur la
métatlographie et de la microdureté.

Un autre volet de la caractérisation a été considéré; il concerne la- réponse
« thermomécanique » de Dacier suite 4 des sollicitations particuliéres choisies. 11 s’agit’ des
essais de traction ( & P’état de livraison, aprés traitements thermiques ), de fluage et de
relaxation & différentes contraintes et / ou a déformations imposées en corrélation avec la
température ; choisie en fonction de "emploi ultérieur du matériau.

Les principaux résultats montrent Iinfluence des traitements thermiques et des conditions de
sollicitation ( traction, fluage, relaxation ) sur la microstructure.

Mots clés : Fluage — Relaxation — Acier a oulils — traitements thermiques — Microdureté.

Abstract

This work concerns the characteristics of creep-relieving of a tool steel of the type
Z40CSID10 for hot nuts and bolts.

The characterization related 10 the structural elements of the steel, centred mainly on
metallography and of the microhardness.

Another shutter of the characterization was considered; it concerns the answer ‘thermo-
mechanical’ of the stecl following by the désired particular effects. It means the tensile
tryings (with the delivery condition, afier heatl treatments), creep tests with various
constraints and / or deformations imposed ‘in correlation with the temperature; chosen
according to the later use of material.

The principal results show the influence of the heat treatments and the requested conditions
(tensile, creep, relieving) on the microstructure.

Key words: Creep ~ Relieving — Tool steel — heat treatments — Microhardness.



e

., u;,i.;;;n il Lo ,n Lyl

m@ RC]E%ENTS b HEQUE Sl |
Gele Rationaje Polytechmquc

RE ——

Le présent travail a été réalisé au sein du labordtoire ‘Giénie des Matériaux
de 1"école Militaire Polytechnique sous la direction du heulenant ‘colonel
Kamel. NECIB, Maitre de conférences — Directenr du laboratoire, qut
j’exprime mes remerciements pour avoir accepte de d1r1ger et de suivre cette
¢tude avec bienveillance. Qu’il trouve ici I’expression de ma profonde
gratitude pour son soutien constant et ses précieux conseils !

Fadresse mes sincéres remerciements au commandant Abdelmalek
BRITAH, Maitre assistant chargé de cours (laboratoite génie des
mateériaux/E.M.P) pour sa contribution effective dans la réalisation de ce
travail, ses précienx conseils et suggestions, comme n’oublie pas, en ce cadre,
de remercier le colonel Abdelmadjid HAMRANI (chef de I’'UER MA) pour ses
facilités durant le travail dans le laboratoire.

Que monsieur S.RECHAK (Professeur 4 I’E.N.P), trouve ici I’expression de
ma profonde gratitude pour ’honneur qu’il me fait en présidant ce jury.

Que messieurs N.MESRATI (Professeur a I'E.N.P ), le commandant
M.A.BELOUCHRANI ( Maitre de conférences a I’E.M.P), Dj BRADAI
(Maitre de conférences ; Faculté de physique — U.S.T.H.B) et, M.LARIBI
(Maitre de conférences au departement de Metal]urgle - E.N.P) trouvent ici
I’ expressmn de ma profonde reconnaissance pour avoir accepté de se joindre
a ce jury. -

Je¢ ne saurais oublier tous ce qui de prés ou de loin ont contribué
grandement a la concrétisaiion de cette poste-graduation commune « Systémes
mécaniques » , en particulier Monsieur le général commandant 1'EMP,
Monsieur le directeur (ENP), Madame la rectrice (U. Boumerdés), Monsieur
‘le recteur (USTHB), les membres du comité pédagogique de cette poste-
graduation commune.

Enfin, je tiens & exprimer ma gratitude & mon fidéle collégue Djamel
CHETOUANE pour tout le temps que nous ayons passé ensemble, toute
personne de prés ou de loin a contribué dans la rcahsahon de ce présent
travail.



Symbole | Signification
HRC Dureté Rockwell
|
HY 1oy Microdurcté Vickers moyenne

o Phasc ferritique |
Y Phasc austénitique

Acy (°C) Poir;t de transformatidn ferrite-austénite au chauffage

Acy (°C) [’oiqt de fin de transformation ferrite-austénite au chauffage

M, M (°C) | Points de début et de f|111 de ltransformation de I’austénite en martensite
Msg, Mgy (°C) | Respectivement températJres cortespondant & 50 et 90% de Ila
transformation austénite - martensite

Tr (°C) Température de fusio:il
€ Déformation (%) |
£ Vite;sse de déformation (lf')|
n Coei‘"ﬁcient de sensibilité a 1;1 contrainte en fluage
m Coefficient de sensibil|ité a la vitesse de deformation
o, Résistance au fluage (l}/IPa)
o, Résistance a la rupture par ﬁuage (MPa)
£, Vitesse de déformatior|| plastique de relaxation (h")
o Contrainte initiale dan% le déjbijt de relaxation (MPa)
g

Contrainte seuil de relaxatioin (MP.a)'
|
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Les aciers a outils sont utilisés, comme leur nom {’indique, dans tous les problémes de
mise en forme des malériaux au sens le plus large ou encore, pour la fabrication de composants
travaillant & chaud, principalement dans les domaines de I'énergie.

Dans un certain nombre d’applications, .on exige aux matériaux de supporter des charges
ou contraintes pendant de longues périodes. Dans de telles conditions, le matériau peut subir
une déformation progressive.

La déformation d’un matériau induite pendant lc maintien constant de la température ct
de la contrainte est appelée fluage. Cette déformation est de nature viscoplastique ct
dependante du temps de maintien, Elle est aclivée thenmigquemend, ofest-a-dire que de faibles
variations de température entrainent des variations importantes de la vitesse de déformation.

Pour les alliages métalliques, le fluage n’intervient de fagon importante qu’a des
températures relativement élevées. Ainsi, le fluage est négligeable pour les alliages utilisés
dans la réalisation de structures telles que les ponts ou les navires. Ce n’est pas le cas pour les
cuves de centrales nucléaires devant fonctionner de nombieuses années a des températures
élevées (le plus souvent supérieures a 400 °C),

L’étude du phénomene du fluage revét un intérét tout particulier dans le domaine d’utilisation
des matériaux a chaud telles que les turbines & gaz, les centrales 4 vapeur, la boulonnerie
chaud. . .etc. Le fluage par conséquent joue un'role prépondérant et peut étre le facteur essentiel
limitant la durée de vie d’une structure.

Les progrés techniques, dans cette voie, dépendent alors des perfectionnements apportés aux
matériaux du point de vuc de leur résistance au fluage ou de la mise au point de matériaux
nouveaux plus résistants. '

Par ailleurs, la relaxation représente un cas particulier du phénomene de fluage ; elle est
caractérisée par la décroissance de 1a contrainte en fonction du temps quand une déformation
constante est imposée aprés chargement.

les caractéristiques de relaxation d'un matériau peuvent €tre utilisées directement pour
connaitre aprés serrage d’un boulon, la contrainte rémanente de fixation aprés un temps donné
a unc température de service.

‘Pour maintenir ¢l garantir un niveau de résistance minimale de piéces assemblécs par
boulonnage fonctionnant a chaud, il est nécessaire d’'effectuer périodiquement un resserrage car
la contrainte initiale de serrage se relaxe avec le temps.

Les essais de relaxations permettent de connaifre le temps conduisant a un niveau de contrainte
a partir duquel un resserrage est a réaliser ou encore de connaitre la périodicité du resserrage.

L objectif de cette étude s’inscrit dans ce contexte ; il s’agit d’établir les Caractéristiques de
Fluage - Relaxation d’un Acier a Outils de type Z 40 CSD 10 destiné a la boulonnerie a chaud.



Introduction

Outre cette introduction et la conclusion, ce mémoire se présente en trois chapitres et des
annexes : :

Un premier chapitre est consacré aux concepts bibliographiques régissant la
métallurgie des aciers a autils ; des rappels sur les transtormations de phases et les
caractéristiques mécaniques et thermiques sont donnés en corrélation avec les teneurs
en éléments d’alliage et les traitements thermiques adoptés,

Le deuxitme chapitre se propose de présenter une étude non exhaustive des
phénomeénes de fluage et de relaxation. Le  comportement thermomécanique sous
sollicitations choisies (température; contrainte appliquée) est mis en évidence en
corrélation avec des concepts mathématiques et des méthodes d’extrapolation jusque 14
établis,

Le troisiéme chapitre du mémoire est volontairement consacrée a la présentation des
approches expérimentales adoptées pour cette étude et des principaux résultats obtenus ;
des liens entre les deux approches sont établis. Les résultats sont discutés au fur et a
mesure de leur présentation et, parfois, confrontés a ceux de la bibliographie.
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Les aciers a outils



Chapiire T | f ‘ Les Acters @ Outils

(JFHA ITRE 1

LES ACIERS A OUTILS

I.1. Introduction ' ‘

Compris au sens le plus large, les aciers a outils sont destinés & travailler par contact, sous
contraintes mécaniques (le cas échéant thermique) habituellement élevées et de manicre
prolongée et répétitive. En outre, malgré I'intensité de ces sollicitations, on attend des piéces
réalisées en aciers a outils, qu’elles résistent| au mieux a toute altération géométrigue, qu’il
s'agisse d’arétes de coupe, de faces de f"riappe, d’empreintes de moule, ...

Le caractére essentiel a I’ensemble des aciers & outils se retrouve dans la présence d’une
précipitation dense de carbures le plus souvent fortement alliés en éléments carburigénes. Cette
caractéristique est directement en rapport avec les valeurs d’usage : caractéristique de
résistance & I’usure au contact, renforcées par la densité de distribution des carbures et leurs
duretés trés élevées liées & leur charge en ¢lément carburigénes, charge qui contribue
€galement 2 leur stabilité en température et|par conséquent a la bonne tenue thermique de
’acier, le cas échéant. ‘

En terme d’analyse ce:ci se concrétise par la colnjonction :
i
. N | l. { N
¢ de |a teneur élevée en carbone : typiquement de 0.4 a 2%,

¢ des teneurs élevées en éléments carburigénes : Cr, Mo, W, V, Nb, Co, ...L’éventail des
variations de teneurs respectives de ces €léments carburigénes, ainsi que la présence
complémentaire, d’éléments contribuarlt A la ténacité (Nickel, dans certains cas le
silicium) est & I'origine de ’extréme variété des nuances d’aciers & outils [1].

1.2. Eléments d’alliage

|
Lors des opérations de mise en forme, avec ou sans enlévement de copeaux, les outils
sont soumis a des sollicitations extrémement c&)mplexes et les propriétés requises au niveau des
aciers pour de tels emplois sont les suivantes : i
e une grande duretd, pour résister aux Ijdéf'ormations généralisées ou localisées de la
surface lors de travail par enfoncement ou, par cisaillement du métal ou, par pénétration
dans ce dernier [pour en enlever une partie sous forme de copeaux; suivant I'emploi

auquel est destiné I'outil (travail & froid ou a chaud ), on attache plus ou moins
d’importance au fait que la dureté persiste lorsque acier est porté 4 température élevée,
e une bonne résistance @ Uusure, c’est aldire la résistance a I’arrachement de particules
lors du frottement contre une autre surfac‘le,
* une absence de ff’agilité, notamment dans les emplois pour lesquels I’outil soumis 3 des
chocs fréquents, ’

» une bonne résistance aux chocs thermiques, surtout dans les aciers pour moules, les
outillages de forge et les cylindres de laminage a chaud qui sont soumis a des
changements de température brusques et répéiés,
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» une bonne trempabilité pour que la structure soit homogéne sur de trés grande épaisseur
apres le traitement-thermique de trempe. Cette derniére propriété doit étre complétée par
une résistance convenable 4 la surchauffe et au grossissement du grain.

Cet ensemble de caractéristiques peut étre atteint si 1’on ajoute 3 ’acier au carbone un certain
nombre d’éléments d’alliage [2].

1.2.1. Le éarbone

Ayant un point de fusion de 3540 °C, c¢’est I’élément essentiel pour durcir {acier. A titre
@’illustration, fa figure L1 montre la variation de la dureté HRC en fonction de la tencur en
carbone d’un acier non alli¢ aprés transformation martensitique.

Au-dela de 0.6% de carbone, on atteint la zone des aciers & outils caractérisée par de hauts
niveaux de dureté correspondant au domaine des aciers de travail a froid et des aciers de coupe
rapide.

Il faut noter que I’augmentation progressive de la teneur en carbone conduit a un abaissement
de la température du liguidus et du solidus et, par voie de conséquence, a une réduction des
domaines de température correspondant & la transformation a chaud et au traitement thermique.

2].

HRC
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Figure L1. Dureté Rockwell C de la martensite (dureté maximale possible de Pacier) en
fonction du taux de carbone [2].

1.2.2. Eléments carburigénes

Les éléments carburigénes tels que le chrome, le tungsténe, le molybdéne et e vanadium,
ajoutés séparément ou conjointement a I’acier au carbone, ont des influences communes sur le
comportement de cet acier.

Nous parlerons ici, des éléments principaux qui constituent notre acier a étudier (Z40CSD103)
¢’est A dire, le chrome, le molybdéne.

1.2.2.1. Le chrome
Ayant un point de fusion de 1920 °C, cet élément est utilisé. dans la plupart des aciers

outils en guantité allant de 0.5 a 17%. Cet élément joue un rdle essentlel dans |I’augmentation
de la llempabillté et rend I’acier trempable 4 PPhuile et & I’air.

-4-
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Les aciers 4 5% de clhromc ont notamment été développés pour les outillages fonctionnant &
des températures €levées. Bien qu’ayant un pc};uvoir carburigéne inférieur a celui du tungsténe,
il forme des carbures du type M;Cj qui participent & la résistance a I’abrasion et s’opposent au
grossissement du grain lors de I’austénitisation. 1l provoque, par ailleurs, un certain retard a
I’adoucissement fors du revenu, ce qui améliofe la résistance a chaud. Il entraine également une
trés forte réduction de I’oxydation a hau}e température. 2]

1.2.2.2. Le molybdéne

Ayant un point de fusion de 2622 °C, cet élément a un comportement analogue a celui
du tungsténe ; il est trés carburigéne et se substitue au tungsténe dans la proportion massique
de 1.6 2 2% pour 1% de molybdéne. La vitesse de diffusion de cet élément dans le fer est
quatre fois supérieure 4 celle du tungsténe ; ce qui entraine une moins grande sensibilité de cet
élément en ségrégation.

!
Les aciers au molybdeéne présentent, par rapport aux aciers au tungsténe, un certain nombre
d’avantages et d’inconvénients [2]: | |

- Avantages : meilleure ductilité et densité -plus faible ; mise en solution plus facile des
carbures de molybdéne, ]

-

- Inconvénients: plus grande sensibilité a l!a décarburation et au phénomeéne d’oxydation
catastrophique pour des maintiens entre 1000 et 1100 °C, plus grande
sensibilit¢ au phénomene d¢ surchauffe, d’ou réduction de la fourchette de
température de trempe. '

1.2.2.3. Le silicidm ‘ ’

Ayant un point de fusion de 1414 °C, il s¢ trouve dans tous les aciers 4 outils 4 une teneur
voisine de 0.3%, car il est utilisé comme désoxydant dans I’acier liquide final. En fait, des
études récentes ont montré qu’il pouvait étre avantageux d’augmenter sa teneur jusqu’aux
environs de 1% pour pl'usieurs raisons [2, 3]

* réduction de la sensibilité & l’oxydation catastrophique entre 1000 et 1100 °C pouvant
contrebalancer les influences néfastes du molybdeéne,

¢ réduction des ségrégations de carbures par suite d’une diminution de I’intervalle de
solidification, !

* augmentation de la trempabilité E!IVGC des éléments comme le molybdéne,

¢ augmentation de la dureté et de la féqistance a I'adoucissement dans le domaine de
température de revenu 150 - 300 °C, I.

» diminution de la stabilité des carbure§ M,C que l’on trouve a I'état brut de coulée
dans certains aciers rapides riches en molybdéne et qui peuvent substituer aprés
transformation a chaud, ce qui entraine|une plus grande fragilité du métal.

Une augmentation de la teneur en silicium augmente trés légérement la température de début
de solidification du liquide eutectique en austénite et graphite, mais diminue considérablement
sa teneur en carbone, Lés températures de transll‘ormation, au refroidissement (Ary) et chauffage
(Acs) sont augmentées par une addition de silicilum [4].

|
5.
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La ferrite au silicium est sensiblement plus dure que la ferrite sans silicium, aussi I’acier au
silicium est —il volontiers fragile. Pour contrebalancer cet inconvénient, on doit ajouter certains
éléments d’alliage comme, le chrome, le manganése...[3].

1.3. Distribution des éléments d’addition dans les aciers

En présence d’un élément comme le silicium, le domaine austénitique est réduit et laisse
place a une large plage ferritique. L’ajout d’un élément fortement carburigéne, comme le
vanadium, déstabilisc P’austénite et donne lieu & une structure ferritique en équilibre avec le
carbure de vanadium. On classe les éléments d’addition en trois catégories ;

¢ ¢léments qui stabilisent et entrent dans la phase ferritique,
¢ ¢léments formant des carbures stables tout en favorisant la phase ferritique,
» ¢éléments & caractére purement carburigénes,

Dans la premigre catégorie, on trouve le nickel, cuivre, silicium,... qui entrent en solutions
solides dans la ferrite. Leurs solubilités dans la cémentite ou dans les carbures étant trés faibles.

La majorité des éléments utilisés dans les aciers représentent la seconde catégorie. En plus de
leurs susceptibilités & former des carbures, A faibles taux, ils forment des solutions solides aussi
bien avec la cémentite que la ferrite. A des concentrations élevées, ils forment des carbures
thermodynamiquement plus stables que la cémentite, parmi les quels on trouve le Mn, Cr, Mo,
V, Ti, W, souvent additionnés a des concentrations suffisantes pour permettre, non seulement
la formation des carbures, mais aussi dissoudre I’excés en solution solide dans la ferrite, la
structure de celle-ci devient alors plus dure [5].

1.4. Role des éléments d’addition dans le durcissement par solution solide

Dans un acier, les atomes étrangers de la solution solide peuvent étre placés soit en
substitution (cas du: chrome, molybdéne, vanadium, aluminium) soit en insertion {(cas du
carbone, azote, bore, hydrogéne, oxygéne...). '

La présence des atomes étrangers entraine I’apparition d’une force de freinage due a
I’interaction de ces atomes avec les dislocations. Cette interaction a pour origine [6]:

e Un effet de taille
e Un effet dit chimique

1.4.1. L’effet de taille

Les solutés ayant un grand effet durcissant sont en général ceux dont le rayon atomique est
le plus différent de la matrice. Le durcissement est maximum dans le cas des interstitiels,
carbone ¢ azote, dont fe ruyon atoinique est trés différent de celui de la mateice. La figure 1.2
présente cet effet. '
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Figure L2. Inﬂuegce des éléments d’addition sur le durcissement de solution solide [6].

L.4.2. L’effet dit «chimique» J
i
. L . ; L oe . . . .
11 résulte d’une interaction soluté [solvant faisant intervenir le type de liaisons entre les
atomes : métallique, ionique ou covalente. Le dernier cas correspond au durcissement
maximum (cas des carbures, nitrures).

. - l ‘ . L] '
L’intensité du champ de contraintes autour dE%S atomes étrangers est d’autant plus grande que
les différences entre les rayons atomiques sont'grandes et les affinités interatomiques élevées.

L.3. Influence des éléments d’alliage sur la p}‘osition du domaine de température Ac;

D’une maniére générale, les éléln!ents d’alliage modifient la forme du diagramme Fer-
Carbone ; tes éléments alphagénes, favorables & la formation de la ferrite (Chrome, Molybdéne,
Tungsténe, Vanadium, Silicium, Alummlum), réduisent de fagon importante le domaine des
teneurs en carbone et I’intervalle de température qui correspondent & I’austénite pur. A titre
d’exemple, 8% de molybdéne ou 20% de chrome éliminent le domaine de 1’austénite. Tous ces
éléments tendent a élever les points de transformation ferrite - austénite. Par contre, les
éléments gammagénes, favorables a4 la formation d’austénite au chauffage, tels que le
manganése et le nickel, tendent 3 abaisser le? points de transformation, cet effet est illustré
dans la figure 1.3. ‘

1300 {

AECUR IS e

Température du point

] 2 H |{'5 [ m 12
Teneur en elemem d’alliage ( % en masse )

Figure L3. Influence des éléments d’alliage sur, la position du domaine de température Ac, [2].
Avec Ac; : point de transformation o« — ¢ au chauffage.
Remarque . le vanadium a, sur les points de transformation de |’acier, une action voisine de
celle du titane.

1

I
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L6. Influence des éléments d’addition sur la transformation martensitique

Pratiquement tous les éléments dissous dans I'austénite abaissent la température M
(point début de transformation martensitique), & ’exception du cobalt et de PPaluminium. Le
carbone, aprés D'azote, est ’élément le plus influent sur Pintervalle de transformation
martensitique (Ms; My ). '

La Figure 1.4 montre qu’une composition a 1%C diminue la valeur de M; de plus de 300°C. On
peut noter aussi, qu’a partir de 0.7%C, cette méme température est au-dessous de 1’ambiante.
Par conséquent, dans les aciers a fortes teneurs en carbone, on trouve toujours des proportions
substantielles en austénite résiduelles ou encore austénite résiduelle.

L’effet relatif des autres éléments d’addition est symbolisé par la relation empirique
d’Andrews [5]:

Ms(°C) = 539 — 423 (%C) — 30.4 (%Mn) — 17.7 (%Ni) — 12.1 (%Cr) — 7.5 (%Mo)
600

Température °C)

0 02 04 06 08 1 12 14 16 1§ 2
. % C
Figure I4. Effet du carbone sur les températures de début et de fin de transformation
martensitique, M, et M¢ [5].

1.7. Distribution du Chrome et de Silicium dans la résistance 4 la corrosion a haute
température

1.7.1. Influence de la teneur en chrmﬁ'e

La résistance des aciers & outils 4 ’oxydation a haute température est due & la présence
d’une couche protectrice d’oxyde trés riche en chrome, voisin de la forme Cr,O3. La formation
de ces "oxydes a pour effet d’appauvrir en chrome le métal voisin et, bien que la diffusion des

cations soit trés lente A travers les couches d’oxyde formées, une dilution de cette couche par
les atomes de fer aura lieu si I’appauvrissement en chrome de I’interface métal - oxyde abaisse
sa teneur aw-dessous d’une valeur critique. On congoit qu’une teneur élevée en chrome de
I’alliage contribue 4 maintenir ou a dépasser cette limite. ' '

On peut donc dire que la résistance des aciers réfractaires dans I’air & haute température sera
d’autant meilleure que la teneur en chrome sera plus élevée (Figure 1.5) [7].
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110
10004
G604
. 8004
0
500
o
S0

L7.2. Influence d’addition de silicium

L’addition de silicium dans un acier au chrome élargit son domaine d’utilisation. La
figure 1.6 illustre ainsi I’action du silicium sur la résistance 2 800 et 900°C des aciers a 6% de
chrome.

La teneur en silicium nécessaire pour apporter une amélioration sensible est voisine de 2%, il
existe ainsi une teneur critique aw-dessous de laquelle cette addition est sans effel.

Le chrome, le silicium, sont parmi les éléments essentiels de tous les alliages réfractaires
industriels[7].
Perte de métal {(mg/dm? 24 h)
10000 —=— l N Rk
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En ordonnées la perte de métal correspond a la couche d'oxyde, enlevée par décapage.
Figure 1.6. Influence du silicium sur la résistance a I’oxydation a 800 et 900°C de [’acier 6%
de chrome, 0.5% de'molybdéne et 0.15% de carbone [7].

I.8. Structure a I’état recuit des aciers & outils

Aprés transformation a4 chaud des lingots qui se traduit, dans le cas des aciers
lédéburitique, par une déformation du réseau de carbures eutectiques et par la formation
d’amas de plus ou moins grande envergure, les produits subissent un traitement de recuit dont
le bute est de donner & I'acier une structure et un niveau d’adoucissement tcls que sa mise en
ceuvre soit plus aisée. Dans un tel état, la structure des aciers 4 outils est constituée par un
agrépat de ferrite et de carbures,

Les carbures présents dans les aciers & outils A I’ état recuit dépendent de Ia teneur en éléments
d’alliage de ces demiers [2].
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L.8.1. Forme sous laquelle le chrome se trouve dans "acier
i

En présence de chrome, la structure de solidification n’est que trés peu modifiée a celle-ci
d’alliage binaire ( Fe - C ) lorsque la teneur en cet élément est inférieure ou égale 3 6 %. Le
chrome est retenu en solution dans le fera comme dans le fery .

Outre. la cémentite, dans laquelle il substitue partiellement au fer, il dnne dans les aciers
plusieurs autres carbures.

Le carbure CrCs ou (Fe, Cr)7C; se rencontre au-dela de 2%Cr ; il se dissout dans "austénite
dés 900°C, mais en présence de ferrite peut subsister jusqu’a sa fusion 4 1250°C.

Le carbure Cr23Cs ou (Fe, Cr)a3Cs, cristallise en systéme cubique ; il se dissout dans Pausténite
au-dessus de 900°C, mais en présence de ferrite subsiste jusqu’a sa fusion 1300°C [3] .

| 1.8.2. Forme sous laquelle le molybdéne se trouve dans P’acier

Le molybdéne est retenu en solution dans le fer@ comme dans le fery jusqu’a une limite

qui, pour ce dernier, est de ’ordre de 6% a I’ambiante. En présence de carbone, on observe des
carbures, simples ou doubles [3]. ‘

L’évolution des phases et des différents types de carbures en équilibre en fonction des taux de
carbone est montrée dans les deux Figures (1 et 2 dans I’annexe 4), qui représentent
respectivement des coupes isothermes des diagrammes Fer-Chrome-Carbone et Fer-
Molybdéne-Carbone. '

1.8.3. Le domaine de stabilité.de carbures trouvés en présence de Chrome,
molybdéne et fungsténe

En présence de chrome, de Molybdéne et, de tungsténe, les différents types de carbures
gue 1’on peut rencontrer 4 1’état recuit peuvent étre estimés d’aprés la coupe isotherme & 700°C
du diagramme quaternaire fer - ( tungsténe + Molybdéne ) — Chrome — Carbone (Annexe-3).

De ce diagramme il est & noter que :

¢ le domaine de stabilité du carbure My3Cg est considérablement élargi en présence de
chrome,

e lorsque la teneur en carbone croit, le carbure Mp3Cs est remplacé par le carbure M7C3,

¢ lorsque la teneur en tungsténe ou en molybdéne croit, le carbure molybdéne croit, le
carbure M23Cg est remplacé par MgC,

¢ il n’est pas possible d’obtenir, méme dans les aciers hautement chargés en tungsténe et
en molybdeéne, les carbures de type MC que I'on rencontre dans les métaux dures
obtenus par métallurgie des poudres, ce carbure peut apparaitre dans ’acier en
présence de vanadium dont I’élément M est constitué essentiellement par le vanadium
avec un peul de Fer on de tungsténe lorsque cet élément est ajouté a IPacier [2]. '

L.9. Transformation martensitique

Pour la pratique industrielle, I’expérience monire qu’en général, I’amélioration maximale
des propriétés de I’acier correspond 2 la réalisation de I'étar martensitique [8). 1l s’agit de la
transformation d’une phase de méme composition, qui s’effectue sans diffusion.

-10 -
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La figure 1.7 est une représentation schélnatiqlile du déplacement des atomes dans fa formation
d’une plaquette martenisitique a partir de ’austénite; Chaque atome s’est déplacé paralléelement
au plan cristallographique de trace xy et selon |a direction xy, d’une longueur proportionnelie a
sa distance au plan. La transformation sé fait par cisaillement de 1’austénite et se produit avec
augmentation de volume. Cette augmentation |de volume crée des contraintes de compression
fortes qui stabilisent I"austénite, d’ot ’existence de I’austénite résiduclle dont I’influence sur
les propriétés sera présentée plus loin. La région martensitique ayant une épaisseur limitée se
présente sous forme lenticulaire ou de lar|n¢lles ou d’aiguilles[8, 9]. '

Q Position des atomes avant

transformation martensitique

& position des atomes apres
fransformation marfensitiqgue

martensite

austénite
{phase mére)

Figure 1.7, Représentation schématique du dé]lalacement des atomes lors de la formation de la
martensite [8].
La formation de cette martensite peut étre ingiuite soit :

- par refroidissement depuis le domaine |} au-dessous d’une certaine température Ms

(point de début de transformation mar.tenlsitique),

- soit par déformation plastique & plus ou moins basse température.

On peut ainsi définir soit une température de début de transformation martensitique d’origine
thermique, soit une température M; de iransf(%)rmation martensitique induite par déformation -

plastique.

Dans I’austénite, le car‘bone est en insertion, (figure 1.8), dans les interstices octaédriques du
réseau c.f.c du Fer-y. Chaque atome de carbolne est entouré par 6 atomes de fer qui forment

donc un octagdre régulier. Pour la martensite, 1’octaédre est non régulier ; il est fortement aplati
parallélement a I’axe qL‘laternaire [10].

L

2864

3.564

—j—-__“:;'- -----‘----:_:

Figure 1.8, Déformation de |’octaédre fzusténitique en octaédre martensitique.
Remargue : La plupart (?es transformations martensitiques sont réversibles au chauffage.
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L10. Revenu des aciers contenant du chrome et du molybdéne
1.10.1. Revenu des aciers contenant du Chrome

lls peuvent s’agir d’un simple revenn effectué & basse température qui restaure la
ductilité de la martensite sans provoquer de modification structurale ou d’un revenu a plus
haute température qui provoque a la fois la précipitation de carbures a partir de la martensite et
la décomposition de I'austénite résiduelle. Ce revenu peut conduire & un durcissement
secondaire. |

Dans les aciers au chrome, la séquence des carbures apparaissant pour des revenus a des
températures de plus en plus élevées est la suivante :

Matrice —> (Fe Cr)3C —> CrC —> CniCs

Cette séquence n’est compléte que si le taux de chrome dans ’acier dépasse 7%. A des
concentrations inférieures, et méme en présence d’autres éléments comme le molybdéne, le
Cr23C¢ n’apparait pas. Par rapport au vanadium, le chrome est moins carburigéne, ce qui fait
que le carbure Cr;C3 n’est possible que le taux en chrome dépasse 1% pour 0.2 %C.

Jusqu’a 4%Cr, la transformation de FeiC en Cr;C;y se fait par germination aux interfaces
FeyC/Ferrite. Les pics de durcissement secondaire, voire (Annexe 2), n’apparaissent qu’a des
compositions supérieures a 9%Cr et sont associés a la précipitation du CrCs.

La diffusion relativement rapide du chrome dans la ferrite fait que le CryCj est détecté a des
températures aussi faibles que 500 °C, et en comparaison avec le carbure de vanadium, ce
carbure coalesce rapidement. Ceci traduit, pour un acier 4 2 %Cr et 0.2%C, par un
adoucissement au revenu entre 500 et 700°C & ce, malgré la présence d’autres éléments
- comme le Molybdéne qui peut réduire la coalescence du Cr;C;.

Au contraire, pour un acier 4 12%Cr, et pour les mémes températures, il apparait un
durcissement secondaire associé au CryCs et, en méme temps, commence la germination du
carbure Cr3Cs dans les joints de grains de I'austénite et sur les frontiéres des lamelles
ferritiques. La croissance du carbure Cr;3Cs se fait au dépens du Cr;Cs qui peut disparaitre
complétement. l.a présence d’autres éléments d’addition stabilise 1’un ou autre des deux
carbures ; le tungsténe accélére la croissance du Cry3Cs, alors que le vanadium pour maintenir
une structure fine et dispersée en carbures Cr,C3 dans Pintervalle de températures 550 — 650°C
[5, 11, 9]. '

1.10.2. Revenu des aciers contenant du Molyhdéne

La présence du molybdéne, comme élément principal, dans un acier donne lieu a
plusicurs formes de carbures. Pour des compositions qui varient entre 4 et 6%Mo, on rencontre
la séquence de décomposition suivante :

Fe;C > Mo Co—> MosC

Le carbure Mo;C, de forine hexagonale, est principalement associé au durcissement secondaire
et, contrairement aux carbures de vanadium, sa morphologie en barreaux est plus définie. Le
pic de durcissement, atteint aprés revenu de 25 heures a 550°C (Annexe 2) correspond & des
barreaux de précipités de 10 — 20 nm de longueur et 1-2 nm en diamétre. ‘
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Comme pour les aciers au vanadium, la germination des précipités Mo,C se fait dans le réseau
de dislocations de la'ferrite, auquel correspond le pic de durcissement secondaire, et sur les
interfaces Fe3C / ferrite.

Par revenus prolongés a4 700°C, la forme cubique complexe MosC apparait dans les joints de
.grains comme des particules massives 4 croissance rapide, alors que le carbure Mo,C se dissout
dans la solution. Ceci donne lieu a la microstructure d’équilibre caractérisée par une ferrite a
grains équiaxes et des particules Mo,C coalestées aux joints des grains.

Pour des compositions plus faibles en Ilnolybdéne 0.5 a 2%, deux autres carbures
intermédiaires apparaissent durant la preclpltatlon la forme cubique complexe Mo;3C; et la
forme orthorhombique Mo,Cy, qui est probablement du Fe;MoC [5, 11].

L11. Classification des aciers A outils

La présente norme internationale spécifie les qualités des aciers a outils suivantes {12]:

- Aciers a outils non alliés pour travail a froid............... (classe 1)

- Aciers a outils alliés pour travail & {roid ................... (classe 2)
- Aciers a outils alliés pour travail a chaud|.................. (classe 3)
- Aciersrapides......c.ocoiiiiiiiiin (classe 4) ;

1.11.1. Les aciers pour travail & froid (T < 250°C)

On demande & 13‘ fois & ces aciers une| dureté trés élevée accessible par un revenu a
température modérée et une excellente ll'ésistalnce a I'usure. Suivant les utilisations, on sacrifie
sensiblement la dureté et la résistance a I'usure pour une meilleure ténacité dans le cas des

outils soumis a des chocs. Dans cette ca#égorie, on distingue :

- des aciers résistants aux chocs, présentanft pour cette raison une teneur en carbone limitée
(0.40 % - 0.60%) et alliés en silicium ou en nickel,

- des aciers plus carburés et résistants 4 I'usure caractérisés par des teneurs en carbone
voisines de 1% et comportant des Eléments tels que Cr, W, Mo ou V,

- des aciers lédéburitiques, contenant de gros carbures primaires formés dés I’état liquide
ou pateux du fait de teneurs élevées en carbone (> 1%) et en carburigénes (ex : Cr28%,

Mo>1%) qui conférent a ces aciers (séric D en AISI), des teneurs a [’usure
exceptionnelle av prix d’une ténacité évidemment médiocre [1].

L.11.2. Les aciers pour travail A chaud (T < 600°C, exceptionnellement 700°C)

Ils doivent a la fois résister 4 la fatigue| thermique, & la diminution des caractéristiques
mécaniques par effet de revenu et a I’usure.|Dans ces conditions, ils se caractérisent par la
présence marquée d’éléments carburigénes tels que Cr, Mo, W, V et un rapport élevé entre
teineur en carburigénes et teneur en carbone pour viser la plus grande stabilité¢ thermique.

Par ailleurs, le souci d’éviter une trop grande fragilité et de résister 4 la fatigue thermique
interdit la présence de carbures grossiers, de sorte que ’ensemble de ces deux contraintes
limite en pratique le carbone & ~ 0.6 % maximum, tandis que Cr + 2 Mo + 4 W atteint ou
dépasse 7 %. La série H de I’AISI est représentative de ce type d’acier avec les nuance pilotes
type X40CrMoV5 [1 ]‘
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L.11.3. Les aciers de coupe rapide

Ces aciers sont principalement utilisés pour la coupe des métaux durs, applications ou se
conjuguent usure intense et température pouvant dépasser 800°C. lls correspondent a un
déploiement analytique de la série précédente : accroissement du carbone :0.7 4 1.5% et
augmentation importante des teneurs en carburigénes avec, si nécessaire, ajout de cobalt pour
limiter Ieffet de sur-vieillissement adoucissant, résultant des séjours prolongés a températures
€levées. Ces nuances (typiquement AISI série M) sont, bien entendu, lédéburitiques de sorte
que leur faible ténacité est a prendre en compte dans les conditions d’utilisation et justifie

souvent I’utilisation de produils obtenus en métallurgie des poudres. Les nuances type
X85WmoCrv06.05.04.02 ou X120WmoCrV06.05.04.03 sont parmi les plus employées [1].

1.12. Conclusion

Ce chapitre a ét¢ consacré a la mise en évidence des aciers a outils de point de vu de ces
caractéristiques spécifiques et, le rdle important des éléments d’alliage pour Pajout ou
I’amélioration de celles-ci. Dans ce chapitre, on a vu la structure principale des aciers a outils a
Iétat recuit et, les déférents types de carbures formés en présence des éléments d’addition tels
que le chrome, le Molybdéne... etc,

On a vu également comment s’effectue la transformation de la structure pendant le traitement
therimique de lrempe (transformation martensitique), et de revenu (ot la transformation i inverse
de la marten51te s’accompagne de la précipitation des carbures ).
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CHAPITRE 11

LE PHENOMENE DE FLUAGE - RELAXATION

1L.1. Introduction : i

Lorsqu’un acier est déformé  la température ambiante sous 1’action d’une contrainte,
la déformation qu’il prend n’évolue prat!iquement plus lorsque cette contrainte cesse
d’augmenter. A température élevée, on constate par contre qu’il se produit une déformation
qui augmente avec la durée de maintien de 1a charge ; c’est le phénomene de fluage. Suivant
la température et le niveau de la contrainte, cette déformation peut se stabiliser ou se
poursuivre avec une vitesse plus ou moins gr;lmdc jusqu’d ruplre.

Pour les applications industrielles, la résistan'ce au fluage devient un critére important dans la
conception d’une installation lorsque la température de service est proche de 0,5 Tr (ol Ty est
la température absolue de fusion de ’acier). ]\Llémc si les vitesses de fluage ne sont que de 107
a 10, elles peuvent conduire a des déformations inacceptables pour les composants
sollicités trés longtemps a haute température| (appareil A pression, réacteurs, générati'ices,.. )
Toutefois, le fluage peut se produire a toute température, si la contrainte appliquée est

suffisante,

l
11.2. Forme des courbes de fluage € (t) obse;rvécs

A une température fixée, on obtient, selon la contrainte les courbes de déformation
e() représentées pat la figure 11-1; I'ordre (a), (b) et (c) correspondant aux contraintes
différentes. On observe également les jméme'ls types de courbe pour une contrainte donnée,
montrant le développement de la courbe |de fluage pour I'alumintum déformé a des
températures croissantes [13].

. Croissance de
Déformation e (%) : contrainte ou de
'y (c) . (b) temp ératire
my/ .
[
' .? I

|
cnﬂ_‘— A @)

Temps ( heures)

Figure I1-1. Courbes de fluage typiques. Onipasse des courbes (2) aux courbes (b) et (c), en
augmentant soit la contrainte, soit la température.
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o T = R ==
L R @

Iléformation e

K

o

I {. [ L. i 1 1
' 2 -3 4 85 8 9 8
‘ Télﬁps (heures)
Figure II-2. Aluminium trés pur déformé par fluage sous la méme contrainte 6= 210MPa
' a trois températures différentes [13].

IL2.1. Fluage logarithmique

Le fluage logarithmique, appelé aussi fluage a, est représenté par la courbe (a). Il se
produit & des températures suffisamment basses (T < 0.25T;) pour des contraintes
suffisamment faibles. La vitesse de fluage € est inversement proportionnelie au temps,

Pallongement £ est donc proportionnel a log(t). Aprés une courte période transitoire, la vitesse

de fluage s’annule pratiquement. La déformation totale reste toujours faible et ne conduit pas
a la rupture ; ce fluage caractérise la stabilité des pigces de construction usuelles.

Un tel comportement se relie facilement a la loi expérimentalement observée :
e—g,=Alog(yt+1) (1IL1)

Ou, ¥ représente I'énérgie de faute d’empilement ;£ la déformation de la mise en charge de
I’éprouvette et en fin, A paramétre ajustable [13].

11.2.2. Fluage restauration

Le fluage restauration est illustré par la courbe (b) de la figure Ii-1. Il concerne des
températures intermédiaires (0.1Ty= T = 0,8Tf) ; on distingue trois stades :

Stade 1 : appelé aussi fluage primaire ou fluage transitoire ou fluage B on la vitesse de fluage
£ (vitesse de déformation) diminue fortement. Ce qui correspond & une augmentation de la
résistance d’un matériau ou encore, 4 une consolidation. Comme la contrainte et la
température sont constantes, ce changeme’rjt est uniquement dii aux modifications de la sous-

structure de dislocations introduites avec la déformation initiale &, ; celle-ci se réorganise en

fonction des conditions de restauration imposées par le fluage, et les dislocations
correspondant produisent la déformation observée. - '

Stade I appelé aussi fluage secondaire, ou fluage stationnaire ou %, ou quasi visqueux : Au
cours du fluage primaire, la vitesse de consolidation (due & la contrainte) est plus élevée que
la vitesse d’adoucissement (due 4 la température), jusqu’au moment ol un équilibre
dynamique s’établit entre la consolidation et Padoucissement ; on a alors affaire au fluage

secondaire caractérisé par une vitesse de fluage secondaire {de / dt );; constante.

- 16 -




Chapitre 11 Le Phénomene de IFluage - Relaxation

La valeur de cétte vitesse est fonction du niveau de contrainte et de la température d’essai. En
général, la variation de (de/dt); en fonctlm de la contrainte ¢ ou de la température T est
régie par des relations expérimentales [13, l4].

Stade 111 ou fluage tertiaire, ou fluage r, oul|fluage accéléré. On observe I’accélération de la
vitesse de fluage jusqu’a rupture & partir d’un"i instant trac plus ou moins bien défini dit ‘temps
de réaccélération’ jusqu’d un instant tg ‘temps de rupture’, méme si on prend soin de
maintenir la contrainte appliquée constante|; mais naturellement ce stade est encore plus
exagéré sous charge constante.

Lors du fluage tertiire, il peut apparaitre une striction plus ou moins prononcée, analogue a
celle que I’on peut observer lors d’un essai de traction ordinaire sur un matériau ductile. Dans
ce cas la déformation longitudinale est localisée au voisinage de la striction et I’allongement
de I*éprouvetle n'a pas de sens physique (figure I1-3).

F————~. 1 F
<+ éprouvette

; Longueur

Iy
-

Figure 11.3. Répartition de la défon"nat!ion longitudinale le long de [’éprouvette.

L’expérience montre que la déformation de ﬂlijag'e_, se fait & volume constant, ce qui permet de
penser que le phénoméne physique qui est & Porigine du fluage est de méme nature que celui
qui provoque la déformation plastique.

De toute fagon, la rupture de 1'échantilln se produit sans que les strictions en soient toujours
la cause ; des phénoménes de fissuration et de cavitation au niveau des joins de grain
conduisent au méme résultat [15]. :
L.a courbe (c) de la figure -1 représente I’ evolut[on de la courbe (b) sous forte contrainte, et
a température suffisamment élevée : le stade 1] est fortement réduit, et peut méme disparaitre.

A coté de ces cas trés typiques, quelques comportements s’observent :
I1.2.3. Le fluage Nabarro |

 Appelé aussi fluage visqueux : ses applications pratiques sont trés réduites. Par
exemple, pour les alliages métalliques, le fluage Nabarro s’observe pour des températures

proches de la température de fusion, et pour
finement polygonisés ou, polycristaux a grains

€ =A 0=Cste

des faibles contraintes, dans des cristaux trés

(11.3)

trés fins. Ce type du fluage défini par la loi[13]:

(‘1-
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11.2.4. Fluage Sigmoidal

1l est caractérisé par une déformation initiale £, = 0, et par une courbe € (1) présentant
un point d’inflexion (figure 11.4).

Les trés faibles valeurs de £ aux premiers instants représentent un type d’incubation
nécessaire au démarrage d’un fluage normal. Il est caractéristique des cristaux possédant trés
peu de dislocations initiales mobiles dont la vitesse n’est pas trop sensible 4 la contrainte. Ce
fluage a été observé A faible contrainte et température élevée sur des cristaux covalents ou
ioniques{13] .

Fluage secondaire
1

Chargement Fluage primaire

1

Temps

Figure 11.4. Représentation schématique du fluage sigmoidal.

IL.3. Mécanismes de fluage
1L1.3.1. Mécanismes a basses températures

Aux basses températures (T < 0.4 4 0.5 Ty), il s’agit d’une déformation plastique liée a
des mécanismes de dislocations.

Lors du chargement et du fluage primaire, il y a surtout création et propagation des
dislocations. On observe les structures formées par glissement des dislocations ; bandes de
déformation et lignes de glissement plus ou moins espacées suivant la contrainte appliquée et
le temps de fluage.

Lors du fluage secondaire, les dislocations s’assemblent pour former une structure cellulaire
plus ou moins nette. Les murs des cellules sont constitués de dislocations enchevétrées (figure
H.5). La densité de dislocations reste stable au cours de stade. Il y a équilibre entre les
processus de formation et d’annihilations des dislocations[16] .

11.3.2. Mécanismes A hautes tcmpémtdrcs

La différence entre le fluage a basses et a hautes températures (T > 0.4 4 0.5 Ty) est liée a
la présence de mécanisme de montée des dislocations. Le chargement et le fluage primaire
correspondent & la création et & h propagation des dislocations. I y a néanmoins une nette
tendance a la formation des cellules de dislocations lors du fluage primaire.

Les cellules de dislocations divisent chaque' grain en sous grains désorientés les uns par
rapport aux autres ; la densité de dislocations mobiles décroit au cours de ce stade.

L’érablissement du fluage secondaire, correspond toujours 4 la présence d’une sous structure
de dislocation parfaitement formée (figure {1.5). La taille de sous grains est une fonction
dépend uniquement de la contrainte et n’évolue pas pendant le fluage secondaire.

- 18-



Chapitre 11 L ‘ Le Phiénoméne de Fluage - Relaxation
- : : :
La densité de dislocations est stable, il y Ea équilibre entre les processus de formation et
d’annihilation des dislocations. ,
Pour les trés hautes températures (T > 0.8 Iy) la déformation est alors de nature visqueuse,
¢’est  dur par le tra'hsport de matiére : c’est le fluage Nabarro. Ce fluage est d’autant plus
important que la tallle de grains est petite. -

D’une maniére genelrale la vitesse de fluage augmente avec la diminution de la taille de
grains ou, autrement dite, avec laugmentahon de la longueur des joints de grains, il y a
augmentation du glislsement aux joints [16].

swsnn  Joints de grains

el Murs des cellules

Figure IL5. Schéma d’

ne structure cellulaire [16].

I1.4. Descriptions mathématiques du fluage et lois de compo rtement
IL4.1. Variations de € et de £ avec ‘e temps

Les variations de £ (et deg ) avec le temps sont souvent données par la somme de
quatre fonctions : o
E=E | +E,+E34E (11.4)
E .

Avec : £, déformation instantanée! co_rrespondant a la mise en charge,

gz fonction du temps de type At* , avec X < | (stade primaire),

€3 fonctlon linéaire du temps (. tade secondaire),

€3, €4 fonct:on du temps de tpr A t7,avecy > 1 (stade tertiaire).

Cette expression permet de décrire une courbe de fluage a une température et une contrainte
données. Pour chacune des fonctions sz, g3 et 84 il existe un trés grand nombre d’équations
différentes.

" Les fonctions & qui décrivent le mieux Ies courbes de fluage sont la somme d’une fonction
puissance avec une fonctlon lindaire et une fonction logarithmique. 1l faut garder a I’esprit que
bien souvent ces fonctions ne sont valables que dans un intervalle de contraintes et de
températures données. L expression la Ilalus courante est la loi d’Andrade (16, 1]:

e=g, +lg(1+B1 " K1) (IL5)

Ou encore, pour la vitesse de déformation,

=3(1+ﬁf}”3)t”3 fK (11.6)

Ou K et 3 sont des paramétres ajustables.
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IL.4.2. Variation de 8 avec la températire

La vitesse de déformation ¢ augmente avec la température ; elle est thermiquement
activée. ¢ suit une loi de type Arrhenius ;

€y =€, €xp [ - FQ?:} (I1.7)

Avec : £ ;; vitesse de déformation pendant le fluage secondaire,

Q [J.mol'], est I’énergic apparente d’activation des mécanismes qui régissent le
phénoméne de fluage. Elle dépend également du type de liaisons atomiques, de la structure
cristalline, de la taille des grains...., ' :

R :Constante molaire des gaz (8,314 J.moFI.K'l),

On remarque que cette expression est indépendante de la contrainte. A partir de cette
équation, il est possible d’exprimer £ en fonction du temps et de la température par
intégration.

L’énergie d’activation Q est donnée par la pente de la courbe lg € ;; raportée en fonction de
1/T (Figure 11.6).

. A
log ¢, }

Q énergie d’activation exprimée en J.mole!

B
:

_ uT
Figure I1.6. Courbe d’ Arrhenius.

Tout cela n’est vrai que si I’énergie d’activation Q est indépendante de la contrainte. 11 est
nécessaire de déterminer Q pour différentes contraintes. En général, pour de faibles
températures et / ou de fortes contraintes, Q est une fonction de la contrainte ; 1’expression
& uttliser doit alors avoir la forme suivante :

. . O-Vo
£, =€, exp(~ ) (1..8)
RT
Avec V [i.mok™] volume d’activation.

En dehors de la méthode de détermination de I’énergie d’activation Q a partir du graphe
g€ en fonction de 1/T, il est possible de mesurer Q pendant un essai sur la méme
éprouvette, aprés I’établissement du fluage secondaire, un saut de température est effectug.
L’énergie d’activation est donnée alors par :

| g S—L
0 =R —l---~“i'l— (11.9)

T, T,
Avec : € | et €, vitesse de déformation avant et aprés le saut de température,

T, et T, : représentent respectivement la température avant et aprés le saut de
température[14] .
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11.4.3. Variation de £ avec la|contr

La vitesse de déformation €| est
distingue le fluage a faibles et & fortes contra

11.4.3.1. Cas ,des faibles contraintes

ainte

a encore, la vitesse de fluage secondaire. On

intes.

Quand g€y est reporté en fonction de log o, on obtient une droite pour un trés large

intervalle de temperaturcs Les expressions u

8 fidn A G
Avec : A et n paramétres ajustables.

Celte loi est aussi a[‘)pelée loi de Norton. P

souvent deux droites, ou p

variation de €;; est ‘clonne'e alors par :

lus, dans le diag

_ nl

Avec n; et mp pentes de chacune des droites.

log ¢
“g 1

tlhsees sont des lois en puissance de la forme :
l

(11.10)

our un large intervalle de contraintes, on obtient

ramme bg€,= f(log O) de la Figure I1.7. La

n2

y LI

log G

.

Figure 11.7. Courbe

Le paramétre n cst;appelé coefficient de se

Iy

_[Bgé
dlgo

Avec : s pour microstructure constante.

En général, les valeurs de n pour lf,"s alli
comprises entre 3 et 5. Pour les faibles con

al[l6y.

11.4.3.2. Cas des fortes contra‘intes

de fluage log £ = f(log ©).

nsibilité 4 la contrainte :

Jis (11.12)

ages métalliques de type solutions solides sont
raintes et les trés hautes températures n est égal

A fortes contraintes la vitesse de déformation s’accroit de maniére trés rapide avec

I’augmentation de la contrainte. Les lois utili

£y =Aexp(ao)

Avec:Aet o parameétres ajustables.

|
sées sont de la forme :

(1.13)
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Pour essayer de prendre en compte la variation de £, en fonction de ¢ A faibles et a fortes
contraintes, la loi suivante a été proposée :

€ =Alsh(aoc)]" | (11.14)

Avec : A, & et n, sont des paramétres ajustables. Cette loi représente bien la variation de £,
sur un large domaine de contraintes pour les alliages métalliques.

Pour des essais réalisés 4 des températures et des contraintes différentes, la vitesse de
déformation pendant le fluage secondaire peut étre décrite en associant la loi en puissance
( loi de Norton) et la loi de P’activation thermique (loi d> Arrhenius ), on a alors :

b= g, o"ow (-2 (LIS

11.4.4. Coefficient de sensibilité a Ia contrainte et a la vitesse de déformation

Le coefficient de sensibilité & la vitesse de déformation m est Vinverse du coefficient de
sensibilité & la contrainte n, ¢’est 4 dire :

[olgo
m= [_—"—algé } - (1L16)

* Le coefficient m est trés pratique a utiliser pour comparer le comportement en fluage de
deux alliages diftérents.

* le paramétre m permet de définir le domaine superplastique. La superplasticité correspond
la possibilité d’obtenir des allongements trés importants en traction dans un domaine précis de
vitesse de déformation. Lors de cette déformation, il n’y a pas d’instabilité plastique (pas de
striction). Ce comportement s’observe sous des contraintes, en général, assez faibles et a
hautes températures.

Le glissement intergranulaire aux joints de grain est le mécanisme prépondérant de la
superplasticité. La vitesse de déformation est inversement proportionnelle au carré de la taille

de grain.
Pour observer un comportement superplastique, le matériau doit avoir une taille d= grain

petite (en général inférieur a 10 pum), favorisant le glissement aux joints de grain. Ce
comportement ne s’obtient qu’a des températures élevées et pour des faibles vitesses de

déformation {ou une contrainte assez faible).

Les figures 11.8 (a, b) permettent de situer le domaine superplastique : celui-ci correspond a un
coefficient de sensibililé a la vitesse de déformation m supérieur a 0,5.

Le maximum de m = f (log €) est obtenu pour des vitesses de déformation d’autant plus
grandes que la taille de grain est plus faible [16].
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4 102 G pomaine superplastique 4 m  Domaine superplastique

< .//-’ - «—>
0.5
. / \ log €

>

log £

(@) )

Figure 11.8. Domaine superplastique.
ILS5. Rupture par fluage

La phase de ﬂuage tertiaire se terminle par la rupture au temps tr. L’amorgage de la
rupture dépend du processus d’endommagement qui est fonction, outre de la structure

métallurgique, de la ‘temperaturc et de la contrainte appliquée. Cette rupture par fluage peut
étre intragranulaire ou intergranulaire. Pour] expliquer cette distinction, on peut considérer

dans le diagramme (T/Tr, s ) les deux d‘omaines D1 et D2 séparés par une zone T/Tr™ 0,5.

Rupture par instabilité plastique

77
7
i 7
v,
7
‘ /
j. D1 é D2 1 ’[:Tf

Figure I1.9. Type de rupture selon fa contrainte et la température.

a) Domaine D1 (faibles températures — fortes contraintes). La rupture est intragranulaire
(la surface de rupture traverse les grains): elle est précédée d’une déformation
importante avec apparition d’une striétion et s’explique comme la rupture au cours

d’un essai de traction classique.

b) Domaine D2 (fortes températures + faibles contraintes). La rupture peut é&tre
partiellement ou totalement intergranulaire. Elle se produit alors aprés une faible
déformation et sans réduction de section importante Le mécanisme de cette rupture
semble s’expliquer par la prése‘nce de cavité A I‘intérieur du matériau. Ces cavités
peuvent se développer, puis se rejoindr}s et entrainer la rupture.

La limite entre les deux domaines ol coexistent les deux types de rupture, correspond & une
zone dite d’equicohésion. Le type de rupture dépend également de la vitesse de P’essai (pour
un matériau et une empérature donnée, dire qu’un essai est rapide revient a dire qu’il est
effectué¢ A forte contrainte ): plus I'essai'est lent plus la rupture a des chances d’étre
intergranulaire[15]. ;

v

I
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-1L5.1. La cavitation dans le fluage

La cavitation est divisible en trois stades :

- L’amorgage, qui est la naissance des cavités bien souvent par deux processus, soit a partir
d’un point triple (fissures de type «w» de la figure 11.10 a), soit par le développement de
cavités isolées intergranulaires (rupture par cavitation de type «r» de la figure 11.10 (b, c). Le
meécanisme de germination de fissures de type «w» est basé sur le fait que le glissement
intergranulaire peut étre blogué a un point triple et entrainer ainsi une concentration locale de
contrainte qui produit une fissuration lorsque la confrainte critique de décohésion est

dépassée.

La germination des cavités de type «m résulte également d’un glissement aux joints de grains
et de la présence d’obstacles qui peuvent étre soit des marches le long du joint de grains, soit
la rupture de précipités intergranulaires, soit la décohésion de particules incohérentes.

Ghssement Cavité

(2) \>¥ >_
a) fissure du type « w »
(b) W \\ b} fissure du type « r » marche naturelle

<) fissure du type « r » fissure (décohésion)
au niveau des particules

Figure IL10. Mecamsme de cavitation (décohésion) intergranulaire.

. Les cavités peuvent se produnre a linterface de deux phases de natures dlfferentes la
naissance des cavités peut avoir lieu avant le stade tertiaire.

- La croissance due a la dlffusmn de lacune et a la présence d’un champ de contraintes
autour des cavités.

- La coalescence correspondant & la fusion entre cavités entrainant la création des ﬁssures
ce stade précede la propagation de celles-ci (figure IL11) [1, 16].

1 s D Cavité
- Précipité au joint de grain

'lj S S ¢ Contrainte

. Figure I1.11. Coalescence des cavités le long des joints de grain.
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11.6. Ia résistance des matériaux au fluage

Du point de vue pratique, il est intéressant d’introduire les notions suivantes [17] :

a) Résistance au fluage

Elle se définit comme étant la contrainte que peut supporter un matériau telle que, pour
une durée donnée, la déformation n’tlaxcédel: pas une certaine valeur (valeur inférieure 2
-1"allongement a rupture), généralement est égale a 1%.

b) Résistance a la rupture par fluage

Elle se définit comme étant la contrainte jque peut supporter'un matériau sans se rompre,
pendant une durée dohnée.

Ces deux grandeurs (Résistance au fluage et résistance a la rupture) sont celles utilisées
directement dans les dimensionnements de produits ou piéces travaillant 4 haute température.

1L.6.1. Détermi|nation de la résistance|au fluage O .

Pour un matériau donné I’essai consiste & mesurer & une méme température, le temps
nécessaire pour que la déformation atteigne une valeur fixée sur des éprouvettes soumises a
des contraintes différentes. Les résultats peuvent étre représentés en reportant la contrainte
donnant D’allongement considéré, en fonction du temps ndécessaire pour obtenir cet
allongement.

Etant donné que les durées d’utilisation sont en pratique trés supérieures a celles qui
correspondantes aux plus longs essais, il est nécessaire pour connaitre la résistance au fluage
du matériau, dans ses conditions d’utilisation, d’extrapolei' les résultats en fonction du temps.
Il existe deux méthodes d’extrapolation :

- 1°° méthode ‘ C r

Nous avons vu précédemment que la vitesse de fluage stationnaire pouvait étre
' représentée par une fonction puissance de la contrainte, 4 une température donnée.

é” :AG n

Par ailleurs, le fluage stationnaire est représenté par :
E=E ,-! + &t (11.17)
|

o €; représente ’ordonnée & Porigine (t = 0) de la partie linéaire de la courbe de fluage. Si
I’on néglige la déformation instantanée et celle correspondant au fluage transitoire, alors :

- '-
&y :}-]:Ao-" (I1.18)

Si I'allongement toléré que Pon fixe est €, le temps t; nécessaire pour atteindre cet
allongement est donné par I’équation : ’
‘ £
ty=—-=— (I1.19)
Ac |

' R
Ou logt,=log 7} dnlogo (11.20)
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En reportant ainsi le logarithme de la contrainte (résistance au fluage) en fonction du
logarithme du temps, on doit obtenir une droite de pente - n). Les points expérimentaux se
situent en effet au voisinage d’une droite lorsque 1’on utilise un diagramme bi logarithmique.

- 2™ méthode

Cette méthode est basée sur la vitesse de fluage stationnaire Ey. Si gest la
déformation tolérée, pour une durée de.service ¢ & une température donnée, on peut écrire :
. £ : '
£, =—L {121
4

En négligeant la déformation instantanée et celle correspondant au stade du fluage transitoire.
On détermine par I’expérience la vitesse de fluage stationnaire pour diverses valeurs de la
contrainte, et ’on reporte la contrainte de fluage en fonction de la vitesse de fluage en

€chelles bi logarithmiques. Etant donné que £, est donnée par :
logé =log 4+ nlogo (11.22)

La courbe est donc une droite de ponte (#). Ainsi en introduisant sur le graphique la valeur

8 ~ ” . r o r . - .
=1 correspondant a la déformation tolérée - €, pour la durée de service t;, on en déduit la
1

valeur correspondante de la limite de fluage o | .

I1.6.2. Méthodes de détermination de la résistance 4 la rupture par fluage (Durée de vie)

Pour déterminer la résistance a la rupture par fluage, on distingue la méthode normale
et les méthodes paramétriques. B

a) Méthode normale

La contrainte de rupture o, est reportée en fonction du  temps A rupture t, sur un

diagramme bi logarithmique. On obtient en géndral des droites, chaque droite correspondant a
une température donnée : ‘ T :

log 6, =4+B logs, - (I1.23)

Si la durée de service prévue est inférieure a celle des essais les-plus longs, la contrainte de
rupture par fluage s’obtient par interpolation : la contrainte que I’on pourra admettre en
service s’en déduiront en appliquant un coefficient de sécurité s.

En fait, il exisie autres méthodes utitisées pbur déterminer la résistance  la rupture par fluage,
celles-ci ayant des avantages que la méthode précédente, ces méthodes appelées les méthodes
paramétriques[17] .

b) Méthodes paramétrigques

Contrairement, dans ces méthodes, il est possible de prévoir les temps a rupture en
fonction de la température et de la contrainte auxquelles sont effectuds les essais. Ces
méthodes reposent sur le paramétre P d’équivalence temps — température. Les valeurs
extrapolées s’obtiennent A partir de 1’équation d’une courbe maitresse o = f(P) exprimée

sous la forme ;
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P=ay+a)lg(c)+a,)(lgo Y+, (lgo)” (11.24)
Avec :ap, ay, az, ...., a, : parameétres ajustables! [19]

Parmi ces méthodes, on trouve la méthode de Larson - Miller et celle de Dorn.

1- Méthode de Larson — Miller

A partir d’essais réalisés sous différentes contraintes, la courbe maitresse qui donne le
paramétre de Larson — Miller P (o )en forlction de la contrainte permet de déterminer le
temps nécessaire pour atteindre une déformation donnée (ou la rupture) avec différents
couples (¢,T ). : i

l.e paramétre de Larson — Miller cst d0n|né par :

P(c)=T(lgt41g B,) (11.25)
Avec :

C . . .
B, =——; C la déformation donnée (ou lla déformation de rupture); €, facteur de pré

£, . . _
exponentiel présenté dans I’équation (I1.7) [17].

I

2- Méthode de Dorn

Le paramétre de Dorn est le suivant :

B
P(o)=—2—lg! (11.26)
_ - T
avec : 3, =% ; (Q I'énergie d’activation|calculée par I’équation 11.9, R est la constante
molaire des gaz ). |
o |
Le temps pour atteindre une déformation donnée avec un couple (0,7 ) est obtenu de la

A .y : . | .
méme maniére que dans Ja méthode de Larson|— Miller [16].

Malgré Iefficacité de ces méthodes paramétriques dans la caractérisation des matériaux,
celles-ci ont des incon:vénients, les principauxI inconvénients de ces méthodes sont [18] :
- les a; n’ont pas de significations physiques,
- si le degré de n est faible, la corrélation est mauvaise,
- si le degré de n est plus grand, l’e:lgtrapolation de la courbe est impossible & cause
des points de rebroussement.

IL7. Facteurs dont dépend la résistance au fluage

11 y a plusieurs facteurs influent sur la résistance des matériaux au fluage, on cite[16; 19]:
* La composition chimique

l.a composition chimique intervient sur la rlésistance au fluage par deux effets principaux
(modification de la solution solide et création de précipités).

* Effet de solution solide

Le glissement et la montée des dislocations sont freinés par des éléments en solution solide
dans la ferrite grice a différents mécanismes d’interaction. 1l en résulte un retard 3 la
restauration qui diminue la vitesse de fluage. L'élément d’addition le plus influent est le
molybdéne.

7.



Chapitre 11 - Le Phénomeéne de Fluage - Relaxation

* Effet des dispersoides sur la résistance au fluage

. L’accroissement de la résistance au fluage peut étre obtenu par la présence de la fine
dispersion d’une deuxiéme phase dans une matrice : ces dispersoides sont des obstacles  la
propagation des dislocations. La deuxiéme phase est composée par :

- des particules de céramique trés fines, en général des oxydes,
- des précipités métalliques.

La vitesse de fluage est dépend de la taille des particules et de la distance moyenne entre elles.
La résistance au fluage est d’autant plus grande que la distance entre particules est faible.

Un précipité peut agir sur une dilocation de diverses maniéres :

i) la force de frottement peut étre plus importante dans le précipité que dans la
matrice,
i) le modute d’élasticité des précipités peut étre différent de celui de la matrice. Ce

cas inclut celui des cavités qui ont évidemment un module d’élasticité nul. En

cisaillant les précipités, le' passage de la dislocation produit une marche a
Iinterface.

Néanmoins, les mécanismes d’interaction entre les dislocations et les particules peuvent étre
résumés de la fagon suivante :

- contournement (par mécanisme d’Orowan) pour tous les types de dispersoides ; les
dislocations laissent, aprés leur passage, une boucle autour de chaque précipité. La
figurell.12 montre ’effet de contournement des précipités par les dislocations,

- cisaillement des dispersoides. Ce mécanisme est possible si les particules sont
cohérentes avec la matrice comme pour les superalliages base nickel précipités
ordonnés en NAL) ; la figure IL.13 donne un apercu de cet effet.

a) Etapes du contournement des T

précipités (mécanisme d’Orowan). | = =
M
dislocation précipités avec une boucle de distocation autour

T. contralnie nécessaire pour ce mécanisme

b et ¢) Boucles de dislocations laissées
autour des particules dans un acier
inoxydable ferritique (FeCrNiADdurci
par précipitation de phase NiAl puis
écroui de 1%.

b et ¢) Boucles de dislocations laissées autour des particules dans un acier inoxydable
ferritique (FeCrNiAl)durci par précipitation de phase NiAl puis écroui de 1%.

Figurell. 1. Effet de contournement des précipités par les dislocations [19].
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()

Plan de glissement de dislocation®”
ayant cisaillé le précipité

T : contrainte de cisaillement
; (b)
Figare 11.13.
a) Mécanisme de cmlllcmcnt de précipités
h) Cisaillement des précipités dans un superalliage & base de Nickel (les précipités sont
cohérents avec 1a matrice) [16, 19].

* Microstructure

La microstructure doit €tre optiinisée!pour établir un compromis entre résistance a la
traction, ténacité et résistance au fluage. Ce compromis est assuré par le choix de traitements
thermiques (trempe et revenu) adaptés, le trailement thermique a un effet sur la taille de grain,
la précipitation et la stabilité de la structure.

* Influence de la taille de grain

Le role des joints de grains dépend de la tempéralure. A basse température, la
déformation est essenticliement mlragiranulailre (glissement des dislocations, maclage) ; les
joints de grains constituent un obstacle  la mobilit¢ des dislocations et provoquent un effet
durcissant (une structure a grains fins est généralement recherchée)

A haute températurc, il se produit une délformalmn mtergranulalre qui se traduit par un
glissement au joint. 11 se résulte une diminution de la vitesse de fluage secondaire avec
I’augmentation de ia taille de grain.

* Evolution microstructurale ;

L.’évolution microstructurale en cours de fluage est principalement de trois ordres :

- une recristallisation qui peut se produire aux températures élevées,
- une précipitation qui peut intervenir soit aux joints de grains, soit sur les dislocations,
- un grossissement €t une coalescence des précipités déja présents dans la structure.

La recristallisation produit un affinement du grain et accroit notablement la vitesse de fluage.
. i

e .. . i I . . . .
La précipitation au joint de grains peut entrainer, dans le cas ou le glisscment intergranulaire
serait important, la création de cavilés ‘qui produisent une rupture intergranulaire prématurée,
elle peut aussi diminuer la résistance au fluage globale du matériau, elle entraine au contraire

une augmentation de ;Ia'résistance au fluage en diminuant le glissement aux joints.

La précipitation sur les dislocations peut, dans certains cas, augmenter la résistance au fluage
en diminuant la mobilité des dislocatiors.

Le phénomeéne de grossissement et de coalescence des précipités déja présents dans la
structure, entraine une diminution de la résistance au fluage (survieillissement) [1].

1
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I1.8. La relaxation

1L.8.1. Définition

La relaxation constitue un autre aspect du fluage, d’un emploi pratique plus limité, cet
essai est indispensable pour résoudre certains problémes particuliers tels que celui des
boulons ou ressorts, pieces chargées de transmettre un effort tout en conservant des
dimensions constantes. L’essai de relaxation consiste a déterminer la diminution, en fonction

du temps, de Ieffort initial imposé au métal 3 température et longueur constantes.
Puisqu’il n’existe que trés peu d’études sur I’essai de relaxation, il est important de blen
décrire ce-type d’essai dans un premier temps 7 ; 20)].

I1.8.2. Essai de relaxation

L’essai de relaxation peut se décomposer en deux étapes (figure 11.14) :

“a) Chargement

Il est comparable 4 un essai de traction. La déformation totale &, est la somme de la
déformation élastique €, et la déformation plastique & p ‘

£, =€, +E, .27y
La déformation élastique est reliée & la contrainte par la loi de Hooke.
p— G -

Avec E module d’Young du matériau.

Quand I’€prouvette a atteint le taux de déformation choisi, le cliérgement en traction est arrété
et la relaxation proprement dite commence.
[eF Y

1
} e .
Mise en charg Mise en charge
Oy ' . I Relaxation
Relaxation £y >
Egy . £ o 4 r t A . t

o : Contrainte
G, : Contrainte initiale o,
€ : Ddformation
£y: Dformation initiale de reluxation
: temps de relaxation ; ¢, : début de relaxation

L

(1]

Figure I1.14. Essai de relaxation isotherme.

b) Relaxation

Pendant la relaxation, la déformation est imposée et de ce fait, au cours du temps, au cours du
temps, la déformation totale atteinte en fin de chargement est maintenue constante. Pour cela,
la contrainte doit décroitre au cours du temps. En effet, en fin de chargement, si la contrainte
atteinte restait constante, la déformation augmenterait. En cours de relaxation, la déformation
totale est constante, on a donc :
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|

£, =€, +€, = cle (11.29)
En dérivant I’expression précédente par rappott au (emps, I'équation précédente devient
é,‘ = é_*"é‘ =0
Qu encore \ l_ (11.30)

N

Oi 8 est la vitesse dc déformation totale g'e la vitesse de déformation élastique, épla
vitesse de déformation plasuque

Celle équation montre que la vitesse de deformat:on totale est nulie, ou encore, que la vitesse
de déformation plastique est égale, en valcur absolue a la vitessc de déformation élastique.
Pendant la relaxation, la déformation plastique croit aux dépens de la déformation élastique.
Avee la loi d'élasticité linéaire (loi de Hooke). I'équation (11.30) donne la vitesse de
relaxation sous la forme [20 ; 21] : '

. -0
€, 7 (11.31)
\

Dans le cas d’un essai de relaxation avec un chargement & vitesse de déformation constante
(g,= cte), lors du passage fin de chargement — début de relaxation, la vitesse de déformation

* Passage chargement relaxation

totale est discontinue (figure IL.15); g, ;'gasse instantanément, pour un essai idéal, d’une
valeur positive (chargement) & une valeur nulle (relaxation proprement dite).

s & ’
&

Mise en charge |

é, = Csfe
, Relaxation

f £, Vr;!esse de déformation totale

\ L

.0 ) t

Figure I1.15. Discontinuité de £, entre la mise en charge et la relaxation

11.8.3. Courbes de relaxation
Les courbes de relaxallion sont représentées prilncipalemcnt de deux manigres.
a) la contrainte de relaxation est reportée enffonction du temps,
b) la vitesse de défonnauon de relaxatlon donnée par I'équation (11.31), est reportée
en fonction de la contrainte de relaxallon [20]
I1.8.3.1. Courbe cl.ontrainte en fonction diu temps

La contrainte de relaxationc ou encore, la Lcontminte normalisée par rapport a la

. . : . .o .
contrainte initiale en début d’essai, soit —, est reportée en fonction.du temps. Pour le
. o,
deuxiéme type, I'échelle du temps est logarithmique,|et cela pour les essais de relaxation
long temps. La figure 11.16 présente ces deux types de courbes de relaxation.
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Quand la contrainte est reportée en fonction du temps sur une échelle lindaire, cette
représentation peut donner Pimpression que la relaxation tend vers une contrainte limite
(contrainte en dessous de laquelle il n’y a plus de relaxation). En fait, pour savoir s’il y a une
contrainte de relaxation limite, il est nécessaire de tracer la courbe de vitesse de déformation

plastique de relaxation en fonction de la contrainte

: [e) 2
Aooyu— & 0 oy~
Ty Oy

00 on l

[

t
(@)
Figure I1.16. Représentation d’une courbe de relaxation

I11.8.3.2. Courbe vitesse de déformation plastique en fonction de la contrainte

Le logarithme de la vitesse de déformation plastique de relaxation, donnée par
I’équation (I1.31), est reporté en fonction du logarithme de la contrainte de relaxationo , ou

. . . O
encore, de la contrainte normalisée — .
GO
Dans cette représentation, deux types de courbe sont observés (figure 11.17) :
a) Courbe de type (), cas d’une relaxation avec une contrainte seuil, il y a

décroissance de la vitesse de déformation plastique de relaxation avec la
décroissance de la contrainte. La contrainte tend vers une contrainte limite, ou

contrainte seuil o, en dessous de laquelle il n’y a plus de relaxation.
b) Courbe de type (II), cas d’une relaxation sans contrainte seuil, il y a aussi

décroissance de Ia vitesse de déformation de relaxation avec la contrainte, mais la
relaxation ne semble pas s’arréter.

412E

I Reluxation avec contrainte seuil
Il Relaxation sans contrainte seuil

.

G, lgo

Figure I1.17. Schéma type des courbes de relaxation

I1.8.4. Influence des paramétres mécaniques sur le comportement en relaxation
Les paramétres mécaniques ayant une incidence sur le comportement en relaxation sont

ies suivants ;

la déformation plastique introduite lors du chargement (ou déformation initiale de -
relaxation), celle-ci a une influence directe sur la forme des courbes dans un graphe

bilogarithmique £, = f(o) (figure [1.17),
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- en fin, comme pour tous les phénomenes) activés thermiquement, la fempérature a une
influence importante sur le comportement ¢n relaxation [20].

11.8.5. Mécanisme de la relaxation isotherme

Dans un essai de relaxation avec la colrlltramte initiale de relaxation supérieure a la
limite d’¢élasticité, o > 0, lors du chargement il y a création et propagation de dislocations.
Lors de relaxation, la variation de la vitesse tiie dislocations et la densité des dislocations
mobiles ont des mﬂuences sur le decronssement de la vitesse de déchargement & . En générale,
la densité des dlslocatlons mobiles est consnderee comme constante, car I’accroissement de la
déformation plastique en cours de relaxanon est ‘falb]e

{1 est & noter que dans certains alliages 4 durmssqmenl structural (durcissement par précipités),
la précipitation conduit & un durcissement.de I’alliage, la contrainte peut alors augmenter au
lieu de décroitre avec le temps. | l

- o

11.8.6. Descriptions mathématiques |

I1.8.6.1. Les' différentes formules lutilisées pour représenter. la courbe de
relaxation !
s C _ .
Les trois principales formules mathématiques utilisées pour représenter les courbes de
relaxation ¢ o = f(t) sont ; la loi lbgarithmique loi de Gittus, loi hyperbolique.

- La loi logarlthmlque : est la plus courante En général, cette loi donne une bonne
représentation des premiers instants de la llelaxatlon En revanche, pour des temps
d’essai longs, il est difficile de faire correspondre une courbe donnée par cette équation
avec la courbe expérimentale. La loi logarithmique est donnée par P’expression suivante ;

o (t)=0 ,—Alg( Bilr+1) ............................. 11.32)

Avec : A et B paramétres ajustables. \ |

- La loi de Gittus : permet, en général, 'de bién représenter des temps courts et longs
quand une contrainte seuil ou a linfini (o) ex1ste Cette loi est gouvernée par
’équation suivante : ' |

| G(t)—0w=(¢o-rifm)éxp(—l(tp) ...... (11.33)

K et p sont des paramétres ajustables ' |

l
- La loi hyperbolique : permet éventuellement de prendre en compte la présence d’une
contrainte seuil.

‘cr(t):ow —C(t-j-D) 'l” ........................... (11.34)

C et D et n doivent vérifier la relation suivante 3t = 0

04 -0, ==C(D) ‘"l .............................. (11.35)

Les paramétres doivent étre déterminés pour chaque (-,ondltlon de chargement[21] .

11.8.7 méthode d’extrapolation relaxation —|fluage

Comme le temps de fonctionnement des sysltémes industriels peut étre par fois de
PPordre de plusieurs dizaines d’années comme pourlles centrales nucléaires, des essais de
fluage ayant les mémes durées ne sont pas disponibles au moment du dimensionnement des
structures ; il existe des méthodes d’extrapolation a partir d’essais de fluage courts,
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Les essai de relaxation perimet de couvrir un large domaine contrainte o - déformation
plastique €,. A partir de ces courbes d’essais de relaxation de courte durée, on peut
extrapoler le comportement en fluage

H.8.7.1. Détermination des vitesses de fluage secondaire pour déférentes
contraintes a partir de la courbe de relaxation

Cette méthode consiste a calculer la vitesse de déformation plastique £, de relaxation avec
I’équation (11.31) pour chaque niveau de contrainte. Cette vitesse de déformation est reportée
dans un graphe 1g (o) en fonction de 1g (& » ) ce graphe est aussi un mode de représentation

de la vitesse de fluage secondaire en fonction de la contrainte. La vitesse de déformation £ »

de relaxation 4 la contrainte o est alors considérée comme étant égale 2 la vitesse de fluage
secondaire qui serait observée pour un essai de fluage a une contrainte o .

1L9. Conclusion

Ce chapitre a été consacré & la présentation des différentes fagons de traitement des
résultats de fluage. Sclon le matériau et les deux paramétres principaux pour le phénoméne de
fluage (la contrainte appliquée et la température), on trouve différentes formes des courbes de
fluage. La courbe la plus importante dans I’étude de fluage des matériaux est généralement
composée

- d’un stade primaire ol la vitesse de déformation diminue au fur et a mesure,

- d’un stade secondaire ol la vitesse de déformation est constante,

- d’un stade tertiaire ol la vitesse de déformation augmente rapidement avant une
rupture qui intervient trés vite. ‘

Le fluage couvre un intervalle de déformation important. Dans le phénoméne de fluage, la
déformation est fréquemment due au mouvement des dislocations.

Le fluage représente un facteur fondamental limitant la durée de vie des matériaux
fonctionnent sous sollicitation de contrainte et de température :

La relaxation isotherme d’autre coté, c’est un phénoméne activé thermiquement comme
représente un aspect particulier du phénoméne de fluage, s’effectue au niveau des matériaux
sollicités par une contrainte et fonctionnent a des températures plus ou moins élevées surtout
pour les boulons. Le comportement de relaxation du matériau se traduit par une décroissance
du chargement au cours du temps de fonctionnement en conservant la déformation,
généralement jusqu’a 'arriver d’un niveau, aw-dessous duquel il n’y a plus de relaxation.’

A partir d’une étude de relaxation d’un matériau, on peut aboutir & une extrapolation fluage-
relaxation, cela, & travers de courbe représentant la variation de la vitesse de déformation
plastique de relaxation en fonction de niveau de contrainte.

L’étude de relaxation du matériau nous permet de résoudre certains problémes au niveau
d’assemblage par boulons 4 chaud.
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CHAPITRE I

PROCEDURES EXPERIMENTALES ET RESULTATS

| .
. . r | . - ;e
En premier lieu, on donne les étapes adoptées pour [’étude expérimentale dans
- - - 1
I'organigramme suivant : !

[ Acier (Z 40 CSD 10) }

y

- Prélovement des échantilions
- Réalisation des éprouvettes

Traitements Thermiques

* Austénitisation + Trempe
* Traitement de Revenu

!

Caractérisation Métallographique / Caractérisation Mécanique \

* Microscopie Optique

) : . * Mesures de Microdureté HV
* Microscopie Electronique a Balayage

| * Essais de traction :
- Influence des Traitements Thernigques

* Essais de fluage
- Saut de Température
- Saut de Contrainte

QEssais de Relaxation a Déformation imposée /
w
|
!
|

L

'

!
A [ ]
! i Résu{tats et Interprétations <

Figure III. 1| Organigramime présenﬂant les étapes expérimentales adoptées.
[11.1. Matériau étudie

Un type d’acier fréquemment utilisé pour Ia boulonnerie a chaud et pour la fabrication

‘ \

des soupapes de moteurs a combustion intetne est le Z 40CSDI10. Clest un acier fortement
allié aux Chrome Silicium Molybdéne classé dans la famille des aciers & outils alliés pour
travail a chaud. I a éié livré par la société «AUBERT& DUVAL» a 'état recuit sous forme

de barres de 20 mm de diamétre.
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Le tableau I11.1 montre la désignation de D’acier selon les normes NF EN 10090 et NF A 35
579 (1991).

Désignation sclon Désignation selon
__NF EN 1009 - NF A 35-579 : 1991
Symbolique Numérique
X 40 CrSiMo 10-2 1.4731 Z 40CSD10

Tableau 111, 1, Désignation de I’acier selon les normes NI EN 10090 et NF A 35-579 (1991).

La composition chimique de Iacier donnée, respectivement, par la norme AFNOR[12] et par le
fabriquant (AUBERT& DUVAL) est reportée dans le tableau I11.2.

C Cr Si Mo Mn | P(max)| S (max) Ni
AFNOR [0.35+0.45]9.5+11.5] 2+3 {0.8+1.3 [ 0.8max| 0.04 0.03 } 0.5max
Fabriquant |  0.40 10 2.5 0.9 - - - -

Tableau I11.2. Composition chimique de ’acier Z 40CSD10 (% poids).

l.es données relatives aux traitements thermiques de I’acier Z 40 CSD 10 sont données dans le
tableau 111.3. '

Recuit d’adoucissement Trempe Revenu
Température (°C) 780 a 820 (Air) 1000 & 1050 (huile)| 720 a 820 (air)
Tableau I11.3. Données relatives aux traitements thermiques de I’acier Z 40 CSD 10,

Les propriétés physiques de Tacier Z 40 CSD 10 fournies par le fabricant sont données ci-
aprés :

Masse volumique a 20°C 7.7Kg / dnd’
Conductivité thermique 21W/m.K
Capacité thermique 50 JKgK
Coefficient moyen de dilatation Entre 20 et 200°C | 400°C 600°C 800°C
°C'x10%) 11.4 12.3 12.8 13.0
Module d’élasticité E (GPa) 20°C 200°C | 400°C 600°C 806°C
' 214 210 196 171 131

Par ailleurs, les points de transformations caractéristiques puisées de la bibliographie donnent
un apergu des transformations structurales susceptibles de se produire lors des traitements
thermiques adoptés :

Ac; = 860°C ; Acy = 975°C ; Ms = 255°C ; Msp = 205°C ; Myg = 160°C [22]

IIL.2. Préparation des échantillons

Le préléevement des échantillons s’effectue d’une fagon a éviter le plus possible la
diffusion de chaleur dans la matiére afin de conserver leur structure propre. Dans ce but, on a
procédé par trongonnage lubrifié.

Afin d’améliorer les caractéristiques mécaniques de Iacier a étudier, on adopte un traitement
thermique consistant en : '

s une trempe (chauffage & une température de 1025°C suivi d’un refroidissement a
Phuile),
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¢ un revenu (chauffage 4 une température de 750°C suivi d’un refroidissement lent a
I’air).

Le chauffage a é1é effectué au moyen d’un four électrique (type ELTI) de température
maximale 1200 °C et de puissance 5.8 KW.

Les échantillons sont, par la suite, enrobés dans une résine et polis a aide de papiers abrasifs
de différentes granulométries ; enfin, un polissage de finition est opéré a 1’alumine.

111.3. Caractérisation Métallographique

I11.3.1. Microscopie Optique

Aprés préparation {pré polissage -+ polissage de finition), les échantillons sont allaqués
chimiquement & I'aide de réactifs chimiques appropriés :

- Nital a 10% pour révéler les joints de grains ferritiques,

- Chrome Regia (25 ml HCI 1.19; 5 ml d’acide chromique 10% en solution) pour
détecter la microstructure globale du matériau.

- Nital & 2% pour révéler la structure martensitique apres le traitement de trempe.

11L.3.1.1. Microstructure 4 I’état de livraison

La microstructure de I’acier (ZAOCSDI0) & I’état de livraison est présentée dans la
figure 111.2. Cette microstructure est obtenue par microscopie oplique avec agrandissement de
1500 x.

Figure II12. Micrographie optique de
I'acier a I'état de livraison (G : 1500x).

D’aprés le diagramme pseudobinaire (Annexe 3) et les coupes isothermes de I'alliage Fer —
Chrome — Carbone et I’alliage Fer — Molybdéne — Carbone (Annexc 4), la structure de I’acier
Z40CSD10 se présente sous forme de matrice ferritique et de particules de carbure de type
M7C3 et M»3Cg ou {Cr, Fe)7Cs et (Mo, Fe)3Cs.

Compte tenu de la composition chimique de I’acier Z40 CSD10, nous pouvons postuler que
sa structure peut étre résnmée comme suit :

o (Si, Cr, Mo) + (Fe,Cr,Mo),C + (Cr, Fe), G, + (Mo, Fe),;Cq
en solution solide  Cémentite alliée Carbure de Chrome  Carbure de Molybdéne
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111.3.1.2. Microstructure apri‘:_’s':.t'i‘a'itement de trempé

Dans 1’austénisation des échantitlons 4 une température élevée T, = 1025°C, la ferrite se
transforme en austénite. Cette derniére devient riche en chrome et molybdéne par la mise en
solution des carbures ; la dissolution de ces derniers étant incompléte. '

La température de début de transformation martensitique est peh basse ; ceci conduit a la
présence d’une quantité d’austénite résiduelle aprés le traitement de trempe.

Aprés trempe & ’huile, on assiste 4 une structure martensitique due a la transformation quasi
totale de I’austénite en martensite. Dans cette structure, on trouve aussi des inclusions de
carburcs, ct la préscnce d’une quantité d’austénite résiduelle. :

La structure martensitique obtenue par microscopie optique avec un grossissement de 480 x
est illustrée dans la figure 111.3.

T ":-ﬁ*"-“?’- ' */Zﬁ
Ui Ay e kﬁ‘%/ }? :
NS
;gﬁé‘? ¢ 'f."' t /)

Fed 5 T “015
e e
X P . Vg e A Al e T i L
FL e ATs IRV ﬁﬁ?ﬁ_d'ﬂ Rl

Figure II1.3. Structure martensitique de ’acier aprés traitement de trempe (G :480x).
Dans cette micrographie , on remarque bien que la martensite se dfspose dans la structure sous
forme des lattes bien organisée.
B

111.3.1.3. Microstructure aprés traitement de revenu

La micrographie de la figure I11.4 représente une structure micrographique aprés
traitement thermique (trempe a Ihuile ++ revenu a 'air) de "acier Z40 CSDI10. Cette photo a
é1é observée par microscopie optique avec un grossissement de 1500x.

En premicr licw, nous observons des inclusions de carbures primaires M7C3 et M23Cs qui ont
été maintenus dans la structure. '

Puisque la température que nous avons adopté pour le traitement de revenu est élevée
(750°C), la martensite et I'austénite résiduelle se transforment en ferrite et carbure de
cémentite ; la transformation de la martensite est compléte [23].

La cémentite obtenue coalesce et apparait sous forme de points sombres et de plaguettes
disposées suivant les directions anciennes des lattes de martensite avec présence de précipités
dans la structure. On peut résumer la composiiion de la micros;rﬁcture aprés le traitement de
revenu comme suit ’ '

- uﬁe matrice composée de ferrite comprend (Fe, Si, Cr, Mo), et de cémentite alliée en
solution solide (Fe, Cr, M0);C,. : -

- 38 -



ICh apitre 111 " Procédures Expérimentales et Réfultafsl

- des inclusions de carbures de ( Cr, Fe };C3 et ( Mo, F¢ 23Cs.

Le développement de la taille de grains selon{l’état du matériau (recuit, trempé, revenu) est
reporté sur le tableau 111.4

Etat du matériau Etat de livraison Etat trempé Etat de revenu
Taiile de grain (mm) 00114 0.015 0.00845
Tableau IT1.4.Variation de la taille de grain selon ’état du matériau

Figure I11.4. Structure micrographique de .
I’acier aprés trempe et revenu (G : 1500 x).

I11.4. Caractérisation mécanique
I11.4.1. Essais de microdureté

L’essai de microdureté consiste 4 imprimer dans la pi¢ce a essayer un pénétrateur
pyramidal & base carrée (pénétrateur de type Vickers) sous un poids P donné. Le chargement
du pénétrateur s’effectue progressivement el automatiquement au moyen d’un dispositif

couplé au microscope.
La valeur de microdureté Vickers HV mesurée est donnée par la relation suivante :
HV = 1.8544 P / d% [N/mm?] (L1

Ot : d est la valeur moyenne de la diagonale de ’empreinte mesurée (figure 111.5).

| A d=d,+d)2

Pour voir 1a variation de la microdureté selon I’évolution microstructurale de 'acier, on fait
I’essai de la microdureté sur trois ¢échantillons d’états différents : le premier a I'état de
livraison, le deuxiéme a I’état trempé et le demier obtenu aprés trempe et revenu.

Les résultats obtenus de I’essai de microdureté sont illustrés, respectivement, par la figure
(111.6) et le Tableau.lIl.5.
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Figure I11.6. Evolutionde la microdureté pour différents états de I’acier Z40CSD10.

Etat de matériau Etat de livraison | Austénitisation + trempe a U'huile Trempe + revenu

Tableau I11.5. Microdureté moyenne pour différents états de 'acier Z40CSD10.

On remarque que, dans le cas du matériau a 1’état trempé, la microdureté (HVmoy) atteint la
valeur maximale, Cette amélioration serait due a la formation de la martensite qui se
caractérise par une grande dureté,

La valeur de HVmoy diminue si I’on pratique un traitement de revenu mais reste plus élevée
que celle mesurée a I’état de livraison. Puisqu’on 2 un revenu A une température élevée
(750°C), la martensite se transforme complétement en ferrite.

111.4.2, Réalisation des éprouvettes

Pour les essais de fluage, de relaxation et de traction, les éprouvettes ont été réalisées a
. partir d’un barreau de 20mm de diamétre.

L’éprouvette destinée & I’essai de fluage - relaxation est proportionnelle ; la longueur initiale
de ’éprouvette vérifie la condition :
L=K.fS,
Ou:
K est une constante comprise entre 5.65 et 8.16,
So surface initiale de la partie utile de I’éprouvette.

L’éprouvette posséde des collerettes permettant de fixer un extensométre pour la mesure de la
déformation. [.°état de surface de la partie utile de I’éprouvette joue un réle trés important sur
la précision des résultats obtenus, ¢’est pourquoi on adopte une finition finale par un papier
abrasif de granulométrie fine.

La fonne et les cotes des éprouvettes sont reportées (selon des conditions de mise en place a
la machine d’essai) dans I’ Annexe 7.
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111.4.3, Essais de (raction

1 s’agit d’un des essais les plus pra}tiqué§ permettant de déterminer les caractéristiques
meécaniques fondamentales des matériaux : lin;]ite ¢élastique, charge de rupture, allongement a
rupture ... | |

!
L’essai consiste a soumelttre une éprouvette 4 un champ de contrainte uniforme uniaxial de
traction jusqu’a rupture. On impose en général une déformation croissante a une éprouvette de

longueur utile initiale Ly et on enregistre simultanément I’effort appliqué F et I’allongement
résultant (L-Ly). ‘ |

Nos essais de traction ont été effectués au moyen d’une machine universelle de traction
¢électromécanique de type WOLPERT-AMSLER équipée d’un four thermorégulé.

Notons que ts essais de traction ont &té effectués & Fambiante sur des ¢prouvetics priscs
Pétat de livraison d’une part, et sur des éprouvettes traitées (trempe + revenu).

L’influence de la vitesse de déformation sur les caractéristiques mécaniques de notre acier a
été considérée a travers I’adoption de deux vitesses de déformation (4 et 6 mm/min).

Les résultats obtenus sont reportés sur lés ﬁgu}res 1.7 et HL8.

Contrainte (MPa) \

9007
80071
7007
6001
500
400+
3007
200
100

.

" 4 mm/mn
A 6 mm/mn

Déformation (%)

1 g 1 y
} T T T T T Y T T T t T T T u 1

0 10 | 20 30 40

L
!

Figure L 7. Essais de traction a I'ambiante pour différentes vitesses de déformation ; état de
livraison
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1160

10¢0
200
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%
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0
Figure HL8. Essais ciie traction a "ambiant
traité.
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Chacun des graphes obtenus (contrainte en fonction de la déformation) que ce soit pour les
éprouvettes a 1’état de livraison ou pour celles a I’état traité se caractérise par :

a) une partie rectiligne correspondant au domaine d’élasticité (comportement
purement élastique) ; dans ce domaine, on admet que la contrainte varie linéairement
avec la déformation,

b) un domaine de déformation plastique uniforme. Dans ce cas si I’éprouvette est
déchargée, elle conserve un allongement (la déformation n’est pas réversible),

¢) le domaine de striction dans lequel les déformations se localisent dans une zone
limitée dont la section diminue rapidement,

d) le point de fin de courbe correspondant a la rupture de I’éprouvette.

Sur le tableau 6 ci-aprés, quelques grandeurs fondamentales relatives A I’essai de traction sont
données. '

Etat de Péprouvette Etat de livraison Etat traité

N®de Péprouvette 1 2 3 4
Vitesse de déformation (mnvinin) 4 6 4 6
R.H=066137 RH=061540
o, (MPa) Fribret il Bl Giys | 82760 | 83468
c,, (MPa) 841.75 785.16 1050.42 | 1078.72
o, (MPa) 657.84 601.25 841.75 862.97
g, (%) 21.36 218 19.09 18.18
I -
A,= IZL Lo, 100 (%) 41.27 5182 36.9 31.82
0
So - Su N '
Z= — x100 (%) 85 85.4 84.5 84.2
0

Tableau ITL 6. Grandeurs fondamentales relatives & I’essai de fraction.

Avec
* o, Limite d’élastisticité du matériau,
» O, Résistance a la traction,
e O, Contrainte a rupture de I’éprouvette,
s £, Déformation maximale correspondant 4 la résistance a la traction oy,
o R.H (MPa) Limite supéricure d’écoulement, .
e R.L (MPa) Limite inférieure d’écoulement,
o A,LZ Respectivement allongement & rupture et striction de I’éprouvette,
e L.,S, Respectivement allongement et section a rupture de 1I’éprouvette.

HI1.4.3.1. Influence de la vitesse de déformation

A partir des figures 111.7 et 111.8 précédentes, on peut noter :
* Pour les éprouveltes a I'état de livraison :

Avec Paugmentation de la vitesse de déformation, on peut remarquer une diminution au
niveau des caractéristiques mécaniques (limite d’élasticité o, , résistance a la traction omax).
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Ceci montre que nolre acier est excepté dv]é la régle générale qui dit qu’avec Paugmentation de
Ja vitesse de déformation, les caractéristiques m'écaniques vont aussi augmenter{23].

ol

* Pour les éprouvettes & 1'état traité :

L’augmentationde la vitesse de déformation serépercute sur les caractéristiques mécaniques ;
on enregistre par exemple, une augmentation de 2.62% pour la résistance 2 la traction.

111.4.3.2. Influence du traitement thermique

Avec le traitement thermique de I’t?prouveﬂe (trempe a I'huile et revenu a I’air), on
note une amélioration dans ks caractéristiques mécaniques.
Rappelons que les caractéristiques mécaniques sont inversement proportionnelles avec la
taille du grain [24). Cet effet est confirmé| lorsqu’on compare ceite variation avec le
développement de la taille de grains (tableau 111.4) ou on trouve que les caractéristiques
mécaniques améliorées correspondent & une faible taille de grain.

HL.35. Essais de fluage

Les essais de fluage ont été effectués|sur des éprouvettcs a I’état traité (trempe +
revenu) de I’acier Z40 CSD10 sous la forme géométrique illustrée dans I* Annexe 7.

H1.5.1. Principe !

L’essai de fluage consiste 4 soumettre une éprouvette (pour une température donnée) a
une charge de traction constante dirigée suivant son axe longitudinal pendant une certaine
durée soil, jusqu’a I'obtention d’un allongement de fluage spécifié, soit jusqu’a la rupture de
I’éprouvette. Pendant I’essai, on enregistre la valeur de I’allongement obtenu en fonction du
temps.

1L35.2. Appareillage :
LLa machine uliliséei(de marque ROELL-AMSLER ; Annexe 6) se compose de :

* Dispositif de mise en charge

Le dispositif d’amarrage de 1'éprouvette est suspendu a un ressort de mise en charge dont
la tension induit la mise en charge progressive de I'éprouvette ; le chargement de 'éprouvettle
se fait par entrainement donné par un moteur. :
La rupture de I’éprouvette libére I'énergie emmagasinée dans le ressort de mise en charge ;
pour que cette "libération” n’endommége pas la machine, le choc est absorbé par un
amortisseur qui compenrse la libération d’énergie.

t
o Dispositif de mesure de la force

L’allongement du ressort de mise en ,chargtI: est transmis 4 un comparateur par un palpeur
de course de mesure ; ce qui permet de lire directement la force exercée pour Pessai.

e Dispositif de mesure de 'allongement

La mesure de I’allongement de I'éprouvette est donnée par un extensométre a chaud
(Annexe 6) ; clle peut étre assurée par un capteur de distances.
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Ce dernier, (constitué d’une colonne ferromagnétique fixée a un coté de I’éprouvette), bouge
dans une bobine sous tension; ce mouvement crée une variation au niveau de la tension qui se
transforme en déplacement sur le graphe tracé.

o Fixation de l'éprouvetie

Afin de rendre aisé le démontage de I’éprouvette aprés un essai 4 une température
¢levée, les filets de DPéprouvette sont enduits de pate graphitée ; ’emplacement de
I’éprouvette est illustré dans I’ Annexe 6.

* Dispositif de chauffage et de régulation de température

Il est assure au moyen d’un four thermorégulé dans le sens axial de maniére 4 obtenir une
température réguliere sur toute la longueur de 1’éprouvette. Le four est orientable, ce qui
permet d’aligner, avant Iessai, le centre du four sur P'axe de Iéprouvette.
La température spécifiée de [’essai est assurée par un régulateur (Annexe 6). Deux
thermocouples disposés aux extrémités de la longueur calibrée de I’éprouvette sont suffisants
pour garantir une uniformité satisfaisante de a température de 1’éprouvette.

H1L5.3. Résultats

Les figures 1.9 et H1.10 montrent les courbes d’évolution de la déformation £ au cours
du temps t pendant 1’essai de fluage.
La premiére courbe est tirde d’un essai mene a une contrainte de 600 MPa, et la deuxiéme,
d’un essai sous une contrainte de 650 MPa. La température des deux essais est 500 °C.

123 Déformation (%) |
10 +

8 : o= 600MPa
. T=500°C

Temps (heures)

1 s 4 + ) 4 ) " [
-ttt —t—t—————

0+
0 10 20 30 40 50 60 70 80 92 100

Figure [11.9. Courbe de fluage pour un essai mené & ¢ = 600 MPa et T = 500°C.
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10 I)éfomm!io'n (%) .

9 :

8 G = 650MPa

7 1= 500°C

6

5

4

3

2

1 i Temps (heures)

0 F—————— ' :

0 10 20 30 40 50 60 70
Figure 111.10. Courbe de fluage pour un|essai mené 3 g =650 MPa et T = 500°C,

1.’évolution de la déformation en fonction du jlemps montre un schéma classique du fuage 3
partir duquel on peut distinguer les trois domLincs connus (domaines primaire, secondaire et
tertiaire) : l : ,
e dans le premier, on enregistre une croissance de la déformation 4 partir de la mise en
charge jusqu’a 1.89% pour le premier diagramme ¢t 1.06% pour le second,
* dans le deuxiéme domaine, on assiste' & un ralentissement de la déformation ou clle
reste constante, ’
* dans le troisidgme domaine, on note une accélération de la déformation traduisant en
fait une instabilit¢ de ta microstructure ; Péprouvette va s’allonger continuellement
jusqu’a sa rupture,

D'un point de vue structural, on peut penser qu'au début de I'essai, la vitesse initiale de fluage
serait contrdlée par la diffusion sous forme de "nuages” d'¢léments tels que le chrome et le
molybdéne. Cette diffusion peut 2 la fois condiitionner la vitesse des distocations par un effet
de trainage et la croissance des précipités ; ce}ux—ci seraient liés & l'interaction chimique entre
¢léments substitutionnels (Cr, Mo, Si, Mn,...) ét interstiticls (C) [10].

Lorsque les précipités atteignent une taille crit’ique a partir de laquelle les dislocations ne sont
plus retenues par les carbures, la vitesse de fluage peut ralentir, notamment sous l'effet de
dispersoides de type (Mo, Si)x(C), ou augmenter dés lors qu'il y a apparition de carbures de

type M23C6 (M : Cr, Mo, Si,...) pouvan]t affecter la résistance au fluage [1, 10].

H1.5.3.1. Influence de Ia contrainte

Pour la plupart des matériaux, la sous-structure de fluage dépend essentiellement de la
contrainte appliquée. Dans le cas de l'acier i 40CSDC 10, ia dépendance de la vitesse de
fluage avec la contrainte appliquée, & une température donnée, peut étre tributaire de plusieurs
phénomeénes physiques dont les plus probables seraient :

- le mécanisme propre de la déformation|: mode de déplacement des dislocations,

- la précipitation en cours de fluage,

- la présence de dispersoides (carbures, f)hascs intermélalliques) dont les caractéristiques
dépendent de la température, de ia tencur en carbone et du temps,

- l'existence évegtueile de "nuages" de chrome-carbone.

Sur les deux courbes présentées respeclivelpcnl dans les figures 111.9 et HI.10, on peut
constater que pour une méme température (500°C), le saut de contrainte (600 + 650MPa)
engendre une diminution de la durée de vie|de la piéce passant de prés de 86 heures 3 61
heures. Cetle évolution montre que la sous-structure de fluage dépend fortement du niveau de
paramétre macroscopique (contrainte appliquée).
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~ En considérant I'hypothése d'un fluage "permanent” [10], la vitesse de fluage peut étre relide &
la contrainte par une relation empirique du type :

Eu=fTyo"
ol :
f(T) = exp(-Q/RT) avec Q ¢énergie d'activation thermique(KJ/mole) ; R constante des gaz
parfaits. .

L’exposant m, appelé aussi coefficient de sensibilité 4 la contrainte, est déterminé
expérimentalement en calculant la pente de la droite obtenue sur Ie graphe tracé en échelle bi
logarithmique, (figure IIL11), ér =f(0).
-2.55
267 log ¢y
-2.65
2.7
275
-2.8 7
~2.85 -
-2.9 1
-2.95
-3 ' T y : T T T
639 64 641 642 643 644 645 646 647 648 649
Figure II1.11. Détermination expérimentale du coefficient de sensibilité a la contrainte.

-2.597

log o

-2.9681

Si la détermination expérimentale du coefficient n (" 5), en cohérence avec la littérature[1,10],

a pu étre effectuée en procédant a des essais 4 500°C a différentes valeurs de contrainte
(600, 650MPa), I'évolution au cours du temps de la déformation suggére que la sous-structure
de fluage dépend fortement du niveau de contrainte appliquée.

Ainsi, entre le domaine de contrainte élevée (650MPa) et celui de contrainte moins élevée
(600MPa), le matériau manifeste une instabilité de comportement ; il peut soit entrer en
période de fluage accéléré & partir d'un taux de déformation bas (1.6% a 600MPa), soit au
" contraire, présenter une stabilisation de la déformation. Celle-ci se traduit par un palier de
vitesse qui se poursuit jusqu'd plusieurs pourcents (650MPa). D'un point de vue structural,

l'instabilité de comportement peut étre associée & la croissance de carbures du type M,.C, qui

atteignent 4 500°C une taille "critique" pouvant agir sur la mobilité des dislocations
(ralentissement de déformation observé 4 600MPa).

I11.5.3.2. Influence de la température

Si le fluage est un processus thermiquement activé, la vilesse de déformation €« doit suivre
une loi d'Arrhénius : €éx = € ¢ exp(-Q/RT) ou Q est I'énergie d'activation thermique, R la
constante des gaz parfaits.

En fait, €» dépend des deux paramétres macroscopiques principaux que sont la température
et la contrainte. En effet, sous l'action simultanée de la température et de la contrainte,
différents mécanismes sont, alors, mis en jeu : déplacement thermiquement activé des
dislocations (glissement, montée), cisaillement des joints de grains, diffusion des lacunes.
Nous avons, donc, tenté de séparer ces deux effets en procédant & deux types d'essais
spécifiques ; le premier a ét€ décrit au paragraphe précédent, le second est présenté ci-aprés.
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Afin d’établir l'influence du paramétre macroscopique température a travers la
détermination de I’énergie d’activation thermit}que Q, nous avons mené, pour une contrainte
donnée, deux séries d’essais avec saut de température 450 + 500°C :

e pour le premier, I'essai a été memf, ] umla contrainte de 600MPa ; le saut de température

450 = 500°C a été opéré apreés 520 heures de fluage,
e pour le second, I’essai a été mené a une contrainte de 650MPa ; le saut de température
450 + 500°C a ﬁété opéré apres 118 heures de fluage.
L’évolution de la déformation au cours du temps, pour les deux séries d’essai, est reportée par
les figures HE12 et I11.13 ciaprés.

25 7 Déformation (%)

20 5" ‘

0 = 600MPa
Saut de température 450 + 500°C

0 100 200 . 300 400 500 600
Temps (heures)
Figare H1.12. Diagramme de fluage pour une éprouvetle subit une contrainte de 600MPa.

14 T Déformation (%)

12

6= 650MPa

10 Saut de temp érature 450 + 500°C

450°C ‘

— ———

NooR & o0

Ak d dak b dbdobd

i AAAA‘A.A‘lllu-‘-“::“‘AA‘ Temps (helll'eS)
6 +— et R o L e B i e o M —
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Figure I11.13. Diagramme de fluage pour une éprouvette subit une contrainte de 650MPa.

Sur le réseau de courbes £ = f(temps) obtenuels a partir des essais menés a 450 et S00°C aux
contraintes de 600 et 650MPa, nous avons déterminé pour une méme déformation, les vitesses
de fluage secondaire correspondantes. iCelles—ci ont permis, alors, de déterminer la pente
oLogén /(1/T) correspondant & I'énergie d'activation thermique Q dont la valeur peut étre

comparée 2 l’énergiq d’autodiffusion des |différents éléments constitutifs de I'alliage
notamment le fer (280 KJ/mole), le chrome (246 KJ/mole), le molybdéne (234 KJ/mole) [10].
La valeur de Q (~223 KJ/mole) obtenue des essais menés 2 650MPa pour un saut de
température 450 + 500°C semble trés voisine; de celles trouvées dans la littérature, [1, 10],

pour un matériau de composition chimique voisine du notre.

On postule dans ce cas que les mécanismes gouvernant le phénoméne de fluage sont
essentiellement dus a Peffet de diffusion.

1
.
-]
]
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Par contre, pour les essais menés 4 600MPa pour un saut de température 450 + 500°C, on
constate que I'énergie d'activation trouvée pour le fluage (~332 KJ/mole) est neitement
supérieure a I’énergie d’autodiffusion des différents éléments constitutifs de l'alliage. Ceci
pourrait suggérer que nous ne sommes pas uniquement en présence d'un phénomeéne de fluage
contrdlé par la diffusion (mécanisme dit de Herring-Nabarro).

En fait, le mécanisme doit &tre plus complexe car, outre la contrainte appliquée, il faut tenir
compte de l'effet de la température sur la diffusion et sur la précipitation a travers les vitesses
de déformation engendrées : la précipitation et la déformation étant des phénomeénes
fortement interactifs :

- 2 450°C, on enregistre, 4 partir de la mise en charge pour o = 600.et = 650MPa, une
croissance relativement lente de la déformation dans un domaine s'étendant de 0.6 2 0.8%
environ. On pense que le ralentissement des vitesses de fluage initiales serait dit 4 un faible
déplacement des dislocations, dans le matériau, ce qui favoriserait la ségrégation
d'éléments carburigénes tels que le carbone, le chrome, le molybdéne, autour des
dislocations et donc la précipitation.

A partir de 1% de déformation correspondant au début du palier de la courbe e=f(temps),
une légére augmentation de la vitesse de fluage est notée : la taille des précipités croissant
sur les dislocations atteint une "valeur critique" & laquelle un désencrage pourrait se
produire. Par la suite, on enregistre pendant un temps relativement long (~ 118 et 520
heures), un ralentissement de la vitesse de fluage par suite de la croissance de précipités
qui seraient, selon BERANGER et al, du type (Nb, V)o(C) responsables en grande

partie d'une diminution de la mobilité des dislocations.

- 4 500°C et pour les contraintes 600 et 650MPa, I'évolution de la déformation en fonction
du temps suit un schéma classique permettant de distinguer les stades primaire, secondaire
et tertiaire caractérisés, respectivement, par :

e une croissance de la déformation a partir de la mise en charge jusqu'a une valeur de
l'ordre de 2%,

 un ralentissement de la vitesse de déformation dars un domaine s'étendant de 2 & 5%
correspondant au palier observé sur la courbe € = f{temps),

« une accélération de la deformatlon se produisant 4 partir de 2% et se prolongeant
Jusqué la rupture.

De ce qui précede, nous pouvons noter que pour le saut de température (450 + 500°C), la
valeur sensiblement élevée de I'énergie d'activation Q, pour & = 600MPa, peut étre associée a
la présence de fins dispersoides (notamment & 450°C), qui au dela d'une certaine taille et
d'une certaine densité, n'auraient plus d'influence sur la vitesse d'écoulement. La précipitation,

a 500°C, de carbures M23C p formés 4 partir du carbone en solution solide favorise

laugmentation de la vitesse de fluage et, par conséquent, une augmentation de I'énergie
d'activation thermique.

I1L.5.3.3. Détermination de la résistance a la rupture par fluage

En appliquant la méthode normale exposée dans le deuxiéme chapitre, par le tracé du
graphe représentant la contrainte & rupture o en fonction du temps a rupture t, en échelle
bilogarithmique, on peut prévoir la durée de vie d une piéce soumise 4 une contrainte et 4 une
température données.
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Puisque nos essais ont été menés a la tempér:Lture de 500°C, ce graphe ne permet d’estimer

que les contraintes que nous pouvons admettre|sous cette température.

D’aprés les résultats obtenus des deux premiers essais de fluage, on peut déterminer les deux

paramétres A et B de [équation (11.23) du Chapitre 11. L’équation va, alors, prendre la forme
suivante : ‘

log (0+) = -0.2339;5 % log(tr) + 3.23052

On peut tracer maintenant, le graphe représent:ant la variation de la durée de vic en fonction de
la contrainte ; ce graphe est illustré par la figuie 111.14 ci-aprés.

Contrainte i rupture |MPa|
10000

100¢

100 L z

10 :

1
[ 10 100 ! 1000 10000 100000
. b Femps de rupture |[heures]
Figure 111.14. Résistance a la rupture par fluage de I’acier Z 40 CSD 10 pour T= 500°C.

De ce diagramme, on peut remarquer que, 1a duée de vie de I'éprouvette est inversement
proportionnelle a la contrainte appliquée. C’est-a-dire, si 1a durée de vie voulue est large, la
contrainte appliquée doit étre diminuée.

Nous pouvons employer cet abaque de deux| maniéres : si nous avons une piece travaillant
sous une certaine contrainte (déhinic au préal:lablc), nous pouvons prévoir le temps nécessaire
pour qu’elle arrive & rupture. D'une autre manicére, si nous visons une durée de vie bien
déterminée pour une piéce donnée, par extrapolation (sur le graphe ci-dessus) nous pouvons
prévoir la contrainle que nous ne devrons pds dépasser. Pour les températures inférieures a
500 °C, les contraintes admises sont supéricures aux contraintes-déterminées par cette courbe.

N

ITL5.4. Micrographie de I’acier aprés essai de fluage

Apres essai de fluage. unc observalion ayr microscopic optique est opérée sur le it de
I"éprouvette dans la zone de rupture (figure H1.15).

Figure II1.15. Micrographie optique du imatériau
aprés un essai de fluage 3 6 = 600MPa ; T =500°C.

La micrographie révéle une multiplication .des bandes de g

I"éprouvette dont le role est essentiel dans Icf processus d’endommagement du matériau. En
effet, les bandes de glissement peuvent, dans la majorité de cas, étre le siége de I'amorce de
fissures traversant les _lioints de grains.
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Par ailleurs, I’examen du fiit de I'éprouvette est opéré au moyen du microscope électronigue a
balayage ; il est illustré par la figure [11.16 ci-aprés.

L’observation du fiit de I’éprouvette met en évidence une structure
deformation par fluage. La rupture de ’éprouvette est obtenue par décohésion des grains le
long de I'axe de sollicitation; la déformation plastique induite par Ueffet conjugué de la

contrainte et de la température s’est traduite par des amoncellements de la structure le long du
fist de I’éprouvette.

H1.5.4.1. Examen des faciés de rupture

Les faciés de rupture par fluage (figure 111.17) ont été examinés au moyen du microscope
¢lectronique a balayage.

Figure HI117. Faciés de rupture aprés un essai de
fluage 4 6 = 600MPa ; T = 500°C ; (G : 625x).

: 25 % = gL

Au cours de la forte déformation plastique pendant essai de fluage, de petites cavités se
forment d’abord en des endroits isolés, 1a on la compatibilité entre déformation globale et
locale est difficile a assurer (inclusion, carbures). Ces cavités deviennent plus nombreuses et
augmentent de volume ; la réunion de ces cavités donnent naissance a une fissure. La
coalescence des cavités est effectuée par striction interne des pédoncules séparant les trous
dont la croissance conduit & la rupture. D’aprés la photo présentée dans la figure II1.17, on
remarque bien que le facies de rupture ductile se constitue de cupules juxtaposées. Au fond
des cupules il existe souvent des inclusions ou des précipités qui leur ont donné naissance.

Cet effet est mis en évidence par la photo agrandie qui présente deux trous adjacents &

I’intérieur desquels se trouvent des précipités ; nous pensons que ce sont des carbures existant
dans la microstructure du matériau.
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1IL.6. Essai de relaxation

L’essai de relaxation consiste a porter uné éprouvette a la température spécifiée et a la
soumettre a une charge!de traction dirigée sui\).ant son axe longitudinal. Pendant la relaxation,
Ja déformation de I’éprouvette est imposée. on enregistre alors, I’évolution de la contrainte au
cours du temps.

Afin d’étudier le comportement de 1’acier Z40CSD10 en relaxation, deux essais ont été menés
aux températures de 400 et 500°C. Sur les ﬁglures {I1.18 et IH1.19 ctaprés sont représentées,
respectivement |’évolution de la contrainte efn fonction de la déformation et au cours du
temps. | |
1200 + Contrainte { MPa) 1

1000 T

Relaxation

|

800 1 t
600 + ' |
|

]
i
1
i
i
i
]
]
i
i

400 + | i
200 + u
R = '

0 0.5 1 1.5 2 25
| Déformation (%)

Figure HIL18. Evolution de la contrainte enl fonction de la déformation pour un essai de
relaxation 4 une température de 500°C (g,=2.3%).

La contrainte augmente progressivement jusqu’a l'instant ou la déformation sera égale & la
valeur imposée a partir de lagquelle le niveau de la contrainte va décroitre au cours du temps.
1200 T Contrainte ( MPa) |

o e e e 2 - -

1000 1 | Chute de contrainte : §76 Mi‘a;
] |
800 i
Relaxation & T = 500°C; Déformation imposée : 2.3 % ‘
600 1 i
] ' : ¢
400 T | !
200 + \ f _¥
] [ Tempstheures)
0 et e
0 10 20 Ril 40 ©s0 60 70 80 ) 100

Figure HI.19. Evolution de la contrainte au cours du temps pour un cssai de relaxation &
T=500°C (g,=2.3%).

Cet essai a permis de mettre en éVideI!'lCG la; diminution de contrainte résultant du maintien
d’une déformation coristante. D’apres la figure 111.19 et puisque ta déformation imposée g, est

proche de la déformation correspondant a fa résistance & la traction (ou I'écoulement est
important), on remarque préalablement, une réduction rapide de la contrainte jusqu’a la-valeur
de 471MPa a partir de laquelle, la contrainte va décroitre d’une maniére considérable. Aprés
un temps de 84.5 heures depuis le début d’essai, on enregistre une chute de contrainte de
Pordre de 876MPa. , :

Ainsi, chaque point dt!a la courbe de relaxation ¢ = f (temps) donne la contrainte et la vitesse
de déformation viscoplastique. Cette derniére peut étre elle méme considérée comme étant la
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vitesse de fluage secondaire en fluage si on applique ce niveau de contrainte & la méme
température [18].
£=(04,-0,) Et;,, — 1)
Avec :
E module d’Young du matériau,
ti ; tivy deux instants successifs ol les contraintes o, et &,,,s0nt mesurées.

L’évolution de la vitesse de déformation en fonction du niveau de contrainte est illustrée par
la figure 111.20.

0T Lu (vitesse de déformation)
23

47T 4
67 ,

1]
-
=
A
1
\
L]

-
IZ R . L

] Ln {contrainte)
A143—— : + R —— +—r ‘ !
: 5 5.2 54 56 5.8 6 6.2 6.4
Figure 111.20. Evolution de la vitesse de déformation plastique en fonction du niveau de

contrainte pour un essai de relaxation a T=500°C ( £,=2.3%).

La vitesse de déformation diminue avec la diminution de la contrainte. D*aprés cette figure et
selon la concavité de la courbe, on peut constater que la vitesse de déformation ne pourra pas
étre €gale A zéro. Ceci montre ’absence d’une contrainte seuil traduisant une relaxation
permanente de la contrainte en fonction du temps ; par conséquent, le phénomeéne de fluage
peut exister pour tous les niveaux de contrainte.

Si on lance juste aprés la durée indiquée de 1’essai de relaxation, un essai de fluage 4 la méme
température et pour une contrainte de 650MPa, la réponse de I’éprouvetle telle que présentée
. par la figure 111.2}1 montre une “combinaison” entre cette derniére et celle d’un essai mené
directement en fluage.
204 Déformation (%)

18 1 I
16
14 :
12 .
10 1 » .
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1 .
6 1 N Pl . B Sans Reloxation
4-0000”’.“
L2 ]
h ]
2 Temps (heures)
0+ - ' ' . .
0 20 40 60 80 100 120

Figure 1121, Réponse d’un essai de fluage lancé aprés un essai de relaxation.

La réponse montre qu’il se fait une réduction dans la vitesse de fluage secondaire, aw-dela, un
agrandissement dans le domaine stationnaire puis la durée de vie de I’éprouvette qui a été
utilisée dans un essai de relaxation. D’autre coté, on enregistre une augmentation dans la
valeur de I’atlongement a rupture.
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L’autre essai de relaxation mené a la tetqpératlllre de 400°C et pour une déformation constante
de 0.59% est illustré par les figures 11.22, 111.23 et [I1.24 ci-aprés.
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Figure H1.22. Evolution de la contrainte en
relaxation & une température de 400°C.
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Figure I11.23. Relaxation de la contrainte
température de 400°C.
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au cours du temps pour un essai mené A une

Dans un premier temps, la contrainte algmente progressivement jusqu’a une valeur o, =909
p P gin prog Jusq 0

MPa correspondant 4 la valeur de la déformation imposée g,=0.59% (figure 11.22).

La valeur atteinte de contrainte représente la contrainte initiale de I’essai de relaxation; au
deld de ce niveau, la contrainte se relaxe d’une maniére dégressive. Aprés une durée de
96heures, la contrainte va se stabiliser au cours du temps (figure [11.23) & un niveau appelé

contrainte seuil (o, =363MPa). Depuis le dlébut de I'essai jusqu’a I'atteinte de la contrainte
seutl, on enregistre une chute de contrai!nte d’environ 545MPa.

i
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BT Ln (vitesse de déformation)
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Figure H1L24. Vitesse de déformation plastique de relaxation en fonction de la contrainte
pour un essal mené a une température de 400°C. '

La figure 111.24 montre I’évolution de la vitesse de déformation plastique de relaxation en
fonction du niveau de contrainte. On remarque que la vitesse représente une fonction
proportionnelle & la contrainte, ot pour diminuer la valeur de celle-ci, on doit diminuer le
niveau de contrainte et inversement.

A partir de la contrainte seuil o, la vitesse de déformation plastique de relaxation tend a

s’annuler ; ceci suggere que la relaxation & 400°C est achevée. Dans ce cas, on peut postuter
que les essais de fluage menés dans ces conditions peuvent étre similaires au fluage
Jogarithmique présenté dans le deuxiéme chapitre de ce mémoire.
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Le présent travail a été consacré a I’étude d’un'acier a outils de type Z40CSD10 en vue de
déterminer ses caractéristiques thermomécaniques en fluage - relaxation.

L’étude bibliographique a permis de mettre en év1deti10e ses caractéristiques principales en relation
avec les phénomeénes de fluage et de relaxation|dans leurs différents aspects ainsi que les méthodes
utilisées pour les traiter.

La caractérisation, d’un point de vue expérimental, de I’acier en question a ét€ menée selon deux
approclies majeures : |

e une premi¢re approche centrée sur les éléments structuraux de l'acier ainsi que les
transformations de phase susceptibles d’étre induites suite aux traitements thermiques
adoptés (conditions de chauffage et de refroidissement),

+ une approche dite «thermomécanique» basée sur des essais de traction, de relaxation et de
fluage dans des gammes de températwes et de contraintes caractéristiques des
transformations de phase induites.

Des liens entre les deux approches ont pu étre ains'i établis. Nous en résumons dans un premier
temps les principaux éléments ; nous proposeréns, dans un deuxiéme temps, des perspectives pour
des travaux futurs tant du point de vue microstructural (Microscopie électronique en transmission et
Diffractométrie X notamment) que de celui des essais thermomécaniques dans des gammes de
températures et de contraintes? correspondant aux conditions de service rencontrées.

La caractérisation structurale a porté essentiellement |sur des observations au microscope optique et
au microscope €électronique A balayage, des mesuresj de microdureté en corrélation avec les points
de transformations caractéristiques de |’acier. |

Pour I’étude du comportement "thermomécanique ", notre champ d’investigation concernait 4 la fois
des essais de traction, de relaxation sous déformation totale imposée aux températures ol les
phénoménes de viscosité sont susceptibles de se|manifester et enfin des essais de fluage a
différentes températures et/ou a différentes contraintes appliquées.

L’investigation microstructurale a permis, de p?r la composition de I"acier, de mettre en €vidence a
’état de livraison une matrice ferritique décorée de nombreux carbures de cémentite alliée, de
carbures de chrome et de carbures de molybdéne.
Aprés un traitement de trempe opéré dans les conditions spécifiées, la microscopie optique et
surtout & balayage a mis en évidence la formation de lattes de martensite dans la structure du
matériau. Si la trempe est suivie d’un revenu a teinpérature choisic la martensite et ’austénite
résiduelle formées par la trempe se transforment complétement en ferrite avec de fortes

précipitations de carbures 4 travers les niveaux de microdureté atteints.

L’étude du componement "thermomécanique" a permls d’établir des résultats appréciables pour la
tenue en service d’un tel matériau. |

Ainsi, s’agissant des phénoménes de viscosité mtervlenant haute température, les essais de fluage
et de relaxation menés selon les conditions choisies ont permis d’établir et de discuter des
mécanismes propres d ces phénoménes en confrontant les résultats de ces essais a ceux trouvés dans
fa bibliographie concernant des matériaux de composition chimique voisine du notre.
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En fluage, nous avons déterminé une énergie d'activation thermique qui, en dehors de sa valeur
numérique, dénote l'action simultanée de la température a travers les phénoménes de précipitation,
et de la contrainte appliquée a travers les vitesses de déformation engendrées.

L'évolution des vitesses de fluage semble conditionnée par la diffusion des éléments d'alliage au
début des essais et la croissance des précipités par la suite qui agissent sur la mobilité des
dislocations (ralentissement ou augmentation de la vitesse de déformation).

Les essais de relaxation menés 4 déformation totale imposée ont permis de mettre en évidence la
relative viscosité du matériau, aux températures o celle-ci se manifeste, & travers la diminution de
contrainte obtenue.

Nous avons établi que pour une température spécifique (500°C), le comportement de Pacier
n’admet pas de contrainte seuil aw-dela de laquelle, la relaxation de contrainte est permanente.

Pour un autre niveau de température (400°C), le comportement de I'acier peut admettre une
contrainte seuil & partir de laquelle, la vitesse de déformation en relaxation s’annule. Par
extrapolation on peut déduire que, pour la premiére température, des bas niveaux de contraintes
peuvent provoquer un fluage avec vitesse de déformation de fluage secondaire, alors que pour la
deuxiéme température, Putilisation des contraintes inférieures & la contrainte seuil assure la nullité
de la vitesse de déformation; la rupture par fluage est dans ce cas évitée.

Au ierme de ce travail un certain nombre de perspectives restent ouvertes aussi bien pour
I’investigation microstructurale que pour la conduite des essais mécaniques.

Ainsi, pour les essais de fluage et de relaxation certains mécanismes microstructuraux intervenant
dans le comportement du matériau (précipités, réarrangement des dislocations,...) nécessitent d'étre
approfondis par les apports, notamment, de la microscopie électronique en transmission.

Nous avons, au cours des essais, formulé des hypothéses qu'il convient d'infirmer ou de confirmer ;
en effet, méme si les données bibliographiques sont fiables il a été montré que la structure du
matériau et ses caractéristiques mécaniques restent étroitement liées & son mode d'élaboration ; c'est
donc un examen plus complet, du matériau, en microscopie électronique en transmission qui
permettra de valider plus particuli¢rement les hypothéses émises.

Cette approche mérite également d'étre étendue a I'étude de la cinétique d'endommagement de
l'acier soumis aux sollicitations dans les gammes de températures supérieures a 500°C permettant de
plastifier plus le matériay, (700°C par exemple), dans le but d'établir une prévision de sa durée de
vie par des méthodes appropriées (température équivalente, interaction fluage - relaxation).

En conclusion, ce travail présente des intéréts scientifique et technologique dans la mesure ol il 2
permis de metire au point une approche sysiématique qui pourrait étre étendue, sur le plan
expérimental, & I'étude d'autres matériaux soumis a des sollicitations complexes.

- 56 -



Bibliographie



Références bibliographiques

REFERENCES |BIB1L10 GRAPHIQUES
|

[1] G.BERANGER ; G. HENRY ; G. LABBE ; P. SOULIGNAC. "Les Aciers Spéciaux”,
Technigue & Documentation, 1997, pp.584 — 592,

[2] R. LEVEQUE. "Aciers a Outils", Techniques de I’ Ingénieur, M330, 2002.
[3] H.De LEIRIS. "Matériaux et Alliages",| Tome 2, Masson & Cie, 1971, pp.94 — 105.

[4] B.HOCHEID ; P. POUPEAU. "Diagrammes d’Equilibre, Alliages Ternaires”, Techniques
de I’Ingénievr, M 76, 2002, '

[5] K.OURARI. Thése de Magister, EIN.P — ALIGER, 2001, pp.33 - 39.

6] N. HAMDIL. Thése de Magister, E.N.P JI— ALGER, 2002, pp.37 —38.

[71 J. HOCHMANN, "Aciers et Alliages Réfraciaires", Techniques de Plngénieur, M325, 2002.
[8] C.CHAUSSIN; G. HILLY. " Métallurgie", Tome 1, Dunod, 1976,pp.108-109 ; 174.

9] P.LACOMBE ; B. BAROUX ; G. BERANGER. "Les Aciers Inoxydables", Les Editions de
Physique, 1990.

[10] K. NECIB. Thése qe Doctorat, Université de Technologie de Compiégne — FRANCE, 1995.
[11] B. SCHMITT. "Matériaux Ferreux", Polycopié, E. N. P - ALGER, 1978, pp.28-29.
[12] NORME AFNOR. "Produits Sidérurgiquesl" Tome 5, 2000.

[13] Y.ADDA ; JM. DUPOUY ; J. PHILIBERT Y. QUERE. "Elément de Métailurgie
Physique", Tome 5, Collection de I’ INSTN -FRANCE 1991 pp.160 - 167.

| . .
[14] .M. DORLOT; J. BAILON ; J. MASO INAVE. "Des Matériaux", 2™ Edition de I’Ecole
Polytechnique de Montréal -CANADA, 1986, pp. 174 — 176.

[15] G.CHAMPIER. "Déformation Plastique dels Métaux et Alliages”, Masson, 1968.
[16] F. SAINT-ANTONIN. "Essai de Fluage", Techniques de PlIngénieur, M140, 2002.

{17] P.LEHR. "Structhre et Plasticité des Matériaux Métalliques”, Tome 3, Collection de
I’ENSTA -FRANCE, 1975, pp.29 —43.

{18] A. IOST ; C, KIBELOLO. "Acier a 12% de Chrome: Application a la Relaxation et au
Fluage de I’ Equatlon de Hart", Mémoires et Etudes Scientifiques/CIT -Revue de Métallurgie,
mars 1990, pp. 165 - 172, ‘

{19] D. FRANCOIS; A. PINEAU ; A. ZAOUL "Comportement Mécanique des Matériaux :
Elasticité et Plasticité", Hermeés, 1995,

[20] F. SAINT-ANTONIN. "Essai de Relaxation Isotherme”, Techniques de I'Ingénieur, M 141,
2002.

[21] J. LEMAITRE ; J L. CHABOCHE. "Mécanique des Matériaux Solides", Dunod, 2001.

[22] V. VANDER ; F. ‘GEORGE "Atlas of Tlme-Temperature Diagrams for Irons and Steels",
ASM International, 1991, pp.262 — 263.

-57-




Références bibliographigques

[23] J. PHILIBERT; A. VIGNES ; Y. BRECHET ; P. COMBRADE. "Métallurgie': Du
Minerai au Matériau", Masson, 1998.

[24] J. BARRALIS; G. MAEDER. "Précis de Métallurgie", AFNOR ; Nathan, 1997, pp.145-147.
{25] J. BARBE. "Mécanique des Structures", Tome 3, Collection de ’ENSAE, 1983.
[26] L.H. VAN VLACK. "Materials Science for Engineers", 4ddison-Wesley, 1970, pp. 361.

-58 -



Annexes



Désignation des

nnexe 1

Aciers a Qutils

* Aciers A Outils non alliés pour Travaiil & Froid (classe 1)

Appelée aussi aciers 4 outils au carbone, cette classe d’aciers est subdivisée en trois
groupes de qualité ; Ieur désignation comporie la lettre C suivie d’un nombre exprimant la

teneur moyenne en carbone en centiéme pou

qualité (2, 3, 4).

De légeres additions éventuelles, par cxemple
les symboles abrégés V ou Cr, placés en fin de

* Aciers a Outils alliés pour Travail 2 Froid

r-cent, puis la lettre D suivie d’un indice de
de vanadium ou dc chrome sont rappelées par
désignation [2].

et & Chaud (classe 2 et 3)

Les désignations correspondent & celles des normes allemandes avec la teneur en

carbone en centi¢éme pour-cent suivie des

éléments d’alliage dans Vordre des teneurs

: . 1) . .
décroissantes et, un nombre correspondant a 1a concentration la plus importante (en général

multiplié par 4).

Lorsque la teneur en élément d’alliage est su

x 100) est précédé de la lettre X et suivi par

décroissantes avec un ou plusieurs nombres c¢

¢léments présents en plzus grande quantité.

* Aciers 2 Coupe Rapide (classe 4)

Leuwr composition chimique permet un

suivanie :

sans cobalt,

les aciers contenant du cobalt,

périeure a4 5%, le nombre (teneur en carbone
es éléments d’alliage dans Pordre des teneurs
yrrespondant A la concentration réelle (du) des

¢ désignation abrégée définie de la maniére

trois chiffres donnant les teneurs moyennes en W, Mo, V dans cet ordre pour les aciers
quatre chiffres donnant les teneurs moyennes en W, Mo, V, Co dans ce méme ordre pour

les trois ou quatre chiffres sont précédés du symbole HS.

Le chrome et le carbone sont omis dans:le cas ou deux nuances se différencient uniquement
par la teneur en carbone, le symbole HC placé en fin de la désignation abrégée permet de

désigner la variante a teneur en carbone plus €I
|

b

evée [2].
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Figure 2. Courbe de revenu d’un acier au Molybdéne 4 0.35 % de carbone [11].
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Figure 8. Machine d’essai de fluage — relaxation (document du Laboratoire).
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Résumé

Le présent travail porte sur les caractéristiques clle tfluage-relaxation d’un acier a outils de type
ZA0CSD10 pour boulonnerie 4 chaud.

La caractérisation a porté sur les éléments structuraux de Pacier, centrée principalement sur la
métallographie et de la microdurets,

Un autre volet de la ca‘racterlsatlon a |été |considéré; il concerne la réponse

« thermomécanique » de I’acier suite a des sollicitations particuliéres choisies. Il s’agit des
essais de traction (a I’état d}e livraison, aprés trajtements thermiques), de fluage et de
relaxation a différentes contraiintes et / ou a dléfor ations imposées en corrélation avec la
tempeérature ; choisie en fonction de ’emploi ultérieur du matériau.

Les principaux résultats montrent I’influence des traitements thermiques et des conditions de

o . . | . .
sollicitation (traction, fluage, rglaxatlon) sur la microstructure.

Mots clés : Fluage — Relaxation — Acier & outils|— traitements thermiques — Microdureté.

Abstract

This work concerns the characteristics of creep-telieving lof a tool steel of the type Z40CSD10
for hot nuts and bolts.

The characterization related to the structural elements of the steel, centred mainly on
metallography and of the microhardness. |

Another shutter of the characterization was considered; it concerns the answer ‘thermo-

mechanical’ of the steel folloning by the desired particular effects. It means the tensile

tryings (with the delivery condition, after heat tr‘Leatments), creep tests with various constraints
and / or deformations imposed in correlation with the temperature; chosen according to the

later use of material.

The principal results show the influence of the h'eat treatments and the requested conditions
(tensile, creep, relieving) on the microstructure.

Key words: Creep — Relieving — Tool steel — heat treatments — Microhardness.




