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Résumé : Dans cette étude, nous avons analysé les résultats acquis dans le domaine de rupture par fluage
d’un acier de construction type 35 NCD16, afin de mieux comprendre les relations existant entre les aspects
microstructuraux et les mécanismes de déformation conduisant a la rupture par fluage. Nous avons
caractérisé¢ le comportement de cet acier & chaud dans une gamme de température étendue entre 510°C a
600°C avec un incrément de 30°C sous deux charges constantes 150 et 200 MPa. Les vitesses de fluage
augmentent et la durée derupture diminue sous I’effet conjoint de I"’augmentation de la charge appliquée et
I'élévation de la températurc. Au niveau des processus mis en jeu aprés rupturc: les examens dc la
microstructure montrent que la cémentite est instable au-dela de 540°C et sa coalescence est plus rapide sous
200 MPa que sous 150 MPa. Nous avons constaté également que sous contrainte constante, I’adoucissement
de cet acier est attribué & la coalescence de la cémentite activée thermiquement. Toutefois, a température
constantc, J¢ durcissement consenti en dépit de la coalescence de particules de cémentite est dil aux
contraintes résiduelles de compression a la multiplication des dislocations provoquées par ’augmentation de
la contrainte appliquée. Par ailleurs, I"allongement et la striction restent suffisamment élevés sous 150 ct 200
MPa respectivement au-deld de 570 et 340°C. Les micrographies optiques des facics de rupturc montrent
que la cavitation est a Vorigine de la rupture. Les résultats de rupturc par fluage ont été extrapolés. a
contrainte constante, jusqu’aux durées visées qui varient de | a 3 ans de service.

Mots clés :Déformation instantanée. Densité de dislocation, Fluage, Présipités, Coalescence, Cavite,
Contrainte résiduclie.

Abstract : In this studv. we arc analvsed the results from the creep-rupture range of enginecring steel as
35NCDI16 for that to understand the relationship existing between microstructural aspects and mechanisms
of strain which lead to failure. We tried to characterise the behaviour of this steel on a temperaturc range
500 to 600°C and a load range 150 MPa and 200 MPa. The creep rate and time to rupture diminishing with
increasing of the applied load and temperature. Microstructural micrography showed the instability of
cementite above 540°C, the coarsening of cementite particles is very pronounced at 200 MPa comparatively
to 150 MPa. At constant value of stress, the softening of this steel is attributed to coarsening of these
particles of cementite, which is actived thermally. At constant temperature, the structural hardentng 1s due to
residual stresses and density of dislocation which are to generated by applied stresses. Both clongation and
contraction of section have great values under 150 and 200 MPa above the temperature 570 and 540°C,
respectively. The micrographic exams showed that the failure is induced by cavitiesThe extrapoiation of
results of creep was to be made, at constant value of stress, until a period from 1 to 3 vears of service.

Key words : Instantancous strain, Density of dislocation, Creep, Precipitates, Coarsening, Cavity, Residual
stress.
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INTRODUCTION GENERALE. .

L’acier constitue depuis longtemps un matériau particuliérement adapté 2 la fabrication des piéces de
construction mécanique; vilebrequins; arbres; pignons;; vis et boulons, soupapes de locomotives, aubes des turbines &
gaz et & vapeur...ctc. Ces piéces sont destinées & assurer une bonne résistance a I"usure, & la fatigue et au fluage.
Parmi les aciers pour traitement thermique, quelques uns se sont distingués depuis longtemps par certaines de leurs
propriétés remarquables. L acier contenant en moyenne 0,35 % de carbone, 4 % de nickel, 1 % de chrome et 0,20 %
de molybdéne appartient & la famille des aciers de construction pour traitement thermique. Sa désignation
conventionnelie selon la norme AFNOR A 33 - 610 est 35NCD16. Grace & la présence du Nickel et du chrome, cet
acier posséde des propriétés remarquables caractérisées par une grande trempabilité, une ténacité élevée une tres
bonne résistance 3 la fatigue et enfin la possibilité de supporter une contrainte élevée sans subir de rupture brutale.

Ces aciers sont réservés aux piéces les plus chargées ou travaillant a hautc température. La longévite d’une
piéce est une exigence fonctionnelle forte importante qui peut étre évaluée par I'expérience. Malheureusement, ces
expériences exigent des durées d’exécution importante dans le cas du fluage par exemple. L’extrapolation des
résultats d “essais de courte ou de movenne durée permet de contourner cette difficulté. Les propriétés mécaniques
d'un matérian métatlique sont fonctions de sa microstructure. Pour un emploi & haute température il est essentiel de
choisir un matériau qui répond pendant toute la durde de service aux exigences de résistance meécanique, de bonne

ductilité, de stabilité structurale et de bonne résistance a I'oxvdation auxquelles il est confrontc.

Le mémoire se rapporte & un ensemble de mesures et d"observations réalisées sur I"acier 35NCD16. A I'¢tat de
livraison sous forme de rond de 20 mm de diamétre. sa structure est composée de matrice de ferrite contenant des
précipités de cémentite globulaire. _

L’obijet de ce travail consiste en une contribution & I'étude du comportement structural de I"acier 35NCDI16 en
condition de fluage. L étude de I"évolution de la microstructure au cours du fluage est réalisée par les méthodes
suivantes:

- Caractérisation par microscopic électroniquc a balavage.

- Analvses d'tmage sur micrographies calguées.

- Caractérisations mecaniques. :

- Mesure instantanée de I"allongement au cours du fluage.

-Détermination qualitative et quantitative, par diffraction X ( méthode des sin:\p ). des contramtes résiduelles
jusqu’a rupture par fluage.

Nous avons présents le mémoire sous forme de six chapitres dont les deux premiers sont réserves a "analvse
bibliographique. Dans le premier chapitre, nous avons présenté unc étude métallurgique des aciers alliés. Le second
chapitre comprend un aspect mécanique qui regroupe les expressions mathématiques décrivant les courbes de fluage
et les effets des paramétres contraintes et tcmpératures sur la vitesse de fluage. En second lieu vient I"aspect
métallurgique qui étudie les principaux mécanismes de la déformation par fluage a basse et & haute températurc. Les
modéles de ces mécanismes n'ont pas 6t¢ exploités car ils ne font pas Pobjet de notre étude. Le chapitre HII cst
consacré  la description des méthodes expérimentales et de I'appareillage utilisé. Dans le chapitre IV, nous avons
regroupé tout les résultats expérimentaux avec commentaire. Le chapitre V consiste a discuter et interpréter ces
résultats. Le chapitre VI est une conclusion générale suivic d'une perspective qui suggere quelques techniques
expérimentales complémentaires.



Chapitre 1: Métallographie de ['acier 35NCDIi0

I. METALLOGRAPHIE DE L’ACIER 35NCD16
.1 STRUCTURE DE L’ACIER 35NCD16.

introduction.

Le nickel est peu soluble dans la phase ferritique, la solubilité maximale atteinte ne dépassant pas 8 %. Par
contre, sa solubilité est illimitée dans ’austénite, ceci est expliqué par Ia nature gammageéne de cet élément.

Le chrome est un élément alphagéne, sa solubilité dans la phase ferritique (o et 8) est illimitée. Toutefois, sa
solubilité dans le fer y ne dépasse pas 12 %. Pour des teneurs supérieures a 15 %, le diagramme Fe-C se complique
par Vapparition d’une phase ¢ fragile qui n’apparait qu’en état solide et cristallise dans le systéme cubique a face
centré avec 25 % de chrome.,

Le chrome et le molvbdéne sont carburigénes, ils forment des carbures stables. La formation de ces carbures
engendre une influence considérable sur les propriétés mécaniques de ’acier méme & de faible taux d’addition. Le
chrome et le molybdéne se diffusent dans la cémentite et la stabilisent améliorant ainsi la ténacité de Iacier, L intérét
de I'addition du molvbdéne dans les aciers au Ni-Cr est de lutter contre la fragilit¢ au revenu [1]. d’améliorer ia
résistance au fluage et de conférer aux constituants d’équilibre une meilleure stabilité thermodynamique.

i.1.1 Influence du nickel sur le diagramme Fe-C.

Le nickel favorise I'expansion du domaine vy au détriment du domaine « : il éiéve le point AC; et abaisse le
point AC; (fig. 1.1). Le nickel abaisse aussi bien la température que la composition eutectoide, mais son effet est
relativement faible.
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Fig. 1.1 Diagramme Fe-Ni {2].

Le coefficient de partage du mickel entre les carbures et la ferrite est pratquement nul. De ce fait, le nickel se
retrouve, genéralement, dissout dans la ferrite en solution solide de substitution. (fig. 1.2)
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Fig 1.2 Diagramme isotherme ternaire Fe-Ni-C a 20 °C[3].

1.1.2 Influence du chrome sur le diagramme Fe-C.

Le chrome €largi le domaine ferritique par abaissement du point AC, et relevement du point AC;, ceci se
traduit par le contournement du domaine v par une boucle constituant ie domaine biphasé o + v (fig. 1.3).
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Fig. 1.3 Diagramme Fe-Cr {2].

Pour une teneur en chrome inféneure & 13 %, ces alliages aprés austémisation peuvent subir la
transformation @ — y par refroidissement lent ou rapide. Toutefois, lorsque Ia teneur en chrome dépasse 13 %, cette
transformation disparait et la structure de ces alliages demeure ferritique méme aprés trempe.

Le chrome abaisse la composition cutectoide : 4 1 % de chrome la composition eutectoide atteint 0.7 % de
carbone, et a 4 % de chrome elle atteint 0,3 % de carbone. De méme, une augmentation du taux de chrome entraine
une élévation de la température eutectoide (fig. 1.4).
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Fig. 1.4 Influence des élémenis d'alliage sur les propriétés de 'eutectoide {2].

Le chrome se partage de mani¢re équitable entre la matrice et la cémentite. La figure 1.5 illustre une coupe
isotherme & 20° C d’un svstéme temaire Fe-Cr-C.

Sclon le taux du carbone et du chrome, on peut défnir la structure de I'acier. Ainsi, quel que soit le taux du
carbone, les aciers dont les taux du chrome sont inféneurs a 3 % ont une structure biphasée composée de ferrite et
de cémentite alliée au chrome.
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Fig. 1.5 Coupe isotherme ternaire Fe-C-Cr a 20° C [2].

1.1.3 Influence du molybdéne sur le diagramme Fe-C.

Comme le chrome, le molvbdéne élément alphagéne et carburigéne stabilise la ferrite et réduit Je domaine y
(relévement de AC; et abaissement de AC;). L action du molvbdéne sur la composition et la température eutectoide
est tres accentuée par rapport 2 celle du chrome (fig. 1.4).

La coupe isotherme a 700° C du diagramme ternaire Fe-Mo-C montre que pour de faibles additions de
molvbdéne (inférieurs 3 1 %) et quel que soit le taux du carbone, ces aciers ont une structure composée de ferrite et
de cémentite alliée au molybdéne (fig. 1.6)
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Fig. 1.6 Coupe isotherme ternaire Fe-Mo-C a 700° C f2].

I.1.4 Influence conjuguée des éléments d’alliage Ni-Cr-Mo sur le diagramme Fe-C.

Dans le svsteme Fe-C-Ni-Cr-Mo, le nickel est dissout compiétement dans la ferrite lorsque son taux ne
dépasse pas 5 %. Les €léments chrome et molvbdene sont répartis approximativement de maniére équitable entre la
ferrite et la cémentite. L action conjuguée des trois éléments nickel, chrome et molvbdéne sur le diagramme Fe-C, se
traduit de la maniére suivante :

1/ Action sur la température AC; . cette action est bien définic par la relation d° Andrews [2] :

AC, (°C) = 727 - 10.7(% Mn) -16.9(% Nij— 29.1(% Sij~ 16.9(% Cr)+
6.38(% W) + 290(% As) (1).

On constate que les effets du chrome (relévement de AC, ) et du nickel (abaissement de AC, ) se compenscnt
pour les mémes taux d additions donc la tendance sera fixée par I'élément avant la teneur la plus élevée.

2/ Action sur AC; : Elle est définie par la seconde relation d” Andrews [2] :

AC;(°C) = 912 - 203f(% C) -15.2(% Ni)- 30(% Mn)+44.7(% Si)+
J04(% V)+31.5(% Mo)+13.1(%W) ).

Le molvbdéne a une influence plus importante que les éiéments chrome et nickel. Pour des taux en chrome
relativement élevés, le point AC; est abaissé, ce qui est en contradiction avec la nature alphagéne du chrome.

3/ Action sur la forme du diagramme Fe-C : Le diagramme Fe-Ni-Cr montre qu’aux basses températures et dans les
domaines des faibles additions en nickel et en chrome, respectivement inférieurs 4 8 % et a 3 %, la structure de
I"alliage est monophasée sous forme de ferrite contenant du nickel et du chrome en solution solide (fig. 1.7).



Chapitre I: Métallographie de l'acier 35NLDIO

Covpe isobhevme 4 650°C.

Fig. 1.7 Diagramme ternaire Fe-Ni-Cr [3].

L’addition du molvbdéne 4 un taux faible va renforcer la structure ferritique. La présence des €léments
nickel, chrome et molvbdéne dans Je systéme Fe-C va engendrer une modification dans la forme du diagramme et
dans la structure de 1'alliage. En effet, la présence du carbone sc traduit par la formation de la cémentite dans
laquelle ségrégent les éléments chrome et molybdéne. Donc, d'aprés ces observations on peut affirmer que la
structure de | alliage contenant un taux de nickel inférieur a 3 % et un taux de chrome inférieur a 1 % et un taux de
molvbdéne inférieur a 0,3 % est biphasee :

— Ferrite de structure cubique centrée contenant en solution solide du nickel, du chrome, du molyvbdeéne et du
manganese.
— Cémentite de structure orthorhombique contenant les éléments chrome, molybdéne €t manganese.

Donc 1"acier se comportc comme un acier hypoeutectoide avec des modifications dans les parametres Cg.

AC,, AC;, et AC..

.2 EFFETS SUR LES TRANSFORMATIONS DE PHASES.

Les éléments chrome et molvbdéne repoussent les domaines vers la droite des diagrammes TTT et TRC et
font apparaitre les deux nez perlitique et bainitique de telle sorte que les deux domaines soient séparcs et laissent
apparaitre unc large zone de stabilité de 1’austénite. Le chrome jusqu'a 1 % déplace les deux domaines de manicre
similaire, mais au-dela de cette teneur son action sur le domaine bainitique est plus importante.

Toutefois, le molvbdéne agit en des teneurs plus faibles, son action est plus importante sur le domaing
perlitique que celui de la bainite.

Les éiéments nickel et manganése augmentent le temps d’incubation des domaines perlitiques et bainitique,
ils abaissent les points AC, et AC; et tendent 2 faire chevaucher les deux domaines.

L’existence de la zone de stabilité de I'austénite entre les deux domaines a permis la réalisation des
traitements thermomécaniques d’austénito-formage des aciers au nickel-chrome-molybdene.
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1.2.1 Transformations isothermes : Diagramme TTT.

.2.1.1 Effet du nickel.
La figure 1.8a qui concerne I’acier sans nickel (XC42) est comparée  la figure 1.8(b) relative & un acier a

0,40 % de carbone et 5 % de nickel. L’étude des diagrammes TTT de ces deux aciers montre que les actions du
nickel sur les transformations de 1" austénite en conditions 1sothermes sont :

- abaissement des points AC, et AC; ;

- abaissement de la température Ms;

- augmentation des temps d’incubation;

- expansion du domaine bainitique;

- réduction du domaine ferritique.

Ces phénomeénes s expliquent par la stabilité de I’austénite contenant 5 % de nickel.

Austinitisé & §25°C_ 30mn

Avarviat 4 B0TE Xoma Gorememat s o 812
e |
L) | b I i 1 . 0o :
= R ——— H i
T = | |
- P T e T -
R T M “G '
Sl ST
w L ,5_"# B - (1™
' rauly
17T N
o ':“KOF a 1. -
5o il,,!l T | Y e A B
N IR (N B | C P
= HE . . { i i
0 b ! o ' 08 .
AdM Mg : ’
i
100 .
xC oy
: !
|
" e [ ]
1
|
| 8 . Pl
e Secanges ' 1 B W T 86 W06 70C K% 103 106 ot
v IOf W w.mlmunl?' | R4 g - [ t 1 1 11 I
Tawvgs o rtwe 1"; rom ‘5* " :'n ‘l' .4. ?l‘h Wren 2rean fimn I In A B 24N
- Tamar
a) Acier a 0,45 % Cet 0,52 % Mn b) Acier a 0,40 % C, 0.58 % Mn et 5 % Ni.

Fig. 1.8 Influence du nickel sur le forme et position des courbes TTT [4].
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.2.1.2 Effet du chrome.

L’effet du chrome est illustré par les courbes TTT d’un acier 42C4 (fig. 1.9) et de P'acier XC42 (fig. 1.8a).
On constate que le chrome repousse la courbe TTT vers la droite. Le nez perlitique se manifeste & 630° C dans
Pacier 42C4 et 4 500° C dans Ie cas de I'acier au carbone XC42. Au niveau du domaine bainitique, le chrome ralentit
trés fortement la cinétique de transformation, si bien qu’il apparait un large domaine de stabilité¢ de I'austénite
(austénite + bainite) ou la transformation ne s achéve pas, méme aprés des durées de maintien assez longues.
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Fig 1.9 Influence du chrome sur la forme er position des courbes TTT [4].
Acier a 0,44% C, 0,80% Mn et 1% Cr.

1.2.1.3 Effet du molybdéne.

Le molyvbdéne de son coté, a pour effet de repousser Ie domaine fermto-perlitique vers la droite du diagramme
TTT en affectant péu la position du domaine bainitique. Pour des teneurs comparables, son influence sur la position
des courbes TTT est plus forte que celle do chrome.
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1.2.2 Transformation anisotherme : Diagramme TRC.

1.2.2.1 Effet du nickel.

L’effet du nickel ne devient sensible que pour des teneurs supérieures a 1-1,5 %. La figure 1.10(a) montre
que le trempabilité de I’acier & bas carbone contenant 3,5 % de nickel est relativement faible car la vitesse critique de .
trempe est élevée.

On constate un abaissement général des températures de transformation et 'expansion du domaine bainitique
an détriment du domaine de la ferritique procutectoide. Ces tendances s’accentuent lorsque la teneur en nickel
augmente (fig. 1.10b).
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Fig. 1.10 Influence de nickel sur la forme et position des courbes TRC [4].

1.2.2.2 iInfluence du chrome.

On constate nettement que 1’addition de 1 % de chrome a un effet largement bénéfique sur la trempabilité de
I'acier (fig.1.11). Les deux domaines ferrito-perlitique et bainitique sont bien différenciés avec un assez large
domaine bainitique. L apparition de la zone de stabilit¢ dc I'austénitc correspond a I'arrét de la transformation
ferrito-perlitique et 4 sa reprise dans le domaine bainitique pour les courbes dc refroidissement intermédiaires
correspondant aux duretés de 36 et 27 ROCKWELL (fig. 1.11a).Pour une tencur de 13 % en chrome, la zone de
stabilité de I’ austénite se manifeste entre le domaine perlitique et bainitique (fig. 1.11b).
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Fig. 111 Influence du chrome sur la jorme et la position des courbes TRC {4].

1.2.2.3 Influence du Molybdene,

Le molvbdéne a surtout pour effet de déplacer vers la droite le domaine ferrito-perhtique. Ii a une certaine
tendance a réduire le domaine bainitique sans pour autant modifier la vitesse critiqgue de trempe batnitique,
accentuant ainsi la zone de stabilité de "austénite entre les domaines. La vitesse critique de trempe passe de 200 a
50 °C/S [4].

i.2.3 Formation de la phase martensite.

Pour obtenir une pénétration de trempe, 1'acier est alli¢ Ie plus souvent aux alliages les moins onéreux que
sont le manganése, le chrome; quelquefois on ajoute également des ¢léments plus chers que sont le nickel et le
molvbdéne. Plus le taux de nickel dans ["acier est grand, plus la section de trempabilite a coeur est grande: 2 3 ou 4
% Ni (fig.1.12). Toutefois, 1a teneur en éléments d’alliage doit avoir une valeur minimaie assurant la trempabilité a
coeur nécessaire pour la section donnée et dans les conditions de refroidissement concemées. Dans les aciers de
construction, il est recommandé d'introduire une teneur inférieure ou égale & 3 % en nickel, pour éviter la formation
excessive de I'austénite résiduelle.
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Fig. 1.12 Dureté ROCKWELL d'un acier trempé de compositions chimiques différentes [5].
(1- dureté de la zone demie-martensitique: 50 % ).

Si I'on refroidit I'acier & partir de la température austénitique, cette phase se transforme sans diffusion du
carbone en une phase martensitique. L’effet du carbone sur le début et la fin de la transformation de I'austénite est
lustré par le figure 1.13.

73]
o]
=

Température { °C)

06 08 10 12 14
% Carbone

Fig. 1.13 Effer du carbone sur les températures M, et M, [6].

Les températures M; et My des aciers sont affectées par Ia présence des éléments d’alliages et peuvent étre
ainsi contrdiés. Ces éléments abaissent les températures M, et My, mais I'effet n'est pas quantitativement additif.
Selon Andrews [3], la température M; satisfait I'¢équation empirigue suivante:

M, =539-423(C) - 30.4 (Mn) - 17.7 (Ni) -12.1 (Cr) -7.5 (Mo) A3).
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L’équation (3) est applicable jusqua 0,6 % de carbone et la conéentration totale en éléments d’alliage ne
dépassant pas les 5 % {3). D’autre part, la fraction d’austénite transformée obéit a la loi suivante [7):

Y(§ =1-Exp[0.01] (M,-8)] 4.

Une fois 1a température My est atteinte, toute l’austénite se transforme en martensite, Toutefois, dans la
pratique, une faible proportion d’austénite résiduelle reste stable dans I'acier trempé. Le nickel retarde
remarquablement la décomposition de I'austénite en abaissant la température M; de quelque
18 °C pour chaque 1 % de nickel.

La martensite est facilement identifiée, par son apparence, au microscope optique. L austénite résiduelle peut
étre révélée comme un réseau fin autour des aiguilles de martensite ep utilisant un champ sombre du microscope
électronique & balayage (8].

I.2.4 Revenu des aciers au nickel-chrome-molybdéne.
Le revenu 4 550 ou 600 °C pendant 1 4 2 heures supprime presque complétement les contraintes résiduelles
produites par la trempe [5] et se découle selon le processus suivant:

1/ Décomposition de la mariensiie

Cette premiére transformation a lieu aux températures inférieures a 150 °C, I'étude de cette étape demeure
compliquée par la présence de I"austénite résiductle. La martensite s’appauvrit en carbone jusqu’un taux de 0,25%
environ. Cet appauvrissement s accompagne d'unc précipitation de carbure € de formule Fe: .C, généralement aux
joints des cristaux martensitiques ¢t dans les défauts.

Les particules de carbures dégagées ont la forme de lamelles d’une épaisseur dc quelques couches atomuques
et d’une longucur de quelques centaines d” Angstroms.

21 Seconde étape de la décomposition de la mariensite

Elle s effectuc a des températures comprises entre 150 ¢t 350 °C environ. Dans cc cas, la vitesse de diffusion
contribue au grossissement des carbures. La précipitation d'un carbure € au licu d'unc cémentite plus stable est due
au fait qu'a la surface de séparation la martensite et 1’austénite résiduclic €, la cohésion des réscaux est meilleure. et
par conséquent, I'énergie superficielle est pius basse qu'a la surface de séparation entre la martensite et la cémentite:
il en résulte que les fluctuations d’énergic nécessaire pour faire naitre un germce critique de carbure € sont moins
umportantes.

Dans le cas des aciers alliés et faiblement alliés, la distribution par diffusion des éléments nickel, chrome et
molvbdénc ne sc produit pas et les carbures precipités ont la méme tencur movenne en éléments d'aliiage que la
martensite. L influcnce exercée par les éléments d’alliage sur la décomposition de la martensite reste négligeable au-
dessous de 150 °C. Aux températures plus élevées, une addition modéréc du chrome et du moivbdénc ralentit
fortement ia décomposition de la martensite, ainsi que la formation et la coalescence des carbures € {5]. Il a ét¢
observé que le silicium (1 2 2 %) peut stabiliser les carbures £ dans a Vinterface martensite-austénite aprés revenu a
400 °C [6]. Ce phénoméne a une grande importance pratique. Si un acier au carbone ou faiblement allié conserve
I’état de martensite de revenu seulement jusqu’a 300 ou 350 °C, un acier a outil garde cet état jusqu’a 450 ou 500 °C
et plus.

11
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3/ Suppression de la contrainte interne et formation de la cémentite alliée

Elle se produit entre 350 et 400 °C. Dans cette troisiéme étape de revenu, le degré de sa tétragonalit¢ devient
pratiquement égal & 1"unité, tout comme le réseau cubique. Ceci s’accompagne d’une rupture de la cohésion et de
I'isolation des réseaux ferrite-carbure; cette isolation est due & I'étape de la transformation des carbures €
conduisant & la formation de la cémentite (e: Fe,C — FeiC).

Au-del2 de la température 450°C, les éléments d’alliage mickel, chrome et molybdéne sont activés
thermiquement. En effet, 2 ces températures la diffusion de ces éléments devient possible et leur affimté pour le
carbone peut se manifester; on assiste alors & un échange du carbone entre le fer de la cémentite et les €léments
carburigénes. Ainsi, la cémentite peut sc dissoudre ou s’enrichir en chrome, molybdéne et manganése. Cette réaction
d'échange se développe dans un domaine de température compris entre 450 °C et 600 °C [9].

La morphologie des carbures change et adopte une forme sphéroidale. Cette transformation est suivie d’une
relaxation des macro et micro-contraintes produites par la trempe et d’une polvgonisation de la phase ferritique. La
structure de revenu & cette étape est une perlite fine.

Pour les applications 4 haute température, les constituants (ferrite + cémentite) de 'acier 3SNCD16 apres
revenus paraissent moins stabilisés par le chrome que par le molvbdéne et la résistance au fluage est faible. Grace au
nickel, les aciers au Ni-Cr gardent les grains fins comme dans le cas des aciers au Ni-Mo. Toutefois, un traitement
malencontreux peut exposer les aciers au Ni-Cr a la fragilité de revenu. L'addition & I'acier de faible quantité de
molvbdéne (0,2 4 0,3 %) diminue considérablement la sensibilité de I’acier a la fragilité de revenu. Les deux
caractéristiques de faible résistance au fluage et fragilité de revenu n’empéche pas de trés large application des aciers
Ni-Cr vue la cherté du molvbdéne par rapport au chrome. En pratique la teneur en chrome varie, selon les cas, de 0,3
a 2 %. On accroit la stabilité a chaud des constituants aprés revenu des aciers Ni-Cr par addition du molvbdéne ou
tungsténe. Le molvbdene, plus efficace, donc emplové en plus faible teneur (0.15 2 0,45 %) que le tungsténe, Jui cst
généralement préféré. L addition du molvbdéne est généralement utile d une part pour éliminer la fragilit¢ de revenu,
d’autre part pour améliorer | aptitude & la trempe et la profondeur de trempe.

1.2.4.1 La coalescence des carbures au revenu.

Ce processus se produit entre 500 et 680 °C. Dans les aciers au carbone et dans de nombreux aciers
faiblement et movennement alliés. I'augmentation de la températurc de revenu au-dessus de 400 on 300 °C n’entraine
pas de changement dans la composition de phase |5]. La coalescence des carbures au cours du revenu est due a la
migration des atomes dc carbone & travers la solution solide de ferrite, qui s’accompagne de la dissolution dc
particules plus petites ¢t du grossissement de particules de cémentite plus ou moins grosses. Cette solution solide
devient plus pauvre en carbone. Les carbures ont unc structure granulaire . La formation de ces structures améliore
les propriétés mécaniques de 1"acier.

Les éléments d alliage chrome, molvbdéne ralentissent la marche de coalescence. Apres revenu a la méme
température, un acicr additionné dc ces éléments posséde une dispersion plus élevée de carbures. Les temperatures
aussi élevées rendent également possible la diffusion de ces éléments qui déterminent leur redistribution entre la
ferrite et la cémentite. Le chrome et le molvbdénc diffusent de la ferrite vers la cémentite pour former probablement
in-situ de la cémentite alliée. Par ailleurs, le nickel diffuse de la cémentite vers la ferrite. La coalescence de particules
dc cémentite dans les aciers faiblement et movennement alliés est un phénoménc important gui influe de fagon
remarquable sur leurs propriétés mécaniques.
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La théorie de la coalescence et de la dispersion, selon Lifshitz-Wagner, donnant des particules sphériques
dans la matrice est la suivante [10]:

d*-d; = (KRT). (Vo) ' D.vit =Kyt

ol

d,: diamétre moven de la particule a 1’instant zéro;

T diamétre de la particule a |'instant t;

D: coefficient de diffusion de soluté dans la matrice;
v: énergie interfaciale particule-cémentite;

V... volume molaire de précipité et K une constante;
Ky constante de vitesse de coalescence.

R : constante des gaz parfaits;
T : température en degré Kehvin.

(5).

La vitesse de coalescence dépend du coefficient de diffusion de soluté. Sous les mémes conditions ¢t pour une
température donnée, la cémentite coalesce & une vitesse si élevée que n’importe quel type de carbures alliés. De méme
I'existence des éléments d’alliage comme le chrome et le molvbdéne retardent la cinftique de coalescence de la

cémentite une fois formée [6].

1.2.4.2 Propriétés mécaniques des aciers au Ni-Cr-Mo au cours du revenu, .
Une grande variétée des propriétés mécaniques est obtenue par revenu des aciers alliés et faiblement alliés
entre 200 et 700 °C. La figure 1.14 illustre un exemple tvpe d’un acier de construction 40NCD6,
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Fig. 1.14 Evolution des caractéristiques mécaniques en fonction de la température de revenu pendant 1 h de l'acier
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Dans le revenu aux températures basses (jusqu’a 200 a 250 °C) la dureté de I'acier ne dépend pas de la
teneur en éléments d’alliage, elle est imposée surtout par la teneur en carbone de la martensite. En poussant la
température de revenu jusqu’a 750 °C, on diminue sensiblement la dureté, la charge de rupture, la limite d’élasticité
tout en améliorant I’allongement et la striction (fig. 1.14). Les modifications des propriétés mécaniques sont dues au
comportement structural au cours du revenu qui se traduit par la rupture de cohésion a I'interphase carbure-
martensite et par la formation de nouvelles phases (ferrite et cémentite). Cet interphase étant d’abords le siége des
processus de restauration suivis A haute température de recristallisation et de coalescence de la cémentite. La
présence des éléments chrome et molvbdéne dans la cémentite entrave la coalescence de cette derniére. Ceci & pour
conséquence une amélioration de la résistance de I'acier et & I’adoucissement au cours du fluage. Ainsi, I'acier de
construction 35NCD16 est donc plus dure que I'acier au carbone XC38 aprés revenu aux mémes temperatures.

1.2.4.3 Influence sur les propriétés mécaniques de la ferrite.

Dans la pratique, la ferrite résultant de la transformation de I"austénite est un constituant plus complexe et
ses propriétés dépendent de plusieurs facteurs dont les plus importants sont les suivants:

- Les éléments en solution solide, soit d’insertion comme le carbone, soit de substitution comme le chrome,
molvbdéne, nickel, sont solubles dans la phase ferritique et interviennent en conséquence par effet de mise en solution
solide conduisant 4 une augmentation de la limite d"élasticité. La figure 1.15 montre qu’a 'exception du chrome, qui
a une influence iégérement négative, tous les éléments augmentent la limite d’élasticité de la ferrite, les plus actifs
étant le carbone et ’azote interstitiels; viennent ensuite les éléments en solution de substitution dont le plus actif est le
phosphore. Le nickel et le manganése améliorent la résilience et abatssent la température de transition.

- La grosseur optimale du grain qui joue un role extrémement important est favorable a ia fois sur la limite
d’élasticité et sur la résilience.

300

200

100

0

Fig. 1.15 Exemple de !'effet durcissant des atomes de soluté dans des aciers ferritiques [4].
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Chapitre II: Fluage des aciers

il. FLUAGE DES ACIERS ALLIES.

introduction.

Aux températures élevées, un matériau soumis 3 une charge constante présente une déformation plastique
évoluant avec le temps et pouvant conduire 2 la rupture du matériau. La déformation dépend non seulement de la
contrainte appliquée (G) mais aussi du temps (t) et de la température (T). Ce phénoméne est appelé fluage, 1t est
décrit par une loi de type:

e=f{ 6,7 t s ) :Solide se déformant par fluage et de microstructure s. §))

La plupart des métaux ont des points de fusion élevés et; a cause de cela, le fluage se manifeste aux
températures largement au-dessus de la température ambiante. En I”occurrence, I point de fusion du plomb est 600
K. A la température ambiante, il est 4 la moitié de sa température de fusion. On peut dire que la température
ambiante est une température élevée pour ie plomb et il flue sous son propre poids [11]. En effet, la température a
laquelle un matériau commence a fluer dépend de son point de fusion :

T>0.3204 Tr pour les métaux.
T>0,4a0.35 Tr pour les céramigues.
Ou Ty est a température de fusion en degré Kelvin.
On distingue deux types d approche de la durée de vie de fluage des composants métalliques travaillant a chaud
- Approches mécanigues: qui. généralement. ne font pas apparaitre de fagon explicite le phénoméne physique qui
conduit & 1a dégradation de la structure métallurgique.

~ Approches métallurgiques: fondées sur les phénomenes phvsiques et les mécanismes de déformation et de rupture
par fluage.

Les approches métallurgiques sont potentieliement plus précises et restent tres différentes des approches
mécaniques[12].

Il.1 APPROCHES MECANIQUES.

Il.1.1 Description des courbes de fluage.

La figure 2.1 montre la forme idéale d'une courbe de fluage. la pente de cette courbe est désignée ., (vitesse
stationnaire de fluage). Aprés un allongement instantané initial €., Ia vitesse de fluage diminue avec le temps (fluage
primaire : stade I), pour atteindre le fluage stationnaire (stade II). La vitesse de déformation est pratiquement
constante. Ensuite. lc matériau entre dans le domaine du fluage tertiaire et la vitesse augmente rapidement jusqu’a
rupture du matérian.
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45 (%)

»
L

Allongement {

instantanée initiale £, Temps t (h)

Fig 2.1 Courbe classique des essais de fluage [11].

La forme des courbes de fluage est fortement liée & la charge appliquée eta la temperature

(fig. 2..2).

£ .
s température §= CY¢,
X
Teaps
o 8 :charge F = ¢t
S
S
o
Temps

Fig. 2.2 Schémas de courbes de fluage{13].

La figure 2.2 représentc schématiquement une familic de courbes de fluage caractérisant "évolution dc
Iallongement dune éprouvette en fonction du temps. Une telle famille de courbes peut étre tracée a la méme

temperature &:

Sous des charges F différentes mais telles que :

Fi < F. < F; < F; <F;

Ou sous une méme charge F :

F. = F; = F4 =F; :mais & des températures différentes telles que :

i

F

< 6 < B < 6 < b
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Chapitre 1I: Fluage des aciers

En réalité, I’expérience montre que, pour les aciers, les proportions relatives du fluage primaire et du fluage
tertiaire sont assez difficiles a représenter sur un méme diagramme. Ce point d’inflexion séparant ces deux stades
apparait généralement pour de faibles valeurs de I"allongement.

Dans la réalisation d’essai de fluage, il est souvent pratique de maintenir la charge constante pendant tout
Iessai. Ceci permet I’augmentation de la contrainte axiale quand I’éprouvette s’allonge.

i.1.2 influence du temps, de la contrainte et de la température sur le fluage des aciers.

Ignorant I'influence de I'environnement, il est demandé de déterminer I"allongement de fluage () comme
fonction de la contrainte, de température et du temps pour un matériau de structure (s), soumis & une contraintc
constante umaxiale :

e=flo Il ts) (2)

1} Influence du temps :

Ignorant I’allongement instantané €, qui est proportionnel a la charge constante appliquée, 'allongement £
est reli¢ au temps t sous plusieurs formes proposées [14]. Lorsque la température est 2 0.3 Ty, le seul type de fluage
observé expérimentalement est le fluage primatre qui utilise des lots logarithmiques ou puissance :

o In(l+ at) (3)

gf’
g=a: 1" avec 0 <m<] @)

Q. G- Gz et m sont des paramétres dépendant de la contrainte et de la température pour un matériau donng. A
partir des données expérimentales, il n’est pas facile de déterminer laquelle de ces deux équations est la plus
appropriée au fluage primaire bien que ces équations aient des formes approximativement sirulaires [15]. Plusieurs
travaux se sont axés sur I'importance du fluage stationnaire qui est souvent de trés courte durée dans les matériaux
résistants au fluage. En outre, la formation du fluage primaire et tertiaire et 'addition des termes a chaque état du
fluage, peut conduire & exprimer la dépendance temps-aliongement de fiuage par une expression plus récente et tres
fiable [16].

e=0 [1-exp (-]~ b:fexp(~ Get)-1] (5)
Les parameétres 6; fonctions de chaque contrainte et température. som supposés prendre la forme :
loga-=a,'+b,~T+C,-O"*df0'T (6)

Les caractéristiques chimiques et microstructurales sont incorporées dans I'équation 6. Sur un tel fondement,
il semble qu'au total, 16 parametres sont suffisants pour décrire totalement la courbe de fluage.
Il est évident que la vitesse minimale du fluage (vitesse stationnaire du fluage) est représentée par le point
d'inflexion de "équation 5 :
de

o 86 exp (- 1] +~ 6:6;exp (6: 1) (7)

Le temps minimal t,, pour atteindre la vitesse minimale du fluage est :
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= [1/(6+ 8] In (6,02 /6;8}) (8)

Par conséquent, la vitesse minimale du fluage est :

) 05/(05+0,) 2 8,/(6548,)
G=000; /665)° 2 ¥ veyeds o)t 2 ! ©

It est évident que I’équation 9 différe de la loi de Norton (Eq. 10) qui a été longtemps considérée comme
relation fondamentale dans les essats de fluage. Désormais, le désaccord sur les résultats reste.

2) Influence de la contrainte:

Le rapport entre ["allongement & et la contrainte o a temps et température constants dépend de la forme de la
couche de fluage. Des résultats expérimentaux [17] ont montrés que 1’utilisation de la vitesse minimale du fluage
présente un moven direct et simple pour comparer I’effet de la contrainte sur différents maténaux flués (Fig. 2.3).

(5D
10 |
10° |
0% ;
107
' f +
10 5 10 & ( MPa)

Fig. 2.3 Détermination expérimentale de la vitesse minimale du fluage en fonciion de
la contrainte appliguée & 565 C°. Aciera 0.5 % Cr, 05 % Mo et 0,25 % 1 18],

La fonction la plus utilisée est ta lo1 de Norton [19].
Es=A.0 (10}

Dans ["équation 10 I’exposant apparent de contrainte n varie de | & 5 pour les métaux purs et de7 2 10 pour
les alliages et les aciers. En pratique. les problémes des allongements de fluage et la prévision de la rupture par
fluage sont trés complexes, car tous les paramétres des relations empiriques cités plus hauts sont trés dépendants les
uns des autres. Pour Ie méme matériau, la structure est influée par la contrainte et la température. Ainsi, le paramétre
microstructural s pent changer avec le temps [18].

3) Influence de la température

Le fluage des aciers est un phénoméne thermiquerment activé et, de ce fait, il a un double effet sur la vitesse
de fluage a charge constante [20] :
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- Effet immédiat sur les constantes des matériaux.
- Effet stimulant la variation structurale.

La fonction la plus utilisée est la relation d”Arrhénius.

=)
& = ——== 11
£,=B exp( RT {11

Q. : Energie apparente d’activation des mécanismes qui régissent le phénoméne de fluage.
R : Constante des gaz parfaits (R = 8,312  J/mole.°K).
B : Constante dépendant de la contrainte.

En portant In (£.,) en fonction de 1/T (T est la température absolue) comme indigué sur la figure 2.4, on peut
alors calculer Ia valeur de 'énergie d"activation Q, ,

Ln (&) l_ _/

1/T

Fig. 2.4 lariation de la vitesse de fluage avec la température [11].
On peut constater que la vitesse de fluage augmente exponentiellement avec la température (Eq. 11).

I1.1.3 Energie d’activation du fluage stationnaire.

Des essais anisothermes sous la méme charge sont souvent effectués afin de mesurer 1'énergie apparente
d’activation du fluage & un petit intervalle des températures pour assurer la stabilit¢ du mécamsme dc fluage
prédomimant. On peut établir Ia relation suivante ;

&y = AC" exp(-Q, | RT) = Bexp(-Q, / RT) (12)

Pour deux températures Ty et Totel qua o = C* Ty <Tset 1w < é2vs_. la valeur de !’énergic apparente
d’activation du fluage est :

Ln(élvs/émm)

Aux basses températures cette énergie varie. Toutefois, au-dessus de 0.6 Tr , elle devient independante de la
température et s approche de I’énergie d auto-diffusion. les meétaux purs en sont un bon exempie.

19



Chapitre Ii: Fluage des aciers

Pour des matériaux plus complexes, la fraction volumiques des précipités et la composition de la matrice
ainsi que celle des précipités évoluent avec la température, les parametres apparents y prennent des valeurs tres
¢levées (n=11 et Q,= 564 K;j / mole pour les superalliages a base de nickel ).

Ceci ¢tant incompatible avec les modéles physiques de fluage-dislocation et fluage-diffusion. 1l n’est donc
pas possible de donner une signification physique simple a I'énergie d’activation Q, dépendant elie-méme de la
contrainte. Cette grandeur peut étre utilisée en particulier pour effectuer des équivalences temps-température pour
évaluer un temps 3 rupturc sur une période trés longue non accessible par I'expérimentation a une température
donnée. Pour apporter un sens physique a ces lois de comportement, divers auteurs ont substitués 4 la contrainte
appliquée, &, une contrainte effective o, définie par :

O. = Cg-0; (14)

ou o; est la contrainte interne qui tient compte des effets de la taille des grains, taille des précipités, module
d’élasticité...etc, sur le mouvement des dislocations. Ces auteurs utilisent souvent la contrainte seuil o, qui représente
Ia contrainte interne movenne :
O: = 4~ O (15)
De I’équation (12) on déduit les paramétres effectifs :
n.= [dlog & / Slog &]r (16)
Q.= -R [dlog £/ 6 (1/T)]o: (17)
Op établit donc, les relations entre les parametres effectifs et apparents
n, = n, fdlog c./ Slog c.]r (18)
Q.= 0. +~ RIn, [8log . dlog T)] o, (19)

Dans les cas des superalliages [21]. des expressions ont ¢ét€ proposés pour faire apparaitre des grandeurs
dont la signification physique peut étre établic par les grandeurs expérimentalement mesurées:  La premiere de ces
grandeurs est la variation de la contrainte seuil avec la contraintz appliquée:

o= [da,/ 6 afr (20)
La seconde est la variation de la contrainte seuil avec la température :

o* = [bc,/ 8] o, (21}

Pour I"énergie d’activation, 1’équation (19) peut se présenter sous la forme de 'expression suivante, apres

dérivation des fonctions logarithmiques 6 logoe = boe et dlogT= -S?T :
G¢c
0, = Q.+ RT* (n./o,) (6c./ 8T} c. (22)
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En dérivant les deux membres de 1’équation 15 par rapport & la température:
(86, / 8Tjo,=- (60./8T] o, (23)

En tenant compte des équations (21) et (23), I'expression finale de I’énergie apparentc d’activation en
fonction de 1°énergie d’activation effective est :

@o=Q.-(RT"n. /0. ).o;* (24)
Or

Na=ne o, (1- o'V a, (23)
Dot

Q.= Q.- RT* n,0.*/(1- o'J &, (26)

Nous pouvons conclure ce paragraphe en disant que les paramétres effectives Q. et n. caracténsent
respectivement le role de la température et de la contrainte sur le mouvement des dislocations. Ces parametres sont
donc en relation directe avec les mécanismes fluage-dislocation et fluage-diffusion qui régissent la déformation du
fluage. Ils sont reliés aux paramétres apparents, mesurés a 1'échelle macroscopiques, par les équations (25) et( 26)
faisant intervenir d’une part, les variations de la contrainte seuil avec la température ( G, ) et d'autre part, avec la

contrainte appliquée ( © s ).

.2 APPROCHES METTALURGIQUES.

1.2.1 Mécanismes physiques de la déformation par fluage & basse température.

Aux basses températures (T < 0.3 Ty) et contraintes modérées, " activation thermique est insuffisante. le
fluage suit une loi Jogarithmique (Eq. 3). Le fluage logarithmique apparait pour des températures asscz basses
(T<0.5 Tr) et des contraintes appliquées modérées. Dans ces conditions. les dislocations restent confinées dans ieur
plan de glissement, aucune restauration n¢ sc produit et la courbe de fluage &(t) décrit un ralentissement progressif du
au durcissement croissant du cristal. Par suite de 1'existence d’un durcissement, la contrainte inteme ©, augmentc
pendant le fluage, ce qui diminue la contrainte cffective . ¢t augmente par conséquent 1'énergic dactivation de
fluage. Au fur et & mesure que la déformation progressc, des dislocations s accumulent en certains points contre des
obstacles infranchissables créant ainsi des contraintes interncs qui s’opposent a la contrainte appliquée. La contrainte
interne, désignée par o, est appelée seuil de contraintc que la contrainte appliquée doit dépasser pour vaincre
I'ancrage des dislocations. Elle est propre au matériau et éventuellement fonction de la température.

La contrainte seuil o, est la somme, en chague point du cristal, de toutes les contraintes associées aux precipités
et de toutes les contraintes de friction associés a I'effet des autres dislocations (arbres de la forét de dislocation) [22].
Les obstacles que rencontre une dislocation se regroupent en deux grandes catégories :

- Obstacles extrinségues : soit préexistant comme les précipités, les atomes dissous ou les autres dislocations, soit
induit par la déformation comme les arbres de la forét dc dislocation (fig. 2.5). La vitesse de déformauon est
controlée par la cinétique de cisaillement des obstacles
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T
{  Ligoe de glissement

Fig. 2.5 Plasticité & basse température limité par des précipités [ 23].

- Obstacles intrinséques : sont définis comme forces du réseau, qui sont surmontés par le décrochement ou le
désancrage sur les dislocations & basse température. (fig. 2.6}, la vitesse de déformation est controlée par la cinétique
de désancrage et de propagation. [23].

Plan de glissemem

Fig. 2.6 Plasticité @ basse température limitée par la résiamece du réseau [23].

Il.2.2 Mécanismes physiques de la déformation par fluage & température élevée.

Aux températures élevées, les matériaux se distinguent par umc dépendance : vitesse de déformation-
plasticité; au dela de 0,3 Tr. Cette dépendance devient plus intense pour les metaux purs au-dela de 0.4 Tr et pour les
alliages et les céramiques au dela de 0.5 Tr . Pour faire un bon choix des materiaux résistants a la déformation et la
rupture par fluage, nous devons comprendre leur comportement ¢n fluage au niveau atomique, autrement dit; nous
devons identifier et comprendre les mécanismes de fluage.

Il existe deux mécamtsmes de fluage : le fluage par les dislocations qui donne le comportement en o
puissance et le fluage par diffusion controlé par un déplacement de matiére assuré par la diffusion intragranulaire ou
intergranulaire. La diffusion devient appréciable aux alentours de 0,3 Tr : ¢’est la raison pour laquelle les matériaux
commencent & fluer au-dessus de cette température.
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1.2.2.1 Glissement par fluage gouverné par montée: (loi-puissance).

Dans ce type de fluage, la majorité de la déformation a lieu par glissement de dislocation, celui-ci étant
continuellement débloqué par la montée trés localisée de certaines dislocations. Ces montées contribuent trés peu
directement a la déformation. En outre, le glissement dévié peut dans un certain domaine de température étre le
processus dominant qui régit le glissement [24]. La diffusion des atomes peut aider 4 débloquer les dislocations et
c’est le mouvement de ces dislocations libérées, sous i'effet de la contrainte appliquée, qui produit le fluage par
dislocations. Ce mécanisme est décrit par la loi-puissance du fluage :

- _ADGb
w = {0/ G)’ 27
b= (0] G) @7

D, : Coefficient d’autodiffusion (D, = D, exp (- Q/RT) ou Q, est I'énergic d autodiffusion).
A : Constante de proportionnalité (déformation - densité de dislocation).
n : varie de 1 2 5 pour les métaux purs et de 7 a 10 pour les alliages et les aciers.

Ce mécanisme permet d assurer la restauration. La vitesse de restauration est d’autant plus rapide que la
taille de cellules formées par les disiocations est faible. 11 est important dans les métaux et alliages au-dessus de la
températures 0,5 Tr.

Aux contraintes élevées (6/G =~ 107 o G est le module de cisaillement), Ia vitesse de déformation de fluage
mesurée est supéricure & celle calculée par la relation (27). Le mécanisme de la déformation par fluage passe du
glissement vers la montee (fig. 2.7).

Mouvement de dislocations

Fig. 2.7 Mécanisme de fluage de glissement gouverné par monitée {23].

Par ailleurs, 1'énergie d’activation mesurée est supérieure a I'énergie d’autodiffusion calculée par la relation
(27). Cette remarque est souvent prise en compte pour différencier entre le glissement et la montéc de dislocations.
La figure 2.8 illustre le cas d’une dislocation bloqueée sur son plan de glissement par un précipite.

23



Chapitre II: Fluage des aciers

T

Fig. 2.8 Force de montée sur une dislocation {1].

Selon le schéma de la figure 2.9, la force de glissement (b par unité de longueur) est équilibrée par la
réaction F, du précipité. Avant que la dislocation ne s’appuic sur I’obstacle, il existe une composante de force b tg @
qui tend 4 faire monter 1a dislocation hors de son plan de glissement. La dislocation nc peut « glisser » vers le haut
par cisaillement de plans atomique car la géométrie du cristal s’v oppose. Toutefois, la dislocation peut se déplacer
vers le haut si les atomes 4 la base du demi-plan supplémentaire mgrent par diffusion (fig. 2.9).

Dymepdim

33 Do

. _.L /Lu&ﬂuuvulomu.h-“
' besilsiey wOlber
L0t shamus durant s in de by Goriem Interievra wl kmpe “at"'_’;.i‘,' '
b st plun, For da Pt vl de T/T), cotm v ¢

i} priccyviement g dthaen duc e e By ol

Fig. 2.9 Schémas montrant la contribution de la diffusion dans le mécanisme de montée [1].

Aux basses températures, le fluage dans les solutions solides pourrait s’effectuer selon les mémes
mécanismes qu'en cas des métaux purs. Les auteurs R.Shewfelt ¢t L.Brown [24], ont constaté gque le fluage des
monocristaux durcis par dispersion est contrélé par le mécanisme de montéc. Néanmoins, un modéle satisfaisant les
polvcristaux (glissement par cisaillement) reste nécessatre. Généralement, la concentration de soluté au coeur de la
disiocation différe de celle de la matrice, ce qui peut affecter, en conséquence la diffusion dans le volume du cristal.

La dispersion de particules de seconde phase bloquent le glissement et monté de la dislocation et aident a
stabiliser le réseau cellulaire de dislocations et la recristallisation dynamique est ainsi suppnmé (fig. 2.10). Dans ce
cas, le glissement peut conduire 2 un comportement du fluage logarithmique.
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Oy

Fig. 2.10 Schémas montrant la recristallisation dvnamique [23].

Pour les alliages durcis par précipitation, 1’exposant de Ia contrainte n a été trouvé élevé n 2 7 et 'énergie
d’activation du fluage est souvent plus grande que I'énergie d’autodiffusion {23]. Le processus de monté ne se
produit qu’a des températures supéneures a 0,3 Tr environ ou la diffusion dans le volume du cristal est le mécanisme
dominant alors qu’aux basses températures c’est la diffusion de coeur qui contrdle la déformation par fluage. Le
mécanisme de montée assure le désancrage de la dislocation et va glisser vers d’autres obstacles et ie glissement peut
ensuite se produire (fig. 2.11}.

Fig. 2.11 Schémas montrant comment la séquence montée/glissement conduit au fluage [1].

Un comportement similaire a hieu dans le cas d'ancrage de dislocations par des atomes de soluté ou par
d’autres dislocations. En effet le transport diffusionnel entraine le déplacement dc deux ou plusieurs espéces
d’atomes avec des vitesses différentes. Les atomes de soluté interceptent les dislocations mobiles et immobiles
engendrant ainsi une contrainte de friction au mécanisme fluage-restauration alors qu’une trainée de soluté entrave le
mécanisme fluage-montée. Les précipités fines ne sont pas stables aux températures de service en fluage. Elles
peuvent contribuer & réduire la résistance au fluage: les alitages dont la précipitation s’effectue continuellement dans
le temps possédent souvent une bonne résistance au fluage. Toutefois, la coalescence affecte trés souvent et
remarqguablement la dispersion des particules et en consgquence la vitesse de fluage [25]. La répétition de la séquence

montee/glissement explique ia nature continue et progressive du fluage; et Ie réle de la diffusion avec Ie coefficient de
O

diffusion 3= D¢ ®7 explique la dépendance en température de la vitesse de fluage (Eq. 27). D’autre part, la
dépendance en contrainte de Ia vitesse de fluage est due a la foree de montée. Plus la contrainte appliquée est élevée,
plus la force de montée est grande, plus sont nombreuses les dislocations désancrées par seconde, plus leur vitesse de
glissement est rapide et plus la vitesse de fluage est importante.
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En conclusion, les dislocations deviennent mobiles immédiatement aprés I’application de la charge donnant
lieu a la multiplication et la montée de dislocations. Leur configurations change d’une distnbution hasardeuse en un
réseau cellulaire trés ordonné tridimensionnel. La formation de substructure cellulaire est due  la diminution de la
densité de dislocation et donc 4 la diminution de la vitesse de fluage. Lorsque la charge augmente, la loi-puissance du
fluage s’cflectue par glissement aux joints de cellules et par montée a I'intérieur des cellules. Par conséquent, la
contribution du fluage contrdlé par monté a Uintérieur des cellules de dislocations est trés grande par rapport 4 la
contribution du fluage contrdlé par glissement de dislocation le long des joints cellulaires.

1.2.2.2 MECANISME DU FLUAGE DIFFUSIONNEL.

La déformation est produite par montéc de dislocations, leur glissement reste négligeable, ou méme
totalement absent dans les conditions de 1'expérience. Ce tvpe de fluage repose sur le transport de lacunes par
diffusion entre des sources et des puits qui sont en général les dislocations isolées, ce qui engendre leur montée.
Toutefois, d’autres sources comme le réseau cellulaire de dislocations; les joints de grains dans un polveristal et les
surfaces du cristal elles-mémes peuvent aussi intervenir. La figure 2.12 illustre schématiqlfement un monocristal
sous forme d'un cube d’aréte L sur lequel s’cxerce le svstéme de contrainte o : deux forces en compression et deux
forces en tension, compression et tension étani égales en valeur absolue @ . On notera que ce svstéme de contrainte
est équivalent a une scission T sur les plans 3 45° du cube (en tirets sur la figure 2.12). Ce systéme de contrainte
modifie Ic potentie! chimique d'une lacune au voisinage des faces du cube. Sur les faces en tension, la formation de
lacune est rendue plus facile par la contrainte qui maintien la surconcentration C* sur la face. Par contre, sur les
faces en compression, la contrainte maintien les sousconcentration C'. Le maintien de concentration différentes sur
des faces voisines entraine, sclon la Toi de FICK I'apparition d’un flux de lacunes entre ies deux faces (fig. 2.12).

Fig. 2.12 diffusion iniragranulaire et aux joints du grain {23].
nlacune,

De nombreux modéles montrent que ce mécanisme se produit par transport de matiére sans glissement de
dislocation [26]. Ce mécanisme est contrél¢ soit par la diffusion aux joints ou intergranulaire (modéle Cobble), soit
par la diffusion volumique ou intragranulaire (modeic Herring-Nabarro) (fig. 2.13).
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Diffusion intergranulaire

Fig. 2.13 Mécanisme du fluage diffusionnel inter et intragranulaire [23].

Le mécanisme du fluage diffusionnel est exprimé par la relation survante

l4ob°
vy = =D 28
v = Rra” U 28)
avec
8.D,
Dgp=D,[[1+7. D d] (29)

d : Taille du gram.

D, : Coefficient de diffusion intergranulaire.
8; : Epaisseur effective du joint de grain.
D, : Coefficient de diffusion effectif.

En réalité, I'éguation (28) est composée par deux €guations dont les bases pour ce modéle sont les mémes.

A T/T; éleve la diffusion se produit dans Je volume du cristal Jur-méme selon 1'égquation suivante.

: 420h°
v =TT L L 30
& =g D (30)

La vitesse de fluage est alors proportionnelle au coefficient de diffusion D, et 2 la contrainte o car cette
demiére est la force motrice de diffusion qui est la méme que dC/dx dans la loi de FICK. D autre part. la vitesse de

Fluage varie comme 1/d®>. On peut constater que le grossissement du grain permet la diffusion de la matiere sur de
longues distances. L’écoulement plastique résultant est connu sous le nom de fluage Nabarro-Herring.

A T/T; plus faible, quand la diffusion volumique est trop lente, la diffusion au joint de grain devient
prédominante mais la vitesse de fluage demeure proportionnelie 4 6 selon la relaton swivante:

420b°

8D, G
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Ce modéle est connu sous le nom de fluage Cobble. Pour éviter que des cavités n’apparaissent entre les
grains, c¢ mécanisme nécessite un glissement au joint de grain [11]. La différence entre ces deux modéles ¢’est que le
modéle de Nabarro Herning s’appuie sur 'influence de la taille du grain alors que le modéle de Cobble prend en
considération 1’énergie dactivation du fluage. La solution solide peut influer sur le fluage diffusionnel par variation
du coefficient de diffusion intergranulaire et intragranulaire [23].

Etant donné que, Ies joints de grains agissent comme une source de lacune, la dispersion de la seconde phase
constitue une large barriére d’interphase de réaction & la diffusion, et de ce fait une contrainte seuil o, au dessous de
laquelle, Ie fluage cessera. L influence de la précipitation sur I’écoulement diffusionnel est observée aux températures
élevées (T>0,5 Ty) ou plusieurs précipités peuvent se dissoudre ou coalescer rapidement. La figure 2.14 illustre un
schéma récapitulatif des différents mécanismes de la déformation par fluage.

Mécanismes de déformation

par fluage
Fluage - Dislocation Fluage - Diffusion
o élevée ) i o faible
']L"‘,I'I"f T/T T
Faible Elevée
Fiuage Fluage de glissement 2 y
logarithmique gouverné par montée Diffusion au Diffusion dans
joint de grain Ie volume du
cristal

Fig. 2.14 Organigramme des mécanismes de déformation par fluage.

Il.2.2.3 Cartes des mécanismes de déformation: Diagramme du fluage.

L utilisation et illustration pratique des équations des mécanismes de déformation par fluage, d'un certain
nombre de matériaux monocnstallins et polvenstallins, a ét¢ développée par Ashby et Coworks [23] sous forme de
carte ou diagramme (fig. 2.13).
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/G "Résistance théorique
Déformation plastique
conventionnelle

10° -

Limite élastique Fluage-dislocation

10°
Fluage-diffusion

104
Diffusion «—— Diffusion volumigue

ntergranulaire
10° |
0 0.5 1.0

T/T;

Fig. 2.15 Mécanismes de déformations a différentes températures et différentes contraintes f11].

En ordonnée, on porte une contrainte additionnelle o/G ou G est Ie modéle de cisaillement et & la contrainte
¢quivalente défime par :

[ b
=588, | G2)

—

aveld

]
Sij =0y _gsija!(}k'

G ; contrainte principale et &; svmbole de Kronicker.

Dans le cas d'une charge uniaxiale i =) = 1 et §,, = 01, = o, car 6;; = 0. La contrainte ¢ =G /\E avec o,
est la contrainte appliquée. Sur I'axe des abscisses, on porte la température sous forme de T/Tr o0 Tr est la
température de fusion en degré Kelvin.

Les différentes régions de la carte (fig. 2.15) montrent la dominance du mécanisme de la déformation pour
une combinaison contrainte-température. Les joints de séparation sont obtenus en égalant les équations de chaque
mecamsme de déformation par fluage, et en résolvant ensuite la contrainte comme fonction de la température. Ces
joints représentent la vitesse de déformation définie par : '

;
2

¥=(28;85) (33)
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En utilisant ces diagrammes, il faut bien veiller & ne pas leur attribuer une grande précision car les données
expérimentales et les modéles qui ont servi a4 les établir, comportent nécessairement un certain nombre
d’imperfection. Pour identifier le tvpe de mécanisme qui opére dans des conditions données, on fixe les ordres de
grandeurs des vitesses de fluage pour un état de contrainte et de température donné. Ainsi la loi qui contréle le fluage
est identifiée. Ces cartes de déformation sont surtout bien établies pour les métaux purs.

CONCLUSION :
Nous n’avons décris, dans ce chapitre, que les quelques mécanismes de fluage qui paraissent actuellement les
plus importants et les mieux confirmeés.

Le but des modéles actuels qui décrivent les différents mécanismes de déformation par fluage est
essentiellement de montrer comment mettre en équation et comment estimer I’importance de quelques processus
généraux de la physique des dislocations et des défauts ponctuels.

A haute température, les mécanismes que nous avons présentés montrent que la proportionnalité de la vitesse
de fluage &, et du coefficient d’autodiffusion provient en général du seul fait que les dislocations montent en
absorbant facilement les lacunes (saturation des crans en lacunes). Par contre, la variation de §.en o" provient 4 la
fois de la multiplication des dislocations et de la fréquence d’annihilation.

Rappelons toutefois que les secules dépendances en contraintes et en températures ne permettent pas
d’identification univoque d’un mécanisme. L observation de la sous-structure de fluage a 1'échelle microscopique
reste un élément indispensable pour identifier le tvpe de mécanisme responsable de la déformation par fluage. Plus
d’un mécanisme de déformation de fluage peuvent opérer simultanément. Si les différents mécanismes s effectuent en
paralléles (mécanismes indépendants) alors la vitesse du fluage stationnaire est donnée par :

b= Z é; (34)

ot £€; est la vitesse du fluage stationnairc du i"™ mécanisme. Dans ce cas, le mécanisme le plus rapide
contrdlera la déformation par fluage. Toutefois. sil v a un nombre | de mécanismes opérant en série. la vitesse du
fluage stationnaire devient

ts)
th
—

Véw=3 (1/€:) (

1

Dans ce cas, le mécanisme le pius lent contrélera la déformation par fluage.

30



Chapitre II: Fluage des aciers

1.3 PHENOMENE D'ENDOMMAGEMENT EN FLUAGE.

Aux températures 0.4 - 0,5 T, les joints de graine constituent des sites privilégiés pour I'apparition de
cavités. Cellesci proviennent du blocage des lignes de glissement sur les joints, ou encore et surtout, des blocages
des joints eux-mémes qui est un phénoméne actif  haute température. Les microcavités croissent  la fois sous I'effet
de la déformation plastique et de la diffusion de lacunes. La rupture finale est intergranulaire. La figure 2.16
représente un schémas de divers mécanisme possible d’amorgage de cavités sur joints de grains.

Joint de grain ==
N . yis

Noeud iple

Glissement .
In¢lusion

Fig 2.16 Schémas montrant les différents mécanismes d'amorcage de cavités sur les joints de grains [ 26].

Si la cavitation est spécifique & 'endommagement par fluage sous forte contrainte. la germination peut avoir
lieu de fagon transgranulaire sur les inclusions ou les précipités [27]. Les étapes de formation de cavités sont : la
germination. la croissance et la coalescence, et grice  l'agitation thermique, des cavités peuvent germer et cela. 3 une
vitesse d'autani pius grande que la température et la contrainte sont élevés. Il semble que Ia nucléation est unc
déformation plutdt qu'un processus dépendant du temps [28]. Comme dans beaucoup d'autres domaines de la science
des matériaux, c'est |'étape de la nucléation qui est mal connuc [29].

1.4 PRESENTATION DES DONNEES TECHNIQUES POUR ESSAI DE FLUAGE.
Géncralement, les données du fluage ¢t rupture par fluage. sont analvsées en terme de trois vanables; temps,
contrainte et température.

1) Le temps a ruprure (1,):
A température constante tout essai st présenté comme fonction de la contrainte & tel que :

=K, exp fa8] {36)

=K, o" (37)

Ou K, . K; et o sont constants et m I'exposant de contrainte de rupture.
Les deux équations 36 et 37 donnent des droites linéaires dont le coefficient de régressions linéaire est trés
proche de l'unité. L'effet de la température est expnimeée par la relation :
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(= K, exp [%} (38)

K; une constante. Q,: énergie d'activation de rupture, R constante des gaz parfaits R = 8,314 KJ/mole.°K, T est la
température absolue en degré K

2) Vitesse du fluage de I'état stationnaire (Fluage secondaire):

Le paramétre le plus important en terme d'analyse théorique, est la vitesse minimale du fluage ou la vitesse
du fluage de 1'état stationnaire €,,. Sa dépendance avec la contrainte est décrite par la relation de Norton (Eq. 10)
alors que sa dépendance avec la température est décrite par la relation d'Arhenius (Eq. 11)

3) La relation Monkman - Grant:

Dans les essats de rupture par fluage, a haute température, le produit du temps a rupture t; par ia vitesse du
fluage de I'état stationnaire ., élevée a la puissance M est constant :

M=k, (39)

ou K, et M sont des constantes proches de I'unite. Une fois M et K. sont connus, on pourra prévoir soit le temps a
rupture soit la vitesse €,; par connaissance de 1'un des deux [30].

11.4.1 Prévision des propriétés a long terme.

Souvent les propriétés les données de Ia résistance au fluage 2 température élevées sont trés utiles quand les
résultats expérimentaux ne sont pas disponibles, ¢'est lc cas de estimation de la résistance au fluage donnant une
déformation de 1 % dans 100.000 heures (11 ans). De telies situations exigent une extrapolation de données 4 long
termes. Des extrapolations fiables des courbes de fluage et des courbes de rupture par fluage s’effectuent uniquement
en absence d une variation microstructurale (fig 2.3). Généralement. ces variations ont lien aux températures élevées
dc courtes durées. une maniere de tester cc point est de construire le diagramme log contrainte - log temps a rupturc.

Si dans 1000 h la pente de la courbe contrainte - temps & rupture ne change pas au dessus de la température
réelle de serviee, alors ["extrapolation a 10.000 h a unc température plus basse est trés probable et elle est possibic a
100.000 h [31].

Plusieurs paramétres figurants dans les rclations température - temps a rupture ont éé propos¢ pour
permettre la prédiction de la rupture par fluage a long terme & partir des résultats d’essais obtcnus a tcmpérature
€levée et de courte durée. Quand ces paramétres sont soigneusement identifiés, ils pcuvent étre utilisés a représenter
les données de rupture par fluage par une relation paramétrique. permettant la représentation anahvtique et
Iintcrpolation des données. Ils peuvent, aussi. étre utilisés pour fournir des movens simples de confrontation et
d’estimation du comportement de divers matériaux. En conséquence ces paramétres sont donc trés importants pour
permettre une extrapolation des résultats expérimentaux a long terme.

I.4.2 Les méthodes d’extrapolation en fluage.

Un grand nombre de méthodes ont €té¢ proposés pour extrapoler les résultats des essais de fluage, en
particulier la durée de vie t..

Certaines de ces méthodes reposent sur un principe d’équivalence temps - température. Le nombre de ces
méthodes est considérable et nous ne rappellerons pas les plus utilisées: Larson - Miller, Dom, Manson Haferd {32].
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Elles permettent de placer sur une méme courbe (courbe maitresse), les résultats obtenus a différents
temperatures T (°K) :

o =f[Pt.T)] (40)
Ces parametres sont exprimeés par les relations suivantes :
Prs=T(logyt, + C) Larson - Miller [13] (41)
Pp=1t - Domn [13 42
D~y RT f13] (42)

Pour la méthode proposée par Manson Haferd [32] , I'expression du paramétre P est donnée par :

Manson - Haferd 43)

PW=

OuC, Q;, T.ett, sontdes constantes que I'on peut déterminer graphiquement on mimériquement. Les constantes
T, et t, sont égales a I'intersection de la droite linéaire log, t. = f{1/T) & contrainte constante avec 'axe des temps a
rupture et celui des températures.

Les movens d’extrapolation possible proposées sont les suivants :

I “ Pour les résultats des essais de rupture par fluase :

a) Extrapolation linéatre & contrainte constante des droites logye t, = £ (1/T) (fig 2.17).

i"? "1 al

iy a

‘. ?\ nb);

Fig. 2.17 Les droites isocontraintes G différenies iempératures. Acier ¢ 20 % Cr, 20 % Ni et 20 % Co [45].

b) Extrapolation paramétrique a 1'aide de la courbe maitresse o = £ (P ) (fig. 2.18). Le paramétre P, est donné par 1"équation
(41).

P.=T(logytr+C) (44)

152
L3 ]



Chapitre II: Fluage des aciers
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Fig. 2.18 Courbe maitresse de la méthode paramétrique Larson - Miller. Acier & 20 % Cr, 20 % Ni et 20 % Co [45].
Pr=T(log,.+ 17,5 ) {45]

2/ Pour les résultats d’allongement par fluage :

a) Extrapolation linéaire & contrainte et déformation constante des droites logi, tr = f ( 1/T ) ou tr est le temps de
fluage dans la mesure ou I'allongement plastique instantan¢ lors de la mise sous charge est nul (&).

b) Extrapolation paramétrique de la courbe maitresse o, = f ( Pr) avec
Pr=T(logist; ~ C) (45)

pour une déformation donnée et dans la mesure ou l'allongement instantané lors de ia mise sous charge reste
élastique. Le tableau 2.1 illustre la comparaison entre les des différentes méthodes d extrapolation en fluage {32].

Tableau 2.1 Les différentes méthodes d'extrapolation en fiuage.

Meéthode Expression Observations

Givar Ne permet pas une extrapolation satisfaisante
kar. elic ne repose sur aucune basg
meétallurgigue et se conlente de faire ung
iescription la plus exacie possible des essaig
cxistants
Minimum - Continament | f (fogiet.) + P(T) + G{log 5) =0 Autorise un extrapolation correcte des

mésultats dont les temps a rupture sont
inférieurs & 30,000 h . "

Différence fines log &, = Za: Ap log o Autorise une extrapolation correcte de
“ P -p résultats dont les temps a rupture SOM:
inférieurs a 3000 h ., les coefficients A, son
déterminés par la méthode des moindrey

Karres.
Parameétriques Piv = T(logyo t; + C) Larson-Miller | 1000 heures d’essais auraient suffi pour und
P=texp- 22 Dom extrapolation  suffisante.  La  meilleure

prédiction du temps 4 rupture t, est donnée par,
___T-Ta  Manson-Haferd[la méthode de Manson-Haferd dont les valeurs
log trz - logt, de 1, varient de 30 4 300 h. Cetic méthodd
exige un nombre d’essais trés importants.

Py =
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Il MATERIAU ETUDIE ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES.

.1 MATERIAU ETUDIE:

L’acier étudié nous a été fourni par la Base Centrale Logistique de Beni-Mared sous forme de bareau
cvlindrique de 20 mm de diamétre. L’analvse chimique a ét¢ réalisée par la technique de spectrographie de masse
sous argon. L’appareil est de type spectrovac 1000 PAIRD modéle DV1. La composition chimique de cet acier est
regroupée dans le tableau 3.1 .

Tableau 3.1 : Composition chimique de I'acier étudié

Elément C Si S P Mn Ni Cr Mo vV Cu
%enmasse | 035 | 029 {0.013]0.032| 056 | 340 | 083 | 0.16 { 0.03 | 0.26

Cette composition confirme que I"acier appartient & la famille des aciers de construction alliés au nickel,
chrome et molvbdéne. Sa nuance est désignée par 35NCD16 en conformité avec la norme AFNOR A 03-665. Les
observations micrographiques montrent que 1’acier étudié est livré a 1'état de revenu poussé afin de permettre les
opérations d’usinage.

1.2 REALISATION DES EPROUVETTES.

L'usinage des éprouvettes de traction a froid. destinées & la caractérisation mécanique. est réalis¢ dans
'atelier de 1"U.ER mécanique de 1’Ecole Militaire Polvtechnique ex. ENITA de Bordj-El-Bahri. La forme et les
dimensions des éprouvettes sont conformes aux specifications définies par la norme frangaise NF A 03-151]
(fig. 5.1).

50

10
20 20

Fig. 3.1 Eprouvente de traction normalisée selon NF 4 03-151,

L usinage des éprouvettes de fluage est réalis¢ dans 1'atelier de I'Institut National de Génie Mécanique de
Boumerdés selon la norme allemande DIN 50125 (fig. 3.2). Les éprouveties ont &t¢ rcalisées a partir d un gabarit
monté sur le tour & copier. L état de surface et les dimensions ont été nigoureusement rectifies.
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Avec I'installation actuclle, en particulier le systéme de mesure de aliongement, il n’est possible d’employer
qu’une seule éprouvette. L’usinage des éprouvettes de fluage a été réalisé dans I'atelier de UInstitut National de
Génie Mécanique (INGM de Boumerdés) selon les recommandation de la norme allemande DIN 50125.
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Fig. 3.2 Eprouvette pour machine de fluage (DIN 50125).
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.3 TRAITEMENT THERMIQUE.

Les traitements thermiques de trempe et revenu ont été réalisés au laboratoire U.E.R mécanique de 'EMP
moven d'un four électrique sous atmosphére oxydante, La lecture digitale de la température est donnée au moyen
d’un thermocouple NiCr-NiAl. Les différents traitements thermiques appliqués a I"état brut sont les suivants:

-Austénisation 4 880 °C pendant 30 minutes suivie d une trempe a Ihuile.
-Revenu 4 600 °C pendant 1 heure suivi d’un refroidissement & I’ambiante.

Les paramétres de traitements thermiques ( température et temps) ont €té soigneusement
choisis en tenant compte de la nature de l'acier et de la taille des éprouvettes [33].

lI.4 STRUCTURE DES ETATS BRUT ET DE REVENU.

Pour les observations structuraies nous avons utilisé un microscope optique type Leitz, un microscope
électronique 2 balavage Jeol type JSM-6400 équipé d'un analvseur LINK AN10000 et d'un Software LINK pour
analvses i dispersion d°énergie (EDAX). La microscopie quantitative de particules de cémentite a été effectuée par
un analvseur d'image dont le logiciel photoshop permet de scanariser les micrographies et optilab de les traiter par
détection des particules de cémentite. Les travaux d’observations et d’analyses ont été réalisés au laboratoire
MécaSurf de 'Ecole Nationale des Arts et Métiers (Aix-en-Provence).

Il.4.1 Préparation micrographique:

Des tranches transversales. des échantillons, ont été découpées par une trongonneuse en mode automatique
sous lubrification appropriée afin d’¢viter la surchauffc des piéces . Le polissage est réalis€é mécaniquement sur
papier abrasif de granulométrie 320, 400. 600 et 1000 sous une lubrification d’eau, sutvi d un polissage de finition
sur disque cn toile ¢t I'utilisation de la pate diamantée de granulométriz d un micron et d un lubrifiant appropric.

L’attaque chimique est réaliséc par lc Nital 2 4 %, Ce derniér est composé de 98 % d alcool et 2 % d acide
nitrique pour 1 litre de solution du Nital. Apres plusieurs essais nous avons optimisé le temps d’attaque & unc
minutc.

li.4.2 Structure de I'état brut. _

L aspect caractéristique de I'état brut, observé par microscope optique, est représenté sur la figure 3.3a. La
micrographie montre unc structurc de cémentite plus ou moins globulaire dans une matrice fermtigue. Au microscope
électronique 2 balavage on observe des particules de cémentite trés coalescées et moins dispersées (fig. 3.3b). La
taille movenne de ces particules est de 220 nm.



a) M.O.

Fig. 3.3 Micrographies optique (aj et électronique a balavage(b) de 1'état brut.

I1.4.3 Structure de I'état revenu.

L aspect micrographique de la structure de revenu que nous désignons comme état de référence est
représenté par la figure 3.4a. Le traitement thermique de trempe et de revenu a conféré a 1'acier 35NCD16 une
structure pius ou moins fine par rapport 2 ['état brut. L observation au microscope électronique montre qu une
structure fine de particules de cémentite dans une matrice de ferrite qui apparait avec une couleur noir (fig. 3.4b). La
taille movenne de cémentite est estimée a 100 nm.

MO b) M.E.B.

Fig. 3.4 Micrographic optique (a) el électronique (b} de 1'état de référence.
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Il.5 CARACTERISTIQUES MECANIQUES.
Pour déterminer les caractéristiques mécaniques de 'acier 35NCDI16, nous avons procédé aux essais de

traction et de dureté:

1.’essai de traction est réalisé sur une machine universelle de traction au laboratoire de I'U.E.R mécanique de
’E.M.P. Les caractéristiques mécaniques de 1'acier 35NCD16 sont exprimées en mégaPascal pour la limite élastique
et la charge de rupture et en pour-cent pour I°aliongement de rupture.

Pour une bonne reproductibilité des résultats, la surface visée de I'échantillon a regu une bonne plangite et un
polissage sans rayures profondes. L’essai a licu au laboratoire du département de métallurgie de I’école mationale
polytechnique (E.N.P). L’appareil est un durométre a lecture numérique de marque LECCO .Les empreintes sont
obtenues au moyen d’un pénétrateur conique en diamant, la charge appliquée est de 150 Kgf pendant 10 secondes.

Les caractéristiques mécaniques de traction et de dureté sont citées dans le tableau 3.2:

Tableau. 3.2 Caractéristiques méganiques de l'acier 35NCD16 trempé et revenu.

E (GPa) Roz % (MPa) R, (MPa) A (%) Dureté HRC
157 740 850 15 27

ll.6 ESSAIS DE FLUAGE.
Les essais de fluage sont réalisés au laboratoire de I'U.E.R mecanique de 'E.M.P. Nous avons utihisé une

machine untverselle AMSLER modeéic 50 KN DSM 1061-F a charge par ressort avec moteur électrique (fig. 3.5) qu
peut fonctionner aussi bien en mode fluage qu 'en mode relaxation.

g Ressort de mise en charge

Paipeur :
Comparateur (lecture de la charge) _—4

Manchon de fixation de 1'éprouvette

Moteur électrique

Fig. 3.5 Photographie de la machine d'essai de fluage.
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l.6.1 Le systeme de chargement.
Le schéma de principe d’application de la charge de traction est le suivant:

La charge de traction constante est obtenue soit par entrainement manuel au moyen du cliquet, soit par moteur
électrique (fig. 3.5). Dans nos essais, nous avons opté pour la mise en charge automatique. Ainsi, les éprouvettes
peuvent étre chargées progressivement avec une vitesse de 1 KN/min, L allongement du ressort de mise en charge est
transmis au capteur de charge, fixé sur la traverse supérieure, par le palpeur de course de mesure, ce qui permet de
lire directement la charge appliquée a I'éprouvette. Les tarages des ressorts de mise en charge sont les suivants: 5,
10, 25 et 50 KN. Le ressort utilis¢ dans nos essais est de 50 KN dont la gamme de charges varie de 2.5 2 50 KN. La
distance de mesure de chaque ressort est de 50 mm.

li.6.2 Systéme de chauffage et de régulation de température.

La machine est équipée d un four électrique qui posseéde trois zones, si bien que les variations de ternpcrature
le long de 1'éprouvette et au cours du temps de fluage ne dépassent pas 1 °C. Le schéma de principe de la régulanon
thermique est donné par Ia figure 3.6. La température est réglée avec un appareil de régulation numénque de
fabrication AMSLER. Au voisinage du fiit de 1"éprouvette sont placés trois thermocouples platine-rhodié platine de
tvpe S (précision £ 3.5 °C), Ce qui nous permet de contréler la température pendant tout I'essal.

Les valeurs mesurées par les thermocouples sont transmises a trois régulateurs tvpe P.1.D. (proportionnel,
intégral et dérivé). Ces demiers comparent ces trois valeurs a la température de consigne préalablement réglée de 20
a 1200 °C. En raison de Ia différence de température, les régulateurs P.1.D. commutent automatiquement les tnacs
(trois diodes) qui transmettent sous forme d’impulsion électrique la puissance calonfique correspondante aux
différents enroulements du chauffage. Cette disposition d’enroulements et de thermocouples permet d’obtenir une
température constante le long de 1'éprouvette.

i} [_‘"'_; LT T e IK
LR T e |l e— Fio |
LoV : _ I T 3 ]
o ! T | } — I S
: “w ! . v 12T,
! 1 i l i l < | CCtivvert
oV | H ——sS—— | |
Bl B S |
| - SN ey e
L&) L ) L]
o

Fig. 3.6 Schéma du montage de la régulation thermique.
1.2.3 -thermocouples, (P.1.D. 1.2.3) -régulateurs:
4 -éprouvetie;
5 -four:
6 -résistance d'enroulement de four:
7 -diodes (triacs):
8 -appareil de régulation numérigue.
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1I.6.3 Mesure de la déformation.
La déformation est mesurée par 'allongement de I’éprouvette au cours de I'essai. Afin d *améliorer la
précision des mesures, nous avons utilisé deux extensométres en séne:

-Un extensométre mécanique de fabrication AMSLER avant une course libre de 16 mm (fig..3.7). L avantage
de ce svstéme de mesure est qu’il permet de suivre rigoureusement tout mouvement de I'éprouvette.

-Un capteur inductif type 500 HR S/N 3338 de fabrication SHAEVITZ ENGINEERING.

Une tige en acier réfractaire transmet 1’allongement de I’éprouvette au novau du capteur inductif. Ce capteur, avec
un déplacement réglé 4 16 mm, est relié & un amplificateur. Le signal électrique amplifié est envoyé sur le second
canal de I'enregistreur graphique sous forme de tension (mV) laquelle est convertic en unit¢ de déplacement par
étalonnage. L’enregistreur est un appareil IFELEC double voie TF 5000 muni d’une unité multigamme de 0,01 a4 50
Voit. La largeur de la bande papier est de 240 mm dans nos essais de fiuage. L amplification utilisée jusqu’a la fin
des essais correspond & 16 mm pour une largeur de la bande de 240 mm d’enregistrement, ce qui donne 67 pm/mm.

Disposiuf d’amarrage supérteur de | éprouvette

Qifé_Eprouvcne de fluage

i

— Comparateurs (leciure dc !"allongement de 1'éprouvetie)

Disposiif d’amarrage inférieur de | cprouvene—»;% -
iLE

Fig. 5.7 Photographie de I'extensométre ¢ chaud..

Une amplification plus forte est possible, mais en raison des effets parasites, elle n’apporte pas
d’informantions supplémentaires. La vitesse de défilement de la bande d’enregistrement était de 60 mm/min lors de la
mise en charge et de 20 mm/mn apres application de la charge totale. La sensibilité est fixée a 200 mV/cm

Les courbes enregistrees ont une forme réguliére exception faite pour 1'cssai sous 150 MPa a 510 °C ou la
lecture de I'allongement est lue directement sur un comparateur mécanique ( ldivision pour 0,01 mm) & cause des
perturbations électnques dues aux faibles déformations de fluage.
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lIl.7 ANALYSE DES CONTRAINTES RESIDUELLES.

La détermination des contraintes résiduelles a ét€ effectuée en utilisant la diffractométrie a rayons X [34].
Cette technique de mesure a été réaliséc au laboratoire MeécaSurf par un appareil SET-X équipé d’un détecteur a
localisation linéaire ELPHYSE avec montage  ( loi des sin® y : voir annexe). L angle w étant I'angle que fait la
normale 4 la piéce avec la normale aux plans diffractant. Cet appareil permet de visualiser sur I'écran les itérations
du pic de diffraction pour chaque durée d’acquisition et d’imprimer les résultats numériques, en I'occurrence les
contraintes résiduelles et de cisaillements, les constantes élastiques S, et S, , rapport d’intensité des pics K; et la
largeur movenne des pics. Dans nos essais, les analvses sont réalisées avec un angle y égale a 35° d"un pas de -5°.
Pour chaque pas le goniométre, de ravon 230 mm, balaye 20 valeurs de y pour un temps d’acquisition de 60
secondes. Ce dispositif ainsi congu, permet 'économie de déplacement du goniométre. Le domaine angulaire de
’angle (26) varie entre 140 et 170° alors que I'incidence angulaire y varie entre 0 et 45°.

L'analvseur de contraintes résiduclles est un détecteur de tvpe proportionnel (Le rayvonnement X ionise
les atomes d'un gaz ) qui permet de mesurer lintensité d'un ravonnement X et sa localisation. Il permet de
localiser les photons X dans un angle de 12° sur un diffractométre de rayon 250 mm (fig. 3.8). Sa résolution
est de 0,02° . Il est couplé a un analvseur multicanal ct 4 un ordinateur qui permet de traiter instantanément les pics
enregistrés. Ce détecteur ne se déplace pas pendant les acquisitions d'ou son nom de détecteur a localisation lincaire

(DLL).

Canaux i R-X '

Faisceau incident —_——

Faisceau diffracté vers la -
déiecteur DL.L.

\f

Fig. 3.8 Hiustration schématique d'un détecieur a localisation linéaire.
L: longueur du filtre en vanadium pour éviter le phénoméne de fluorescence [35].
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IV RESULTATS EXPERIMENTAUX.
IV.1 ANALYSE DES COURBES DE FLUAGE.

Introduction.

Dans ce chapitre, nous présentons les différentes manipulations que nous avons réalisé au laboratoire de
L"UER Mécanique pour permettre Je déroulement des essais de fluage. Ensuite, nous étudions 1’effet des paramétres
contraintes et températures sur la forme des courbes de fluage. En I'occurrence, I’allongement instantané fors de ia
mise en charge et le degré sigmoide du fluage transitoire.

Les essais de fluage ont été réalisés sous atmosphére oxydante sur des eprouvettes cylindriques ayant toute
subi Ie traitement thermique de trempe et revenu comme indiqué au chapitre trois. Ainsi, nous avons effectué deux
tvpes d’essais de fluage:

- Fluage ininterrompu qui consiste a suivre 1'essai jusqu’a la rupture, ce qui nous permet d’étudier la microstructure
de différentes zones de rupture d’une part et de déterminer le temps & rupture t, d"autre part.

- Fluage interrompu qui nous permet de caractériser la microstructure du fluage transitoire et du fluage stationnaire
et de suivre la variation des contraintes résiduelles en fonction du temps et de la température.

IV.1.1 Conduite des essais de fluage.
IV.1.1.1 Etalonnage.
Avant d"entamer les essais de fluage, nous avons procédé comme suit:

- Etalonnage du dispositif de régulation de température selon les directives du fournisseur.
- Vérification de la linéarité du capteur inductif, de 30 mm de long et de 20 mm de diametre, en tracant la courbe
hvstérisis.

- Nous avons, ensuite, étalonné 4 ['ambiante les valeurs de la déformation au moven du comparateur. du capteur
inductif et de 1'enregistreur. A I'aide de la vis moletée du comparateur, on déplace le novau a travers ia bobine avee
un pas de 0.10 mm jusqu’a 16 mm et on lit la valeur correspondante en mV sur P'enregistreur (fig. 4.1). La
sensibilité du comparateur est de 0.01lmm.

30K -

-2 -

150

Tension (mv

¢ 3 5 8 1613 15 1B 20
Déplacement ( mm }

Fig. 4.1 courbe d'étalonnage de 'extensométre pour la mesure de ['aliongement.
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Aprés avoir vissé & fond I'éprouvette dans le dispositif d’amarrage supérieur et inférieur, on exerce un effort
de traction de 10 % de la charge totale appliquée, qui permet I'alignement du train de charge (téte d’amarrage,
éprouvette, extensomeétre et accessoires) [36]. On introduit ensuite les trois thermocouples dans les ouvertures du
four correspondantes et on alimente ce dernier. Une fois que les trois thermocouples indiquent une tempcrature
stationnaire & + 1 °C de la température de consigne, on applique alors la charge progressivement avec une vitesse
constante de 1 KN/ min. Le maintien automatique de la charge totale s’effectue avec une erreur absolue de
+ 0,03 KN autrement dit 0,19 % pour la charge 15,78 KN (200 MPa) et 0,26 % pour la charge 11,70 KN
(150 MPa), ce qui correspond a une erreur d application de la charge bien inférieure a celle conseillée par la norme
ASTM qui est de 1 % [36].

L erreur sur V'application de Ia charge est calculée comme suit :

|4 8]
Erreur pour cent : E= -—B—*IOO% {I)

Les grandeurs 4 et B sont définies respectivement comme la charge réellement appliquée et la charge indiquée apres
maintien automatique. La différence 4 - B est égale a = 0,03 KN quelie que soit la charge appliquée.

IV.1.1.2 Essais préiiminaires pour le choix des charges a appliquer.

D aprés les résultats obienus, on constate que I"allongement instantané €, augmente avec la temperature sous
contrainte constante et augmente avec la contrainte & température constante (tab.4.1). A 340 °C, g, est nul & toute
contrainte inférieure 2 200 MPa. D autre part, & est nue sous 80 MPa & toute température inférieure & 600 °C. Sous
les contraintes 150 et 250 MPa &, prend des valeurs significatives et facilement mesurables. Ceci nous a permi de
choisir les contraintes 130 et 200 MPa pour les essats de fluage.

Chague charge est maintenuc constante dans 'intervalle de temperature 510 & 600 °C avec un incrément de
30 °C. La contrainte appliquéc durant tout I'essai est la contrainte imtiale ¢ définie par le rapport de la charge
appliquée F et de la section normalisée S, de I"éprouvette cvlindrique de diamérre initiale d., égale & 10 mm.

c=F & (2)
L allongement de I'¢prouvette, aussi bien que la vitesse de fluage. est expnimé par !"aliongement rationnel:
&%) =in( ]+ A 1,) (3)
l. - 100 mm. étant la distance entre repére de | éprouvette avant les essais de fluage et Al " élongation de I eéprouvette

au cours du fluage.

Tableau 4.1 Résultats préliminaires des essats de fluage.

o (MPa)
T (°C) 80 100 150 250
540 - g0 =0% g0 = 0% -
570 g =0 % £ = 0.05 % g0 =0.15% -
600 - £ =0.10 % g0 = 0.30 % £, = 8%
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IV.1.2 Analyse et résultats du fluage.

IV.1.2.1 Effets de la contrainte et de la température sur la forme des courbes de fluage.

Nous avons réalisé des essais de fluage jusqu'a rupture a 510, 540, 570 et 600 °C respectivement sous 150
et 200 MPa. Nous avons enregistré instantanément les courbes temps-allongement au cours des essais ininterrompus.
Nous avons ensuite réalisé des essais de fluage interrompu aux stades primaire et secondaire. Les résultats obtenus
donnant le temps 2 rupture t, le temps de fluage t et 1"allongement total & en fonction de température et de la
contrainte ¢ appliquée sont regroupés dans le tableau 4.2 pour le fluage ininterrompu et tableau 4.3 pour ic fluage
interrompu.

Nous étions contraint d’interrompre les essais a 510 °C pour les deux valeurs des contraintes appliquées car
l'allongement de I’éprouvette est trés faible o e fluage transitoire est prédominant durant toute la péniode du fluage
et la rupture n’apparait probablement qu’aprés une longue durée.

Tableau 4.2 Finage ininterrompu.

Conditions de fluape 510 °C 540 °C 570 °C 600 °C
150 MPa L=306h | L=267h t,=32h tr=3h
e=104% | £6=26% £e=34 % £e=41%
200 MPa t, =150k | L=5]h L=9h L=1h
£=28% | ¢=29% £=39% e=47%
Tableau 4.3 Fluage interrompu.
Conditions dc fluage 540 °C 570 °C

150 MPa

4 h (transitoire)

4 h: {transitoire}

200 MPa

4h (transitoire)
20 h {stationnaire)

1h (transitoire)
3.75h (slationnaire)

La séquence des essais de fluage conduits sous ies contraintes 150 ct 200 MPa respectivement aux
températures 510, 340, 370 et 370 °C est comme suit:

a) Fluage & 510 °C:

Les essais 4 510 °C sous 150 et 200 MPa ont été interrompus respectivement apres 306 et 150 h. Les
courbes présentent une prédominance du fluage transitoirc. Aprés 306 h le fluage tertiaire n'esi pas entamc.
L allongement atteimt 1.04 % sous 150 MPa aprés 306 h et 2.86 % sous 200 MPa aprés 150 b (fig. 4.2a -b}. Les
vitesses de fluage sont respectivement 0,2.10° s” sous 150 MPa et 5.10° s sous 200 MPa.

b) Fluape & 5340 °C:

On constate }'apparition du fluage secondaire. L augmentation de la contrainte a pour effet de réduire la
durée du fluage secondaire (25 h sous 150 MPa 2 12 h sous 200 MPa) ¢t d augmenter la vitessc minimale du fluage
(1,5.107 sous 150 MPa a 1,3.10° S sous 200 MPa). Ce comportement s’explique par Ic fait que, la vitesse deo
fluage stationnaire est proportionnelle a la contrainte appliquée et suit la loi de Norton,  Nous constatons que la
durée la plus longue est attribuée au fluage tertiaire:

o
e
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- Sous 150 MPa on note 65 h en primaire .25 h en secondaire et 172 h én tertiaire.

- Sous 200 MPa on note 13 h en primaire, 12 h en secondaire et 28 h en tertiaire.

c) Fluage a 570 °C:

A cette température, la duré du fluage secondaire est réduite 4 4 h sous 150 MPa. L augmentation de la
contrainte a 200 MPa réduit davantage son étendue et devient presque inexistant: %2 h de fluage secondaire. Le temps
a rupture chute considérablement & cause de la température sous contrainte constante (267ha 540°Ca32ha
570 °C) et de la contrainte & température constante (32 h sous 150 MPa 4 9 h sous 200 MPa).

d) Fluage & 600 °C:

Dans ce cas, la vitesse de fluage est tellement grande que le fluage transitoire et secondaire disparait pour les
deux valeurs de la contrainte appliquée. Les courbes montrent uniquement le fluage tertitaire. Le temps a rupture
passe de 3 h sous 150 MPa a | h sous 200 MPa et I’allongement total passe de 40 % sous 150 MPa a 47 % sous
200 MPa.

D’apreés ces analvses, nous constatons qu'a charge constante :

- Le fluage stationnaire se manifeste umquement a 540 et 570 °C.

- Le fluage tertiaire est prédominant a 600 °C.

- Comparé¢ au fluage transitoire et secondaire, la durée du fluage tertiaire est la plus étendue.

50 -+

> tr=3h 600 °C

N
o
!

T - tr=32hasveeC

w
o
L

tr=267 h i 340 °C |

N
[wn)]
1

Allongement de fluage ( %)

-
o
L

t=300has10°C

0 40 80 120 ' 160 200 240 280 320
Temps d'essai (h)

a) 150 MPa.
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50 _Ttr=lha600°c

L
o
1

xtr=9ha570°C

(2
(=]
1

7w =51has40°C

N
o

Allongement de fluage ( %)

10
tf=155has510°C
0 . v B T 1 V T T T T [
0 13 27 40 33 67 80 93 107 120 133 147 160

Temps d'essai (h )
b) 200 MPa.

Fig. 4.2 Courbes de fluage de ['acier 33NCD16 sous la méme contrainte & différentes températures.
I, est le lemps & rupture (essai ininterrompu;. I-est le temps de fluage fessai interrompu).
o Fluage transitoire ofluage stationnaire; » rupture,

IV.1.2.2 Aliongement instantané pendant I'application de la charge.

A la mise en charge. nous avons constaté un allongement plastique instantanée g, nul a 510 et 540 °C sous
150 MPa puis & 510 °C sous 200 MPa. Toutefois. 1'aliongement élasto-plastique instantanc a été enregistré aux
temperatures 370 et 600 °C pour les deux contraintes. Le tableau 4.4 résume les résultats obtenus.

Tableau 4.4 Allongements instantangs &, (%) a la mise en charge. Vitesse d"application de la charge: 12,5 MPa/min,

Temps de charge
{min) 0 s 10 12 14 16 Nature de
Conditions ‘ I'allongement

{c:MPa.T: °C)
150 MPa & 510 °C 0 % ( % 0 % 0 % ¢lastique
150 MPa & 540 °C 0 % { % {1 % 0 % ¢lastique
150 MPa a 370 °C 0 % 0 % 0.10% | 0.15% €lasto-plastigue
150 MPa & 600 °C 0% 0 % 0.13% | 0.30% élasto-plastique
200 MPa a 510 °C 0 % 0 % 0 % 0 % 0% % ¢lastique
200 MPa a 540 °C 0 % 0 % 0 % 0 % 0.07% | 0.12% élasio-plastique
200 MPa 3 570 °C 0 % 0% | L15% 1 0.20% | 0.27% | 0.30% élasto-plastigue
200 MPa 3 600 °C 0% 0% 0.25% | 0.40% | 0.85% { 1.30% élasto-plastigue
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Ainsi, sous 150 MPa cet allongement passe de 0,15 % a 570 °C pour atteindre 0,30 % 4 600 °C. En
augmentant cette contrainte de 50 MPa, Iallongement instantané s (%) varie de 0,12 & 1,30 % dans I'intervalle de
température de 540 4 600 °C. L allongement (déformation) instantané plastique, qui dépend essenticllement de la
contrainte appliquée, apparait comme un pré-fluage qui accélére la vitesse de la déformation qui devient trés
marquée sous 200 MPa. Dans ces conditions, le stade tertiaire est accompagné d'une importante déformation
plastique aprés rupture (60 % a 600 °C).

IV.1.2.3 Degré sigmoide du fluage transitoire.

Nous avons constaté sur les courbes machine (allongement-temps) que le début du fluage est caractérisé par
une courbe sigmoide qui ne dure que quelques minutes (maximum I heure). Dans les conditions ou le fluage
secondaire se manifeste. la courbe allongement-temps présente un point d'inflexion. D’aprés la figure 4.3, on peut
distinguer trois stades. Le premier stade, avant I'inflexion, est lié au temps d’incubation nécessaire a la production
d’un nombre suffisant de dislocations mobiles [37). Le second stade, aprés I'inflexion, représente un fluage ralenti
par le durcissement dii a la densité élevée de dislocations produites. Le troisiéme stade, représente un fluage
permanent atteint éventueliement si les conditions de température et de contraintc permettent un recuit suffisant pour
équilibrer ce durcissement. Selon NAKASHIMA [38). le degré sigmoide est défini par le rapport entre la vitesse
maximale de fluage &__ et Ia vitesse minimale de fluage €min. Ce degré semble demeurer constant sous contraintc
constante quand la température s'éiéve de 540 a 5370 °C . Néanmoins, le degré sigmoide diminue 2 température
constante quand Ia contrainte avgmente de 130 2 200 MPa. D'autre part, on constate sur la figure 4.3 que lc temps
d'incubation tj diminue quand la température augmente pour une contrainte constante.

= - - BT s
4E-6 Cow = 4.2.10) £ man Akt - G, = 3.8.10 b ]
-I = : - may -9
min :
i t
_ 3E-6 IE-6 - —t .
- = b 1
g, ' ¢
EI 4 vl -
£ i g '
= 2L-6 e &2l - -
£ P
E - & -
- I ” ~———
PE-6 — i'-um 1.5.107 1E-6 ~ i;mm: 1.3.]0‘
E :
. -
|
i
OE+0 < —T — e - T OE~0 — —rTTTT
0 T 3 A ] 2 3 5 10 2 3 5 L0 O 2 = s 1 ] b 10 T F s 100
Temms (W) échelle logarithmique Temps (h). echelle logarithmigue
a) Vitesse de fluage sous 150 MPa & 540 °C. 1;=60 mn. b) Vitesse de fluage sous 150 AMPa a 570 °C. t, =13 mn.

Fig. 4.3 Mise en évidence du temps d'incubation i; et du degré sigmoide

au cours du fluage sous 150 el 200 MPa.
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¢} Vitesse de fluage sous 200 MPa & 540 °C. 1, = 76 mn. dj Vitesse de fluage sous 200 MPa & 570 °C. 1; = 25 mn.

Fig. 4.3 Mise en évidence du temps d'incubation t; et du degre sigmoide
au cours du fluage sous 150 et 200 MPa .

IV.2 EVOLUTION MICROSTRUCTURALES AU COURS DU FLUAGE.

Introduction.

La structure de D'acier 33NCD16 est constituée d'une matrice ferritique dans laquelie sont dispersées les
particules de cémentitc. Ces deux phases sont thermodvnamiquement stables dans les conditions de fluage. Les
seules transformations sont d ordres morphologiques. Dans ce paragraphe, nous nous sommes intéressés aux effets
de la microstructure sur les caractéristiques du fluage de I'acier étudi¢. La microstructure est exprimée par divers
paramétres-en I’occurrence la distance entre particules de cémentite et Iz fraction volumique de ces particules.

IV.2.1 Tailie moyenne de particules de cémentite.

Les mesures ont ét¢ réalisées sur quatre micrographies obtenues au M.E.B tout en supposant que
la forme de la cémentite est homogéne et de forme sphénique.

Entre les températures 510 et 600 °C. la taille movenne de cémentite passe de 106 a 166 nm pour la
contrainte 150 MPa et de 114 a 230 nm pour la contrainte de 200 MPa. L'évolution morphologique de la cémentitc
au cours de fluage nous a conduit a étudier le facteur moven de forme PE exprimé par la relation [39]:

PE = Périmétre’ 1 4.1 (4)
avec
PE = ] dans le cas d'unc sphére, 0 pour un disque et PE < 1 pour une ellipsoide. S étant la surface movenne de de

particules de cémentite.

Nous avons aussi déterminé la distribution de ces particules pendant le fluage primaire, secondaire et
tertiaire (apres rupture) dans les conditions de fluage sous 150 et 200 MPa respectivement a 540 et 570 °C. La
figure 4 4 présente la variation du facteur moyen de forme PE avec la taille movenne de cémentite d. On constate que

- Pendant Ie fluage, PE décroit lorsque la taille T augmente 2 unc température et contrainte donnée. D autre part.
lorsque la température s’éléve, PE diminue et la tailic movenne d de particules de cémentite augmente.
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- Lorsque la contrainte appliquée augmente,-ﬁf diminue progressivem-ent et la taille d croit trés lentement.

- Dans le cas du fluage sous 150 et 200 MPa respectivement a 540 et 570 °C, PE varie sensiblement avec le temps
de fluage (ie facteur de forme étant compris entre 0.8 et 0,12) mais la cémentite garde une forme quasi-sphérique
apreés la rupture sous 150 MPa 2 ia température 540 °C.

155
T
180 +
156 -
T ] 570°C - B\
= g = 570°C
2145 - =
= P = 160+
g = p
E
S0k 5§
[+
= o
© =
= = 1ot
S135 - = T
£ =
s = T
E 130 - § g 540 °C
! = 120F
125 + A E
120 ¢ , . ! . ' 100 & : ! : ' t }
05 06 07 08 09 10 11 12 1: 0. 06 07 68 09 1o LI 1.2
Facteur moven dz forme Facieur moven de forme
aj 150 MPa. b) 200 MPa.

Fig. 4.4 Variation du jacteur moven de forme PE au cours du fluage sous 150 (a) et 200 MPa (b) & différentes
températures. La taille movenne @ est mesurée par ( 4.3/ 7)%°. o’ S est la surface movenne de la
particule [40]. P : Fluage primaire. S : Fluage secondaire. T : Fluage tertiaire.

Le facteur de forme décroit avec le temps pour une contrainte et température constante. Les précipités dc
forme sphérique évoluent progressivement vers unc forme pius orientée (ellipsoide).

Une élévation de la température semble accélérer le phénoméne (fig. 4.4a). Par contre, une augmentation de
la contrainte appliquée semble ne pas avoir un effet aussi marqué que celui de la température (fig. 4.4b). Cependant,
I'action de la contrainte sur le processus de la sphéroidisation de la cémentite est plus marquée que celle de la
température car la proportion de particules avant la forme sphérique diminue sous 150 MPa a toutes températures
dépassant 540 °C (fig. 4.5c, d) et sous 200 MPa a toutes températures supérieures ou égales a 540 °C (fig. 4.6aac).

En conclusion. nous attribuons la variation de la forme de cémentite constatée dans ces conditions de fluage
a l'étar d'énergie de l'interphase cémentite-ferrite, a I'anisotropie élastique des différents constituants présents dans
Facicr ct probablement a I'appantion de la déformation plastique instantanée lors de l'application dc la charge avec
une vitesse constante 12,5 MPa/min. En effet, cette déformation est nulie sous 150 MPa a la température 540 °C.
Toutefots, elle se manifeste a la méme température sous une contrainte 200 MPa avec une valeur de 0,12%.
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IV.2.2 Variation de la distance entre particules.
Pour le cas du fluage sous 200 MPa & 540 °C, nous avons calculé la distance moyenne I entre particules, en
supposant que celles-ci ont toutes un méme diamétre d et une répartition aléatoire. On a dans ce cas [41]:

— " T %)
IR'ETRP

La fraction volumique est liée au nombre de particules par unité de volume N, et au diamétre moven d par la relation
suivante:

o Ly Q

Le nombre de particules par unité de surface ou la densité de particules N, (plan de la coupe micrographique
126 mm°) est défini par:

N, =N.d (7)

La figure 4.7 présente la variation de la distance movenne 1 entre particules de cémentite pendant 51 heures
de fluage sous 200 MPa a 540 °C. Nous constatons que la distance [ croit progressivement de 0,30 pm en primaire &
0,35 um en tertiaire. La relation linéaire entre la distance T et le temps de fluage est attribuée a la densit¢ de
particules N, qui passe de 5,79 um™ en primaire & 4,67 um™ en tertiaire ce qui a pour conséquence unc diminution
de la grandeur N, car iz taille de cémentite augmente au cours du fluage. la vanation de N, avec le temps de fluage
est reportee sur la figure 4.8. De méme, on a mis en évidence la variation de la surface movemne S avec la fraction
volumigue f (fig. 4.9). La fraction volumique vane de 3,9 a 4,8%. Cet intervalle est proche du pourcentage de la
cémentite calculée sur le diagramme métastable Fe-C qui vaut $%. De plus. nous notons que les deux variables fet' S
n¢ sont pas mdépendantes, car la fraction volunuque de cémentite augmente lorsque la taille movenne , exprimée par
la surface movenne S. augmente (fig. 4.9). Il en est de mémc & 570 °C sous la méme contrainte o la valeur de
passe de 0,29 2 0,36 um" et de 4,8 4 5.2 % pour la valeur de f.

En conclusion. I'éiévation de la température de fluage sous contrainte constante augmente la distance
movenne entre particules, diminue la densité et aungmente la fraction voiumigue de ces particules. Toutefois.
I'evolution de ces parametres au cours du temps de fluage est lente et particuliérement pour la fraction volumique f.

n
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IV.2.3 Vitesse de coalescence de la cémentite au cours du fluage.
La stabilité dimensionnelle de particuies de cémentite au cours de fluage est établie par la constante K qui

gouverne la variation de la taille des particules au cours du temps [10]. Ainsi, on a la relation de Lifshitz-Wagner:
a-d =K, (8)

Test le diamétre moyen de la cémentite & I'instant t du fluage. d_ est le diamétre moyen de la cémentite au début de
coalescence. 11 correspond  l'ordonnée & l'origine par extrapolation des la droite lindaire T = f(t) jusqu'a laxe 0.
Enfin, K est la constante de 1a vitesse de coalescence qui dépend de la contrainte et la température.

La figure 4.10 représente la variation de T avec le temps de fluage. On constate que sous contrainte
constante, les cinétigues & 340 et 570 °C obéissent au modéle de coalescence contrélée par la diffusion Lifshitz-
Wagner [42]. Nous constatons que les pentes qui représentent la constante Ky augmentent quand la température

s'éléve, ce qui augmente la vitesse du fluage secondaire.
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Fig. 4.10 Cinétigue de croissance de la cémentite au cours du fluage sous 200 MPa a différentes températures.
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V.3 LA RUPTURE PAR FLUAGE.

Pour étudier le stade tertiaire et l'origine de la rupture des éprouvettes, nous avons, en dehors des
renseignements fournis par 'cbservation des courbes de fluage (fig. 4.2), concentré notre attention sur les
résultats aprés rupture par fluage des essais conduits a 540, 570 et 600 °C respectivement sous 150 et 200 MPa.
Nous étudierons successivemnent la relation entre la taille de particules de cémentite et 1'onigine de la rupture de
I"acier étudi¢. Toute les ruptures ont €té localisées a I'intérieur de la longueur entre repére de 1'éprouvette.

IV.3.1 Effets de la contrainte et de la température sur la microstructure aprés la rupture.
Dans cette ¢tunde, le paramétre essentiel est la taille des particules de cémentite. Pour chaque état de fluage,
ce paramétre est mesuré par analvse d’images. (fig. 4.11).

La microstructure aprés rupture par fluage sous 150 MPa (fig. 4.11a) montre que la croissance de la taille
de cémentite est activée par Iapport thermique. En effet, 1’élévation de la température de 540 a 570 °C
s’accompagne par une augmentation de la taille de cémentite qui passe de 135 a 166 nm. Toutefois, la densité de ces
particules diminue. Elle est de 7,7 um™ & 340 °C, 4,2 pm™ 3 570 °C et enfin 3,9 um™ 4 600 °C. Nous constatons de
plus que la forme de particules de cémentite est généralement sphérique puis elle adopte une forme ellipsoidale
lorsque la température dépasse 340 °C et particuliérement a 600 °C.

La microstructure obtenue aprés rupture par fluage sons 200 MPa présente un aspect plus marquée par
Ieffet conjoint de la contrainte appliquée et de I'élévation de la température (fig. 4.11b). La taille de cémentite passe
de 140 a 229 nm quand la température s'éléve de 540 2 600 °C. Nous avons observée une cémentite sphéroidale
anticipée & 540 °C puis ellc adopte une forme ellipsoidale faiblement allongée notamment a 600 °C.

150 AMPa & 5340 °C °: 1, = 267 h. H 200 MPa 6 540 °C: 1, = 51 h.

a) ' b)

Fig 4.1 A?icrographies électronique de la structure de 'acier 35NCD16 aprés rupture par fluage
sous 150 MPa (a) e1 200 MPa (b} respectivement & 540. 570 et 600 °C. Anague au Nital & 4%.
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Fig. 4.11 Micrographies électronique de la structure de 'acier 35SNCDIG aprés rupure par Jluage
sous 150 APa (a) et 200 MPa (b) respectivement & 540, 370 et 600 °C. Attaque au Nital a 4%.
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IV.3.2 Examens des surfaces de rupture par fluage.

Pour déterminer 1'origine de la rupture, les éprouvettes ont été trongonnées en long au miveau de la zone de
rupture et observées en microscope optique (fig. 4.12). Les observations sont résumées sur le tabjeau 4.5 et 4.6.
Nous avons calculé la striction & partir de 1"équation suivante:

S, -8
Z(%)= "S Z 100 % (9)

0
ou S, et S, sont respectivement la section avant et aprés rupture de I'éprouvette.

Tableau 4.5 Observation des faciés de rupture par fluage sous 150 MPa.

T{(°C) Striction Z ( % Forme des grains
a la rupture
540 70 Allongés
376 78 Allongés
600 86 Allongés

Tableau 4.6 Observation des faciés de rupture par fluage sous 200 MPa,

T(°C)} Stricion Z (%) | Forme des grains
i Ja rupture
340 73 Allonges
570 g3 Allongés
600 A Allongés

Nous avons constate. par une observation métallographique. que les éprouvettes fluées sous ia contrainte
130 MPa présentent au niveau de la striction des grains de ferrite plus ou moins allongés dans la direction de
I"application de la charge {fig. 4.12a). Ce phénoméne est plus accentué sous 200 MPa . La rupture est précedee par
une striction qui vane de 70% & 90 %. Ce comportement spectaculaire est dii au fait que les conditions de fluage
sont sevéres et les durées de vie sont courtes.

La figure 4.12 (b) montre la présence des inclusions au voisinage de la zone de rupture. On constate que la
forme de ces inclusions est plus ou moins spherique. I s agit probablement des inclusions d oxvdes.
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Fig. 4.12 Alicrographie optique d'une coupe longitudinale d'une éprouveite prés de la zone de ruptire.
Fluage a 570 °C sous 200 AMPa '

L'existence de quelques inclusions observées dans la zone de rupture nous a conduit 4 introduire l'usage de la
cartc de répartition des ¢léments en surface par formation et traitement de I'image électronique. En premier licu, nous
avons focalis¢ puis analysé unc inclusion plus proche de la surface de rupture. Le résultat st obtenu sous forme de
spectre d'cnergic de rayons X comme le montre la figure 4.13. 11 s’agit probablement d'inclusion de type silicate de
mangancse. .
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Fig. 4.13 Spectre d’analyse obtenu sur une inclusion située plus prés de la zone de rupture (ED:LX).
Fluage a 570 °C sous 150 MPa.
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Cete hypothése st done approuvée par la figure 4.14 (a) qui montre la présence de Foxygéne répanti e long de la
surface de rupture ¢t  l'intéricur des cavités proches de la striction, La figure 4.14(b) révéle la présence du fer en
faible concentration dans le profil de la surface de rupture et forme avec l'oxypéne des oxydes probablement des
oxydu de fer et de manganése.

@) Détection de 'uxvgéne plus concentré dans les b) Détection du fer plus concentré dans fa matrice
lungueties que dans la matrice du plan de rupture. que dans les languettes.

Fig. 4.14 Répartition des éléments O, et Fe dans les languettes et cavités au niveau de la zone de ruplure.
Fluage a 570 °C sous 150 MPa.

L' observation au microscope optique de la normale A la surface de rupture par fluage a 570 °C sous 150
MPa, montre la présence d'une cavité de forme irréguliére plus ou moins allongée dans la direction de 'application de
la charge (fig. 4.15). De plus , nous avons observé A l'extéricur de la striction des cavités plus ou moins profonde
(Iig. 4.16).. Leur formation ¢st due 3 I'atmosphére oxydante auquel ost soumise I'éprouvette de¢ fluage. Toutcfois,
nous n'avons pas obscrvé de cavité dans la zone de rupture de Pessai conduit 4 570 °C sous 200 MPa (fig. 4.17).
Toutcfois, dans ces conditions de fluage, les cavités & Iextéricur de 'éprouvette ¢t au voisinage de la striction
cxistent,

.
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Fig. 4.15 Micrographie optique d'une coupe normale
au plan de rupture, montrant la présence d'une cavitd,
Fluage @ 570 °C sous 130 AMfPa

Fig. 4.16 Micrographie optique montrant la Jormation
des cavités & Uextéricur de la zone de striction,
Fluage & 570 °C sous 150 AfPa.

Fig. 41T Micrograplie optique monirant une coupe normale au plan de rupture dénudé de cavitds.
Fluage a 370 °C sous 200 AM{Pa.
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A partir de ces analyses, nous avons montré que {'origine de la rupture par fluage est due a deux phénoménes
indépendants I'un de I"autre:’
-La formation et coalescence de cavités particuliérement dans la zone de striction.

-La diffusion de l'oxygéne dans la couche superficielle de I'éprouvette pendant le fluage, ce qut conduit & la
formation des inclusions oxvdes dans des sites préexistants et facilite ainsi I'amorce de fissures sous l'action de la
charge appliquée.

V.4 ANALYSE DES CONTRAINTES RESIDUELLES AVANT ET APRES RUPTURE PAR FLUAGE
SOUS 200 MPa. :

' Introduction.
Les sollicitations thermiques et mécaniques du matériau étudié provoquent une série de phénoméne tel que:
- La redistribution des défauts ponctuels.
- La variation de la densité de disiocations jute apres la mise sous tension.
- Le réarrangement des dislocations en parois de cellules de polvgonisation au cours du fluage transitoire.
-La coalescence et le changement de morphologie des précipités de cémentite.

- incompatibilités de déformanons élastique de la matrice de ferrite et de la cémentite. Ces phenoménes sont en
grande partie responsables dans 1" établissement d'un champs de contrainte dans le matérian. Les caractéristiques de
ces contraintes (intensité, nature,..etc) et leur ¢volution dépendent du maténau et des solliciiations
thermomécaniques apphiguées.

Le but de I’analvse des contraintes résiduelies engendrées au cours du fluage et de les mettre en évidence
quantitativement d’une part et d’étudier jeurs effers vis a vis du processus de la coalescence de particules de
cémentites. La movenne des contraintes résiduelles obtenue par la diffraction de la familic des plans {211} dun
ensemble de grains ferritique. donne la valeur movenne des contraintes résiduelies & I"échelle macroscopique.
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IV.4.1 Conduite des essais d’analyse des contraintes résiduelles.

La détermination des contraintes résiduelles a été réalisée par un appareil SET-X équipé d'un détecteur a
localisation linéaire ELPHYSE avec montage w ( loi des sin’ y : voir annexe). Cet appareil permet de visualiser sur
I’écran les itérations du pic de diffraction pour chaque durée dacquisition ¢t d’imprimer les résultats numériques, en
Poccurrence les contraintes résiduelles et de cisaillements, les constantes élastiques S, et S; , rapport d’intensité des
pics K; et 1a largeur movenne des pics. Les analyses sont réalisées avec un angle v égale a 35° avec un pas de -5°.
Pour chaque pas le goniométre, de ravon 230 mm, balave 20 valeurs de y pour un temps d’acquisition de 60
secondes. Ce dispositif ainsi congu, permet I’économie de déplacement du goniométre. Le domaine angulaire de
I’angle (20) varic entre 140 et 170° alors que I'incidence angulaire y varié entre 0 et 45°[35].

Les paramétres des analvses des contraintes résiduelles son les suivants:

- Ravonnement K, du chrome.

- Diamétre du faisceau incident : 3 mm.

- Tension / Intensité : 20 KV /4 mA.

- Filtre : en vapadium.

- Famille de plans : {211} de la ferrite.

- Surface analvsée : 4 mm de diamétre.

- Angle 20 ; 156.33°.

- Angle y : 35° avec un pas -3¢

- Temps d’acquisition : 60 secondes.
Pour étudier la distribution des contraintes résiduelles dans une section donnée de 1 éprouvetic. nous avons

procédé de fa maniére suivanie:

Pour I"analvse des contraintes résiduelles dans le fluage primaire et le fluage secondaire. le prélévement des
échantilions cviindriques a ¢t¢ effectué en un endroit quelconque dans la longueur entre repére de |'éprouvetic car
pour chaque état du fluage primaire ¢t secondaire le diamétre de !'éprouvette cst constant. En cc qui concerne le
fluage tertiaire. nous avons retenu la zonc de striction (zone de rupture} comme une surface dc référence pour
entamer les analvses des contraintes résiduelies. Nous avons enlevé la matiérc par polissage électrohvtique. Pour un
enlévement de 50 um de matigre. Ies paramétres cxpérimentaux du polissage électrolyvtique sont:

- Courant ; (.20 A,
- Temps du polissage : 4( secondes.
- Solution du polissage : acide perchlorique et méthanol.
- Température : 20 °C.
Avant toute analvse et pour ne pas perturber le champs de contraintes résiduelles, nous avons enicve sur les
échantillons 200 pm de matiére qui représente la couche écrouie engendrée par les opération de trongonnage ct

polissage mécanique, puis nous avons procédé a des enlévements de matiére & chaque profondeur de 100 um
(tab. 4.7).



Chapitre 1V : Résullats expérimentaux

Tableau 4.7 Contraintes résiduelies pendant et aprés fluage sous 200 MPa de 1'acier 35NCD16.

Primaire sous |Profondeur (um) 190 320 420 540
200 MPa a or (MPa) 92114 -30£13 -51+17 45423
540 °C Ki 125 125 1,26 1,25
Secondaire sous | Profondeur (um) 190 320 420 540
200 MPa & or (MPa) -69 +16 22213 86+ 16 -80 £30
340 *C K 1,36 1,36 1,35 1,42
Tertiaire sous |Profondeur (um} 200 320 320
200 MPa & o (MPa} -575+25 =307 £26 =250 £ 31
340 °C Ki 2,34 2,18 1,86
Tertiaire sous |Profondeur (um} 200 330 510 660 810 960
200 MPz a or, (MPa) -328%39 -4 219 239234 <200 £ 23 1151227 -97 26
370 °C Ki 1.97 203 1,96 1,99 2.08 1,98
Tertiaire sous |Profondeur {um) 210 330 530 680 830 970
200 MPaa op (MPa) -341 =36 -285 12 -133 2 14 -9 %16 -74x14 -55221
600 °C Ki 1,34 1.42 1,45 1,39 1.52 1.32

K; : rapport d’intensiié. of : contrainte residuelle. §, =-1.277 MPa: 8. = 5.832 MPzt,

IV.4.2 Evolution des contraintes résiduelies au cours du fiuage sous 200 MPa.

Nous avons étudic 1'évolution des contraintes résiduelles au cours du fluage conduit & 540 °C sous 200
MPa. La figure 4.18 montre une telle évolution. Nous constatons que les contraintes résiduelles dans les trots stades
du fluage sont de nature de compression. Afin de ne pas surcharger les graphes des stades primaire et secondatre. ies
barres d’erreurs n'ont pas €t¢ reporiees.

a) Fluage primaire:

Lallure du profil des contraintes résiduclies dans le cas du mainticn pendant 4 h dans le fluage primaire
présente deux extrémas :
- L’un situé prés de la surface, 300-380 pm, correspond 2 un maximum qui est de nature de compression .
- L’autre plus loin, 500-330 pm, correspond au minimum de contraintes de compression d ordre - 51 MPa.

Nous constatons de plus que e rapport d’intensité des pics est constant ( environ 1.3) ce gui montre que
I'intensité des pics des plans diffractants sont de méme ordre de grandeur.
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b) Fluage secondaire:

Pendant le maintien de 20 h dans le fluage secondaire, I’évolution du minimum de contrainte en fonction du
temps est similaire/au fluage primaire et la relaxation des contraintes est identique quelque soit la profondeur.
Toutefois, le fluage secondaire est soumis aux efforts de compression dont le minimum correspond a -80 MPa.

On constate que l'intensité des contraintes résiduelles du fluage secondaire est supéricure a celle des
contraintes résiduelles du fluage primaire. Nous constatons de plus que le rapport d'intensité des pics dans le cas du
fluage secondaire reste pratiguement invariable (environ 1.4).

¢) Fluage tertiaire aprés rupture:

Aprés 51 h de fluage sous 200 MPa, le niveau des contraintes résiduelles dans Ie cas du fluage tertiaire est
relativement élevé (-575 MPa a 200 pm de la zone de rupture). Par ailleurs, I’allure du profil des contraintes
résiduelles est différente de celle des stades primaire et secondaire. Le minimum de contrainte n’existe pas et plus on
s"éloigne de la zone de rupture plus les contraintes résiduelles de compression sont relaxées et ¢voluent vers un état
proche de celui des stades primaire et secondaire. D"autre part, le rapport d’intensité K; est égale a 2. Cette nouvelle
valeur de K, affirme bien I'existence de la texture cristalline dans la zone de stnction.

11 nous a semblé intéressant de comparer ces résultats aux analvses des contraintes résiduelles obtenus dans
le cas du fluage tertiaire conduit sous 200 MPa & 570 et 600 °C respectivement. D’aprés la figure 4.20. nous
constatons que 1°allure des profils des contraintes résiduelles aprés rupture est la méme quelque soit les conditions de
fluage et que I’augmentation de la température permet la relaxation contraintes résiduelles dans I"acier 35NCD16.
La vitesse de ralaxation des contraintes résiduelles est d'autant plus grande que la température est €levée. Nous
constatons de plus gu’a 370 et 600 °C plus loin de la zone de rupture, I'état des contraintes résiduelles est similaire a
celui de fluage primaire et du fluage secondaire. En outre, le rapport d’intensité des pics est 2 pour la température
570 °C et environ 1.4 pour la température 600 °C.

—_— ;
-+ Fluage prumaire \ i ) 200 MPa a 570 "9
(,  Plage secondmre 3 { A 00MPaa&00C ‘

Proiondeur (pam)
Profondeur (um)
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0 200 400 600 7] . ; . |
o !
BT
200 - £, Loin d Is stnenon 2
g s
& L
£ E
= [
£ 300 - £ =200
] o
400
=300
R
600 — ] Pres de In striction 400 _-
Fig. 4.19 Evolution des contrainies résiduelles au cours Fig. 4.20 Profil de contrainte résiduclles en profandeur

du fluage & 340 °C sous 200 MPa. par rapport a la siriction.
Fluage é 570 et 600 °C sous 200 AMPa.
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IV.5 EXTRAPOLATION DES RESULTATS DE RUPTURE PAR FLUAGE.

La prévision du comportement des piéces en fluage pour des durées de service trés longues, est un des
problémes technologiques les plus onéreux. Malheureusement, La détermination de la durée de vie des installations a
long terme exige des essais de durées importantes (100 000 h). Pour résoudre ce probléme, on a recours a des essais
de fluage rapide (température et contrainte élevées) dont les résultats par extrapolation peuvent fourmir des
renseignements a long terme.

Implicitement, toute extrapolation repose sur le choix d une équation qui exprime le principe d’équivalence
temps-température [43]. Pour faciliter cette extrapolation et éventuellement limiter le nombre des essais nécessatres,
certains auteurs [32] ont proposé des formules paramétriques établies en partant d'une forme simple (loi
d’Arrhénius) pour traduire, 4 contrainte constante, la relation existant entre la durée caracténistique et la
température, puis en supposant que les paramétres de cette loi étaient constants ou fonction de la contrainte
appliquée o.

Ainsi Larson et Miller de méme que Dorn, ont admis une loi qui contrairement au cas des essais de
déformation par fluage, il n’est pas nécessaire de tenir compte de 1" allongement plastique instantané apparaissant
lors de la mise sous charge [44].

On pourra extrapoler. a contrainte constante, les droites logiet: = f( 1 /7T ) Tel que:

logiot, = ({1 /'T)=4H (23RT}-C . (10)

AH : éncrgic d'activation de rupturc par fluage;
C : constante dépendani du matériau. elie vanc de 15 4 30 [13]:
R : constante des gaz parfait : 8,314 cal °K” .mole™ :
T et t, respectivement température d'essai (°K) et temps & rupture (h).
On a obtenu C en extrapolant les droites jusqu'a 1'axe log(tr) et en utilisant leur point d intersection
moven. La valeur movenne de la constante C la plus emplovée est 20. Toutefois. Jes prévisions de la durée de vic

sont beaucoup plus précises quand on utilisc la valeur correcte de C pour chaque matériau [45]. La valeur de la
constante C déterminée experimentalement a partir de nos résultats est d'environ 23 (fig. 4.20).
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Fig. 4.20 Courbes expérimentales & contrainites consiantes & différentes tempérolures.
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Ainsi, les expressions approximatives de ces droites sont les suivantes:

-5 = 150 MPa: loget, = 20600/ T - 22,92 avec Q. = 94 Kcal / mole™ (11).

-c = 200 MPa: log;o t,=20100/T - 22,92 avec Q; = 92 Kcal /.mole” (12).

Conformément aux équations (2) et (3), on pourra déterminer, & contrainte constanie, la température de
service de I'acier 35NCD16 pour une longévité en service donnée. Ansi, sous la contrainte de 150 MPa la rupture se
produit au bout de 2400 h a la température de service 510 °C, 1 ans a 490 °C et 3 ans a 480 °C. Toutefois, la
longévité en service est relativement courte sous la contrainte 200 MPa. :

Les températures d’essais de fluage et de service sont suffisamment loin du domaine de transformation de
phases, on connait bien toutes les réserves qu’on peut émettre sur la précision des résultats extrapolés jusqu’aux
durées visées, en "occurrence les effets de I'action thermique et Jes modifications de structure de I"acier [26].

Par contre, les résultats obtenus fournissent, cependant, de précicuses indications. La longévité ainsi que la
température dans les conditions réelles d’exploitation peuvent étre ameliorées sous contramtes ¢ < 100 MPa et aux
températures T < 570 °C.

En conséquence, nous admetions que la température limite de service de "acier 33NCD16 est 5340 °C pour
toute contrainte n’excédant pas 100 MPa. Cette valeur représente la contrainte limite de sollicitation en service qui a
¢été prévue a partir des résultats de rupture par fluage.
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V INTERPRETATIONS ET DISCUSSIONS.

V.1 EVOLUTION MICROSTRUCTURALE AU COURS DU FLUAGE.

Au cours de la mise en charge qui suit la mise en température 1’allongement plastique instantané ne sc
manifeste qu°a une température supérieure a 540 °C sous 150 MPa car I’apport thermique étant insuffisant. Par
ailleurs, de 570 4 600 °C I'allongement plastique instantané augmente ce qui engendre un pré-fluage qui accélére la
vitesse de déformation. Ce phénoméne dii 4 I'accroissement du nombre de dislocations mobiles par glissement et
montée est activé par la température. D" autre part, I'instabilité morphologique de la cémentite par coalescence et par
changement de forme engendre une diminution des obstacles au mouvement des dislocations.

Sous une contrainte plus élevée 200 MPa, 1°allongement instantané plastique se manifeste 3 540 °C. Le
temps d’incubation est de 76 min puis diminue & 25 min quand la température s’éléve & 570 °C. Il est évadent que les
durées d’incubation des essais sous 200 MPa dépasse celles des essais conduisant sous 150 MPa (60 min & 540 °C et
13 min 2 570 °C) puisque, selon la loi de Norton, la contrainte appliquée est proportionnelle 2 la vitesse de fluage. La
taille movenne de cémentite est wés affectée & 570 °C étant dorné que le facteur moyen de forme s’éloigne de 1
contrairement & celui du fluage primaire a 540 °C. Par contre, dans le cas du fluage & 510 °C, I'allongement
plastique instantané est nul a cause de I'activité thermique jugée insuffisante pour pouvoir créer les défauts lingaires.
Ce cas est aussi valable pour le fluage conduit sous 150 MPa oi la dispersion de particules est pratiquement
similaire & 1'acier de départ.

Au cours du fluage, |"acier 35NCDI6 évolue sur le plan microstructurale. En I’occurrence les dislocations,
mouvement des joints et les variations morphologiques de la cémentite. Il s¢ manifeste par un comportement
conséquent exprimé et décrit par les courbes de fluage et les paramétres tels que le temps de rupture, 1"allongement
aprés rupture...etc. L'étude des courbes de fluage révéle un changement dans le comportement de I'acier qui se
produit en trois étapes (primaire, secondaire et tertiaire) pour les températures 540 et 570 °C et en deux €tapes
(primaire et tertiaire} pour les température 4 510 et 600 °C

V.1.1 Stade primaire:

Les courbes présentent un domaine de fluage primaire relativement court. L'étendu du fluage primaire
décroit avec la température et la contrainte. La vitesse du fluage primaire augmente avec la temperature ¢t avee la
contrainte. En cffet. la taillc movenne de particules do cémentite augmente de 122 a 142 nm et le taux de
sphéroidisation passe de 47 & 33 % quand la température est augmentée de 540 & 570 °C. Ces variations sont
attribuées principalement a I'état d"énergie d’interphase ferrite-cémentite.

V.1.2 Fluage secondaire:

Le fluage secondaire qui sc manifeste aprés le fluage primaire est représent¢ par une droite linéaire de pente
égale £, (fig. 4.2). L'étendu du stade secondaire est modifi¢ sous les effets combinés de la contrainte appliquée ct
dc la température a te} point qu'i! disparait a 600 °C. La vitesse de fluage croit avec la température €t la contrainte.
Le niveau important de la charge provoque une consolidation dont les effets I'emportent sur ceux de la restauraton.

Lorsque la température s*éléve de 510 & 600 °C avec un incrément de 30 °C, lc vitesse du fluage secondaire
est relativement faible 4 540 °C. On peut penser que cela est dii en premier lieu a I'absence de I'allongement
instantané. La vitesse de restauration est d autant plus rapide que la valeur de &, est importante, on peut donc
raisonnablement penser que la vitesse de restauration & 570 °C est plus grande que celie & 540 °C. En sceond lieu, le
fluage 4 540 °C présente une meilleur répartition de la cémentite dans 1'acier 35NCD16 car sous la contrainte
appliquée de 150 MPa, la tailic movenne de cémentite passe de 122 nm en primaire 4 127 nm en secondaire. D autre
part, la tailie movenne de cémentite influe de fagon trés sensible sur la vitesse minimale du fluage comme Findique la
figure 5.1.
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Fig. 3.1 Influence de la 1aille movenne de cémentite sur la vitesse minimale du fluage a différentes températures.

Pour chaque valeur de la température la vitesse de fluage passe par un minimum qui représente la vilesse minimale
du fluage et qui correspond 2 la 1aille movenne critique de cémentite au-dela de laqucelie 1a vitesse de fluage croit de nouveau.
En outre, la vitesse minimale du fluage est une fonction croissante de particules dc cémentitc. Nous avons constaté
que la proportion de cémentite de forme sphériquc passe de 27 % a 540 °C a 21 % a 570 °C. Par conséquent, une
proportion €levéce de particules sphériques et un facteur de forme voisin de 1 diminuent la vitesse minimale du fluage.

Une augmentation de la contrainte amplifie ces phénomeénes: vitessc de fluage, allongement instantang plus
gélevé, cinétioue et variation morphologique plus intense de la cémentite (fig. 5.1b). En effet. la tailic movenne de
cémentite augmente de 122 4 142 nm. et lc taux de sphéroidisation passc de 40 a 53 % quand la température s €leve
de 540 a 570 °C. Ces vanations sont atiribuées principalement a ['état d'énerpie dinterphase fermte-cémentite.
L absence de |'allongement plastique instantané¢ & 540 °C permet une diffusion isotrops et homogéne a 'interphasc
ferrite-cémentite et assure la stabilité de particules de cémennte vis & vis de la température. Toutefois. & 570 °C les
dislocations induites par 1’aliongement plastique instantané empéchent la diffusion des ¢léments d'alliage vers la
cémentite qui finit , alors, par coalescer dans ia direction & grande énergic d'interphase fernte-cémentite. Par ailleurs.
a 310 °C et en dépit d'un maintien assez long (306 h) les particules de cémentite restent stables. La densit¢ de ces
particules soit aprés revenu (fig. 3.3a) ou au cours du fluage & 510 °C (fig. 5.2) est pratiquement identique. c¢ qui
permet de figer la configuration des disiocations et rendre difficilement la restauration 4 510 °C. Ceci conduit 2 unc
amélioration conjointe de la durée de vic et de la ductilité du maténau étudié.

Les vitesses minimales du fluage a 540 et 370 °C sont plus grande quc dans lc cas de 150 MPa, cela est dii a
la grandeur de la contrainte appiiquée d une part et de I'allongement plastique instantané d autrc part qui est lui
méme fonction de la contrainte. En effet. 4 540 et 570 °C la diffusion du chrome et molvbdéne peut sc produtre, et
I'on assiste alors a I'échange du carbone entre les éléments chrome et molvbdéne de la ferritc d'une part et le fer de
la cémentitc d’autre part. La taille movenne critique de la cémentite qui correspond au mimmum de la vitesse de
fluage quand la température s’€léve est 126 nm ol le taux de sphéroidisation est 42 %.
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Fig. 5.2 Micrographie & balavage de la structure apreés fluage ¢ 510 °C sous 150 MPa.

V.1.3 Fluage tertiaire et rupture.

Le fluage tertiaire se manifeste aprés le fluage secondaire. L allongement plastique de I"acier 33NCD16 croit
rapidement sous l'effet conjugué de Ia contrainte et de la température d’une part et du niveau de la dé¢formation
plastique atteinte a la fin du fluage secondaire d autre part.

Lorsque la température augmente, la durée du fluage tertiaire augmente au détriment des stades primaire et
secondaire et particulicrement a 600 °C. La contrainte appliquée a pour effet d"accentuer les processus mises en jeu.
La wvitesse du fluage secondaire devient de plus en plus importante, cc qui a pour conséquence la modification de
I"allure des courbes (fig.4.2a-b} expérimentales et la rupture se produit d autant plus rapidement que les niveaux de
la contrainte et de la température sont €levés. Ces constatations sont approuvées par la cinétique de coalescence de la
cémentite en fluage sous 200 MPa. En effet. le processus de coalescence de ces particules. trés affecté par la
température, est indépendant du temps de fluage et la constante de vitessc de coalescence passe de 3 .107 2 4.107
um’/h,

Les particules de cémentite aprés rupture par fluage a 540 et 570 °C ont un facteur de forme respectivement
égale a 0,78 et 0,55. La proportion de particules sphériques diminue quand la température augmentc. Le stadc
tertiaire, caractérisé par une durée relativement plus, semble s’amorcer & un niveau d allongement qui est lc méme
dans les essais & 340 et 370 °C et qui se situe vers 3 a 7 % d allongement (fig. 4.2a). Comme les essais sont conduits
a charge constante, une augmentation de 1'allongement provoque une réduction de la section de I'éprouvetie et un
accroissement locale de la contrainte rationnelle. Etant donné la forte valeur du coefficient de sensibilité a Ia
contrainte, n. dans la relation (10), on peut avoir une instabilité de la microstructure trés marquée dans la zone de
striction. et la répartition de particules de cémentite n'agit plus sur la contramtes Jocalement élevées. Les valeurs
élevées des duretés mesurées au niveau de la striction (fig. 5.3), révélent bien I'existence des contraintes résiduelles
étant donné que la taille movenne de cémentite est plus importante & 200 MPa qu’a 150 MPa.
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Fig. 3.3 Evoiution de la dureté en fonction de la température apres rupture par fluage.

La présence des contraintes résiduelles de compression au niveau de la striction (environ &G % dc la limite
d’élasticité) explique !'écrouissage locale de la structure gouvernée. probablement, par le phénomeéne de
polvgonisation et de | orientation des cristallites conduisant ainsi a la rupture.

La rupture sc produit donc commg un essai de traction a chaud. avee un fort allongement (26. 34 et 40 %) et
une forte striction (70. 78. et 86 %) lorsque la rupture se produit respectivement a 540. 570 et 600 °C.

V.2 ENDOMMAGEMENT EN FLUAGE.

La nucléation des cavités dépend de la déformation et du niveau de contrainte alors que la croissance de ces
cavités dépend du temps. Cane et Greenwood {46] ont montrés que ies quelques cavités qui se forment sur les
inclusions durant le fluage tertiaire du fer pur coalescent dans les trots directions et deviennent proportionnelles a

o™*1%* Leckie et Havhurt [47] ont introduit "expression dc la tolérance a |'endommagement en fluage 7. définic par:

(1

avec €, et 1, sont respectivement 1"allongement et Je temps de rupture et £ la vitesse minimale du fluage. Ashby et
Dvson [48] ont portés les données expérimentales du fer pur. aciers et un certain nombre de superalliages dans un
diagramme illustrant la variation de €, en fonction du terme £..t, . 1ls ont ensuite exploités ce diagramme pour
identifier Je mécanisme dominant de la rupture par fluage. Ainsi, la rupture dominée par la cavitation intergranulaire
et la réduction de la section de 1"éprouvette se produit dans I"intervalle:

1 <3<25 (2)
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Cette condition est en accord avec nos reésultats expérimentaux. En ’occurrence, 4 540 °C, A a été trouvée
égale a 1,8 pour la contrainte 150 MPa et 2.2 pour 200 MPa. Par ailleurs, 4 570 °C,A est égale & 1,8 pour la
contrainte 150 MPa et 2,3 pour 200 MPa. Nous constatons que la condition (2) est respectée pour les essais conduits
sous 150 et 200 MPa. La tolérance a I’endommagement en fluage dans ces conditions opératoires est trés probable.

Dans le cas ou les valeurs de A sont supérieures a 10 et €, n’excédant pas 0,40, la rupture est dominée par la
dégradation de la microstructure [48].

Par conséquent, nous admettons que le mécanisme de Ia rupture dans ces conditions de fluage est contrdlé
par la cavitation intergranulaire dont la germination et croissance sont d’autant plus importantes que le temps de
maintien: est long.

Le milieu environnant joue un role important sur la résistance au fluage de ['acier étudié. En effet, a haute
température, I'oxygéne diffuse a travers la couche périphérique de 1'éprouvette et particuliérement dans la zone de
striction 2 forte concentration en lacunes et soumise aux contraintes de compression résiduelles. En outre, le temps
de maintien est aussi un facteur important qui favorise le processus de diffusion de 'oxvgéne d'une part et les
¢léments intrinséques du matériau tels que le silicium et le fer d’autre part. Par leurs affinités, ces éléments se
combinent avec ’'oxvgene pour former des inclusions oxvdes pendant la formation des cavités et de la striction. La
germination de ces oxvdes est d'autant plus rapide que la section de ["éprouvette diminue jusqu’a rupture. Les cavités
peuvent croitre ou s allonger selon la grandeur de la contrainte appliquée.
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CONCLUSION GENERALE.

L’¢tude est realisée dans le cadre de la mise en évidence de la variation microstructurale au cours du fluage
d"un acier alli¢ av nickel, chrome et molvbdéne type 33NCD16. Les résultats obtenus ont aboutis aux conclusions
sulvantes:

1- L’allongement plastique instantané est nul pour les températures inféricures 2 540 °C qui correspondent 3 une
meilleure répartition de la cémentite avec un taux de sphéroidisation le plus éleve.

2- La wvitesse mintmale de fluage atteint sa plus basse valeur quand la taille movenne de particules de cémentite est
126 nm. Cette valeur représente la taille movenne critique de particules de cémentite.

3- Le temps & rupture est maximum pour une taille de cémentite inféricure a la taille movenne critique, étant donné
que la constante de vitesse de coalescence est faible.

4- La fraction volumique de cémentite au cours du fluage varie entre 4 et 7 %. La fraction volumique de cémentite
calculée au moven du diagramme fer-carbone est environ 5 %. Ce qui montre la faible variation de la surface
spécifique dans ces conditions de fluage.

3- La rupture & licu sans présence de fissures. Le mécanisme de la rupture est contrélé par ie phénomene de
cavitation initié aux joints de grains et/ou sur les mclusions oxyvdes plus proches de la striction. L ongmnc dec ccs
inclusions est duc a la diffusion de Foxyeeéne du milieu environnant 1'éprouvette. Ce processus est d autant plus
activé que Ic temps de maintien en fluage est long.

6- Au cours du fluage sous 150 et 200 MPa. les contraintes résiduclics movennes sont de nature de compression et de
faibles intensités. Néanmoins. au niveau dec la zone de striction. les contraintes résiduclies movennes estimées a 80 %
de la imite d élasticité sont dues 4 la texture cristalline qui precede la rupture.

7- Les extrapolations des résultats dc rupture par fluage. compte tenu de la varnation mircrostructurale. montrent
I'intérét de limiter la température de service a 340 °C et la sollicitation mécamique a 75 % de la charge de rupture.

Nous suggéerons que les résultats et les informations obtenus soient suivis par:
- Une étude pius détaillée du mécanisme de la déformation par fluage en movennant des modeles physiques.

- Une érude de la texture au niveau de la stnction pour micux comprendre les mécanismes conduisant & la rupture.
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Abréviations et sigles

ABREVIATIONS ET SIGLES

Chapitre I:

a: Phase ferrite.

y: Phase austénite.

&: Phase delta (ferrite).

o Phase sigma.

AC,: Température qui correspond i la formation de la ferrite tibre (TTT ou TRC).

AC;: Température de transformation isotherme ou anisotherme de 'austénite (TTT ou TRC).

AC,: Tempeérature qui correspond a fa formation de la phase & au cours du chauffage.
AFE: Température du palier eutectoide.

Cg: Composition du point eutectoide.

TTT. Temps, température, transformation.

TRC: Transformation en refroidissement continu,

HRC: Dureté Rockwell.

HV: Dureté Vickers.

M,: Tempeérature du début de la transformation de I’ austénite en martensite.
My Température de la fin de Iz formation de martensite.

e: Carbures Fe, ,Cs.

d: Diamétre moven de particules.

K, Constante de vitesse de coalescence.

Chapitre IT .

gy: Allongement plastique instantané.

€: Vitesse de fluage.

By Vitesse du fluage stationnaire.

o: Contrainte appliquée.

G.. Contramte effective.

o, Contrainte interne.

6: Température.

Ty Température de fusion.

Dy: Coefficient d autodiffusion a zéro °K.

D,: Coefficient de diffusion intergramulaire.
D.: Coefficient de diffusion volumique ou intragranulaire.
D.g Coefficient de diffusion effectif.

Q.: Energie apparente d’activation.

Q.. Energie effective d’activation.

Q,: Energie d’activation de rupture par fluage.
G: Moduie de cisaillement.

b: Vecteur de Burgers,

1: Contrainte de scission,

¥ Vrtesse de cisaillement par fluage.

d: Taille du grain.

P: Parametre d’équivalence temps-tempeérature,
s: Structure cristalline,

t,: Temps a rupture.
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Abréviations et sigles

Chapitre 1] .

E: Module d"Young.

Ry 24 Limite d’élasticité.

R..: Charge maximale avant rupture.

A (%): Allongement conventionnel.

DLL: Détecteur a localisation linéaire.
MO: Microscope optique.

MEB: Microscope ¢lectronique a balayage.

EDAX: Analyvse a rayons X par dispersion d’énergie.

Chapitre IV .

1;: Temps d’incubation.

PE: Facteur de forme.

S: Surface movenne de particules.

Fs: Taux de sphéroidisation.

d: Taille movenne de particules.

T: Distance movenne entre particules.

f. Fraction volumique de particules.

Z (%) Striction.

S, : Section normalisée de 1'éprouvette.
S, Section aprés rupture de 1'éprouvette.
6: Angle de Bragg.

K.: Rayonnement du chrome.

K;: Rapport d’intensité des pics de diffraction.
or: Contraintes reésiduclles.
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Annexe

A.1 VUE D’ENSEMBLE DES EXPERIENCES EFFECTUEES.

Acier type 35NCDI6 - i

Etat de livraison:
recuit d'homogénéisation + revenu & 600 °C

Austénisation + trempe a l'huile :
T.=880°C; t,=30 min
Revenu a 600 °C pendant 1 heure

Propriétés mecaniques 4 température ambiante
Essai de traction
Essai de dureté ROCKWELL

[Essais de fluage sous 150 et 200 MPa entre 510 et 600 °C|

Microstructure:
Microscope optique
Microscope électronique a balyage
Analyseur d'image sur micrographies ( M.E.B. )
Analyse par microsonde couplée au ME.B. (ED.AX.)
Analyse des contraintes residuelles ( montage v/ )
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Annexe

A. 2 VALEURS EXPERIMENTALES DE L'ALLONGEMENT ET DE LA VITESSE DE FLUAGE.

o = 130 MPa (11,78 KN}, T= 310 °C.

temps(h) allongement e(%) __jvitesse de fluage £ (%.h")
0,20 0.00 0,0000 =
3,00 0,20 0,0067 §
52,00 0.30 0,0058 ®
170,00 0.70 0,0041 g
205,00 0.80 0,0038 2
282,00 1,00 0,0035 2
306,00 1,04 0.0034 e
o = 150 MPa (11,78 KN); T= 540 °C.
temps(h} allongemente &(%) vitesse de fluage ¢ (%.h")
0,20 0,00 0.000
1,00 0.15 0.150
200 0,20 0,100 Fluage transitoire.
4,00 0,30 0,075
30,00 1.78 0,059
65,00 3,48 0,054 . .
9250 Y 0,050 Fluage stationnaire.
95 00 521 0,055
120,00 6,73 0,056
162,00 9.89 0,061
;39?% :ggg gg% Fluage tertiaire.
250,00 21,75 0,087
264.00 25,15 0,095
267.00 26.24 0,098

o = 150 MPa (11,78 KN); T= 570 °C.

temps(h) allongement £{%) vitesse de fluage & (%.h")
0,20 0.15 0.750
0.30 0,30 1.360
1,05 0,80 0,760
2,05 1.28 0.620 ,
305 178 0580 Fluage transitoire.
4.05 2.26 Q0,560
6.05 3.05 0,500
8,05 3.87 0,480
10.05 4.74 0,470 Fluage stationnaire
14,05 6.63 0.470 = '
16.05 7.70 0,480
18.05 B.94 0.500
20,05 10.26 0.510
24,05 14,06 0.580
26,05 16.13 0.620 Fiuage tertiaire.
28.05 18.65 0.660
30,05 231 0,740
305 25.85 0,830
32.05 33.65 1.051

o = 150 MPa (11,78 KN); T= 600 °C.

tempsth) allongement (%) vitesse de fluage & {%.h'}
Q0,20 0.30 1,50
0.50 1.78 396
052 2.07 4.42 -
1,42 719 506 £
1,75 9.44 539 @
2,00 11,78 5,89 z
2.35 15,70 6.68 2
2,65 15.69 750 5
2,87 23.90 8,33 '
2,95 25.85 8,76
3.25 40,55 12,48
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o = 200 MPa (15,70 KN}, T= 510 °C.

temps (h) allongement (%) | vitesse de fluage & (%.h")
027 0,00 0,000
2,00 0,24 0120
3,50 0,35 0,100 ,
6,00 0,45 0,075 L
11,50 0.60 0,052 &
17,50 0.70 0,040 s
20,00 0,74 0,037 2
45,50 1,24 0.027 7
60,00 1,49 0,025 e
70,00 1,69 0,024
87.50 1,88 0,023
153.00 2.86 0,019
& = 200 MPa (15,70 KN); T=540°C.
temps (h) allongement (%) vitesse de fiuage £ (%.h)
027 0,12 0,44
0.99 0,50 0,51
1,26 0,65 0,52
1.8 085 0.46. Fluage transitoire.
3,00 1,34 0,45
5,49 2,08 0,38
8.76 2.91 0,33
12.00 3.78 032 Fluage stationnaire.
25,50 7.97 0,31
26,01 825 0,32
32.01 10.53 0,33
3390 11.64 0,34
36.00 12.80 0.36 -
3750 13.71 037 Fluage tertiaire.
3968 15.43 0.39
51,00 28.52 0,56

o = 200 MPa (15,70 KN); T= 570 °C.

temps {h) allongement (%) vilesse de fluage & (%.h™")
0.27 0,30 1,14
0.42 0.80 214
0.75 1.19 2,05 Fluage transhaire.
1.08 213 1,97
1.42 271 1.91
2,00 3.81 1.90
g.g ?g‘; 1 g; Fluage stationnaire.
5,00 Q.85 1.97
6,00 12,00 2.01
7.00 15,4 220
-7;?3 1 ;gg gig Fluage tertiaire.
8.62 25.70 2.98
8,80 28,52 3,24
9.00 38,53 4,28

& = 200 MPa (15,70 KN); T= 600 °C.

temps (h) allongement £(%) vitesse de fluage & (%.h7)
027 1,29 478
0,30 1,78 5.95
0,33 2,37 7.19
0,42 416 291 2
0,52 6,30 12,11 :?n
0.58 8.02 1383 =
0,65 10.30 15,85 §
0,67 10,98 16,38 2
0.75 14,67 - 19.56 T
0,85 23,90 28,12
1,00 47.00 47,00
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A. 3 THEORIE DE LA MESURE DES CONTRAINTES PAR DIFFRACTION DES RAYONS-X.

1) Relation contrainte-angle de diffraction :

Si I'on considére un solide homogéne et isotrope et gue I°on isole un volume sphérique auquel on fait subir
une déformation élastigue homogéne, on constate qu’il se déforme en ellipsoide.
En choisissant les axes de l'ellipsoide paralléle aux déformations (ou aux contraintes principales), on peut écrire que
la déformation dans une direction quelconque deéfinie par ies angles et yest égale a:

EWI =ar12.c:1 +a§52 +a%g3 ()

a;. a; eta; sont les cosinus directeurs du vecteur déformation &, :

a; = sinfy) cos(@) . a> = (siny) (sing). as = cos(y) (fig. A.1}.

Fig. A.1 Schéma monrrant la déformation dans une direciion quelcongue d'un solide homogene et isotrape.

D¢ mémc pour un eliipsoide do contramtes :
e a2e +atam + ol (2)
Ty =91 0] 7202 9393 -
Les relations contrainte-déformation principales sont définies par :
&= lVE[fo-v({o:+ 03 )]

& =1/E[ oo-vios + oy )]

&=1/E[os-v(a + 0)]



Annexe

1] vient que :

_1_-!.._{..).. 2 4 2 + 2 .2 3
Epy = z [(alcr1 a0, a3a3)—E(crl+o-2+cr3)] , 3)

* Cas de I 'analvse par ravon - X : Loi des sin“y.

A la surface d’un matériau. il existe un svstéme de contrainte planes o; et o> (o3 est nulle car la pénétration
des R-X dans la matiére est faible; & = 0). En écrivant I'expression suivante:

Gp = O; COS’ (@) + Oy SIn" (@) (4)
La relation (3) devient:
by = [11V) EJ. Cp SiH() - VE(G1+ 0 (3)

C'est I'équation fondamentale reliant la déformation et la contrainte dans la mcthode de mesure de
contrainte.

2} Relation contrainte-distance interreficulaire ;

Soient 4. la distance interréticulaire des plans dont Ja normale est confondue avec la normale de la surfacc de
mesure, &, la distance interréticulaire des plans d'un échantilion non contraint {(cas pratiquement impossible a
obterur) et enfin d,, la distance interréticularre des plans diffractants (fig. A.2).

Fig. A.2 Schéma montrant la variation de I 'angle y traduit par le déplacement du goniométre.

Quand = 0, la déformation normale a 1’ échantillon est égale a :

d, —d :
1 "0
EJ_ = do (7)
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ctonaaussi{Eq.5): & =-vE(o; + o)

donc : v = [(1+V)/E]. 0 sin' () + &, (8)

d, —d
_dy —dy
Comme Eqy = " 9)

On peut approximatiser &y par d. . il vient que :

dy, —d
y/d L= [(1+v)E]Lsin'(y) - o, (10
0
d —d F dy, —d
w4y i 4
) ) it =k T 1
i d "

3) Relation contrainte-angic de diffraction 6

Sott Add = -CotgB (A28 2) (12)
du/ - dl
Comme Add = — donc
d
dy,, —d, 24, - 28,
AL Coger =1L (13)
d, 2

En général. on considérc Corg{@) comme constante et on choisit la valeur Corgf@,) (cas ou = 0). En
exprimant () en degrés. |'équation (11) devient alors :

Cotg{e ) o, ’
G(”: .) = (26_".?9w)('E/(]_",) []‘5-11‘."({[{)]71’}8() (]4)

D on
o, =K (26,- 26,) (15)

Au point de vue de mesure, ¢’est I'angle 2(6) qui est déterminé si bien que I'on utilise la relation (12). A
Iaide de 1"équation (8), on trace &4, -£, =f ( sin°(y) ) , on obtient une droite de pente f(I+wW/E]. o, qui passc par
I'origine. Cette méthode qui permet de ne pas déterminer d, (état sans contrainte) est la méthode couramment
emplovée.



