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RESUME:

Les aciers de construction a traitements thermiques faiblement alliés au Nickel-Chrome-
Molybdene sont connus par leur bonne résistance a chaud et par leur capacité de mise en forme par
deformation plastique.

Ces aciers sont employés dans la fabrication des pieces de moteur, tels queles engrenages, les
vilebrequins, les arbres de moicurs.

L'objectif assigné a notre étude est de caractériser le comportement microstructural et mécanique
d’un acier de construction de nuance 35NCD 16 soumis a des cyclages thermiques.

Les résultats obtenus montrent une coalescence et une globulisation de la cémentite
accompagnées dun adoucissement de I'acier durant les cyclages thermiques,*

ABSTRACT:

Steels of construction for heat-treatment alloyed with minor amounts of Nickel-Chromium-

Molybdenum are o be known for a good resistance to heat and the ability to heat-forming.

These steels having a good thermal and mechanical properties,they are to be used for
manulactuning turbine discs,for instance.

The aim of our study is to characterize a mechanical and a microstructural behaviour of sieel
35NCDI16 subjecied to heating cycle.

The results obtained showed a coarsening and spheriodization of cementite accompanied by a
softening of our steel during a heating cycle.
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INTRODUCTION

Dans becaucoup d'applications industrielles, les métaux et alliages
sont soumis a des fluctuations cycliques de température.

Nous citons a titre d'exemple les générateurs de vapeur, les turbines
a gaz, les moteurs, les lingotieres, les cylindres de laminoir.

e cyclage thermique engendre des contraintes dites thermiques qui
scront responsables de I'endommagement des picces et de la
r¢duction de leurs durées de vie méme si la valeur de ces contraintes
estinfcricure a la limite élastique du matériau.

La résistance a l'endommagement d'un matériau dépend de plusieurs
facteurs, certains lies a la nature et aux caractéristiques du matériau

¢t d'autres aux conditions du cyclage thermique

I.es aciers  de constructivon a traitement thermique se distinguent
par unc bonne résistance a chaud et par une bonne aptitude a la mise
cn forme par laminage et forgeage a l'usinage et au soudage. Ils sont
cmployés dans la fabrication des éléments de machines (abres de

moteurs, vilebrequins).

LLa famille des aciers de construction contient des aciers au carbone
¢t des aciers faiblement allieés au Chrome (0,8-1,!1 %), le Nickel
(0.5-4.5 %), le Silicium (0,5-1.2 %) et le Manganése (0,8-1,8 %).
D'autres ¢léments sont introduits dans 'acier en combinaison avec le

Chrome tels que : le Molybdeéne, le Vanadium, le Titane et le Bore.



ILa morphologie de la structure d'un acier de construction dépend
des traitements thermiques, mécaniques ou thermo-mécaniques

subies.

Cect entraine des proprietés mécaniques inhérentes a 'évolution de
la strructure au cours du fonctionnement de la picce.

[L'objet de notre travail est de contribuer a 'étude du comportement
d'un acier faiblement allié au Nickel - Chrome - Molybdene
3SNCDI16 soumis a des variations cyc liques dc, température.

I.'"¢tude consiste a suivre I'évolution de la microstructure en
'occurence I'évolution de la taille des particules de cementite, ainsi
que les propriétés mécaniques au cours du cyclage thermique.

Elle consiste aussi a suivre les variations de contraintes résiduelles

dans l'acier cyclé.

Ce mémoire contient quatre chapitres. Dans le premier chapitre,
nous présentons une étude bibliographique sur l'acier étudié

ISNCD16 et son comportement en fatigue thermique.

Nous consacrons le deuxiéme chapitre aux techniques
expérimentales.

L. troisi¢me chapitre contient les résultats obtenus. Enfin, nous
présentons au quatrieme chapitre, 'interprétation générale des

résultats et la conclusion.




CHAPITRE 1



METALLOGRAPHIE DE L'ACIER

ALLJE 35 NC D 16

INTRODUCTION :

L'acier de nuance 35 NC D 16 posséde une structure micrographique
proche de celle de l'acier XC 38 ; c'est A dire une structure ferrito-
perlitique. L'addition de 4% de Nickel, de 1% de chrome et de 0,38
% de Molybdeéne a pour objectif de modifier les points de
transformation perlitique et de conférer aux phases présentes (ferrite,
cementite) des caractéristiques mécaniques améliorées dans le but de
résister aux sollicitations mécaniques et thermiques.

[ - DESIGNATION NORMALISEE :

Défini selon la norme AFNOR (NF 35 - 551) par la désignation 35
NC D16 ; cet acier allié appartient a la famille des aciers alliés au
Nickel - chrome et molybdéne pour traitements thermiques.

En effet, grice a la présence des éléments C, Ni, Cr et Mo dans les
proportions définies par la fourchette, ces aciers acquiérent, aprés
traitements thermiques, des propriétés mécaniques remarquables qui

leur permettent une bonnc résistance aux sollicitations mécaniques et
thermiques.

I.1 - Composition chimique :

La composition chimique définie par la norme franr,:aisc AFNOR
(NFA 35 - 551) et la norme Britannique (BS - 970) est présentée de la
maniére suivante (1) :

Tableau I.] : Composition chimique de l'acier 35 NC D 16 selon la
norme \
NFA 35-551
iLif:!émems C Si Mo Cr Ni Mo
(%)

L

Fourchette (0,32 - 0,39 0,1 - 0,4! 0,15 - 0,55 (1,5-2,013,5-4,1]0,25-04




Le soufre et le phosphore doivent étre maintenus respectivement a un
taux maximal de 0,035.

1.2 - Caractéristiques mécaniques :

Les caractéristiques mécaniques que doit vérifier l'acier 35 NC D 16
dans les états de traitements thermiques de recuit et de trempe revenu’
sont définies de la maniére suivante [ 1 ].

Tableau 1.2 : Caractéristiques mécaniques de l'acier 35 NC D 16 selon
la norme NF - 35 -551 11}

Caractéristiques R. R AS5d KCU HB
Etat (daN/mm * (daN/mm *) | ( % ) (DaJ/em 2
Recuit 850 269
TE50H - R200 140 185 8 4

T850H - R650 | 85 100 19 13

L.es caractéristiques mécaniques de I'acier 35 NC D 16 réalisables sur
barres traitées en fonction de leur diametre d sont présentées dans le
tableau (3) |1].

e traitement thermique appliqué est une trempe 2 l'eau a partir de
830° C suivie d'un revenu a 600 ° C.

Tableau 1.3 : Caractéristiques mécaniques réalisables sur barres
traités de l'acier 35 NC D 16.

d E R Ak KCU
(mm) (Kef /mm % (kef/m? | (%) (da)/Cm ?)
d <40 > 105 125 - 145 > 9 - 25
40 < d < 100| =95 115 - 135 > 10 2 5

| 100 <d<160| > 90 | 110- 139 > 11 = 5

| 160<d<250| >80 | 100-120>11 |32 5 |

n



Les caractéristiques mécaniques désignés sont :
R . : Limite élastique conventionnele 2 0.2 %
R : Resistance a la rupture.

A st Allongement a la rupture en % pour des éprouvettes rondes ayant
une longeur initiale entre repéres 1, liée au diametre de la partie
calibrée par la relation : 1, = 5 d.

KCU : Rébilience en dan/ cm > pour éprouvette entaillée en U.
E : Module d'élasticité longitudinal.

[.3 - Caractérisques physiques :

L'acier 35NCD16 présente les caractéristiques physiques suivantes [3]

- Masse volumique 2 20 °C : p = 7,85 Kg /dm?3.

- Module d'élasticité longitudinale : 210. 000N /mm 2.

- Nombre de poisson : 0,3

Coefficient de dilatation linéique a2 e : 12. 10°¢ ° K -!

Capacité calorifique massique de 0. a 100 °c Cp : 482 J/Kg - °K
Conductivité thermique 2 20 °c A :43 W/ m °K

Résistivité Electrique 2 20 °C e: 0,25 U Q . m.

IT - INFLUENCE DES ELEMENTS D'ADDITION :

L'acier 35NCD16 contient comme élément d'addition le Nickel, le
chrome et le Molybdeéne. Le carbone, le silicium et le manganeése sont
des €léments d'élaboration. D'une maniére générale, l'influence d'un
¢lément doit étre étudiée en fonction de divers parameétres tels que :

Leur solubilité.

Leur action sur la constitution a I'équilibre
Leur action sur les transformations d'équilibre
Leur action sur les propriétés mécaniques,



[I.1 - Solubilité des éléments dans la matrice (ferritique ou
austénitique) :

lLa solubilité des différents éléments présents dans l'acier 35 NC D 16
exprimée en pourcentage atomique dans les matrices ferritique et
austénitique est présentée dans le tableau (4) [3].

Tableau (1.4) : Solubilité limite des éléments dans l'acier :

Element Matrice y Matrice a
% Effet du C %

Si 2 J 13.5

Mn " Totale 3

S 0,065 0,02

P 0,3 2,55

Cr 12.57 ! Totale

Ni Totale 7 |

Mo 2 y 32

¢ 2,1 0,025

ILa solubilité des éléments Cr, Mo et Si diminue par action du
carbone.

[I.1.1 - Solubilité du carbone :

l.e carbone est présent dans l'acier sous deux formes :

- En solution solide d'insertion dans le fer o (ferrite) ; Sa solubilité

dans cette phase croit avec la température ; elle atteint un maximum
de 0,025 % a 723 °C environ.

Au dessus de cette température, le carbone est soluble dans le Fer Y

(austénite) ; sa solubilite dans cette phase stable est comprise entre
0.8-2,1 %, elle croit avec la température.



- Le carbone se combine au fer pour former un carbure Fe ;¢ appelé
cementite et contenant 6, 67 % C.

I1.1.2 - Solubilité du silicium :

Le silicium est un élément alphagéne et non carburigene, il se
retrouve totalement dissout dans la ferrite. Sa solubilité dans cette’
phase atteint 13,5 % : mais elle ne dépasse pas 2 % dans l'austénite.

1[.1.3 - Solubilité du Maneanése :

.Le manganése par sa nature gamagene, est totalement soluble dans
I"austénite. Sa solubilité dans la ferrite, ne dépasse pas 3 %.

LL'action carburigéne du manganése n'est pas suffisante pour former
des carbures, mais elle permet de stabiliser la cementite sous forme
de (Fe, Mn) C. le coefficient de partage du manganése entre la ferrite
¢t la cementite est moyen.

[I.1.4 - Solubilité du Nickel :

Le Nickel est un élément gamageéne et non carburigéne. Sa solubilité
dans l'austénite est totale. Dans la ferrite, elle ne dépasse pas 7 % et
elle est pratiquement nulle dans la cementite.

I1.1.5 - Solubilité du chrome :

Le chrome est un élément alphagéne, il se dissout totalement dans la
ferrite. Sa solubilité dans l'austénite est notable et atteint 12,5 "%,

LLe chrome se dissout également dans la cementite sous forme de (Fe,

Cr) ; C lorsque son taux est faible, et forme des carbures Cr, C, pour
des taux €élévés. Son coefficient de partage est moyen.

I1.1.6 - Solubilité du Molybdene :

Comme le chrome, le Molybdéne est alphagéne et carburigéne. Sa
solubilité atteint 32 % dans la ferrite et 2 % dans 'austénite.



Pour des faibles taux, il se dissout dans la cementite sous forme de
(Fe, Mo) ; C et pour des taux €élevés, il forme des carbures Mo, C,

Le coefficient de partage du Molybdéne est moyen.

1.2 - INFLUENCE DES ELEMENTS D'ELABORATION :

I1.2.1 - Le carbone :

[Le carbone confére a I'acier une dureté et une tenacité importantes
par la formation de la cementite Fc¢ ; C carbure trés dur de structure

orthorhombique contenant 6,67 % C et se présentant sous forme de
lamelles dans la perlite.

Lorsque le taux de carbone augmente, les caractéristiques de
résistance (R, et R_.) augmentent. Fig (1) [3]. '

11.2.2 - La silicium :

Le silicium rétrécit le domaine austénitique. Il provoque le
déplacement des températures de transformations A 3l o=y etA.,

(YS9 ) respectivement vers le haut et vers e bas fig (2) [4].
Le silicium affecte les conditions de la transformation entectoide par
I'abaissement de la composition entectoide fig (3) [3] et le reléevement

de la température entectoide AC fig (4) [3].

LLe silicium engendre un durcissement important de la ferrite, mais
abaisse la ductilité de l'acier. fig (5) [3].

[1..3 - LLe manganése -

Contrairement & l'action du silicium, le manganese étend le domaine
austénitique par l'abaissement de la température A, et relévement de
la température A, fig (6) [3]. '

Le manganése abaisse la composition eutectoide fig (3) et la
température eutectoide AC | fig (4).
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LLa présence de cet élément engendre une augmentation de la tenacité
de l'acier au dépend de sa ductilite. Il contribue aussi au durcissement
de la phase ferritique fig (5) [3]. '

1.3 - INFLUENCE DES ELEMENTS D'ADDITION :

L'addition a l'acier des éléments N1, Cr et Mo dans les taux difims.
par la norme NF A 35 - 551 a pour but de ‘doter A I'acier 35NCD16
des propriétés mécaniques de résistance optimales et ce comparé a son
prix de revient.

I1.3.1 - Influence sur la transformation eutectoide :

Les trois éléments Ni, Cr et Mo abaissent la composition eutectoide
(perlite). Cependant l'effet du Molybdéne est le plus marqué fig (3).
On constate aussi d'aprés la figure que la composition eutectoide
chute de 0.8 2 0,75 % C pour | % de Chrome, a 0,55 % pour 4 % de
Nickel et a 0,75 % C pour 0,3 % de Molybdene.

LLa température AC | est relevée par l'action des élements alphageénes
(Cr, Mo) et abaissée par l'action du Ni.

L'action du Molybdéne est plus importante, car 0,3 % de cet élément
suffit pour relever AC | de 730 a 760 °C, par contre il faut 1 % Cr

pour provoquer un relévement identique.

Pour un taux de nickel de 4 %, la température AC | atteint 670 °C fig
(4). ;

D'aprés ces resultats, on peut tirer les conclusions suivantes :

- La composition eutectoide de l'acier est plus basse que celie de
I'alliage Fe-C 2 0,4 % C .

- La température eutectoide AC, peut étre déterminée 2 partir de la
relation d'ANDREWS [5].

AC, (°C) =722 - 10,7 (% Mn ) - 16,9 (% Ni) + 29.1 (% Si) + 16,9
(% Cr) + 6,38( W) +290% (% AS)

On trouve : AC, (°C) = 661 °C.
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I1.3.2 - INFLUENCE SUR LE DOMAINE AUSTENITIQUE :

[1.3.2.1 - Effet du Chrome et du Molybdéne :°

L'addition de ces deux éléments engendre un retrécissement du
domaine austénitique caracterisé par :

- Un relévement progressif de AC ,.
- Un abaissement progressif de AC, de X et de la solubilité de
I"austénite en carbone. figures (7) et (8) [4].

L'effet du Molybdéne est plus accentué.

11.3.2.2 - Effet du Nickel :

l.e Nickel a un effet inverse caractérisé par fig (9) |4].

- Un abaissement de AC, et de X . .
- Un abaissement de AC ; .

On peut calculer 'abaissement de AC, pour l'acier 35NCD16 a partir
de la relation d'ANDREWS [5].

AC; (°C) =912 - 203 (W%C) - 15,2 (% Ni) - 30 (% Mn) - 11 (%

Cr) - 20 (% Cu) + 44,7 (% Si) + 31,5 (% Mo) + 13,1 (% W) + 104
(% v) + 700 (% P) + 400 (% Al) + 120 (% AS) + 400 (% Ti).

[1.3.3 - INFLUENCE SUR LA STABILITE DES CARBURES :

LLes éléments Chrome et Molybdéne ont tendance a former des
carbures de formule Cr Cy et Mo, C . Les coupes pseudobinaires Fe
- C - Cr et Fe-C - Mo permettent de définir les carbures stables dans
les conditions de composition et de température donnée. fig (10) et
(11). [6].

Ainsi pour l'acier 35NCD16 avec 1 % de Cr et 0,4 % C, le seul
carbure stable est la cementite alliée au chrome (Fe, Cr), C de

structure orthorhombique et avec un taux de 0,3 % Mo et 0.4 %C., le
seul carbure stable est la cementite alliée au Molybdene (Fe, Mo) ; C.
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Donc le seul carbure stable dans 1'acier 35NCD16 est la cementite
alliée au Cr et au Mo (Fe, Mn, Cr, Mo),; C de structure

orthorhombique et de forme lamellaire dans la perlite.

[1.3.4 - INFLUENCE SUR LES PROPRIETES MECANIQUES :

L'addition des éléments Nickel, chrome et Molybdéne ont un effet
marqué sur les caractéristiques mécaniques de 'acier 35NCD16.

.'addition de 4 % de Nickel, complétement'dissoute dans la ferrite

par solution solide de substitution a pour but de durcir la ferrite fig
(5) 14].

D'autre part le Nickel affine la structure de la perlite.

Ce comportement engendre un accroissement de la résistance de
I"acier sans augmenter la fragilité fig (1) [3].

Le Chrome et le Molybdéne interviennent par effet de mise en
solution solide dans la ferrite et engendrent une augmentation de la
limite d'elasticité et de durcissement de la ferrite. D'autre part on a
constate que le Chrome éléve la résistance a la traction des aciers au
Nickel. La présence simultanée du Nickel et du Chrome dans un acier

confére a celui-ci une résistance a l'usure et une résilience €levée 17]
[3].

III - TRANSFORMATIONS DE PHASE :

Les traitements thermiques effectués dans le but de conférer aux
aciers leurs propriétés d'emploi comportent généralement deux
opérations successives : le durcissement par trempe, par chauffage au
dessus du point de transformation AC, suivi d'un refroidissement
appropri€¢ et le revenu par chauffage au dessous de AC, du métal

durci par trempe. La premiére étape de ce traitement est appelée :
"austénisation".
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I11.1 - Austénisation :

Par définition, l'austénisation est l'opération au cours de laquelle
I'acier est porté a une température telle que la structure devienne
completement austénitique. Si cette transformation est incomplete,
elle est partielle [8].

L'etat de l'austénité dépend a la fin des conditions du traitement
d'austénisation : vitesse de chauffage, température et temps de
maintien ; ces facteurs ont une influence décisive sur la mise en
solution plus ou moins compléte des phases précipitées et la grosseur
du grain austénitique qui sont les éléments essentiels caractérisant
I'état de l'austénite en fin d'austénisation.

les aciers hypoeutectoides se composent de ferrite et de perlite. Lors
du chauffage, les grains perlitiques de composition entectoide se
transforment d'abord en austénite a une tempérture AC,, la
proportion d'austénite augmente progressivement aux dépens de la
ferrite jusqu'a la température AC, qui marque la fin de la
transformation.

Au dela de la limite AC ,, seul se manifeste le grossissement du grain
austénitique.

I11.2 - Transformations anisothermes de l'austénite :

L'étude du diagramme T.R.C. de l'acier 35NCD16 fig (12) [9] montre
que selon la vitesse de refroidissement de l'austénite deux structures
sont susceptibles de se produire.

I/ Lorsque la vitesse de refroidissement Vr est supérieure a 0,7 °C/s
la structure obenue est complétement martensitique.

2/ Lorsque la vitesse de refroidissement Vr est inférieure a 0.7 °C/s
la structure obtenue est un mélange de bainite + martensite.

LLe domaine perlitique est inexistant sur la courbe, il est repoussé a
des vitesses plus faibles.



ANDREWS [5] a établi une relation permettant de déterminer la
température de début de transformation martensitique Ms en fonction
de la composition chimique de l'acier.

Mg (°C) =539 - 423 (% C) - 30,4 (% Mn) - 17,7 (% Ni) - 12,1 (%Cr)
- 11 (% Si) -7 (% Mo).

Tous les ¢léments présents dans l'acier abaissent M . L'effet du
carbone est sensible. Les éléments gamageénes (C, Ni et Mn) ont 'effet
le plus marqué sur M

['action du chrome est plus importante que celle du Molybdene.

La tempcrature Mg de l'acier 35NCDI16 est élevée 270°C. Cette
tempcerature est constante pour des vitesses de refroidissemen
sup€rieures a 0,7 °C/S, pour de plus faibles vitesses, M, dépend de la
vitesse de refroidissement. Brisson et All [10] ont montré que la
duret¢ de I'acier a l'état martensitique et bainitique dépend de la
composition et de la vitesse de refroidissement Vr selon une loi type :

Hv = A +B log Vr.

ou A et B sont fonction de la composition.

Lles calculs de correlation effectués sur ordinateur IBM 1130 ont
donné les résultats suivant :

* Pour la structure bainitique :
HV ;= - 323 + 185 C + 330 Si + 158 Mn + 65 Ni + 144 Cr + 191 Mo
+ Log Vr _

| 89 + 54 C - 55 Si-22 Mn- 10 Ni - 20 Cr - 33 Mo |.

* Pour la structure martensitique B est constant

HV (=127 +949 C + 27 Si+ 11 Mn + 8 Ni + 16 Cr + 21 Vr.

[Le chrome et le Molybdene ont un effet plus marqué sur HV s que le
Ni.
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LLe Molybd¢ne ne semble pas intervenir dans le durcissement de la
martensite. Le Nickel et le chrome par contre affectent favorablement
la dureté de la martensite.

L'effet du chrome est plus important. La fig (13) [10] montre
I'influence des éléments d'alliage sur la dureté de la bainite.
Contrairement au carbone les éléments Mn, Cr, et Mo diminuent la’
dureté lorsque la vitesse de refroidissement augmente.

I11. 3 - Transformation isothermes de l'austenite :

Le diagramme T.T.T. de l'acier 35NCD16 revele les transformations
de l'austénite lors de son refroidissement en conditions isothermes 2
diveses températures fig (14) [11].

[La zone de stabilité de l'austénite est assez large et sa transformation
nc¢ s'acheve pas, méme pour une durée de maintien de 24 h. [8], cette
propri€té est due essentiellement a I'effet des éléments d'addition.

Le Nickel élément non carburigéne repousse le diagramme vers la
droite sans modifier sa forme de facon appréciable. Les éléments
carburigénes, chrome et Molybdéne, repoussent le diagramme vers la
droite et font apparaitre les deux nez de perlite et de bainite, les
scparant, un domaine de stabilité de l'austénite dans l'intervalle 545 -
425 °C.

LLe Molybdene repousse le nez perlitique plus a droite que le nez
bainitique.

Au dessus de la température 425 °C, I'austénite se tranforme d'abord
formant un domaine perlitique. Celui-ci est précédé par un domaine
de formation de la ferrite properlitique de structure granulaire.

LLa transformation bainitique a lieu dans l'intervalle de température

compris entre 425 - 270 °C. En dessous de la température 270,
I'austénite se transforme en martensite.
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I11.4 - Transformation au cours du revenu :

[La décomposition de la solution solide austénitique au cours du
refroidissement rapide conduit a la formation de la martensite
sursaturée en carbone.

De plus une certaine quantité d'austenite peu ne pas se transformer,
au cours du refroidissement et substituer d I'amyante sous forme
d'austénite rcslducllc

L.e revenu comporte un ou plusieurs chauffages a4 des températures
determinces (inférieures a AC |) avec maintien a ces températures en
provoquant la précipitation compléte du carbone sous la forme de
carbure stable ; il permet une amélioration importante de la ductilité
ct de la tenacité, aux prix d'une diminution qui peut étre notable de la
durcté, de la résistance a la traction et de la limite d'élasticité. |8].

l.ors du chauffage, les transformations de la structure trempée se
produit en quatre stades [7] [8] [10].

ler stade @ A des températures comprises entre 'ambiante et 150 °C,
la martensite de structure quadratique s'appauvrit progressivement
en carbone jusqu'a une teneur 0,25 % C et précipite un carbure de fer
hexagonale de formule approximative Fe , C

1
a —> U (25

sUrs

Pendant ce stade l'austénite résiduelle reste stable, la résistance
augmente et la ductilité est améliorée.

2¢eme stade @ A des températures comprises entre 200 - 300 °C, ce
stade marque la décomposition de l'austénite résiduelle en constituants
intermediaires de type troostite qui sont en fait des perlites ultra
fines.

Ce stade marque aussi la décomposition de la martensite appauvrie en
carbone par précipitation de la cementite

t s —> ferrite (a) + Fe ¢
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LLe carbure se transforme ensuite en carbure , orthorhombique de
formule approximative Fe; C, en réagissant sur la ferrite qui
l'entoure

¢+ ferrite —— X
Jeme stade : Ce stade intervient a des températures comprises entre

300 - 450 °C, il marque la précipitation de la cementite par
transformation du carbure .

X 4+ a——3Fe ;¢

LLa cementite formée se trouve sous forme de plaquettes entre et dans
tes grains ferritiques.

4¢me _stade : A des températures inférieures a AC, et superieures a

450 °C, la diffusion des atomes Chrome et Molybdeéne devient
thermiquement activée, ces éléments solubles dans la matrice
ferritique quittent cette derniére, pour se substituer en partie aux
atomes de fer de la cementite qui s'enrichit progressivement en
¢lément d'alliage.

Ce stade marque aussi la globularisation et la coalescence des
particules de cementite alliée.

LIFSHITZ - WAGNER [13] ont établi une loi donnant !'évolution de
la taille du grain en fonction du temps.

R*@W)=R 3+ ostat

R, :rayon des particules a l'état initial.
Cst : Constante qui depend de la nature de l'alliage.

La structure finale aprés revenu sera donc caracterisée par une
matrice ferritique contenant des globules de cementite alliée
coalescée.
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[11.4.1 - Evolution des propriétés mécanigues au cours du revenu :

La figure (15) [8] represente les variations, au cours du revenu, de la
dureté de la martensite, en fonction de la teneur en éléments d'alliage
pour une méme teneur en carbone et a des températures differentes. Il
est donc clair que la dureté évolue avec I'évolution de la teneur en
¢léments d'alliage. '

On peut voir aussi que le Nickel reste sans effet notable quelle que
soit la température de .revenu.

Par contre la résistance a l'adoucissement des éléments carburigénes
Chrome et Molybdene est considérable.

e revenu augmente l'allongement et surtout la résilience mais il
diminue la dureté, la limite élastique et la résistance a la traction
[14].

Le chauffage effectué lors du revenu provoque la disparition des
contraintes propres {équilibre mécanique), d'ou diminution de la

fragilité.

[11.5 - Trempabilité :

LLa courbe limite Jominy |[1] représentée dans la figure (16) montre la
bonne trempabilité de 1'acier 35NCD16 grace a la présence des
éléments Nickel Chrome et Molybdéne qui ont un effet favorable sur
la trempabilité de l'acier d@ a leur effet sur la boucle austénitique. La
dureté élevée est presque constante dans toute I'épaisseur de l'acier.
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COMPORTEMENT EN FATIGUE THERMIQUE

INTRODUCTION :

Losqu'un matériau métallique est soumis a des cycles
répétés d'efforts, il subit des modifications de sa microstructure, ces
modifications engendrent un endommagement qui peut conduire a la
rupture. LLe phénomene est désigné par la fatigue.

Cet endommagement ne se signale par aucune modification
microscopiquement décelable et la rupture peut intervenir a des
niveaux de contraintes peu élevés souvent inférieures a la limite
d'élasticité mais dont la répétition constitue le danger.

lLorsque le matériau est soumis a des variations cycliques de
température, il est le siege de contraintes d'origine thermiques, on
parle ainsi de fatigue thermique.

l.La capacité de résistance a la fatigue d'un materiau s'appelle

Endurance.

1 - DEFINITIONS :

Plusieurs définitioins ont été proposées pour décrire le phénomene de
fatigue thermique.

Pour D. MIANNAY [15] "la fatigue thermique désigne le probléme de
fissuration progressive de matériaux soumis a des variations cycliques
de la température : la fissuration se produit sous l'effet de la
déformation et des contraintes d'origine thermique".

Une autre définition plus précise est donnée par D.A. SPERA [16].
"La fatigue thermique, est la déterioration progressive et
¢ventuellement la fissuration des matériaux par l'alternance de
I'échauffement et du refroidissement avec une dilatation thermique
enticrement ou partiellement empéchée”.
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La fatigue thermique affecte les matériaux ductiles pour lesquels, la

détérioration s'effectue de fagon progressive aprés un certain nombre
de cycles.

MIANNAY [15] considére que "Lorsque la fissuration apparait au
cours du premier cycle de fatigue thermique celle-ci est alors appelée
choc thermique".

Selon MANSON [17] : "La différence entre la fatigue et le choc
thermique, est du fait que lors du choc thermique, toute la piéce est
portée a une température uniforme (non existance de gradient
thermique entre les différents points de la piéce) puis elle est
immergée brutalement dans un milieu & plus basse température.

Lors de la fatigue thermique, il existe toujours un gradient de
température entre la surface et les autres couches internes de la pidce

cela est d0 a un temps de maintien 2 haute température relativement
court™.

I1 - CONTRAINTES THERMIQUES DUES AU CYCLAGE :

Les variations de températures provoquent le développement de
contraintes dans le matériau. La nature et l'intensité de ces
contraintes dépendent du signe des variations et du gradient de
température du matériau et du milieu.

Deux types de contraintes peuvent se développer au cours du cyclage.

[1.1 - Contraintes d'origine thermiques :

L.es contraintes (traction ou compression) sont dlles aux variations de
température entre la surface et le coeur de la piece.

La déformation associée a une piéce plane :

€ =a AT
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la contrainte associée a cette déformation

g =E€.= E. aAT

pour une piece de géometrie quelconque :

o = a.AT. S
I-u
ou : u : Le coefficient de poisson.

E : Module de young

S : Facteur de forme

a: Coefficient de dilatation thermique du matériau
AT : Variation de température.

I1.2 - Contraintes diies au gradient thermique :

A cours du cyclage, la pi¢ce est soumise 2 une empérature T, puis
plongée dans un milieu d'une température T,.

Pour connaitre la valeur de contraintes de surface, on considére la
température moyenne Tmoy de la piéce.

En chaque point de la piéce et pour une plaque parfaitement élastique

G. = - E . a (T - Tmoy)
1 (1-w)

[.a contrainte dlie a4 la variation de température de 1S T O

B G =T

Raun (1-w)
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La contrainte reduite, introduite par MANSON [17] pour avoir une
approche plus globale des mécanismes, s'exprime par :

»*

i _ (T - Tmoy)

o, (Tl—Tz)

L'échange thermique entre la piece et le milieu dépend du coefficient
de transfert du matériau et de sa diffusivité thermique.

]

I1.3 - Mécanisme de la fatigue thermique :

Le diagramme de NORTHCOTT et BARON [18] permet de mettre en
¢vidence le mécanisme de la fatigue thermique.

Lorsque la pi¢ce, sans contraintes internes (point Q) tig (17), subit un
chauffage, la température de la couche extérieure augmente
rapidement, ces couches tendent alors a se dilater, alors que le coeur
plus froid, empéche cette dilatation en exergant des contraintes de
compression.

Cette couche se déforme d'abord de fagon élastique (branche OA),
puis de fagon plastique (branche AB) lorsque le gradient thermique
entre la surface et le coeur devient suffisant.

A ce niveau, les contraintes auront dépassées la limite élastique et
peuvent provoquer le fluage.

Au cours du refroidissement, les couches externes tendent 2 se
contracter, mais a cause des déformations plastiques de compression
développées au cours de la phase du chauffage, limitent le retour, ce
qui engendre des contraintes de traction d'abord €lastiques (branche
BC) puis plastiques (branche CD).

Lorsque la piece retrouve sa température initiale, la déformation
disparait (point D) mais une contrainte de traction residuelle subsiste
( D), cette contrainte sera responsable dans I'amorgage des fissures
dans le materiau. ' '
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Au cours des cycles suivants, le processus se répéte et aprés un

certain nombre de cycles, la courbe se stabilise sous forme d'une
boucle.

Lors d'un maintien a chaud dans un état de contraintes de
compression élevées, les déformations élastiques se transforment en
déformations plastiques, 2 cause des phénoménes de fluage et de
relaxation, le niveau des contraintes sera abaissé. Le point figuratif
sur la courbe se déplace alors de (B) vers (B') fig (18).

Pour le choc thermique, les variations de température sont plus
importantes que celles provoquant la fatigue thermique. Lors du
maintien a chaud, les contraintes de compressions développées dans la
piece sont trés importantes, elles dépassent de loin la limite elastique
€t provoquent la plastification totale des couches superficielles.

Lors d'un refroidissement brutal (trempe), le gradient de température
est maximal et les contraintes de traction sont trés élevées, elles
agissent sur les couches superficielles plastifiées et de caracteristiques
mécaniques affaiblies au cours de la phase de chauffage précédente
d'ou la fissuration rapide du materiau.

1.4 - Facteurs de fatigue thermique :

Plusieurs facteurs peuvent conditionner le cyclage thermique, les plus
importants sont les températures et le temps de cyclage.

11.4.1 - Influence des températures de cyclage thermique :

lorsqu'on parle de températures de cyclage, on désigne les paramétres
suivants :

- Température maximale (Tmax)

- Température minimale (Tmin)

- Température moyenne (Tmoy)- = Tmax; s

- Gradient thermique (AT) = Tmax - Tmin.
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Pour une température minimale fixée, une augmentation de Tmax
entraine l'augmentation d'une part de AT et d'autre part de Tmoy, qui
provoquent successivement des contraintes thermiques élevées et
I'abaissement des caractéristiques mécaniques de la piéce, d'ou sa
réduction de vie.

Contrairement a cet effet, pour une température maximale donnée,
une augmentation de température minimale, provoque la diminution
du gradient thermique et de Tmoy. Cette diminution engendre donc
des contraintes thermiques plus faibles et altére les propriétés
mécaniques du materiau d'od l'augmentation de sa durée de vie.

LLes parametres AT et Tmoy apparaissent comme les facteurs
principaux de fatigue thermique. Ils peuvent caractériser un cycle
thermique.

AT indique la séverité du cyclage thermique et Tmoy son niveau
stationnaire. L'augmentation de AT et Tmoy a un effet négatif et leur

diminution un effet positif sur la durée de vie du materiau [18].

11.4.2 - Influence du temps de maintien :

LLes travaux de KAWAMOTO, de MANSON et de GLENNY et
TAYLOR [18] confirment I'influence négative du temps de maintien 2
chaud sur la durée de vie des piéces. Cette influence est due
probablement aux phénomeénes de relaxation des contraintes et aux
phénomenes des changements métallurgiques lors d'un maintien aux
températures €levées sous contraintes de compression.

ITT - TRANSFORMATIONS STRUCTURALES AU COURS DU
CYCLAGE : '

Au cours du cyclage thermique et selon les conditions de I'essai, le
materiau peut étre le si¢ge de certaines transformations structurales.

Les transformations structurales susceptibles de se produire au cours

de la fatigue thermique provoquent des changements morphologiques
des phases existantes.



Le maintien aux températures élevées provoque le grossissement des
grains. La taille des grains est d'autant plus importante que la
température maximale est élevée et la durée de maintien 2 cette
température est longue.

Si la température maximale du cycle est supérieure 2 la température
de transformation du materiau et si la durée de maintien a cette’

température est suffisament longue, le materiau peut subir des
transformations de phases.

LLes périodes de refroidissement du materiau correspondent a des
trempes, les produits de la trempe sont souvent métastables et se
décomposent pendant les periodes de chauffage suivantes. Le
processus se déroule continuellement au cours du cyclage.

Lorsque les produits de la transformation sont stables (précipitation),
la transformation s'effectue par fraction au cours de chaque cycle et

clle devient totale aprés un certain nombre de cycle plus ou moins
élevé. | 18].

IV. - COMPORTEMENT EN FATIGUE OLYGOCYCLIQOUE DE
L'ACIER 35NCD16 :

GALLET et LIEVRADE [19] ont fait des études sur le comportement
en fatigue olygocyclique de I'acier 35NCD16 a différents états.

- Revenu a 200 °C

- Trempes a différentes températures (taux d'austénite résiduelle
entre 2 et 12%).

- Revenu a 500 °C.

3

Les resultats obtenus varient d'un état a 'autre, il ont trouvé que :

- Lorsque le taux d'austénite résiduelle est faible, l'acier est
faiblement adouci.

- Lorsque le taux d'astenite résiduelle est marqué, sa destabilisation
compense largement l'adoucissement de ]a martensite.
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- Pour un revenu de 500 I°C, 'austénite résiduelle disparait

completement, cet état engendre un adoucissement cyclique de fagon
sensible. fig. (19) [19].

Ils ont ainsi expliqué que la structure martensitique est une structure

d'écrouissage. Cet état est d'autant plus marqué que la température de
revenu est faible. '

Aux températures de revenu supérieures a 330 °C, cet état marque la
précipitation de la cementite et les carbures secondaires, la
coalescence des carbures augmente ainsi avec la température de
revenu et la consolidation diminue.
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| - MATERIAU ETUDIE :

I.1 - Etat de livraison :

L'acier ¢tudi¢ de nuance 35NCDI16 a été fourni par d'entreprise
SIDER. Il a été livré sous forme de barres cylindriques de 16 mm de
diametre ¢t de 1m de longueur.

L'opération de découpage des barres pour obtenir des échantillons
pour les différentes analyses et essais a été faite au laboratoire de
métallographie du département. la scie utilisée est une trongonneuse
qui fonctionne avec une lubrification appropriée.

[.1.1 - Composition chimique :

L'analyse chimique a été faite au niveau de trois organismes :

SNVI de ROUIBA, laboratoire du C.D.M. (H.C.R.) et enfin a
I'E.R.M.A. de DAR-EL-BEIDA. Ce¢i afin d'avoir des resultats
précis sur la composition de l'acier. La méthode d'analyse utilisée
par les trois organismes est la spectrométrie.-

[La composition moyenne de l'acier est présentée dans le tableau I.1.

Tableau 1.1 - Composition chimique de l'acier étudié -

Elément & ~Si Mn ! Ni Cr Mo |S B

Composition

valeur en (%)| 0,35 | 0,42 | 0,41} 3.8 0,98{ 0,170,009 0,008

Cette composition confirme la nuance de l'acier 35NC D16 bien que
le taux de chrome est relativement faible. Cet élément devant faire
1.2 %. : '
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1.1.2 - Carcateristiques mécanigues :

Le tableau 1.2 illustre les caracteristiques mécaniques de l'acier
35NC D16 a l'état brut.

Tableau 1.2 - Caractéristiques mécanique de l'acier 35NCD16 a 1'état
livré.

H.R.C. (150K gf) R, (Mpa)

(3

0,3 . 770

1.1.3 - Caracteristiques structurales :

[La structure a I'état brut observée au microscope métallographique
¢st un mélange de perlite et de bainite avec prépondérance de la
bainite.

Cet ¢€tat de structure est confirmé par le diagramme T.R.C. de
'acier 35NCD16 ou a |'état recuit, la vitesse de refroidissement trés
faible conduit a la formation de bainite.

La fig (20) prise au microscope optique montre la structure de
I'acier a l'état recuit (brut). On remarque deux régions :

- Les régions fines . Perlite

- Les régions grossieres : Bainite.

1.2 - Etat de Réference :

1.2.1 - Traitements thérmiques :

En conformité avec les normes et les conditions d'utilisation de
I'acier 35NCD16, nous avons procédé a un traitement de trempe
revenu des pieces.

38



> :15' f"}f‘ft 4
o Tl SR R 2 -‘-4'1!9:’%'5 '

e o R
B A L ke

Structure de l'acier 35NCD16 a l'état brut G.500

Fig 20.

=]
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l.es conditions de ce traitement sont :

- Austénisation a 880 °C pendant 30 mn

- Trempe a 1'huile
- Revenu a 600 °C pendant 2 heures.

La microstructure de l'acier de référence est plus fine et aciculaire,
la ferrite qui a l'aspect claire constitue un fond sur lequel est
finement dispersée la cementite sous forme de particules.

[L'observation de l'acier de réference au microscope €lectronique 2
balayage montre une dispersion plus fine de la cementite ol la taille
des particules est relativement faible par rapport a l'acier brut, fig
(211

1.2.2 - Caractéristiques mécaniques :

[L.e tableau 1.3 - présente les caractéristiques mécaniques de l'acier
35NC D16 a I'état revenu. Les caractéristiques de 1'état revenu sont
plus ¢élevées (dureté, Rm) que celles de |'état recuit (brut). La
différence de la dureté est notable.

Tableau 1.3 - caractéristiques mécaniques de I'acier de référence

H.R.C. R, (Mpa)

27 890

[I - TECHNIQUES EXPERIMENTALES :

I1.1 - Essais de cyclage thermique -

II.1.1 - Dispositif expérimental :

LLa machine d'essai de cyclage thermique fig (22 a) est un assemblage
de deux parties.
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* Un dispositif thermique fig: (22 b) constitué de :

- Four tubulaire de marque ADAMEL, type T.5 qui peut
alteindre une température de 1000 °C.

- Un régulateur qui permet de fixer la température du
four a I'aide d'un thermocouple (K) lié a cc dernier.

- Un bloc de puissance qui alimente le four.

- Un bac d'eau situé€ au dessous du four de capacité de 40
litres.

* Un dispositif électromécanique fig (22 ¢) constitué de :

- Un systeme électromécanique (moteur) de bielle
manivelle qui permet d'effectuer un mouvement sinusoidal
rectiligne. LLe mouvement permet un cyclage thermique
des picces. '

- Un générateur a courant continu pour alimenter le
temporisateur.

- Un temporisateur qui permet de fixer le temps de
maintien a chaud de la piece.

- Un suitch qui permet le blocage de l'echantillon dans le
four en coupant le courant dans le moteur.

- Une table potentiométrique, liée a 1'échantillon, par un
thermocouple, qui permet d'enregistrer la variation de
températrue de l'echantillon au cours du cyclage en
fonction du temps.

Les échantillons de forme cyclindriques (16 mm de diamétre et 6
mm d'epaisseur) fig. (23) fixés par leur partie supérieure a un fil en
acier refractaire lié a la bielle - manivelle, ils sont introduits dans le
four dont la température de chauffage est fixée par le régulateur. En
réglant la tension d'alimentation du moteur et du systéeme de
temporisation, on obtient des mouvements oscillatoires verticaux
avec un cyclage bien déterminé.
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Dans ces conditions, les échantillons sont maintenus dans le four o
ils atteignent une température maximale pendant T puis trempés
dans le bain d'eau ou ils subissent le refroidissement a une
température minimale pendant un temps T2, le cycle thermique
obtenu a la forme présentée dans la figure (24).

I1.1.2 - Conditions de cyclage thermique :

Dans cette étude nous avons effectué trois expériences selon le
parametre choisi.

- Premiere expérience : Evolution de l'acier au cours du cyclage
thermique.

les essais ont €té effectué sous forme de chocs thermiques car les
picces sont trempées dans I'eau aprés un séjour de 5 mn dans le four.
C'est pourquoi nous nous sommes limités a 120 cycles. Les
conditions de¢ cet essai sont :

- Température maximale des piéces............ : 600 °C
- Temps de maintien a chaud .................... : 300 s
- Temps de maintien a froid (dans l'eau)..... 2 2.8

- Durée total du cyclage ........covvnenn..... veee 53028

- Deuxi¢me expérience : Etude de |'effet de la température
maximale.

LLes pieces ont subit des cyclages a température variable de 400 a 700
°C pour un nombre de cycles constant (40 cycles).

e choix de cette plage de température est dictée par les conditions
réclles de fonctionnement de I'acier 35NC D16 dans les différentes
applications industrielles. Les conditions de l'essai sont :

- Temps de maintien a chaud : 300 s

- Temps de maintien a froid  : 2s

- Durée totale du cyclage + 3028

- Nombre de cycles : 40 cycles.



- Troisieme essai :

Ftude des effets de la durée de mainticn 2 chaud

Les conditions de cyclage de cet essai sont analogues au premier

5

mais celui-ci se distingue du premier par le parametre temps de

maintien a chaud :

- Température maximale des piéces
- Temps de maintien a chaud
- Temps de maintien a froid

- Durée total du cyclage

I1.1.3 - Param¢tres de cyclage thermique :

: 600 °C
: 180 s
228

+ 182 s.

L.es figures (25) représentent les courbes de cyclage pour chaque

e¢ssal.

l.es paramétres de cyclage pour chaque essai sont regroupés dans le

tableau ci-dessous.

Tableau 11.4 - Conditions opératoires du cycle thermique.

Parametres| T .. (°c) [T .., f°c} AT(®c)] t pax (8) [ t in(8) [v (Cc/min)[V (°c/mn)

Essais :

Essai N° 1 | 600 390 210 300 2 42 6.300
400 120 280 300 2 56 8.400

Essai N° 2 | 500 140 360 300 2 72 10.800
700 490 210 300 2 42 6.300

Essai N 3 | 600 160 440 180 s 147 13.200

[1.2 - Analyse structurale :

Pour la caractérisation structurale, les picces subissent d'abord des

polissages au papier abrasif de granulometrie croissante 120, 320,
400, 600 ¢t 1000 sous lubrification d'eau, respectivement pendant 5
min, suivi d'une finition au feutre avec de la pate diamantée

d'alumine (1 et 0,3U):
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Pour l'attaque chimique nous avons choisi le Nital 4% comme reactif
d'attaque avece une durée de 10s environ.

Pour I'observation structurale, nous avons utilisé deux types de
MICToscopes :

I/ Microscope optique, le grossissement utilisé est 500 X les
obscervations ont lieu au laboratoire (C.D.M.) du H.C.R.

2/ Microscope électronique & balayage. L'observation a été effectué
au laboratoire d'analyse et de simulation du H.C.R et au laboratoire
du C.D.M. de DRARIA.

lLe fort grossissement nous permet de suivre 1'évolution
microstructurale en particulier de la cementite alliée pour mettre en
cvidence les transformations au cours du cyclage.

l.es apparcils utilisés sont respectivement du type "PHILLIPS - SEM
505" a I'U.D.T.S. du H.C.R. et'de type "PHILLIPS XL30 au C.D.M.
de DRARIA.

3/ Analyse d'image :

Un analyseur d'image utilisé au laboratoire du C.D.M. de DRARIA
permet de tracer la courbe cumulée de la taille des particules de
cementite de 'acier 35NCD16 cycle. '

A partir de cette courbe, il permet le calcul de la taille moyenne de
ces particules et 'ecart-type pour mettre en evidence la dispersion

des valeurs mesurées.

i1.3 - Essai de dureté :

L'e¢ssai de dureté consiste & mesurer 'aptitude de la résistance 2 la
penétration de l'acier. Pour une bonne reproductibilité des résultats,
la surface visée a regu une bonne planeité et un bon polissage. Pour
cel essai, nous avons utilisé un durométre de marque "LECO - TR.
240" du laboratoire de métallurgie (E.N.P.), les parametres de
I'essat sont :
- Pénétrateur conique en diamant
Charge appliquée 150 Kg.



[1.4 - Analyse des contraintes aux rayons X :

LLe principe de la méthode est exposé en annexe, il est basé sur la
mesure des déformations engendrées par les contraintes d'origine
thermiques ou mécaniques. La déformation d'un matériau provoque
la variation de distance intéreticulaire (d,,) d'une famille de plans

(h.k.l) diffractants. Or une variation Ad correspond a une variation

de I'angle 2 O de position des pics de diffraction dans le diagramme

Intensite = f (2 0), selon la loi de Bragg d'interferentiée :

Ad -cote O
£ = = =
d 2

W

A20

Donc la mesure du décalage A 28 du pic sur le diagramme permet de
calculer la déformation  par rapport & un état de réference.

[.e calcul de la contrainte O se fait par les lois de la mécanique des
milieux continus. En effet on demontre que (voir annexe) :

O,y =KA20

Dans notre étude, n'ayant pas la possibilité de faire une analyse
approfondie par diffraction X (limitation du nombre d'échantillons,
limitation de l'angle d'exposition ¥) nous nous limitons donc 2 une
analyse qualitive par comparaison avec 1'état de référence.

L'appareil utilis€ est un diffractométre de marque "PHILLIPS".
L.es conditions des essais sont :

Raie K , du rayonnement de Cu
Longueur d'onde A K, = 1,5405 A°
- Fente : 0,2

- Pas d'acquisition 2 = 0,05°

Angle : ¥ = 0°,
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| - ETUDE EN MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE :

I.1 - Etat de référence :

Etat de revenu a 600 °C structure : Biphasée : composée de cementite

ct de ferrite.

LLa cementite apparait en blanc sur lesphotographies, elle s¢ présente
sous deux aspects :

En batdonnet et en globules, mais la tendance a la globulisation est
plus importantes.

Il semble que les batdénnets sont orientés vers une direction précise.
On peut expliquer par une précipitation de la cementite le long du
contour des anciens aiguilles de la martensite qui sont plus ou moins
paralleles. La tailles des particules de cemenite aussi bien en
batonnets qu'en globules est variable et est distribuée de fagon
normale.

La ferrite apparait en couleur sur les photographies, on constate la
disparition de la forme aciculaire des anciennes aiguilles de
martensite. Elle apparait sous forme de petits grains trés fins de
taille variable et distribué de fagon normale. La cementite est
localisée dans les joints de grains feritiques on ne constate pas les
anciens grains austénititques fig [26].

1.2 - Comportement microstructurale au cours du cyclage :

I.2.1 - Essai N° | : Evolution au cours du cyclage thermique a
600°C:

En comparant I'état de I'acier respectivement a 40 |, 80 et 120 cycles.
On constate que d'une part la forme batdnnets des carbures
(cementite) est progressivement remplacée par la fome globulaire au
cours du cyclage, ¢t d'autre part une agmentation de la taille des
particnte de cementite fig (26-a).
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Fig 26.a Fssai N° |
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Ce dernier resuitat est confirmé par I'étude d'analyse d'emage qui a
permis de calculer la taille moyenne des particules de cementite dans
chaque ¢tat. On constate que la croissance des particules de
cementite est faible a 600 °C.

l.es photographies obtenues ne permettent pas de conclure quant a
I'évolution de la taille de la ferrite.

[.2.2 - Essai n® 2 : Influence de la température maximale du cyclage
thermique :

Pedant le cyclage a 400, 500, 600 et 700°C la structure batonnéts ne
disparait pas par insuffisance de la durée de cyclage (40 cycles) par
contre on constate qu'une €levation de la température maximale du
cycle de 400°C a 700°C engendre un accroissement important de la
taille des particules de cementite fig. [26 - b].

LLes résultats sont confirmés par 'analyse d'image.

1.2.3 - Essai n® 3 : Influence du temps de maintien a chaud :

On constate qu'au cours de cyclage a2 600 °C avec un maintien de
3mn une croissance notable des partieules de cementite. ainsi que
leur sphéroidisation fig (26-¢) .

L'¢tude de I'analyse d'image confirme ces résultats d'autre part en
comparant I'évolution de la taille moyenne des particules avec les
structures maintenues pendant 5 mn on constate que I'évolution est
moins accentuée.

- CINETIQUE DE LA CROISSANCE DE LA CEMENTITE :

[L'é¢lude de la croissance de la cementite au cours du cyclage
thermique a €té faite au analyse d'image.

Cette méthode bassée sur une analyse statistique de mesures des

tailles nous fournit ld distribution des tailles, la valeur moyenne et
I'écart type permettant d'éstimer la disperssion a la valeur moyenne.
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| - Température maximale 400°C

2 - Température maximale 500°C

Fig 26.b Essai N° 2
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[I.1 - Essai N° |
L'évolution de la taille moyenne d au cours du cyclage, lors d'un
chauffage a 600 °C pendant 5 mn est representée sur la figure (27).

Nous constatons une coalescence des particules au cours du cyclage
qui semble obeir a une loi parabolique de type :

d =Kt"

Les resultats montrent une variation de la constante K pour les
premiers 60 cycles suivie d'une stabilisation pour les cycles suivants
d'une valeur moyenne : de 4.10 *s U.S.I.

La vitesse de croissance décroit selon une loir parabolique en accord
avec la loi de variation des tailles. fig [28]. Pour calculer les viteses

nous avons estimer la constatne K = 5,9 10 U.S.I.

I1.2 = Essai N° 2 :

L'influence de la température maximale du cycle sur 'évolution de
la taille des particules et representée par la fig [29].

LLes resultats montrent une croissance de la taille moyenne avec la

température maximale. Selon une lois parabolique ou une loi linéare
c'est a dire :

d-d, = KI"avecn=0

I1.3 - Essai N° 3 :

LLes resultats montrent une croissance de la taille moyenne au cours
du cyclage. Lors d'un maintien 2 600 °C pendant 3mn fig {27].

Les variations de la taille des particules de cementite semblent obeir
a une loi parabolique. La vitesse de croissance décroit selon une loi
parabolique avec le nombre de cycle. La figure [28] montre que la
cinetique de croissance dépend du temp de maintien a chaud.
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En effet lu vitesse de croissance est d'autant plus élevée que la durée

de maintien a chaud est protongée. P Loy Py o

IHT - ANALYSE DES CONTRAINTES RESIDUELLES :

Les resultats de l'analyse radiocristallographique les échantillons
apres les essais de fatigue thermique sont representés dans le tableau
Hil 1.

Ces resultats présentent une disperssion importante qui ne permet
pas une interprétation rigoureuse.

Néanmoins. nous pouvons constater les décalages des pics (110) et
(211) par rapport a 1état de référence (état revenu non essayé). Fig.28.

En effet, pour un cyclage a 600 °C avec un maintien de 5mn on
constate aprés 10h d'essais, un décalage positif du pic (211) de ..

A2O = 1,75°

Ce qui correspond a l'introduction de contraintes de compression
dans le matériau.

LLes résultats sur les effets de la température maximale montrent une
décalage dans le sens des faibles angles (A2 6 < 0) donc la formation
de contraintes de traction.

L'exposition a 600 °C pendant 3 mn a les mémes effets que celle de 5
mn : un décalage positif des la position du pic (211) donc la
formation de contrainte de compression. Aprés une durée de 10h, le
décalage pour un maintien de 3mn a 600 °C est de A2 0 = 1,9° donc
les contraintes plus intenses par rapport a une exposition a 5mn.
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kch | Plan 20 0
Réf (110) 44,65 22,325
Revenu (211) 80,25 40,125
) (110) 44,70 22,35
1 600/5/120 (211) 82,00 41
7 (110) 44.5 22,50
- 400/5/40 (211) - 83 41,50
8 (110) 44.80 22,40
500/5/40 | = (211) 80 40
9 (110) 44.20 %210
- 700/5/40 (211) 80,15 40,075
| ] (110) 44,75 22.375
600/3/40 (211) 80,5 40.25
15 (110) 44,75 23,375
600/3/120 (211) - 82,15 41,075

Tableau 111 : Résultats d'analyse radiocristallographique de l'acier -
3ISNCD16 aprés différents états de cyclage thermique.
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IV - EVOLUTION DE LA DURETE :

Essai N° 1 :

Les resultats obtenus montrent un adoucissement important de l'acier
au cours du cyclage thermique entre 600° et 400° C avec une durée de

maintien de S5mn.

Les variations relatives de la dureté sont respectivement de¢ 11,5 %
pendant les 40 premiers cycles, de 14,2 % pendant les 40 cycles
suivants (de 40 a 80 cycles) et de 25,8 % pendant les 40 derniers
cycles (entre 80 - 120 cycles) fig. [39].

Essai N° 2 :

[La dureté décroit lorsque la température de maintien a chaud
augmente de 400 a 700° C pour une durée de cyciage constante de 40
cycles.

Les variations relatives de la dureté sont de 2% lorsque la
température maximale passe de 400 a 500° C, de 6% lorsqu'elle passe
de 500 a 600° C et enfin de 7,5% lorsqu'elle passe de 600 a 700° C.
fig.[33]. '

Essai N° 3 :

La dureté de l'acier décroit au cours du cyclage thermique entre 600
et 200° C pour une durée de maintien de 3mn. Les variations de la
dureté sont respectivement de 11,85% pendant les premiers 40 cycles,
de 10,08% pendant les 40 cycles suivant (40 - 80 cycles) et de 15,42%
pendant les derniers 40 cycles (80 - 120 cycles).

Les résultats montrent que l'adoucissement de l'acier pour un
maintien de 3mn est plus faible que celui obtenu pour un maintien de
S5mn.

En effet, on constate que le niveau de dureté et les variations
relatives (taux d'adoucissement) sont plus faibles pour un maintien de

3mmn. fig [29].
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Essai N° 1 : Tableau II.1

Evolution de la taille moyenne et de la vitesse de croissance de la
cementite au cours du cyclage thermique. (T°max 600° ¢ , t maintien

= 5 mn).

Echantillon T (s) d(pum) | O '\/E V(um/s) HRC (150 kgf)
o réf 0,712 | 0,478 | 0 0 27

. 1 6.000 | 0,721 | 0,476 77,46 .5l10 24,8

e 2 12.000 | 0,728 | 0,476 109,55 | 0,38.10 23,9

. 3 18.000 | 0,752 | 0,470 134,16 | 0,3010° 22

. 4 24.000 | 0,778 | 0,462 154,92 | 026.10 3 20,5

¢ 5 30.000 | 0,795 | 0,468 173,21 | 020 .10 17,5
.6 36.000 | 0,816 | 0,468 189,74 | 015.10 15,2

Essai N° 2 : Tableau I1.2

Effet de la température maximale du cycle sur la taille moyenne de la

cementite.

Echantillon t(s) Tmax _d—T(um) O HRC(150 kgf)
Réf 12.000 Rev. 600° ¢ 0,712 0,478 27

1 12.000 400 0,715 0,470 25

2 12.000 500 0,722 0,470 24.4

3 12.000 600 0,728 0,5 23,9

4 12.000 700 0,738 0,5 22,1
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Essai N% 3 : Tableau I1.3

Evolutipn de la taille moyenne et de la vitesse de croissance de la
cementjte au coyrs du cyclage thermique. (T° max = 600°c, T
maintien = 3mn).

Echantillon | T (s) Tum) | O Vi V (um/s) [HRC (150 kgf)
o réf 0 0,712 | 0,478 | 0 0 27

. 1 3.600 0,737 | 0,470 | 60 0,55x10 > 25,6

. 2 7.200 0,749 | 0,470 | 84,85 0,44x10 23.4

« 3 10.800 | 0,765 | 0,470 103,92 | 0,33x10° 22,7

. 4 14.400 | 0,778 | 0,477 120 0,28x10 2 21,4
5 18.000 | 0,786 | 0,470 134,16 | 0,22x10 19,8

. 6 21.600 | 0,794 | 0,468 146,97 | 0,17x10 18,1

T1
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INTERPRETATION DES RESULTATS :

INTRODUCTION

Les resultats obtenus traduisent le comportement de l'acier de
construction 35NCD16 au cours d'un cyclage thermique. Les facteurs
du cyclage étudiés sont : les températures maximales et minimales, le
gradient thermique, la durée de maintien a chaud et les vitesses de
chauffage et de refroidissement.

Ces facteurs provoquent des changements dans la morphologie de la
structure et des propriétés mécaniques de l'acier.

I .- EVOLUTION MICROSTRUCTURALE AU COURS DU
CYCLAGE:

L'état revenu de l'acier 35NCDI16 est constitué de ferrite et
cementite, ces deux constituants stables ne subissant pas de
transformations de phases lors du chauffage, la seule évolution
constatée concerne la forme et la taille de la cementite.

Au cours du maintien a chaud de chaque cycle, la structure formée de
particules fines sous forme de batonnets de cementite allide se
transforme progressivement par sphéroidisation et par coalescence

pour donner une structure globulaire plus stable.

Les resultats obtenus montrent une évolution de la taille de cementite
selon une loi parabolique :

d=K. Vt

En conformite avec les lois de la croissance des phases par diffusion.
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L'évolution vers une forme sphéroidale de la cementite est diie a des
considérations thermodynamiques. En effet, I'enthalp:e libre
correspondante a la forme sphérique est plus faible que celle d'une
autre forme.

La taille moyenne de la cementite globulaire est influencée par la
durée de maintien a chaud et par la température maximale. Cette
taille augmente avec une durée de maintien et avec une température
maximale plus élevée a cause de l'ampleur de la diffusion du carbone

dans le fer en premier lieu et aussi des éléments Mn, Cr, Mo, le Si et
le Ni restants dans la matrice ferritique.

II - EVOLUTION DE LA DURETE :

Les resultats obtenus montrent un adoucissement général au cours du
cyclage thermique.

L'adoucissement est plus important lorsque la durée de maintien a
chaud est plus élevée. Nous pouvons interpréter ce résultat par
I'importance de la coalescence, de la déformation plastique et de la
relaxation des contraintes par fluage qui ont un effet plus marqué que
I'interaction des dislocations avec les particules de cementite et de la
formation des contraintes résiduelles d'origine thermique.

Les mémes phénomeénes sont observés lorsqu'on augmente Ia
température du cycle.

[1I - INFLUENCE DES CONTRAINTES RESIDUELLES :

Les résultats d'analyse diffractométriques ont permis de metire en
évidence de facon qualitative une variation de contraintes résiduelles
dans le matériau. Ces contraintes de type compression augmentent au
cours du cyclage lors d'un maintien de 3 et de 5mn. Elle sont formée
lors des phases de chauffage en accord avec le diagramme de
NORTHCOTT et BARONE [18].

Une augmentation de la température maximale engendre une
augmentation du niveau de contrainte dans le matériau ce qui
confirme nos observations précédentes.
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Ces résultats ne sont pas rigoureux pour prétendre a une
interprétation précise. Les raisons ont €té invoqués antérieurement.

IV - INFLUENCE DU COMPORTEMENT MICROSTRUCTURAL
SUR LA DURETE :

La dureté est d'autant plus faible que la taille moyenne de la
cementite est importante.

La figure [33] montre un abaissement de la dureté en fonction de la
taille. Les variations sont de type exponentielles. On constate que
I'allure des courbes n'est pas influncée par le temps de maintien 2
chaud.

Les courbes relatives a2 un maintien de 3 et 5 mm se croisent pour un
diamétre moyen de 0,785 pum.

L'influence de la température maximale donne la méme allure de la
courbe de variation de la dureté en fonction de la taille fig. [34].

Les variations d = p (T) sont de type exponentielle de type H =C.T -
O<n <l1.
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couclusion

L'objectif visé par cette étude est la détermination du comportement de Vacier de
construction faiblement alli€ 35NCD16 au cours d'un cyclage thermique.

L'étude du comportement consiste a suivre l'évolution de la structure et des
caractéristiques mécaniques ( la dureté ) au cours du cyclage thermique .

Les résultats montrent que:

-La structure se développe par des transformations d’ordre morphologique vers
des formes globulaires ,coalesceés de la cémentite

-La vitesse de croissance des globules de cémentite dépend du paramétre du
cyclage a savoir le gradient thermique 'a température maximale et la durée de
maintienichaud.Les résultats obtenus montrent qu'au cours du cyclage ,la cémentite
passe de la forme allongée (batonnets) issue de la décomposition (%e la martensite
vers une forme globulaire.Les globules subissent une croissance et une coalescence

qui sont accélerées par une augmentation de la durée de maintien a chaud ou de
la température maximale.

-A cette évolution morphologique de la cémentite,l'acier subit un adoucissement
qui s‘accroit avec une augmentation de la température maximale et du temps de
maintien a chaud.

-1l existe une relation directe entre les variations de la dureté avec 'évolution de
la microstructure (la taille moyenne de la cémentite). '

-Mise en évidence de la présence de contraintes résiduelles par analyse
radiocristallographique.Une relaxation de contraintes au cours du cyclage a éié
constatée .Elle se produit pendant les phases de maintien a chaud.

Pour approfondir cette étude et comprender mieux les phénomeénes mis en jeu,uous
proposons de mener les travaux dans les directions suivantes:

-Suivre la croissance et la coalescence de la cémentite par analyse d'image et par
analyse au M.E.B.

-Analyse des contraintes résiduclles par diffraction aux rayons X.

-Effet des contraintes résiduelles sur les transformations de la microstructure
de l'acier. '



ANNEXE

ANALYSE DES CONTRAINTES RESIDUELLES PAR
DIFFRACTOMETRIE

L'orsqu'un materiau est le siege de contraintes d'origine mécanique
ou thermique , il subit des déformations élastiques ou plastiques si le
niveau des contraintes depasse la limite élastique.

A l'echelle micrographique la déformation ¢ se traduit par une
variation des distances interticulaires de certaines familles de plans

(hkl).

Ad d-d,
dO dG

L'orsque les distances interticulaires subissent une variation Ad, cela
se traduit par un décalage des pics de diffraction du diagramme
intensité = f (20) de diffraction d'un angle A 26.

En effet, en différenciant la loi de BRAGG, on trouve

Ad cotg 6
g=— = - ——_.A 20
d 2
: 0 \ /
— — /
— d, G i d, e
A <1
F |
| I
| |
! !
| .
| F o
|
J I > | X :' >
28, 25 28, 26 26

Figure :dvariation de la position des pics de diffraction lors d'une
déformation.



Eyy™ (1 +u)/E.(a"c‘+ a‘c&) - uf'E(v:;I * o'y)

donc £ se met sous la forme :

-’ m
8#9':: (1 + v/ E)(o’sm\J,) -viE(o + 6,)

Siy=0, A g, =(d - d;). d

o

€ €L (d,-d, )/d,

o,= (Ad/d) (E/1+v)(1" sin )

finalement nous avons :

[
o¢= K.A260

La contrainte G, est proportionnelle au déplacement des raies des plans hkl
étudiés.




Dans le cas d'une contrainte uniaxiale sur un cylindre :
. (53*—‘}3 £y avec Eb‘: Ad/d

gx___ Ugv

g = (dj_-d,),'da et cs?:—( E: u).(dj_-d,):'d,

d etant la distance intereticulaire des plans hk! dont la normale est confondue
avec la normale de la surface
d etant la distance de ces mémes plans dans le materiau sans contrainte.

CALCUL DE ¢ :

considerant un solide homogene isotrope .soit un volume spherique auquel on

fait subir une deformation elastique homogene.ce volume se deforme en un
ellipsoide ( figure 2). Gy= @

= Yoo

J
6‘\

4 :
//// > L

@

64& 4
E 4 v v G £
= + !

€pg 3, ag,* 3%, ? 1%y
a.sont les cosinus directeurs du vecteur €

a,= siny cosd

a,= sy sind

a = cosy
de meme

g.=ac+tac *+ a o,

o 1 2 2 3 3

A la surface nous avons un lystéme de contraintes planes :

c.c eto=0 avec € ¥ 0
1 k] 3
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