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Introduction générale

Les transfggnations de phase lors de la transformation ferrite-austénite au chauffage dans
les aciers ont été essentiellement étudiées pour des températures d’austénitisation élevées
(a partir de 800 °C) _,

Cependant peu d’¢tudes ont été faites sur "austénitisation des aciers pour des températures
© juste au-dessus du point de transformation Acz [1].

Aussi le but de cette étude est de suivre les transformations de phase qui ont lieu lors de la
transformation ferrite-austénite d’un acier eutectoide austénitisé a 750 °C (juste au-dessus
‘du point Acs), pour des durées d’austénitisation et des conditions de refroidissement:
différentes, ainsi que de situer ce travail par rappoﬁ a des études faites sur le couplage
mécanique-chimie dans le systéme Fe-C [2].

Des études faites sur la fonte GS pendant le stade initial de ferritisation [2] avaient montré
I’existence d’un champ de contraintes internes associé a la désaturation de I’austénite,
P’idée était de montrer un effet comparable sur un acier eutectoide en cours
~d’austénitisation, vu la similitude des microstrcuctures et de I’élément principal diffusant.

Nous comparerons nos résultats expérimentaux a4 des résultats obtenus par simulation
numérique faite sur le code Dictra. '

Ce rapport est présenté sous forme de trois chapitres :

- chapitre I: consacré a ’étude bibliographique portant tant sur des généralités sur les
transformations de phase, que sur la dissolution de la cémentite et la croissance de
l'austénite lors de. la transformatiorn ferrite-austénite dans les aciers, ainsi que sur une

mod¢lisation de la transformation dans le cas d’un alliage Fe-C ;

- chapitre IL: consacré a la partie expérimentale, ol nous rapportons les différentes
méthodes d’investigation utilisées au cours de notre étude |

- chapitre I1L : dans ce chapitre sont présentés les différents résultats obtenus ainsi que
leur interprétation. '

Nous cloturerons notre étude par une conclusion générale et nous évoquerons les
- perspectives futures.

Nous présenterons en annexe le dilatomeétre utilisé et le logiciel DICTRA.,
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Ckapiﬁ’e I . . Etude bibliographique

1.1 Introduction

Les traitements thermiques effectués dans le but de conférer aux aciers leurs propriétés
d’emploi comporfent généralement un chauffage au-dessus du point de transformation

Acs, dans"4e domaine austénitique suivi d’un refroidissement dans des conditions
appropriées. C’est précisémerit parce que la premiére étape de ce traitement conduit a la
formation de I’austénite qu’elle -est appelée austénitisation. Elle consiste a chauffer I’acier
de la température ambiante ot il est a I’état o, & une température du domaine v et a faire a
cette température un maintien d’une certaine durée permettant la transformation totale en
austénite de la phase a, une mise en solution du carbone et des autres éléments présents,
ainsi qu’une homogeénéisation de I"austénite plus ou moins compléte. ‘

‘Dans un traitement d’austénitisation on part :

- soit d’une structure plus ou moins en équilibre a température ambiante, constituée d’un
mélange de grains de ferrite et de grains de perlite dans le cas des aciers
hypoeutectoides, ou de perlite dans le cas des aciers eutectoides, ou encore d’un
mélange de carbures et de pérlite dans le cas des aciers hypereutectoides ;

- soit d’une structure hors équilibre, par exemple une structure type bainitique ou
martensitique ; dans ce dernier cas, le chauffage décompose la martensite en ferrite et
carbures avant que le domaine austénitique ne soit atteint [1].

A la fin du traitement d’austénitisation, donc & partir du domaine austénitique, une
deuxiéme étape du traitement thermique consiste a faire subir un refroidissement a vitesse
déterminée, comportant ou non des maintiens & des températures intermédiaires, au cours
duquel se produit la transformation de austémite. La nature, la morphologie et les
propriétés des nouveaux constituants qui apparaissent au cours de cette transformation,
dépendent essentiellement, a la fois, des conditions du refroidissement, de I'état de
Pausténite avant refroidissement, de la vitesse de chauffage et de la température et du
temps de maintien,

A titre d’exemple la figure 1.1 montre les courbes d’austénitisation d’un acier eutectoide.

La premiére courbe & gauche représente le début de la disparition de la perlite, la seconde -
la fin de la disparitidn de la perlite ; la troisiéme la fin de la disparition du carbure et la

quatrieme la disparition totale des gradients de conceniration du carbone, c’est-a-dire la

limite entre austénite non homogéne et austénite homogéne. On voit ainst que les

transformations se poursuivent au cours du maintien et se terminent pour des temps de
séjour d’autant plus courts que la température est plus élevée [1].
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Figure L1. Diagramme de transformation en condltmns 1sothermes d’un acier au

carbone eutectoide [1].
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I.2 - Les transformations de phase : concepts de base et définitions

L2.1 -Energies motrices des transformations de phase

Tout changement de phase peut étre considéré comme le passage d’un arrangement des
atomes d’enthalpie libre Gi 4 un autre arrangement d’enthalpie libre Gr inférieur & G;. Cette
différence d’enthalpie libre (G- Gi) négative cst indispensable & toute transformation ; elle
en constitue I’énergie motrice et dépend de Vécart de' température par rapport & la
. température d’équiiibre T entre phase meére et produit. La figure 1.2 représente la variation
schématique des courbes d’enthalpie libre de deux structures o et B en fonction de la
température au voisinage de Tp. la différence AGS définit I’énergie motrice a la

'tempéraﬁ;re T de la transformation a—f [3].

Figure 1.2. Variation de I’enthalpie libre en fonction de la température au voisinage
de Tg [3].

1.2.2 Transformations hétérogénes

e Les transformations avec diffusion & longue distance (réactions eutectoides,
‘péritectoides, précipitations continue et discontinue). Elles sont gouvernées soit par
diffusion en volume (précipitation continue, réactions proeutectoides), soit par
diffusion des atomes au niveau des. interfaces (transformations eutectoides,
précipitation discontinue). La redistribution des atomes des constituants entre les deux
phases produites s’effectue par diffusion & longue distance, au voisinage de Pinterface,
soIt par diffusion en volume dans la phase meére, soit par diffusion interfaciale [3].

* Rale du flux de chaleur

La chaleur de réaction est libérée 2 'interface et clle doit s’écouler. St les propriétés
thermiques des phases sont trés différentes, le flux de chaleur n’est pas isotrope et son
écoulement préférentiel dans I'une des phases introduit un parameétre supplémentaire de
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contrdle de la croissance. Pour un corps pur, la morphologie de interface dépend du
rapport de la vitesse d’avance au gradient thermique. Pour un alliage, entrent en jeu les
flux thermiques et chimiques{3].

L2.3 Germination hétérogéne

La germination démarre sur des hétérogénéités de la phase mére qui abaissent I’enthalpie
libre de formation des germes en réduisant, soit ’énergie superficielle, soit ’énergie de
déformation, soit encore les deux. Ces hétérogénéités peuvent étre des impuretés, des
inclusions, des dislocations, des surfaces, ou des joints de grains {3].

L2.4 Croissance gouvernée par la diffusion

St I’on suppose que le processus de diffiision en volume est lent par rapport a celui qui
assure la traversée de l'interface, au fur et & mesure que la croissance progresse il s’établit
au voisinage du précipité¢ un gradient de concentration qui s’amortit au fil du temps. Sila
phase B est plus riche que la phase meére, il se forme une zone appauvrie autour du
précipité comme indiqué sur la figure 1.3, et dans le cas inverse une zone enrichie [3].

Pl $118 1M
] 1 13 Et'c
gt . i’
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Figure 1.3. Evolution de la concentration en soluté quand la croissance est contrdlée
par la diffusion t; > t; [3].

L.2.5 Expression générale du volume transformé

D’une fagon tout-a-fait générale une région transformeée peut étre caractérisée par ses trois
dimensions Ry, Rz, R; et un facteur de forme m. Dans les transformations qui s’effectuent
par germination et croissance, chacune de ces dimensions principales évolue au fil du
temps. C’est-a-dire qu’au bout d’un certain temps d’incubation 7, qui peut étre nul si le
germe préexiste, la région apparait puis se développe librement jusqu’a ce que sa
croissance soit ralentie par celle des régions transformées voisines. Compte tenu de ce
comportement, nous allons chercher a4 exprimer le volume total transformé en fonction du
temps. ' |

A Uinstant t, une région transformée apparue a ’instant 7 occupe un volume v

v(t,7) = nRR,R, (L)
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oi R :j _lR,.“--(t)dt o 2)

or, si ’on suppose que la_germination s’effectue au hasard, le nombre total de germes de
phase transfbrmeée B qui apparaissent pendant un intervalle de temps infiniment petit dz est

proportionnel au volume »” de phase non transformee :
dN? =1°v® dr (3)

ou /! est le taux de germination de la phase J.

Le volume total de la phase transformée est donc a P’instant t [3] :

W= J—-anRzRBInv“dr (4)

r=0

L3 Transformation a—7y dans les aciers

L3.1 . Généralités

Molinder [4], dans une étude de la formation de [austénite et de la dissolution de la
cémentite dans un acier 4 1,27 % de carbone 4 différentes températures d’austénitisation, a
divis¢ la transformation ferrite - agrégats de cémentite en austénite — cémentite en trois
périodes :

- Période 1: la structure initiale reste sans se transformer. Pendant cette période les
premiers germes d’austénite se forment.

- Période 2: la ferrite se transforme en austénite suivie en méme temps par une dissolution
rapide de la cémentite. '

La vitesse avec laquelle les carbures sont dissous est tellement grande que le taux de
carbone dans l'austénite augmente bien que la quantité d'austénite augmente rapidement.
Pendant cette période la dureté augmente de 250 Vickers a environ 850 Vickers.

- Période 3: la cémentite est plus tard dissoute dans l'austénite jusqu'a ce que la
concentration d’équilibre du carbone a la température d’austénitisation est atteinte,

Période 1 : |

La période 1 a été seulement observée pour la température d’austénitisation de 750°C.
Pendant cette période la germination de ’austénite dans la matrice ferritique commence. 1l
est probable que la concentration du carbone dans la ferrite en contact avec les grains de
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cémentite augmente tout en s approchant de la concentration d’équilibre, en accord avec la
figure I.4. A

Pour des températures d’austénitisation de 800°C, 850°C, et 900°C, la transformation
ferrite-austénite a déja commencé ou est parfois méme achevée aprés des temps
d’austénitisation trés courts. '

o D3
i .
t |
760 - {780
i
§__ ~
t
740 - - 740
1
|
720 - =120
g‘ .
f |
i —
{ !

; [
700 - 4700
1 f
[ . ;

% et I
.a ] bz .03

ot
e

Figure 1.4, Partie du diagramme Fe-C montrant la concentration du carbone dans les
grains de ferrite en contact avec les grains de cémentite [4].

Période2 , ‘

La période 2 est observée a sa pleine ampleur & 750°C et 775°C et elle est presque achevée
a 800°C. A 850°C une petite variation du taux de ferrite est observée au bout d’un temps
d’austénitisation trés faible. A 900°C, la période 2 est déja achevée aprés un temps
d’austénitisation inférieur a 0.1 seconde. N -

La formation de l'austénite a partir des particules de cémentite a lieu au moins pour des
températures d’austénitisation de I’ordre de 750°C et 775°C .

L’austénite formée en premier lieu est pauvre en carbone, mais le taux de carbone
augmente et quand les derniers grains de fernite disparaissent, la concentration du carbone
dans Pausténite varie de 0.55-0.60% pour toutes les températures d’austénitisation testées
(excepté- peut-étre a 900°C). ‘ ‘

La concentration du carbone dans l’austénite formée en premier est naturellement
supérieure a celle du point A3 dans le diagramme Fe-C (figure 1.5).
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Figure 1.5. Concentration du carbone dans I’austénite formée en premier lieu [4].

Période3 A
La période 3 débute quand les derniers grains de ferrite disparaissent. Le taux du carbone
dans l'austénite est alors de 0.55-0.60%. A des durées d’austémitisation élevées, aux
différentes températures, la dissolution graduelle des carbures dans l'austénite prend place
et la concentration du carbone dans I’austénite s’approche de la valeur d’équilibre.

La vitesse de dissolution des carbures est beaucoup plus faible que celle observée pendant
la période 2. '

Molinder a conclu aprés cette étude que le facteur qui détermine avec quelle rapidité la
dissolution de cémentite prend place n'est pas la vitesse de diffusion du carbone dans
’austénite mais bien la vitesse de désintégration de la cémentite a la ligne de
transformation.. l ‘

Dans une autre étude de la transformation perlite-austénite dans un alliage Fe-2 6Cr-1C

étudiée par Shtansky, Nakai, et Ohmori [5], les constatations suivantes ont été faites :

= L’austénite germe aprés un temps d’incubation de 8 s & 800 °C. Deux types de
germination ont été distingués: aux joints de grains de la perlite et a Vinterface
ferrite/cémentite dans la perlite ;

= Les germes de l'austénite dans les joints des colonies de perlite croissent seulement

dans un des grains adjacents et ne traversent pas les joints de colonies de perlite dans le
grain opposé ; ' -

10
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= Plusieurs morphologies de la cémentite ont été obseérvées prés de linterface a/y et
peuvent étre expliquées par la cinétique ;

= La cinétique de croissance de l'austénite ne dépend plus de la diffusion contrdlée par le
carbone mais plutét de la diffusion contrélée par le chrome ;

= L'évolution structurale de l’échantillon & linterface a/y a €té enticrement étudiée.
Aucune indication soit sur la diffusion du carbone, soit sur la diffusion du chrome en
avant de I'interface o/y n’a été trouvée ;

» La théorie de transformation de phase applicable 4 la détermination de la force motrice
de diffusion a été développée. L'évolution structurale pendant la réaction peut étre
qualitativement comprise en supposant I'équilibre local aux interfaces . Cette approche
prédit que les conditions de [l'équilibre local sont variées & I'interface
austénite/cémentite derriére linterface ofy et dépendent de Ila dissolution de la
cémentite. '

1.3.2 Dissolution des carbures durant ’austénitisation

La dissolution des carbures de fer pendant I’austénitisation des aciers a été le sujet d'études
expérimentales et théoriques depuis de nombreuses années. En 1929, Hultgren [6] a trouvé
que dans un acier au manganése, la dissolution compléte de la cémentite et la disparition
de la ferrite n'ont pas lieu simultanément.. Ila suggéré que le faible taux de dissolution
pouvait étre expliqué par la présence d'éléments d’alliage. La dissolution de la cémentite
dans les alliages contenant du chrome a été examinée par Molinder [4] qui a conclu que le
processus de la dissolution était controlé par I'interface. Plus tard Nilsson [7], dans une
étude approfondie du processus de dissolution du composé chrome-cémentite dans
’austénite, a conclu que la diffusion du carbone est le premier pas dans ce proce.ssus. Cette
diffusion du carbone est suivie par celle du chrome dans I’austénite, beaucoup plus lente.
Ces idées ont été développées par Hillert et al [8) d'apfés le mode¢le de diffusion de
I'équitibre local. L'hypothése de l'équilibre local a été appliquée dans les études théoriques
de la dissolution de la cémentite (par Agren et Vassilev [9]) et du carbure M»;Cs (Gulberg)
dans les aciers alliés au chrome. Ces auteurs sont arrivés 4 la méme conclusion que
Molinder [4], mais ils ont divisé le processus de la dissolution en trois étapes: une premiére
étape contrlée par la diffusion du carbone dans 1’austénite, une deuxiéme étape contrdlée
par la diffusion du chrome dans les carbures et une troisiéme étape de diffusion du chrome
dans I’austénite[10]. |

Beaucoup de chercheurs ont supposé que la ferrite commencait & se transformer en
austénite avant que les carbures ne commencent a4 se dissoudre. Cependant, d'aprés
HILLERT et al [8] le processus de dissolution des carbures pendant I’austénitisation peut
prendre plusieurs formes selon la température, le carbone et les éléments d’alliage

11
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contenus dans ’acier, Mais il est a signaler qu'il n'y a pas d'études expérimentales directes
sur la dissolution de la cémentite dans la ferrite par diffusion du carbone dans ’austénite
qui croit & certaines distances. Cependant, Nemoto [11] et grice a des observations
effectuées 3,l’aide d’un microscope électronique a haute résolution, a observé qu'une
particule de cémentité est dissoute partiellement dans la ferrite quand on ‘s’approchait de
I’interface o.—>y, et particllement dans 1’austénite aprés que l'interface efit pris contact avec
la particule de cémentite. Des études récentes ont montré que dans les aciers alliés le
processﬁs de dissolution des carbures peut prendre parfois un caractére plus compliqué.
" Liu et at [12] ont observé la transformation de particules de cémentite dans I’austénite dans
les alliages Fe-Cr-C par une réaction de type Widmanstitten ou dans les carbures M,C; et
I’austénite par une réaction eutectoide. Ils ont expﬁdué les réactions observées en se basant
sur 1’équilibre local qui prédomine & l'interface de la phase pendant les réactions {10].

De l'analyse de la littérature disponible, il peut étre conclu que les éléments d’alliage
jouent un rdle important dans le mécanisme et la cinétique de dissolution des carbures.
Dans la plupart des cas il est possible d'expliquer les réactions observées en supposant
'équilibre local aux interfaces. La plupart des chercheurs se sont concentrés sur la
dissolution de la cémentite dans les systémes Fe-Mn-C et Fe-Cr-C. Cependant, seulement
une petite quantité de renseignements est disponible 4 propos de l'effet d'autres carbures
sur la cinétique de la dissolution [10}].

L3.3 Modéle de dissolution de la cémentite

Un modéle a été proposé par R. R. Judd et H. W. Paxton [13] dans une étude faite sur un
acier au manganese a 0.5 %C.

La dissolution de la cémentite a été simulée par un modéle qui se rapproche des conditions
expérimentales. Ce-modéle postule un arrangement régulier des sphéroides identiques de
cémentite qui ont un diamétre de 4 um, réparties dans les joints de grains de la matrice
ferritique. '

L'analyse fournit une description détaillée de la dissolution d'un sphéroide de cémentite, et
la solution générale est obtenue par addition sur tous les nodules de cémentite dans le
matériau étudié. Si les dimensions des céllules de cémentite sont plus grandes que le
diamétre de la sphére de l'austenite qui résulte de la dissolution complete du carbure, et
aucune interaction (a travers la diffusion dans la ferrite) n’a lieu entre cellules pendant le
processus de dissolution, le modele en question se rapporte seulement a une cellule, donc
la solution dans chaque cellule est identique.

Dans le matériau étudié, les dimensions de la cellule, du carbure, et de la derniére sphére
de l'austenite sont approximativement 24, 4, et 8 um, respectivement ; l'utilisation d’une

~-

seule cellule est par conséquent justifiée.

12
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Les observations expérimentales sont faites sur les nodules d’austénite qui se forment
autour de chaque carbure pendant le processus de dissolution. Le modéle s’intéresse a
l'augmentation de ces nodules d’austénite, Le présent rétrécissement du carbure peut étre
obtenu de la méme fagon par une extension des calculs. |

Pour élaborer ce modéle, les suppositions suivantes ont été faites :

1- le processus est contrdlé par la diffusion de carbone dans I’austénite ;

2- I'équilibre local existe a toutes les interfaces;

3- les germes d’austénite qui se forment instantanément sur chaque carbure enveloppent ce
dernier; '

4- pendant le processus de croissance de l'austenite, le flux de la diffusion de carbone dans
la ferrite est négligé;

5- un état quasi stable existe dans le charhp de concentration de 'l'austenite, le gradient de
concentration du carbone dans l'austenite se rapproche a tout instant de la solution du cas
de I’état stable; |

6- l'effet de capillarité sur la vitesse de dissolution des carbures peut étre négligé.

En se référant a la figure 1.6, une variation de masse & I’interface o—>y pour -un
infinitésimal mouvement du joint donne:
dc

4r rrdridr,(C,-C,)=—(D7) (d—J Amrdt )
] r "

ol 1, est le rayon externe de l'austenite, C; et C, sont respectivement les concentrations du
carbone & linterface dans Pausténite et dans la ferrite (voir figure 1.7), (D7), est le

coefficient de diffusion du carbone dans I’austénite pour la concentration de carbone a
l'interface, et t est le temps. ‘
La cinquiéme supposition permet a la concentration du carbone dans l'austénite d’étre
approcheée par la solution de Laplace pour le cas sphérique. Par conséquent,

- C(t,r) =c(r)=§+B : | (6)

ou C(r) est la concentration du carbone & r, et A et B sont des constantes. L'équilibre Jocal
a l'interface fixe les conditions limites pour le probléme de diffusion. Elles sont:

c,=2+8 - (7)
r :
ou C; est la concentration du carbone dans austénite a Pinterface FesC - v (), et
A
¢ =2+p (8)
. _ .

b

ou C, est la concentration du carbone dans I"austénite & I’interface a - v (rp),(voir figures
1.6 et 1.7). Ces équations peuvent étre utilisées pour évaluer les constantes dans la solution
de Laplace. La dérivation de cette solution et sa substitution dans 1’éguation 1 donne :

13
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] CI—C; T, l—ra ‘
R G, [ e )

a

En utilisant Pexpression v=J/AC pour les deux interfaces, ot v est la vitesse de
linterface,»k est le flux de carbone & ou loin de linterface, et AC est la différence de
concentration & travers jui, nous obtenons :

‘ ’ dc
@, z), [d—rla |

T d C.-C,

&) '
- drb _ {nr dr 5 ) N E
VbZ—E-'—. (Dc}-b CI_CQ . _ N | (].].)

En réarrangeant, substituant, et intégrant, nous obtenons I’expression de r, en fonction de

(10)

et

Iy - _ : .
=R+ n)-rEl” (12)
ounr estrat=0,et '
E=(p7), AD),(C,-C.1C.-C)- - (13)

En substituant (12) dans (9) et en intégrant, nous obtenons le résultat définitif:

e I A A (T

T (G, ¢

Une solution typique de cette équation est reportée sur la figure 1.8,
Si toutes les particules de l'austénite ne germent pas en méme temps, il est possible

d'utiliser I’équation (14) avec une vitesse de germination calculée ou mesurée pour donner
la fraction totale d'austénite en fonction du temps.
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Figure I.6. Profil de concentration du carbone durant la dissolution de la cémentite
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Figure 1.7. Diagramme Fe-C montrant la concentration des différentes phases
présentes [13].
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Figure 1.8. La position calculée des interfaces Fe;C - y et y - o pendant la dissolution
de la cémentite & 775 °C {13].
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I.3.4  Calcul théorique de la‘cinétique d’austénitisation

Ce modéle a été proposé par B. KARLSON [14] pour déterminer la cinétique de

transformation pour la formation de I’austénite & partir d’une structure ferrito-perlitique.
T - .

1.3.4.1 Les suppositions générales

L’austénite croit par diffusion de carbone dans les régions antérieures de la perlite. Pour

simplifier le probleme de diffusion, 'un modéle géométrique simplifié- de la microstructure

doit &tre construit. Ce modéle est basé sur un arrangement régu]iei‘ des régions perlitiques

de dimensions constantes réparties sur les joints de grains ferritiques. Les régions

perlitiques isolées sont représentées par une structure cellulaire et chaque cellule contient

seulement une région perlitique a son centre. h

Pendant la croissance de l'austénite, les interfaces ferrite/austénite se rapprochent des joints

des cellules. '

Le probléme de la diffusion est si complexe que plusieurs hypothéses simplificatrices sont

faites:

1- la perlite est instantanément austénitisée, aprés quoi les régions de l'austénite croissent
aux dépends de la ferrite non transformée. D'aprés G. R. Speich et A. Szirmae, la
formation de I'austénite & partir d’une perlite dans les alliages ordinaires Fe-C est bien
achevée au bout d’un temps inférieur 4 une seconde a des températures au-dessus de
800°C. Une comparaison avec-des données expérimentales concernant la formation de
l'austénite justifie cette supposition ;

2- La réaction a I'interface austénite-ferrite est trés rapide. L'équilibre thermodynamique
local existe entre les deux phases, afin que les valeurs du taux de carbone dans les deux
phases a l'interface puissent étre prises a partir du diagramme d’équilibre de phase Fe-
C, (figure 1.9). Le profil de concentration du carbone mesuré, bien gu'incertain a
Pinterface y/o., ne contredit pas cette supposition. La forme attendue du profil de
concentration est montrée dans la figure 1.10 ;

3- La solubilité maximale du carbone dans la ferrite 3 885°C est nettement en dessous de
0.01%, le flux de carbone dans cette phase est négligé, le mouvement de 'interface
alisténite - ferrite est supposé contrdlé uniquement par. la diffusion du carbone dans
l'austénite ; - '

4- Le probléme est simplifié en négligeant l'arrét du profil de diffusion 2 Pinterface y/a
(figure 1.10). Le probléme de la diffusion réelle dans un systéme biphasé avec un joint
en mouvement est remplacé par un probléme de diffusion monophasé bien connu,
(figure 1.11). Dans ce modéle simplifié, nous définissons la position du joint de la
phase austénitique par x, qui correspond & une concentration ¢, . L'interaction de deux

_profils dé concentration voisine, qui est la limitation principale du modéle, au joint de
la cellule n'est pas prise en considération ;
5- La concentration qui dépend de la diffusion du carbone dans I’austénite est remplacée

-

par une valeur constante convenabie.
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Figure L9. Diagramme Fe-C montrant la concentration des différentes phases
présentes [14]. -
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Figure 1.10. Courbes de concentration dans le cas d’une diffusion biphasée {14].
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e

'Figure 1.11. Courbes de concentration dans le cas d’une diffusion monophasée [14].
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Dans le traitement suivant nous considérons seulement e modéle sphérique.

1.3.4.2 Le modéle sphenque

La figure I‘t2 repreésente l’arrangement cub1que de spheres de perlite dans I'état initial et
les contours de la cellule quand la croissance de l'austénite est décrite. Les joints de phase
se déplacent de r ='a 4 ry, quand les régions sphériques de l'austénite se touchent. En
laissant chaque sphére d’austénite croitre indépendamment pour occuper le méme volume
que la cellule cubique, l'austénite peut alors croitre plus loin. La fraction-du volume des
régions perlitiques, f, est de 0.192. La simple géométrie donne alors ryp = 1.40a, le rayon
initial des régions perlitiques est : r = a. En prenant donc en considération la probabilité
d'intercepter une sphére comme pour produire un intercepte de 'longueur donnée, on
- obtient: '

a:%xZ?.Sm:ZO.Sm. - - (15)
Donc |
r, =1.40x20.8um = 29.1ym. (16)

Pour une diffusion dans un milieu infini d'une source sphérique de concentration constante
. ¢, la concentration ¢ a rayon r et temps t est donnée par J. Crank:

| {a-r} (arrf Y- ‘
1 a+r a-r c, 1Dt —— = 17
c=—cy serf| —— |terfl ——= |} ——..|—s€e P —e W ( )
2" { f(_NDt] [Z\IDI ]} r{nz
ol a est le rayon initial de la sphére. Les profils de concentration donnés par I’équation (1)

sont maintenant connus, figure 1.11. :
La croissance .des régions austénitiques définie par x, =x, (t) peut mamntenant étre

calculée. Une série de courbes ¢ = I (t) a été construite a partir de 1’équation (17) pour
différents valeurs fixées de r en connaissant ¢, . D, a, et le degré de transformation ont été
déterminés a partir de ces courbes en fonction du temps (figure 1.13).

Si nous avions laissé le coefficient de diffusion prendre d’autres valeurs entre les
extrémités indiquées dans la figure 114 (3.1x107" et 8.2x10cm® /sec), la courbe serait
dé;-)lacé- le long de l'axe du temps comme montré par les lignes horizontales. Donc la
courbe qui correspond & une solution exacte du probleme de la diffusion avec un

coefficient de diffusion non - constant devrait se trouver dans la gamme entre ces limites,
vraisemblablement plutét prés de la courbe estimee.
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Figure L13. Formation de P’austénite, a partir d’une structure ferrito-perlitique,
calculée expérimentalement {14).
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Figure 1.14. Concentration du carbone en fonction du coefficient de diffusion de ce
dernier dans I’austénite {14].
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1.3.5 Modélisation de la transformation a—>y dans le cas d’un alliage Fe-C
Ce modéle a été proposé par T. Akbay, R. C. Reed et C. Atkinson [14].

Pour modéliser cette transformation, les suppositions simplificatrices suivantes ont été
faites : - ‘

- I'équilibre local est suppose s’appliquer aux interfaces cémentite/austénite (B/y) et
austénite/ferrite (y/0); ‘ ’

- le systéme binaire Fe-C est considéré, pour éviter la complexité excessive due a la
diffusion des éléments en substitution; |

- la diffusion de carbone dans la cémentite est ignorée, puisque la cémentite est
stoechiométriquement proche; .

- la diffusion de carbone dans la ferrite est ignorée, puisque la solubilité de carbone dans la
fernte est faible; :

- pour les géométries sphériques et cylindriques, l'eﬁ"et de capillarité peut étre ignoré;

- le coefficient de diffusion du carbone dans I'austénite est supposé indépendant de la
concentration ; . '

- la distribution de la cémentite dans la matrice femthue est homogéne.

La figure 1.15 représente une illustration schématique de I’austénitisation d’une structure
ferrite/cémentite. '

Planar geometry

1B

t=0 t=compiete

- Cementite

Auslcmle

D Ferrite

-Spherical geometry

-0-@
t=0

t=complete

Fig'u_re I.15. Représentation schématique de la dissolution de la cémentite,

austénisation depuis un agrégat de ferrite et de cémentite {15].

La variation de la concentration de carbone dans 1’austénite (C" ), calculée en fonction du
temps et de la distance r (mesurée depuis le centre de la sphere), est donnée par :

! _Daf o |
at_nar[r?J : (18)
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dans laquelle D est le coefficient de diffusion du carbone dans I'austénite et n un entier
valant 0 dans le cas d’une croissance de plaques, 1 pour une croissance de cylindres et 2
pour des spheéres.

L’équation de flux & I’interface austénite / cémentite nous donne :

B Y

(c#-cp)E—=p = (19)

dt or -

r=r
De méme, du coté de la ferrite, on obtient :

dr™ acY '
cr_c)¥__p 20
e - o) [ar} (20)

dans lesquelles r™ et r™ sont les positions respectives des interfaces austénite / cémentite
et austénite / ferrite. CPetCI* sont les concentrations d’équilibre aux interfaces. Les

conditions aux limites sont telles que, 24t=0,0na:

Ty =1y : (21
- . (22)
ct
=C, pouwr O<r=<p, ' | (23)
=(, pour f £r<oo (24)

ou R et r, sont respectivement la taille de la cellule et la taille initiale de la particule de
cémentite. De plus, I’équilibre local impose :

C, = C;ﬂ a F=1,+ ' (25)
C,=C* a r=r,- (26)

Les auteurs ont montré qu’il était possible d’obtenir une solution exacte dans le cas d’une
croissance de plaques. En effet, si on procéde a4 un changement de variable, en posant

-1 .
n= (r -T, ) t %2 , on obtient une équation différentielle connue de la forme:
_ndcr _d*c’
2 dn an
Cette solution exacte a été comparée a celle obtenue avec une hypothése de régime
permanent (comme utilisée par Hillert et al [8], Judd et Paxton {13]).

@7)

Les auteurs ont représenté les résultats sous forme d'isovaleurs du paramétre

(’ﬂ B~ e )% en fonction de la sursaturation (figures 1.16 ¢t 1.17). Ils montrent que les
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sursaturations sont faibles, I'hypothése du régime permanent est une bonne approximation
alors que si les sursaturations augmentent, ’hypothese de régime permanent surestime le

L0 \
0.9 ?
B,
0.8 \
¥4
0.7 : %,
. 2

0.6 |- N 2,

0.5

0.4 ",
\ o

0.3 ’

) 4
u.z;\\q%oq’
0. "oo"'o% \ '
N TN LN

déplacement des interfaces.

e % -

7

(CYB- C1*y 7 (C1*- C%
(CP. 1)/ (C7- C%)

-

0 01 02 03 0.4 05 0.6 0.7 08 0910 ' 0 01 02 03 04 05 0.6 07 08 0.9 1.0
(CTB_ CYG) / (CB- CYB) (CTS - CTOL) / (CB_ C‘:’B)

Figure L16. Isovaleurs de (Tl B Mo )% Figure 1.17. Isovaleurs de (ﬂ 1~ Tha )%

en fonction de la sursaturation. Caleuls basés - en fonction de la sursaturation. Calculs basés

sur la solution exacte [15]. ) _sur la solution de HILLERT et al [15].

Le temps nécessaire a la dissolution complete d'une particule de cémentite de taille r, sera,
: . Crg . .
dans les deux approches, fonction de ey ou C est une constante fonction de la

sursaturation. L'observation des figures I.18 et 1.19, ol sont représentées les courbes
C = constante, montre que la solution exacte donne un résultat ou le temps de dissolution
sera plus court que dans le cas d'un régime permanent.

1.0 1.0
0.9 - 0.9 — 1. .
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05t 2 ey ) ‘ _ 05 8 a
04 N : j 04— I -
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A [T I ‘ 0 AL
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(C™- ™)/ (CT*- C%

(CP- O /(C*- Y

T

0,0 0.1 02 03 04 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1.0 ¢ 0t 0.2 03 0.4 05 06 07 0B 0910
(c]’ﬁ_ CYII) / (CB_ CYB)_ ' (CYB- Cm) / (CB- CYB)
Figure 1.18. Courbes C = cste pour la Figure 1.19. Courbes C = cste pour le calcul
solution exacte {15] . © des états stablés de HILLERT et al [15].
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Les auteurs ont utilisé leur modéle pour calculer des diagrammes T.T.A. (temps —
température — austénitisation). A titre d'exemple, la figure 1.20 montre le diagramme
T.T.A. calculé pour un acier Fe — 0,8 %C pour une taille de particule de cémentite de

I yum. ,

Nous remarquons que le diagramme T.T.A calculé correspond bien au diagramme T.T.A
expérimental obtenu par A.Constant, G. Henry [1] (figure 1.1).

Nous pouvons noter qu’a 750 °C, l'austénitisation est compléte au bout d'environ 5,6 s.

900

o
Lh
L)

800 |

Temperature (°C)

--750-

700 N S S i
-5 -4 -3 -2 -1 O 1 2 3 4
1,72 = 5,65
Log (time / s)

Figure 1.20. Diagramme T.T.A. pour un acier Fe — 0,8 %C [15].

L4 Notions cristallographiques et relations d’orientation

De toutes les interfaces de perlite, I'interface de croissance est celle qui est historiquement
considérée la plus susceptible d'étre crystallographiquement peu sensible, désordonnée ou
incohérente.

11 existe trois relations d'orientation qui se produisent généralement entre le ferrite et les
lamelles de cémentite: Pitsch-Petch, Bagaryatsky, et Isaichev, bien que seulement les deux
premiéres sont souvent prises en compte. Chacun a également des plans atomi(jues
d’habitat spécifiques qui sont maintenus pendant la croissance. Les rapports d’orientation
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de Pitsch-Petch et de Bagaryatsky peuvent étre montrés directement a travers I'imagerie
réseau. Ce qui n’est pas le cas pour la relation d'Isaichev [16].

Relation -Q’oriéntation de Pitsch-Petch : (215)¢// (001)cem
Relation d’orientation de Bagaryatsky : (112);// (001)cem
Relation d’orientation de I'saic_:hev 21D/ (10D eem

Dippennaar et Honeycombe ont constaté que, pour une perlite’ possédant une relation
. d’orientation de Pitsch , la ferrite et la cémentite sont reliés au grain d’austénite daps
lequel, ils ne croissent pas, tandis qu’ils n’ont aucune relation cristallographique avec le
grain d’austénite en croissance. Cependant, pour une colonie de perlite ayant une relation
d’orientation de Bagaryatsky, la ferrite perlitique n’a aucune relation d’orientation avec
Pausténite. Hackney et Shiflet [17] ont trouvé des resultats similaires 3 ceux de Dippennaar
et Honeycombe dans le cas d’un acier au manganése.
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IL.1  Présentation du matériau étudié

L’acier étudié est un aciér eutectoide de type XC 82 dont la composition chimique est
présentée dans le tablean II.1, il a été livré par la firme frangaise SODETAL. Les
échantillons d’acier en question ont une forme cylindrique. Ils ont un diame¢tre de 4mm et
une Jongueur de 30mm. '

Tableau IL1. Composition chimique de I’acier €tudié

Elément ' Fe - |C ~ |Mn St S,P,Cuy, Cr

Composition * (% pds) ;98,5 0,8 0,5 0,2 < 0,01

_ Les investigations expérimentales qui vont suivre ont été réalisées au laboratoire de science
et génie des matériaux métalliques (LSG2ZM) a I’Ecole Nationale Supérieure des Mines de
Nancy (ENSMN). '

IL2  Traitement de globulisation
Ces échantillons ont subit un traitement de globulisation & une température de 720 °C
. pendant une durée allant de 30 a 40 heures. _
Le cycle thermique de globulisation est le suivant .
AT 780 °C
720 °C
1h 30min

Jrempe aleau 30 a 40h Trempe dans
le four

[

Figure IL.1. Cycle thermique de globulisation

IL3 Traitements d’austénitisation et étude dilatométrique

Les différents traitements d’austénitisation ont été réalisés a 1’aide d’un dilatométre (voir
annexel) qui travaille sous un vide secondaire (de I’ordre de 10 mbar). Ce dilatométre est
piloté par deux logiciels : un pour construire les cycles thermiques desirés (DILRAP), et
I’autre pour le traitement des résultats obtenus (KALEIDAGRAPH).

Le taux de transformation correspond i la variation dimensionnelle observée sur les
différentes courbes dilatométriques.
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La figure suivante illustre un cycle typique d’un traitement d’austénitisation

T(°C)

720 °C

750 °C

630 °C

120 . 155

>

t(s)

Figure 11.2. Exemple d’un cycle thermique d’austénitisation

Les différents traitements d’austénitisation effectués sont reportés sur le tableau I1.2

Tableau I1.2. Traitements d’austénitisation réalisés sur I’acier XC 82

Echantillon |Température de traitement (°C) | Durée de traitement (s) | Taux de transformation(%o)
B3 750 900 ' 100 ’
B4 750 10 10

BS 750 22 30

B6 750 35 50

B7 750 400 Q0

BRg 750 10800 1100

B9 750 35 50

B10 750 35 50

Bll 750 10800 . 100

B12 750 35 50
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Echantillons B3,'B_4, BS, B6, B7 : traitement d’austénitisation a 750 °C pendant des
durées différentes (voir tableau 1), suivi d’une trempe rapide a I’hélium.
Echantillon BS - traitement d’austénitisation a 750 °C pendant une durée de 3 heures

“suivi d’he trempe a four coupé.

Echantillon B9 : traitement d’austénitisation a 750 °C pendant 35 secondes suivi d’une
trempe rapide & 650 °C & I’azote, ensuite nous effectuons un maintien de 10 minutes a
cette température suivi d’une trempe a four coupé. ‘

Echantillon BI0 : traitement d’austénitisation & 750 °C pendant 35.secondes suivi
d’une trempe rapide a 650 °C & [’azote, ensuite nous effectuons un maintien d’une
heure 4 cette température suivi d’une trempe & four coupé.

Echantillon B11 : traitement d’austénitisation a 750 °C pendant 3 heures suivi d’une
trempe rapide a 650 °C a I'azote, ensuite nous effectuons un maintien d’une heure 2
cette température suivi d’une trempe a four coupé.

Echantillon B12: il a subi le méme traitement que celui de B10 pour venfier la
reproductibilité de nos résultats.

1.4 Analyse par dlffractometrle X

L’analyse par diffractométrie X a été réalisee sur un dlﬁ‘ractometre dont les spécifications

sont les suivantes :

diffractométrie 4 détecteur linéaire mobile ;
rayonnement X primaire K, , totalement monochromatique ;
stockage et analyse des diffractogrammes par informatique avancée.
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II.4 Etude métallographique

IL4.1 Polissage

¢ Pré-polissage

11 consiste & rendre la surface plane et brillante de fagon & faire disparaitre toutes rayures
qui risqueraient de géner P'examen ultérieur. Pour cela on frotte le métal avec des abrasifs
de plus en plus fins (P120, 180, 320, 600, 800, 1200) ; et on prend soin de rayer
I’échantillon dans un certain sens avec un abrasif, puis dans le sens perpendiculaire avec le
suivant [18]. |

Nous utilisons une machine ol le papier abrasif est fixé sur un disque tournant dans un
plan horizontal avec une vitesse d’environ 300trs/min.

Durant Popération de polissage, un filet d’cau coule sur le papier afin d’éviter
P’échauffement du métal et d’éliminer les grains et particules arrachés.

¢ Polissage de finition ,

Ce polissage consiste a frotter les échantillons sur un disque de drap en soie, imbibé d’une
suspension de pate diamantée répartie a Iaide d’une huile spéciale sur le disque. Les
granulométries utilisées successivement sont : 6pm, 3um, lum. |

11.4.2 Attaque chimique

L’attaque a pour but de révéler les constituants de la microstructure par dissolutions
sélectives de ces constituants. Cette attaque est suivie d’un lavage soigneux & 1’eau, puis
d’un séchage a I’aide d’un séche-cheveux et du coton. :

Dans notre étude, nous avons utilisé deux réactifs d’attaque : le Nital, et le Picral.

L’attaque micrographique donne des différences de relief ou de coloration, entre les
différentes phases ou entre les cristaux différemment orientés d’une méme phase, ce qui
permet de les observer. -

11.4.3 Préparation des lames minces

Le but de cette préparation est de pouvoir observer les échantillons traités en microscopie

électronique en transmission.

La préparation se fait en deux étapes :

+ Amincissement mécanique : il consiste a polir mécaniquement des pastilles
cylindriques de 3 mm de diamétre et de 500 pm d’épaisseur jusqu’a une épaisseur
d’environ 30 LLID. '
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¢+ Amincissement électrochimique : cet amincissement est réalisé a 1’aide d’une cellule
électrochimique (Tenupol-3 de Struers) contenant une solution chimique dont la
composition est la suivante :
- 95% d’ether monobuthylique de l’ethylene glycol ;
- 5% acide perchlorique.
L’ensemble de la solution est refroidi dans un réfrigérateur pendant au moins 24 heures
avant les amincissements.

L’amincissement est réalisé sous une tension de 65 V et un courant de 0.5 A.

Nous obtenons aprés cet amincissement des pastilles d’acier amincies en leur centre et
seules les parties inférieures & 1000-2000 A d’épaisseur sont transparentes aux
électrons et seront observables.

I1.5.4 Observation microscopique

Les observations microscopiques sont réalisées i [aide d’un’ microscope optique
(POLYVAR) équipé d’une caméra reliée a un logiciel d’analyse d’images (Aphélion), d’un
microscope électronique & balayage & émission de champ (PHILIPS XL 30 SFEG), et d’un
microscope électronique en transmission (PHILIPS CM 200).

1.6 Analyse d’images
L’étude quantitative de la transformation est réalisée & Paide du logiciel d’analyse .
d’images Aphélion & partir d’une soixantaine de micrographies MEB correspondant a
chaque échantillon.

L’étude est réalis¢ 4 l'aide d’une analyse semi-automatique a partir d’un programme
informatique que nous avons écrit sur Aphélion. Le principe consiste 4 compter le nombre
de fois qu’un nodule de cémentite est en intersection avec une grille.

La figure suivante schématise le principe de cette analyse semi-automatique.

Grille construite a
partir d’un programme
écrit sur Aphélion

Figure I1.3. Micrographie représentative de analyse semi-aatomatigue.
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II.1  Résuitats de Pétude métallographique et dilatométrique

11.1.1 Micrdétructure de Pacier globulisé

La figure TiT*1 illustre une micrographie typique en microscopie électronique 3 balayage de
Pacier XC82 globulisé. Cette micrographie montre clairement la forme globulaire des
nodules de cémentite ainsi que' leur taille et leur répartition dans la matrice. On peut y voir
la position majoritairement intergranulaire des nodules de cémentite 1$ar rapport aux grains
ferritiques, avec toutefois un certain _nombre de nodules qui sont intragranulaires.

_AccV  Gpot Maan  Det wD pb—————

10.0 kY 30 4000x SE 7.5
- 4

Figure IIL.1. Micrographie, obtenue par microscopie ¢électronique a balayage, d'un
acier XC82 globulisé.

II1.1.2 Premiers résultats de I’étude dilatométrique et métallographique

Cette premiére étude est la suite d’une étude antérieure, faite au LSG2M par F. Hellal [2]
sur le méme acier, que nous avons pris le'soin de compléter.

Les figures 1I1.2 et II1.3 représentent respectivement une dilatométrie totale ainsi que les
détails de cette dilatométrie de 1’acier XC82 maintenu a la température de 750 °C pendant
900 secondes, puis trempé a I’hélium. '

Le signal dilatométrique obtenu nous permet de penser que la transformation de ’austénite
est achevée et que tous les nodules de cémentite ont €t€ ainsi dissous.
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Figure ML2. Courbe dilatométrique de I'acier XC82 austénitisé 2 750 °C pendant
900s (B3) [2]. ‘
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Figure IIL3. Détail de la dilatométrie de l'acier XC82 austénitisé a 750 °C pendant
900s (B3) [2]- '

Cependant, les figures II1.4 et 1.5 qui illustrent respectivement les micrographies optique
et électronique de I'acier XC82 austénitisé & 750 °C pendant 900 secondes montrent le
contraire. En effet, et aprés 900 secondes de traitement, les nodules de cémentite ne sont
toujours pas complétement dissous malgré que la contraction sur la courbe dilatométrique, -
qui correspond au taux de transformation, est de 100 %. Ces nodules sont répartis sur une
matrice complétement hétérogéne (ferrite + martensite + perlite + éventuellement de

’austénite résiduelle) .
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Pour confirmer Pexistence ou non d’une austénite résiduelle, nous avons fait une analyse
par diffraction des rayons X. La figure 1.6 représentant une courbe de diffraction de
I’échantillon B3 inontre clairement qu’il n’y a pas d’austénite résiduelle dans notre
échantillon et donc la microstructure de B3 est formée d’une martensite représentative de
Iausténite ‘i-fi:he en carbone, d’une perlite représentative de I’austénite pauvre en carbone
ou bien d’une vitesse de trempe non suffisante pour éviter le nez perlitique, et enfin d’une

ferrite non transformee

Figure I11.4. Micrographie, obtenue par microscopie Figure IIL5. Micrographie, obtenue par microscopie
optique, aprés 900 s de traitement de ’ ’ électronique 3 balayage, aprés 900 s
I’acier XC82 (B3 x 1000). : de traitement de P acier XC82 (B3).

/ Fea

B o

e | ' | ~ Oxyde de fer

B Team——

i
|
i
i
|

41 g2 50 e . 8O =) 160. (At 129 120

ru‘_‘l e dno T - T ."H‘-Hr.n,‘-«i—sm ATIDT Era ADTEET Step SUST T -Repolace v Tein [HRiwean - Thr e SInerE ST DThete 41 2000 Thea N34T SH Nfr iy
i.i wan LTy vl . AARET Dagee - a DFR2E- b2 D F U0 - gowrAha 0 EVES - Durbecgrerat) - A 30n L 076 1) Laae

. - Treeenaes - 0 S 06000 =L TalGb. o4 air ST Sog RO D0 CAHrma 3 B0 Penear Pomo G
Srrcia (;, wan Crace Teglis VW0 URELT Lone wd STEAN EAIDERD A UED asAad) I Lor b O0D - GAR T NG DA ¢ meeplag T b 3T

Figure IL6. Diffractogramme X de Pacier XC82 austénétisé a 750°C pendant 900s.
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Nous avons ensuite entrepris le méme traitement a différents temps de maintien :

10, 22, 35, et 400 secondes, correspondant respectivement a 10, 30, 50. et 90% de
transformation (dilatométrique), pour pouvoir suivre [’évolution de la microstructure.-

On note que : C : température et D : déformation |

==

Temps.{s}

Figure II1.7. Courbe dilatométrique de I'acier XC82 austénitisé a 750 °C pendant
10s (B4) {2]. .

Temps (s)

Figure ITL.8. Courbe dilatométrique de I'acier XC82 austénitisé a 750 °C pendant 22s (B5)
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Figure 111.10. Courbe dilatométrique de I'acier XC82 austénitisé a 750 °C pendant

400s (B7).
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A partir des résultats obtenus par microscopie optique et par microscopie électronique a
balayage, nous avons constaté que : '

- aprés 10 secondes (figures II1.11 et I11.12), le taux de nodules de cémentite non dissous
est important, leur taille est grande, ils sont répartis dans une matrice globalement
martensitique. Les nodules ne semblent pas affectés par le traitement;

et MAgn-, et

190 kv F0tow * 130
Figure IfL.11. Micrographie, obtenue par microscopie Figure IIL.12, Micrographie, obtenne par microscopie
optique, apreés 10 s de traitement de | électronique i balayage, aprés 10 s '
Pacier XC82 (B4 x 1000). de traitement de I’acier XC82 (B4).

- aprés 22 secondes (figures I11.13 et II1.14), le taux de nodules de cémentite non dissous
et leur taille ont diminué par rapport au premier cas. Ils restent pourtant répartis dans toute
la matrice. Concernant celle-ci, ’hétérogénéité est remarquable. Dans certaines zones, de
Pausténite s’est formée (présence de martensite), dans d’autres quelques zones perlitiques
sont visibles, signe de la présence d’une austénite localement pauvre en carbone ou d’une
vitesse de trempe insuffisante pour éviter le nez perlitique, et enfin de la ferrite reste
présente. Nous pouvons prétendre que les zones martensitiques sont celles ot les nodules
de cémentite se sont le plus dissous ;

+

"? Oa%-—o&o-
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. -
Pat f‘"&,_""'_-g'i 1Gpm |

BE  XCA? 225 180T
\ . - .

Figure ITL13. Micrographie, obtenue par microscopie Figure TIL14. Micregraphie, obtenue par microscopie
optique, aprés 22 s de traitement de électronique 4 balayage, aprés 22 s
Pacier XC82 (B5 x 1000). de traitement de I"acier XC82 (B5).
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- aprés 35 secondes (figures II1.15 et II1.16), le taux de nodules de cémentite non dissous
et leur taille ont diminué. La matrice n’est toujours pas homogeéne, le taux de perlite a
augmenté par*iépport au cas précédent ce qui prouve que nous n’avons pas pu éviter le
nez perlitique et que Pausténite qui s’est formée au chauffage s’est transformée en
perlite et en ferrite et martensite au refroidissement.

T T B
3 {c‘;‘;ﬁrﬁ%{é

£

., Egn K

Figure IIL15. Micrographie, obtenue par microscopie Figure IIL.16. Micrographie, obtenue par microscopic
optique, aprés 35 s de traitement de ‘ éiectronique A balayage, aprés 35 s
Pacier XC82 (B6 x 1000), o de traitement de 'acier XC82 (B6).

- aprés 400 secondes (figures II1.17 et TI1.18) le taux de modules de cémentite non
dissous et leur taille ont diminué considérablement par rapport aux trois premiers cas,
sans pour autant disparaitre. La structure est majoritairement perlitique, ce qui prouve
qu’a des durées élevées d’austénitisation c¢’est-a-dire une austénite riche en carbone,
cette derniére se transforme en perlite malgré la vitesse élevée de trempe. La matrice
n’est toujours pas homogeéne, ce qui prouve que la germination de I’austénite ne 1’est
pas.

optique, aprés 400 s de traitement de électronique a balayage, aprés 400 s

"~

P'acier XC82 (B7 x 1000). de traitement de I'acier XC82 (B7).
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D'autres auteurs, tel que A. ROSE et W. STRASSBURG [19], ont réalis¢ quelques
expériences. Ils ont ainsi représent¢ leurs résultats sous forme de diagramme T.T.A.

(figure II1.19). Nous pouvons remarquer, en regardant cette figure, que les résultats que
nous avons obtenu sont en bon accord avec ceux des auteurs, ainsi qu’avec les résultats de
A. Constant et G. Henry [1] (voir figure I.1). ‘
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Figure 111.19. Diagramme T.T.A. obtenu par ROSE

et STRASSBURG [19].

En effet, nous remarquons que l'austénitisation est trés lente (de l'ordre de 10000s a une
température de 800°C). De plus, lausténitisation ne sera totale que dans le cas ou la
température est supérieure a 800 °C. La transformation de la ferrite est également
incompléte dans une gamme de température variant de 730 a 760°C. Nous pouvons
également remarquer que [lausténite ne germe pas instantanément quelque soit la
température. En effet, il existe un temps d'incubation pour la germination de l'austénite a
Vinterface ferrite — cémentite. Ce temps dépend de la température.

Les premidres conclusions tirées de ces investigations expérimentales sont :
- la transformation est complétement hétérogene ;
- la difficulté de révéler et d’interpréter les structures obtenues.

Cependant et vu la complexité de la structure obtenue apres traitement (difficulté de
séparer la ferrite de la martensite), et la difficulte de quantifier 'austénite qui s’est
transformée au chauffage a cause de la présence de la perlite et de la martensite en méme
temps, ainsi que la contradiction qu’il y a entre les signaux dilatométriques et les
micrographies obtenues, nous avons décidé d’effectuer d’autres traitements
d’austémitisation avec d’autres temps de maintien et d’autres modes de trempe (voir
chapitre II : échantillons B8, B9, B10,B11, et B12).
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IL1.3  Résultats des investigations expérimentales complémentaires ‘
Les figures IT1.20 et II1.21 illustrent respectivement la courbe dilatométrique totale, puis
agrandie pour faire ressortir les detalls de I’échantillon B8 austemtlse a 750 °C pendant 3
heures (reﬁ'oﬁdlssement four coupe)
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Figure II1.20. Courbe dilatométrique totale de I’échantillon B8 austénitisé a 750 °C

pendant 3 heures.
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Figure II1.21. Courbe dilatométrique agrandie de I’échantillon B8 austénitisé a 750 °C

pendant 3 heures.

Les figures II1.22 et II.23 montrent respectivement les micrographies optique, et
électronique de I’échantillon B8 austénitisé a 750 °C pendant 3 heures.

Figure II1.22. Micrographie, obtenne par microscopie Figure II1.23. Micrographie, obtenue par micrescopie
optigue, aprés Jheures de traitement de électronique a balayage, aprés 3heures
Pacier XC82 (B8 x 1000). de traitement de Pacier XC82 {B8).
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Chapil esuital ations

A partir des résultats obtenus, nous constatons que méme aprés trois heures de traitement
d’austénitisation une petite 'quantité de nodules de cémentite reste non dissoute, ce qui
prouve qu’il faut béaﬁéoup de temps pour dissoudre tous les nodules de cémentite. En plus
et & partlr dcs mlcrostructures obtenues, nous constatons que la matrice est presque
totalement perht1que (la perlite est représentative de l'austénite qui s’est formée au
chauffage) et du coup la quantification de la transformation est plus facile, d’ott I'intérét
d’effectuer un refroidissement lent au lieu d’un refroidissement rapide.,

Les figures 111.24 et .25 illustrent respectivement la courbe dilatométrique totale, puis
agrandie pour faire ressortir les détails, de I'échantillon B9 austénitisé & 750 °C pendant 35
secondes, suivi d’un refroidissement rapide a 650 °C et un maintien de 10 minutes a cette
température.
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Figure II1.24. Courbe dilatométrique totale de I’échantillon B9 austénitisé a 750 °C

pendant 35 secondes et maintenu 10 minutes a 650°C.
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Figure I11.25. Courbe dilatométrique agrandie de P’échantillon B9 austénitisé a 750 °C

pendant 35 secondes et maintenu 10 minutes 3 650°C.
Les figures II1.26 et II1.27 montrent respectivement les micrographies optique, et

électronique de I’échantillon B9 austénitisé a 750 °C pendant 35 secondes, suivi d’un
refroidisserent rapide a 650 °C et un maintien de 10 minutes a cette température.

) X-a oy X LAY
Figure I11.26. Micrographie, obtenue par microscopie Figure I1L.27. Micrographie, obtenue par microscopie .-
optique, de 'échantillon B9 (x1000}. électronique 4 balayage, de I’ échantillen B9.
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Draprés les microstructures et malgré que nous avons effectué une trempe rapide dans le
domaine perlitique (650 °C) suivie d’un maintien de 10 minutes 4 cette température, nous
constatons que la-perlite commence a peine a apparaitre méme si la contraction sur la
courbe dilatométrique, qui correspond au taux de transformation, est 2 peu prés de 50 %.
Pour remédier 4 ce probleme, nous avons décidé de maintenir I’échantillon traité (B10) a
650 °C pendant une heure pour. essayer de mettre en évidence la structure perlitique.

Les figures IT1.28 et I11.29 illust:rent respectivement la courbe dﬂétométriqpe totale, puis

“agrandie pour faire ressortir les détails, de I’échantillon B10 austénitisé a 750 °C pendant
35 secondes, suivi d’un reﬁmdlssement rapide a 650 °C et un maintien d’une heure a cette
temperature
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Figure I11.28. Courbe dilatométrique totale de 1’échantillon B10 austénitisé a 750 °C

~ pendant 35 secondes et maintenu 1 heure a 650°C.
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Figure ITL29. Courbe dilatométrique agrandie de I’échantillon B10 austénitisé a 750 °C
pendant 35 secondes et maintenu 1 heure 3 650°C,
Les figures II1.30 et II.31 montrent respectivement les micrographies optique, et

€lectronique de ’échantillon B10 austénitisé 4 750 °C pendant 35 secondes, suivi d’un
refroidissement rapide & 650 °C et un maintien d’une heure i cette température.

Figure 1IL30. Micrographie, obtenue par microscopie Figure I11.31. Micrographie, obtenae par microscopie

optique, de I’échantillon B10 (x1000) électronique i balayage, de |'échantillon B10.
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Nous constatons qu’aprés un long maintien (lheure) a une température de 650 °C, la
perlite est majoritaire et apparait d’une fagon plus nette que précédemment, signe de la
formation d’une austénite a la température du traitement. Cependant cette transformation
perlitique ne'*%e.traduit pas par une dilatation sur la courbe dilatométrique.

~ Pour confirmer que la non dilatation n’est pas due  des problémes de manipulation, nous
avons décidé de refaire le méme traitement.

Les figures I1.32 et I11.33 illustrent respectivement la courbe dilatométrique totale, puis
"agrandie pour faire ressortir les détails, de I'échantillon B12 austénitisé 4 750 °C pendant
35 secondes, suivi d’un refroidissement rapide & 650 °C et un maintien d’une heure i cette
température. '

Pour vérifier qu'on n’a pas de dilatation, nous avons comparé les courbes dilatométriques
de nos échantillons avec celle du pyros (échantillon témoin). '

Les figures 111.34 et II1.35 illustrent respectivement la courbe dilatométrique totale, puis
agrandie pour faire ressortir les détails, du pyros austénitisé a 750 °C pendant 35 secondes,
suivi d’un refroidissement rapide 4 650 °C et un maintien de 10 minutes & cette
température.
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Figure 111.32. Courbe dilﬁtométrique totale de I’échantillon B12 austénitisé a 750 °C

pendant 35 secondes et maintenu 1 heure a 650°C.

44



Chapitre i - Résultats et interprétations

800

750

700

650

T. mesure (C)

600

550

500

l —<— T. mesure (C) | | -=— Déformation (%) I

B12 750°C 35s trempe 650°C maintien 1h

0 100 200 300 400 500

Temps (s)

Figure I11.33. Courbe dilatométrique agrandie de I’échantillon B12 austénitisé a 750 °C

pendant 35 secondes et maintenu 1 heure 3 650°C.
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Figure IIL34. Courbe dilatométrique totale du pyros austénitisé a 750 °C

pendant 35 secondes et maintenu 10 minutes a 650°C.
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Figure I11.35. Courbe dilatométrique agrandie du pyros austénitisé a 750 °C

pendaht 35 secondes et maintenu 10 minutes a 650°C. .

En comparant la courbe dilatométrique du Pyros avec celles de nos échantillon, nous
remarquons bien qu’elles sont pratiquement les mémes d’ou la confirmation de la non
dilatation méme si la transformation austénite — perlite a bien lieu.

Pour expliquer la structure dégénérée de la perlite, nous avons effectué un traitement plus “
long 4 750 °C (3 heures).
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Chapitre Il _

Les figures I11.36 et I11.37 illustrent respeétivement la courbe dilatométrique totale, puis
agrandie pour faire. ressortir les détails, de 1’échantillon B11 austénitisé a 750 °C pendant 3
heures, suivi, d’un refroidissement rapide 4 650 °C et un maintien d’une heure a cette

température.
—o— T. mesure (C) -=— Déformation (%)
B11 750°C 3h trempe 650°C maintien 1h
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Figure II1.36. Courbe dilatométrique totale de échantillon B11 austénitisé a 750 °C

pendant 3 heures et maintenu 1 heure 4 650°C.
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Figure [1L.37. Courbe dilatométrique agrandie de 1’échantillon B11 austénitisé a 750 °C

pendant 3 heures et maintenu 1 heure a 650°C.

Nous avons observé la structure de Bll en microscopie optique et en microscopie
électronique a balayage. ' ‘

Les figures I11.38 et II1.39 montrent respectivement les micrographies optique, et
électronique de 1’échantillon B11 austénitisé 4 750 °C pendant 3 heures et maintenu a
650 °C pendant 1 heure.
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Figure 111.38. Micrographie, obtenue par microscopie Figure I11.39. Micrographie, obtenu€ par microscopie

optique, de I’échantillon B11 (x1000) électronique & balayage, de I'échantillon B11.

Nous remarquons qu’aprés un traitement long, la transformation austénite — perlite
observée en microscopie se traduit bien par une dilatation notable sur les courbes
dilatométriques, ce qui n'est pas le cas de la transformation lors d’un maintien de 35
secondes 4 750 °C. |

Nous confirrnons bien & partir de ces micrographies qu’aprés 3 heures de traitement la
perlite est trés réguliére signe d’une formation d’une austénite homogene 4 750°C.

En comparant les deux microstructures, celle du B12 et du B11, nous constatons que 35
secondes est un temps insuffisant pour que I’austénite qui se forme s’enrichisse en carbone
et s’homogénéise et du coup elle donne naissance a une perlite dégénérée aprés trempe. Par
contre et aprés 3heures de traitement ’austénite formée est riche en carbone et est donc
homogéne ce qui fait qu'elle donne naissance a une perlite parfaitement régulicre aprés
trempe.

En conclusion, nous pouvons dire que la perlite, qu’elle soit dégénérée ou bien régulicre
est due 4 ’austénite qui est respectivement soit hétérogéne soit homogéne.

Pour pouvoir voir la forme qu’a la perlite aprés différents traitemeﬁts, nous avons décidé
d’observer les échantillons B9, B11, et B12 en microscopie électronique en transmission.
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I1.1.4  Résultats de Pobservation en microscopie électronique en transmission

Les figures [I1.40 et II1.41 montrent deux micrographies en microscopie €lectronique en
transmission de I’échantillon B9 austénitisé 4 750 °C pendant 35 secondes et maintenu 2
650 °C pendant 10 minutes.

m
13.8K 6893

Figure IT1.40. Micrographie, obtenue par microscopie Figure IT1.41, Micrographie, obtenue par microscopie

électronique en transmission, de I'échantillon B9, électronique ¢n transmission, de I’échantilion BS.

Nous pouvons voir clairement la structure perlitique sur ces micrographies ce qui n’était
pas le cas dans les micrographies MEB, et nous pouvons dire donc qu'aprés 10 minutes de
maintien 4 650 °C la perlite a eu assez du temps pour se former. Cependant, la perlite
formée est dégénérée.

Les figures 1142 et 11143 montrent deux micrographies en microscopie €lectronique en

transmission de I'échantillon B12 austénitisé 4 750 °C pendant 35 secondes et maintenu a
650 °C pendant 1 heure.
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Figore I11.42, Micrographie, obtenwe par microscopie Figure ITL43. Micregraphie, obtenue par microscopie

électronique en transmission, de I’échantillon B12. €lectronique en transmission, de I’échantillon B12.

Nous-confirmons 2 partir de ces deux micrographies qu’aprés un traitement de 35 secondes
& 750 °C suivi d’une trempe a 650 °C et un maintien d’une heure a cette température, la
perlite représentative de 1’austénite qui s’est formée a 750 °C est complétement dégénérée
du fait de I’hétérogénéité de cette derniére.

. Les figures IT.44 et I11.45 montrent deux micrographies en microscopie électronique en

transmission de I’échantillon B11 austénitisé & 750 °C pendant 3 heures et maintenu a
650 °C pendant 1 heure.
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Figure I11.44. Micrographie, obtenge par microscopie Figure II1.45. Micrographie, obtenue par microscopie

électronique en transmission, de I'échantillon BI1. €lectronique en transmission, de |’ échantillon B11.
Nous constatons qu’aprés un traitement de 3 heures & 750 °C suivi d’une trempe a 650 °C

et un maintien d’une heure 4 cette température, la perlite formée a 650 °C est trés régulidre
signe que 'austénite qui s’est formée 4 750 °C est homogéne.
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II1.2

Cette analyse consiste 4 calculer le taux de cémentite en fonction du temps de maintien & la

Résuitats de ’analyse quantitative et de la simulation numérique

température d’austénitisation, 4 ’aide d’un programme écris sur le logiciel Aphélion.

~ Les résultats obtenus sont préSeﬁtés dans le tableau I1I.1

Tableau ITL.1. Taux de dissolution de cémentite
Echantillon Temps de traitement (s) Taux de cémentité f (%)
Acier globulisé 11.290 + 1.428 |
B4 10 9.784 + 1.352
B5 22 8.570+£1.276
B6 35 7.030 £ 1.155
B7 - 400 1 4.080 £ 0.900
B3 900 1.947 £0.632
B8 10800 1.060 £ 0.464
f-r)

L’erreur ¢ a été calculée a partir de la formule : o = - -
: nombre de pont s analysés

7 : taux de phase calculée. ,
Le résultat final est donné sous la forme f = f* +20 .

La variation du taux de cémentite en fonction du temps d’austénitisation est illustrée par la
figure I11.46. '

dissolution de la cémentite

_ 12
=
= 10410
E 422
o=
E 35
@ 6 1
(]
@ 4 400
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oo . — — . :

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
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Figure I11.46. Taux de dissolution de la cémentite en fonction du temps d’austénitisation.

Nous constatoris que la dissolution de la cémentite est rapide dans les premiers stades de
transformation. Par contre, elle est trés lente aprés qu’on ait atteint 100% de transformation
sur 1a courbe dilatométrique et il faut beaucoup du temps pour arriver a dissoudre tous les
nodules de cémentite (c’est ce qui a été conclu par MOLINDER {4] lors de son étude, voir

-
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chapitre I). En effet la cinétique de diffusion du carbone dans I'austénite est trés rapide au
début de la transformation. Cette cinétique est nettement ralentie au fur et & mesure que
I’austénite s’enrichit en carbone provenant des nodules de cémentite.

La simulation numérique a été réalisée au laboratoire de science et génie des matériaux
métallique (LSG2M) [19] & I'aide du logiciel DICTRA (annexe 2).

En premier lieu I’équilibre initial a été calculé a 715 °C a laide du logiciel
THERMOCALC afin de connaitre le taux de phase et la concentration de chaque phase en
carbone et en manganése. D’aprés THERMOCALC, la cémentite contient 6,68 % pds de
C, lausténite en contient 0,816 % pds du coté de la cémentite et 0,488 % pds du coté de la
ferrite qui elle, en contient 0,012 % pds. De méme pour le manganése, la cémentite en
contient 2, 49 % pds, I’austénite en contient 0,5 % pds, et la ferrite 0,23 % pds.

Les calculs DICTRA sont effectués pour une cellule de taille 1,5 um. les résultats obtenus
sont représentés sur les figures II1.47 4 -111.49 pour Pévolution des taux de phase en
fonction du temps et de I1.50 a I11.53 pour les évolutions des profils de concentration en
carbone et en manganése en fonction du temps.
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0.08 - | -
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Figure I11.47. Taux de cémentite en fonction du temps
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Nous constatons que la dissolution de la cémentite est trés rapide dans les premiers stades
de transformation (moins de 2 secondes), cette dissolution est beaucoup plus rapide que
celle dans le cas’ expérimental, cet écart peut provenir de Ja modélisation. En effet
‘DICTRA suppose que la germination de ’austénite se fait instantanément sur I’ensemble
des interfaces et que la croissance se produit de maniére uniforme ce qui n’est pas le cas
~ expérimentalement parce ‘que lausténite prends du temps pour germer. Aprés cette
premiére étape de dissolution rapidé, nous observons un fort ralentissement de la cinétique
de dissolution ce qui est fout a fait en accord avec les résultats expérimentaux.

D_g - _ |l _ I ] !
0.8 1

3

0.7 4

0 1 |
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Figure 111.48. Taux de ferrite en fonction du temps
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Figure II1.49. Taux d’austénite en fonction du temps

Nous remarquons que la ferrite se dissout trés rapidement (moins de deux secondes), la
cinétique d’austénitisation est trés rapide jusqu’a 98 % puis se ralentit fortement.

Comme 'ont remarqué certains auteurs [8, 9, 15, 21, 22], la croissance de 'austénite est
d’abord contrdlée par la diffusion du carbone puis par la diffusion du manganése qui est
beaucoup plus lente. De méme la dissolution de la cémentite se fait d’abord par diffusion du
carbone puis par diffusion du manganése dans la cémentite et dans I’austénite.
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Figure IIL.51. Profil de carbone dans la cellule a divers instants (t =10, 1000, 100000s).
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Figure I1L52. Profil du manganése dans la cellule a divers instants (t =0, 1, 3, 5s).
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Figure IIL53. Profil du manganése dans la ceflule & divers instants (t =10, 1000, 1000005).
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Nous constatons que'le carbone est a I’équilibre local tout au long de la transformation. En
effet, méme lorsque ‘la croissance est gouvernée par le Mn, le carbone a le temps de diffuser
pour que I’ équiﬁbre local soit respecté.

Pour la teneur en‘manganésq, les profils ont une aflure plus complexe. Nous observons un
enrichissement en manganése dans la cémentite, en avant de ’interface. Pour expliquer ces
 profils, nous avons repris ’analyse de Liu et al [11]. Les auteurs considérent que dans les
premiers instants de la transfonnation-(contrélée par la diffusion du carbone}; il n’y a pas de
témps suffisant pour une redistribution du manganése et ’austénite hérite alors de la teneur en
Mn de la cémentite.
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Conclusion générale et perspectives
Conclusion générale et perspectives

Notre étude g porté sur la dissolution de la cémentite et les changements de phases lors de
la transformation ferrite — austénite d’un acier eutectoide austénitisé a 750 °C.

Nous avons suivi cette transformatlon par dilatométrie, et nous I’avons quantifi€ par
analyse d’images.

Nous avons enfin comparé les resultats obtenus aux résultats de la sunulatlon numenque
basée sur le calcul des cinétiques de transformation.

De cette étude, nous pouvons conclure que :
& A cette température trés proche de Acs, la transformation est pilotée par la germination
. de I’austénite ; ‘ | '
¢ les premiers stades de la transformation sont beaucoup plus lents que ce qui est prédit
par DICTRA. Par contre, nos observations confirment bien la présence de plus d’un
pour-cent de cémentite Jongtemps pendant le processus de dissolution, ce qui veut dire
que la fin de la transformation est pilotée par I’homogénéisation du manganese, comme
prévu par DICTRA ; |
¢ le systéme étudié (acier) est peu adapté pour lfétude de Vinfluence des contraintes sur
les transformations par croissance et par diffusion. En effet, si les contraintes ont un
effet sur la cinétique de croissance par diffusion, cet effet est largement masqué par le
ralentissement de la cinétique globale du fait du blocage de la germination.
¢ une structure perlitique dégénérée apparait, ce qui signifie que I’austénite formée a
haute température est hétérogéne (sous saturée en carbone).

Comme perspectives futures, nous suggérerons de répondre a ces deux points :
¢ Quelle est I"origine de ’hétérogénéité de germination de I"austénite ? est ce gu’elle est
due aux orientations cristallographiques plus ou moins favorables ?

¢ Pourquoi 'apparition de la perlite dégénérée ne se traduit-elle pas par une dilatation ?

Nous suggérons de faire de ’EBSD sous MET pour expliquer ces orientations.
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Annexel : présentation du dilatométre

Description de Uinstallation
T |
¢ Appareillage existant
La figure ci-dessous représente ’ensemble du dilatométre

Ensemble du dilatométre

Les différents organes peuvent étre séparés en cing groupes distinets :

- une partie commande représentee par le micro-ordinateur ;

- .une partie interface comprenant les cartes d’entrées sorties digitalés et analogiques ;

- une partie actionneur comprenant le four et les vannes pour la sélection et la régulation
de I'injection de gaz pour le refroidissement |

- une partie mesure regroupant tous les organes de mesure ;

- une partie mécanique.
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1. Partie commande _
La commande et le traitement sont gérés par un micro-ordinateur Macintosh IT C. 11 est

composé d’un microprocesseur 68020 et d’un coprocesseur mathématique 68882, d’une
mémoire vive de 8 MOctets et d’un disque dur de 80 MOctets. ‘

Partie commande du dilatométre

2. Partie interface :
L’interface est-composée de deux cartes implantées dans le Macintosh de chez « National

Instrument »

3. Partie actionneur
Cette partie est composée de tous les actionneurs commandés en automatique ou en

manuel.

Cette partie est composée de :

un four a rayonnement de 4 KW ; _

une unité de puissance connectée au four. Elle est pilotée par un signal analogique
entre O et 5 V, et délivre une tension variable de 220 V ; N

une vanne de régulation proportionnelle qui aura pour fonction de réguler le débit de
gaz dans les phases de refroidissement :

quatre vannes tout ou rien pour la sélection des différents types de gaz |



Annexel

- une vanne d’isolement pour la mise sous vide du four ;
- une pompe & vide (commandé en manuel) ;
- un vérin servant a fermer le four (commandé en manuel).

L

Partie actionneur du dilatomeétre

4. Partie mécanique
7 e dispositif de fixation de I’éprouvette est schématisé ci-dessous.

Le support est constitué de trois disques (1, 2, 3) et de trois tiges (5, 6, 7). (réalis¢ en
silice). La tige (4) est le lien direct entre le capteur (9) et I’échantillon (8).
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Partie mécanique du dilatometre
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Annexe2 : présentation du logiciei DICTRA

Le logiciel DICTRA ést un. module couplé au logiciel de calcul d’équilibres
thermodynamiques ThermoCalc, logiciel qui- permet de calculer les données
thermodyna'rﬁ'iqﬁes, diagramme de phase..., mais uniquement 4 I’équilibre
thermodynamique. DICTRA " est chargé de snnuler les TRAnsformations de phase
Contrdlée par la DIffusion.

Ces deux logiciels ont été developpes par le K.T.H. de Stockholm. 1Is sont commercialisés
par Thermocalc A.B.. Les personnes ayant développées ces logiciels sont ‘celles qui ont
répertorié les données thermodynamiques de beaucoup d’espéces chmnques ce groupe est
le S.G.T.E. :

1. Generahtes

DICTRA est un logiciel capable de simuler une transformation de phases mais egalement
homogénéisation d'alliages, la solidification d'alliages, etc.. Avant de définir le systéme et
de commencer la simulation, it nous faut définir un certain nombre de conditions telles que
'état initial du systéme, les conditions aux interfaces, c'est a dire la température, la
pression.

2. Cellules, Régions et Interfaces

Le logiciel simule le systéme grice & une ou plusieurs cellules. Le systeme le plus simple
qui peut étre simulé est le cas d'une seule cellule. Si le systéme est composée de plusieurs
cellules, elles seront reliées entre elles par des conditions aux interfaces et le logiciel
suppose que I'échange de matiére est réalisable entre les cellules tout en respectant la
conservation de matiére, c'est a dire que la somme des flux est nulle. De méme, le logiciel
suppose que le potentiel chimique de chaque espéce est le méme 4 I'interface de chaque
Cellule.

Svsteme multi-cellules.
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Dans chaque cellule constituant le systéme, il faut définir autant de régions qu'il n'y a de
phases intervenant dans la transformation. C'est & lintérieur de ces régions que les
équations de diffusion seront résolues. La cellule représente "le systéme" que. l'on simule,
sa taille est fixée pour toute la transformation alors que la région, qui représente une phase
ou deux phases dans le cas d'un eutectoide, voit sa taille étre modifiée durant la
transformation. Deux régions en contact sont reliées par une interface mobile et les
conditions & cette interface sont fixées par 1’équilibre thermodynamique calculé via
ThermoCalc. ‘

3. Régions et Grilles

Le systéme est en fait défini 4 une dimension par une droite sur laquelle seront définies les
différentes régions. Une région est discrétisée pour la simulation numérique en un certain
nombre de points. La composition est connue uniquement sur ces points et le logiciel
suppose une variation linéaire entre ces points.

IIII;%H}IHIII i T ¥x

Premiére région Seconde région

Interface.

Droite permettant de définir le systéme.

Les points définis sur cette droite peuvent étre distribués de différentes maniéres. Dans la
premiére région, les points sont distribués de maniére réguliére, et sont régulierement
espacés dans toute la région. Dans la seconde région, ils sont distribués selon une
progression "géométrique” afin d'avoir plus de précision prés de linterface. Il existe une
troisiéme possibilité, c'est la distribution "double — géométrique”, on péut ainsi resserrer les
points lorsqu'ils sont proches des DEUX interfaces ou au centre de la région.
On retrouve les mémes types de distribution lorsque lon définit la cdmposition chimique
d'une région. Elle peut étre:

» homogéne dans toute la région.

> variable dans toute la région (de fagon linéaire, "géométrique”, "double

géométrique™).
» définie points par points.
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Définition des types de variations pour la composition chimique.

Légende :

Variation linéaire de la composition
Variation "géométrique” de la composition

Variation "double-géométrique” de la composition.

Avec lensemble de ces paramétres, le systéme est quasiment défini. Il nous faut juste

appliquer une géométrie de croissance.

4. Géométries de croissance

.La géométrie de croissance va permettre de choisir la symétrie avec laquelle le systeme va

évoluer. DICTRA nous permet de choisir parmi trois géométries.

v

x .

Croissance de
sphére

e . O

Croissance de

xV
Croissance de

cviindre.

plague

Définition des différentes géométries pouvant étre simulées

dans DICTRA
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Les fleches sur la figure ci-dessus représentent la droite définie qui se répéte dans I'espace
afin d'obtenir la géométrie choisie. Nous avons donc défini totalement le systéme et nous
pouvons maintenant passer a la définition des parameétres de la simulation.

5. Les parﬁmétres de simulation

Lorsque le systéme est totalement défini, il nous faut encore définir le temps durant lequel
le logiciel va effectuer la transformation ainsi que les incréments de temps. Nous devons
définir le premier pas de temps, le plus petit pas de temps acceptable et le plus grand pas
de temps acceptable. La simulation commence a t = 0s puis les paramétres sont calculés
pour le premier pas de temps. Le logiciel double (par défaut) le pas de temps précédent est
recommence le calcul aprés avoir incrémenté le temps.

Par exemple, imaginons une transformation d'une demi seconde avec un premier pas de
temps de 10”7 s et un pas de temps maximum de 10* s. Le logiciel va procéder de la
maniére suivante pour les pas de temps:

6 — 107 —p 3107 — 7107 —> 1,510°
+107 +2.107 +4.107 +8.107 1610t

491.10° €—— 235.10° «—— 1,07.10° «—— 43.10° +—— 3,1.10° <«
2,56.10” 1,28.10° +6,4.10° - +32.10°

et ainsi de suite, jusqu'a arriver au temps final de transformation. A chaque pas de temps,
DICTRA va calculer la diffusion, I'équation des flux, 'équilibre local aux interfaces... La
simulation nécessite aussi des paramétres de convergence. Pour nos calculs, nous avons
utilisé les paramétres prévus par défaut.

6. Autres informations concernant DICTRA

En général, les coefficients de diffusion pour chaque élément dans chaque phase sont
recherchés par DICTRA qui fait appel & une base de mobilités qui serviront pour équilibrer
Je déplacement de linterface afin que la masse du systeme soit conservée.

Le module de DICTRA concernant la croissance d'un eutectoide (croissance de phases
structuralement homogénes), donc d'une structure lamellaire, est un module bien
particulier ot de nombreux parametres nous sont demandés tels que les énergies
d'interface, la vitesse de croissance de l'interface (servant uniquement au premier pas de
temps), les coefficients de diffusion de chaque élément.
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Summary

this study is devoted to phase transformations that take place at the time of ferrite - austenite
transformation of an eutectoid steel austenitizing at 750 °C (just above the Ac3 point), for the
different periods of austenitisation and cooling conditions. She permitted to observe, analyze
and .quantify the different microstructures, as well as a comparison between the experimental
and numerical results.

Key words : globulisation, austenitisation, quenching, dilatometry, cementite, martensite,
austenite, ferrite, pearlite, , MEB, thin blades, MET, aphelion, dictra.

Résumé

cette étude est consacrée aux transformations de phase qui ont lieu lors de Ia transition ferrite-
austénite d’un acier eutectoide austénitisé & 750 °C (juste au-dessus du point Acs), pour des
durées d’austénitisation et des conditions de refroidissement différentes. Elle a permis
d’observer, d’analyser et de quantifier les différentes microstructures, airisi que de comparer
les résultats expérimentaux et numériques.

Mots clés:, globulisation, austénitisation, trempe, dilatométrie, cémentite, martensite,
austénite, ferrite, perlite, , MEB, lames minces, MET, aphélion, dictra '



