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INTRODUCTION [esser

Les fontes GS sont caractérisées par la présence de graphite sphéroidal réparti dans
une matrice métallique de composition type Fe-C-Si présentant une hétérogénéite
chimique entre les nodules. Ces fontes possédent des propri€tés mécaniques qui peuvent
étre remarquables et ont donné lieu depuis les années 1970 a une utilisation croissante de

ces produits traités thermiquement.

Les fontes GS représentent donc un matériau de plus en plus en concurence face
aux aciers. La diversité des conditions de sollicitation des picces telles que les roues
dentées. pignons. vilebrequins. supports de ressorts et de démarreurs. leviers divers
etc... a imposé l'utilisation des fontes a graphite sphéroidal alliées et I'extension des
processus de traitement thermiques comme, par exemple. la trempe bainitique. Le
développement des fontes GS alliées présentent de ce fait un grand intérét d'application
(1-2-3-4). Suite aux avantages technico-économiques des fontes GS (5-6-7-8) cités
par plusicurs auteurs et particulieérement par Richard HARDING (1), nous avons
entrepris dans la présente érude des investigations sur les fontes GS allides <t en
particulier la fonte GSC produite par I'Unité de Fonderie de Rouiba (Algérie ). ot fes
fontes GS alliées au Ni ou au Ni-Cu. L'objectif de notre étude est. a terme, de remplacer
par des fontes alliées, les pignons de l'industrie automobile en acier au Ni-Cr et au Ni-
Mo (exemple: 20NC6 et 20CD4) dont la gamme de fabrication est trés cofiteuse car

I'ensemble des opérations est lourd et complexe.

[.'‘élaboration des fontes et les opérations de soudage. ont été effectuées au
Complexe de Véhicules Industriels (CVI) a Rouiba en Algérie. Congernant la tonte G5 a
2.84% de nickel et 0.34% de cuivre, I'élaboration a été effectuée par la sociéte
INASMET en Espagne. Les fontes élaborées en Algérie ont été obtenues aprés coulée en
sable & partir d'une fonte GS. symbolisée GSC, fonte de base a laquelie on a ajoute. ou
non des ferro-alliages. De ce fait, ces fontes alliées ont parfois présenté une matrice de
type "truitée”. Les fontes GS rruitées destinées a I'étude sont des fortes au nickel-
molybdene. au nickel-vanadium et au nickel-chrome. Le silicium et le nickel sont connus
commie étant des éléments graphitisants, alors que les éléments Cr, Mo. et V des elements
carburigenes favorisant la formation de carbures de type eutectique. La matrice obtenue
par traitement thermique peut étre soit ferritique, perlitique, ferrito-perlitique, baimtique.
ou martensitique,.suivant le choix ce traitement. Parmi ce choix de matrices, les matrices

bainitiques sont intéressantes pour les couples d'engrenage. [a plupart des études meitent
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en évidence leur meilleure résistance a l'usure et a la fatigue, et plusieurs sociétés ont
remplacé la fabrication des pignons en acier forgé par les fontes GS (6-7-8-9-10-11-
12-13-14).

Aprés avoir présenté les techniques expérimentales nous avons donc analysé la
structure de la fonte GSC et des fontes alliées de type Ni, Ni-Mo, Ni-V et Ni-Cr apres
traitement thermique ou non. Les fontes étant néamoins de type truitée, nous avons tout
d’abord analysé I'influence de traitements soit de graphitisation en phase austénitique,
soit de type ferritisation indirecte. Associé a cette étude structurale nous avons également
abordé le probléme de la résistance a I'usure abrasive et plus spécifiquement ’influence

de la matrice bainitique.

Nous nous sommes également intéressés aux structures obtenues apres traitements
effectués a partir du domaine de transistion “Ajmin-Aimax~ défini par chauffage des
structures initiales. En effet les traitements thermiques effectués a partir de la température
de ce domaine de transition, sont économiquement avantageux, de plus les
caractéristiques mécaniques et les structures sont, a ce jour, peu connues. Tous ces états
structuraux ont été comparés aux états structuraux conventionnels obtenus de maniere

identique a partir d'un chauffage dans le domaine austénitique.

Enfin nous avons procédé a une analyse structurale d'un assemblage par soudage a
I’arc électrique a I’ état brut et aprés recuit. Afin d'étudier ce probleme de soudage du
point de vue structural, il était donc nécessaire de connaitre l'intérét qu'offrent les
possibilités de soudage des fontes (15-16). D'autre part, GORIATT a traité les travaux
de réparation par soudage de pidces coulées, dans l'industrie de véhicules lourds
(17-18), et les cas traitant du soudage des fontes en général, sont assez nombreux
(19-20-21-22). Compte tenu de ces bréves remarques, nous nous sommes donc
intéressés a |’étude de la fonte GS non alliée avant et apres traitements thermiques de
recuit. De plus, comme | opération de soudage peut étre considérée, a juste titre comme
un cycle thermique, nous avons abordé ce probléeme dans le cas d’une fonte GS non

alliée.

Cette étude a donc également un intérét technico-économique important applicable a
I'industrie automobile. Nous pensons ainsi avoir contribué au développement des fontes

GS et de leur soudure a |’arc électrique.



1-Techniques expérimentales

Ce chapitre "techniques expérimentales” a pour but de présenter les conditions
d'obtention des matériaux sur lesquelles les investigations ont été effectuées. Nous avons

également décrit dans ce chapitre les différentes techniques expérimentales utilisées
1-1-Elaboration des fontes:

Les fontes élaborées en Algérie sont du type fonte GS. la fonte GSC étant prise
comme référence. Dans cette fonte a I'état liquide nous avons ajouté des ferro-alliages
Fe-Ni pour obtenir une fonte a 1,38% de Ni symbolisée "N" (tableau I-1): puis des
ferro-alliages riches en Mo, V et Cr qui nous ont donné respectivement des groupes de
fontes GS symbolisées par "M", "V" et "C" dans ce méme tableau. Le pourcentage du

manganése est a peu prés constant compris entre 0.30% et 0.40% pour toutes les fontes.

%C | %St | %Ni | %eMo| %V | %Cr | %Mn %S e P

Fontes

GSC |I3601{263(__ |___ | ____ |___ 10.340.4{0005a0,003]0025a0,030
N 360 (2571138 | | 10.32a0.4]0.005a0,003] 002510030
Ml 340 (251 1,17]069_ |_ 10.3a0.4]00054a0,003] 002540030
M2 346 (254|091 (0,02 [ ]0.32a0.4|0,0052a0,003] 002540030
M3 284 129213221078 |___ |___ 10.32a0.4{0.005a0,003] 002520030
M4 350 1244112510241 | 103 2a0.4]000520,003] 0.0252 0.030
Vi 37112571164 |0,11 | 1033a04|0005a0003]0,025a0,030
V2 35212361163 10201 {0.340.4]000520,003] 00250030
V3 33512481 1.01 ({__ 10,19 |_ 10.32a04|000520003 002540030
Cl 336 12631107 1 1029 103a0.4|000520,003] 0.0251 0,030
C2 353 (2481120 | 1099 10.32a0.4{00054a0,003]{0.025a0.030
C3 253 12481035 | 1098 103 a0.4|000520,003] 00251 0,030
NC 3,65(2.7212.84 (0,34% de Cu 0.3a04]0,009 0,012

MB* ||13,70 |2.75 0,22 0,005 & 0,003 0,025 a 0,030

* : métal de base pour le soudage

Tableau I-1: Composition chimique des fontes




['élaboration de toutes ces fontes provenant de 'UFR d'Algérie ont sutvi le cycle
présenté au schéma de la figure I-1. La fonte GSC non alliée, obtenue d'apres le cycle
de production usuel du four a arc vers le four a induction a été tranférée dans une poche
de deux tonnes. Le circuit industiel I , nous a permis d'obtenir la fonte GSC non alli¢e
de référence. Le circuit II a été congu pour élaborer les fontes alliées dans une poche
pouvant contenir 30Kg de fonte (figure I-2), munie d'un axe de basculement. Nous
avons congu cette poche de coulée a I'aide d'une tole forte, d'épaisseur 4 mm et d'un
garnissage réfractaire d'épaisseur 30mm. Pour éviter tout choc thermique de la poche, on
lui a imposé un préchauffage avec un brilleur a gaz jusqu'a la température de 900°C a
1000°C (23) . Les ferro-alliages de faible granulométrie (<3 mm ) ont été déposés au
fond de la poche dans laquelle on a ensuite versé la fonte liquide GSC chauffée a une

température maximale de 1480°C.

Four a arc 1 Eour a induction

Y

Poche de 2 tonnes

| Y

Poche de 500Kg l |

Moulage dans les moules en
sable pour les piéces de

production. ou Keel-block ] -
Poche de 30Kg congue pour
les coulées des fontes G.S.
alliées destinées a_l'étude.
Parachévement D Keel-block

Figure I-1 : Schéma du circuit industriel de la production des nuances de fontes

destinées a l'étude .



axes de basculement

ferro-alliages

métal liquide

\ tole en acier et

earnissage réfractaire
Figure I-2: Schéma d'une poche de coulée congue pour l'addition des éléments dans les

fontes telle que la fonte GS alliée a 1,38% de Ni (selon le circuit IT).

Afin d'activer la dissolution et 'homogéinisation du métal, on a agité le liquide
manuellement & l'aide d'une barre pendant 1 minute. On a effectué un décrassage apres
avoir ajouté en surface du carbure de calcium en poudre lors du brassage. Avec 30 Kg de
métal, on a pu couler 3 Keel -blocks fabriqués dans un moule en Cronning comprenant
une empreinte de 2 barreaux de longueur 200 mm et de diamétre 30mm. Le volume de la
masselotte était supérieur au volume des barreaux. Pour la fonte GSC destinée a I'étude
du soudage, elle a été coulée sous forme de plusieurs toles fortes de dimension (150 X
100 X 14)mm disposées dans des moules a une distance de S0mm. Les tdles extrémes ont
été rebutées et celles du milieu ont été utilisées pour I'étude de la résilience des éprouvettes
soudées A l'arc électrique. Les éprouvettes de traction ont €té usinées a partir de barreaux

coulés dans les kell-blocks.

Le matériau utilisé comme matériau de base symbolisé "MB" dans les essais de
soudage a 'arc électrique. n'était pas issu de la méme coulée que celle de la fonte GSC:
mais élaboré dans les mémes conditions, et sa composition chimique n'est pas tres

différente (tableau 1-1).

L.a composition chimique a été déterminée a partir d'un prélévement de médaille
destiné au spectrométre a étincelles de type ARL."Applied Research Laboratories” série
3500 OES . L'analyse chimique du carbone a été effectuée par chauffage a 1200°C par
induction de 2 grammes de copeaux métalliques, suivi du passage d'un flux d'oxygene

permettant d'obtenir le dioxyde de carbone, qui apres dosage affiche le taux de carbone.



Les analyses du nickel, du molybdene, du vanadium et du chrome ont été déterminées par

spectrométrie a absorption atomique a émission de flamme de type AA-610S .

Pour les études de traitements thermiques dans le domaine de température de la
bande triphasée, une fonte élaborée par la société espagnole INASMET a été utilisée.
Cette fonte GS alliée 2 2.84% de Ni et 0.34% de Cu a été coulée sous forme de lingots,
de dimensions (180 X 50 X 50)mm.

1-2-Soudage des fontes a I'arc électrique

L'opération de soudure a l'arc électrique a été effectuée suivant les conditions
industrielles. Les métaux d'apports "MA" utilisés étaient 'alliage austénitique "AA",
I'acier inoxydable "AI" de type (17-11).et l'acier faiblement allié "AFA". Leur
composition chimique est reproduite sur le tableau I-1. Mis a part le carbone, la
composition chimique des métaux d'apport a €té obtenue par spectrométrie de flamme

apres dissolution.

éléments chimiques || %C %0 Si %eMn % Cr 9o N1
MA "AA" 1,72 0,50 0,29 P 79,30
MA "AFA" 0,07 0,26 0,68 — .
MA "Al" 0,065 0,33 1.51 16,98 115

Tablean I-2:Composition chimique du métal de base et des métaux d'apport (le

complément a 100 % en poids est représenté par le fer ).

Les matériaux d'apport en "AA", "Al" étaient tous sous forme de fils enrobés d'un
revétement basique. Le diameétre était de l'ordre de 3,20mm a 3,25mm. Le soudage avec
les électrodes enrobées a été réalisé avec la machine de soudage de marque SAFEX. Cette
technique de soudage a l'arc électrique consiste a produire entre 1'électrode et le métal de
base, un arc électrique. Cet enrobage des €électrodes en alliage austénitique et en acier
inoxydable favorise 1'amorgage de l'arc tout en permettant de déphosphorer, de
désoxyder, de désulfurer et de décarburer en méme temps le bain de fusion. Ainsi nous
avons pu obtenir un affinage et une protection du bain contre les oxydes, ainsi qu'une

réduction de la fragilité.

Le matériau d'apport en AFA était constitué d'un fil appelé MIG-MAG soit "metal

inerte gas-metal actif gas" en bobine. Cependant, en réalité dans le soudage a l'arc
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électrigue avec I'AFA, nous avons utilisé le procédé MAG. Le fil en bobine est pousse a
une vitesse constante dans un tube de cuivre qui lui transmet te courant électrique: larc
jaillit entre I'éprouvette 4 souder et le fil d'électrode. Le gaz actit COZ2 est amené par une
buse a électrode. le CO2 protége efficacement le bain et, le refroidit rapidement. Cela
diminue le gradient de température du coté du matériau de base "MB". et la dimension de
la ZAT est réduite. A la température de fusion du matériau d'apport "MA" et d'une partie

du MB, nous avons une réaction endothermique (24).

Suite aux recherches de B.I. OBOYANTSEV et A.A. SMITH. le procédé MAG
permet d'abaisser la teneur en carbone dans la ZAT et dans le cordon de soudure (25-26)
Le soudage & l'arc. trés localisé. se réalise sans trop de dommage pour le métal de base
tant au chauffage qu'au refroidissement , mais la formation des carbures dans la ZAT est
inévitable car la décarburation n'est pas aussi complete souhattee, surtout dans

une fonte ou le carbone est prédominant.
1-3- Les traitements thermiques des fonies

Les traitements thermiques effectués ont été de plusieurs types
i-3-1 Traitement de graphitisation
i-3-1-a Traitement a haute température (figure [-3)

Ce traitement de graphitisation a été appliqué a touies les Tontes présentant des
carbures de solidification (fontes truitées). 1l a été représenté sur la figure 3-a.
['austénitisation des échantillons (1x1x1)em? ou des éprouvettes de traction et de
résilience ont subi un refroidissement lent (arrét du four) de 8y a Al,,;, (hmite inférieure
de la bande triphasée (¢ + ¥ + FezC) ou (& + ¥ + graphite). puis un refroidissement a
'air.

{—-3—1-b Traitement de ferritisation indirecte (figure 1-3-b)
7I0°C

Ce traitement par définition est fait a la température de inférieure a la

température A |y, de la bande triphasée. Le relroidissement ultérieur s'est fait a l'air.
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T ToC
( * |

9%0°C dans le four
Almax[™ —_— =

Bande Triphasée
Almin (| — — —'— Alminl— — — — — — _—

5 heures : 2 heures |

.
temps(h) temps(h)
a) b)

Figures I-3-a-b: Schémas des cycles de traitements thermiques de graphitisation "a" et

de ferritisation indirecte "bh".

1-3-2 Traitement bainitique
Certaines fontes ayant subi le traitement (figure I-3-a), ont ensuite subi un

traitement bainitique illustré par la figure I-4. Le traitement a haute température (870°C
pendant 1 heure) est mené en "lit fluidisé" en bain d'alumine"type corindon blanc". La
température bainitique a été réalisée dans un bain de sel (nitrate de sodium, nitrite de
potassium) a 370°C pendant 50minutes. Le refroidissement final était a l'air. Les
échantillons traités avaient pour dimension (1x1x1)em3.

TCA  1erfour 2 bain de sel

870°C

Admax = ==

Almin trempe dans le 21me for

a bain de sel puis maintien

de 1 heure dans ce four
£ 7,006 7 N, WY ‘//_EHL

[ 1 heures . 1 heures "
; A
temps(h)

Figure I-4: Schéma du cycle de traitement thermique de type bainitique pour les fontes

élaborées en Algérie
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1-3-3 Cycle théorique appliqué a la soudure
Dans le cas des éprouvettes en fonte GSC en tant gue matériau de base (MB) et apres

soudage a {'arc électrique avec différentes électrodes. nous avons effectué un recuit

d'homogéinisation sous vide primaire, schématisé a la figure I-5

™CA
i g -
dans le tour
Almaxi= = = T 5T T ’(aﬁ[‘ncm;tlinnu)upéu'}

Almin +~{ — —

———
—

H W

3 heures : i

P o =
temps (h)

le recuit d'hos

de traitement thermicue de

]
1ia Cu L"»k'l\'

Figure 1-3:Sch
x fontes GSC (MB 1 apres soudure a P'are élects

apphiqué aux font
[ i

1-4-Dilatométrie

La dilatométrie différentielie a été utilisée pour mettre en évidence Vinfluence de la
vitesse de chauffage sur l'intervalle de la bande de transition. Le tracé des diagrammes

TRC et TTT a partir de 900°C et 790°C a nécessit¢ 'utilisation de la dilatométrie de
trempe.

Les courbes difatométriques différentielles ont é1¢ réalisées au dilatometre de revenu
de marque ADAMEIL série DI 20 sur des éprouvettes de diametre 4mm et de longueur
22mm. C'est un appareil a microprocesseur programmable muni d'un four sous vide
primaire, d'un support d'échantillon avec un poussoir et d'une table tracante permettant de
tracer les courbes AL - f(8) dont 8 est la température et DL c'est la variation de la

dilatation. Une tige transmet les variations de longueur & un capteur de déplacement dont

le signal est renvoyé sur un enregistreur potentiométrique.
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Dans le cas de la dilatométrie de trempe. la tige et I'échantillon sont placés dans une
enceinte ¢tanche en silice, a l'intérieur de laquelle est fait un vide primaire. Le chauffage
de I'éprouvette est effectué dans un four & image "rayonnement" a faible inertie thermique.
[.a régulation et I'enregistrement de la température au cours du cycle thermique se fait par
I'intermédiaire d'un thermocouple (chromel-alumel) soudé sur une génératrice de
I'éprouvette. La force électromotrice du thermocouple est transmise a l'enregistreur.
permettant aussi le tracé de la courbe donnant la variation de la longueur de I'éprouvette
en fonction de sa température. Simultanément, un appareil potentiocinétique trace la
courbe de variation de la longueur en fonction du temps. Le refroidissement de
I'éprouvette s'effectue par des jets de gaz inerte (hélium) ou d'air comprimé, a l'aide de
trois rampes de soufflage placées a4 120° les unes des autres autour de I'éprouvette. En
agissant d'une part sur la puissance de chauffage du four et d'autre part sur le débit du
gaz, il est donc possible de faire subir a l'éprouvette une gamme variée de

refroidissements.
I-5 Définition des états structuraux

Dans cette étude, ont été dénommés "états structuraux" les états suivants:
[-3-1 Etat "B" représente |'état brut de coulée.
[-53-2 Euat "R" représente 1'état structural obtenu apres un recuit a une température
supérieure & A max ayant pour but d'enclencher une graphitisation. Il est évident que la
trempabilité variable de 'austénite peut entrainer la formation, sinon la coexistence de
plusieurs matrices.
I-5-3 Etat "F" indique que la structure a été obtenue par recuit de ferritisation indirecte.
LA aussi. la structure n'est pas obligatoirement ferritique car elle est fonction du degré de
stabilité des carbures.
[-5-4 1.'¢tat bainitique n'a pas été symbolisé mais indiqué systématiquement "état
bamitique™.
[-5-5 L'état brut de soudage, et I'état recuit de soudage n'ont pas été également

symbolisés
1-6-Essais mécaniques et essais d'usure abrasive

les essais mécaniques de traction ont été effectués sur une machine universelle de
type INSTRON et les essais de résilience sur une machine CHARPY. Ces essais

mécaniques ont été effectués aprés un recuit de graphitisation et aprés un recuit de

ferritisation indirecte. Seule la fonte N(1,38% de Ni ) n'a subi qu'un recuit de ferritisation
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indirecte, alors que la fonte GSC n'a subi qu'un recuit de graphitisation. Ces essais onl
également été faits aprés soudage, tout en gardant le cordon de soudure au milieu de
I'éprouvette. Nous avons fait aussi des essais de dureté Vickers avec un appareil

universel de marque TESTWELL..

On a également procédé a des mesures de microdureté. La charge minimum utilisée
était de SOgrammes et cette charge moyenne a été choisie de fagon a ce que les empreintes

soient suffisamment lisibles pour que la lecture soit la plus précise possible.

Dans le cas du soudage, la charge utilisée est de 100 grammes, de telle sorte que {a
distance soit supérieure a 1,5 fois la diagonale de l'empreinte. Plusieurs normes.
suédoise, francaise. japonaise, australienne...(28) indiquent un respect d'une distance
entre deux duretés Vickers. égale a trois fois la diagonale de I'empreinte, si les charges

utilisées sont de 1 a 10Kg.

['usure abrasive est un type d'endommagement trés complexe. Des progres
considérables ont été réalisés dans la compréhension du mécanisme de base. Jusqu'a ce
jour, l'expérimentation constitue encore un outil de base, dans 1'étude de I'usure abrasive.
Il est impossible de définir un dispositif universel pour la mesure de la résistance a
I'abrasion . Plusieurs abrasometres ont été mis au point. Ainsi tous nos essais ont ¢té
effectués sur une machine d'usure congue et réalisée au laboratoire de métallurgie de
I'Ecole des Mines de Nancy (29). La machine d'essai d'abrasion est un systéme
caractérisé par la présence de 15 Kg d'abrasif, exercant un effort sur des éprouvettes
subissant un mouvement rotatif. [.'usure par abrasion est causée par la présence des
particules tranchantes de dureté supérieure aux matériaux testés. Notre systeme
tribologique est défini par :

-I'abrasif choisi, qui était du carbure de silicium, dont la dureté est de 3500 HV a
20°C. Au cours des essais, il a gardé une bonne angularité. l.a granulométrie initiale
choisie était de 2mm .

-I"éprouvette cylindrique ayant pour diamétre 12mm et pour hauteur 55 mm
(figure 1-7).

-1 e systéme de porte échantillon, de type rotatif (figure I-6) qui est dans le milieu

abrasif.
L'ensemble de la machine (figure I-8) est composé d'un moteur réducteur, d'un

compteur et de l'enceinte qui est traversée par un arbre horizontal  sur lequel sont fixés

des supports d'éprouvettes (figure I-6). Cet axe horizontal est entrainé en rotation par
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le moteur électrique a courant continu de 400 watts, couplé au réducteur de vitesse, a vis
sans fin, de rapport 1/10. La vitesse de rotation du moteur est réolée par un variateur
électronique. La vitesse angulaire maximale au cours de I'essai est de 200 tours/mn. La
vitesse de rotation du moteur est réglée par un variateur électronique et controlée a
l'extrémité de l'arbre par un tachymétre permettant de comptabiliser le nombre de cycles
effectués . L'enceinte a une forme cubique de 40 cm d'arréte de dimension extérieure.
Cette enceinte est tapissée intérieurement de briques réfractaires isolantes de 6¢m

d'épaisseur, protégées par un blindage de tole d'acier de 2mm pour un ¢ventuel essai

d'abrasion aux hautes températures. La quantité d'abrasif de 15 Ke, existante dans
l'enceinte, permet une profondeur d'immersion des éprouvettes, de 2.5c¢m environ au
cours de leur rotation. L.'axe porteur et le systeme de fixation des éprouvettes sont en
acier réfractaire de type 25-20. L'axe est guidé en rotation par deux paliers a roulements a
billes. Deux disques en cuivre sont fixés sur l'arbre entre I'enceinte et les paliers.
['ensemble de l'installation est fixée sur un chassis rigide. Ce mode d'usure combine les
deux effets fondamentaux de I'abrasion

-['effet de coupe par labourage ou par impact

-['effet de la déformation plastique

Tous nos essais d'usure ont été appliqués a la fonte GSC, aux fontes GS.truitées,

ainsi qu'a la fonte GS au nickel, a la température ambiante de I'enceinte (30 2 60°C)

carbure de silicium porte échantillons  enceinte de travail

)

Figure I-6: Enceinte de la machine d'usure
ol est placé le porte éprouvettes immergé dans

'abrasif

Figure I-7: Eprouvette cylindrique destinée
aux essais d'usure

I8




moteur-réducteur enceinte de travail

tachymetre
—

Figure I-8 : Machine d'essais d'usure .

Les vanations quantitatives de la résistance a 'abrasion sont obtenues par les
différences de pesées avant et aprés usure. Avant toute pesée. des précautions de
nettoyage ont été prises pour obtenir le maximum de précision dans les mesures avec une
balance de type Mettler, donnant des valeurs au dix millieme de milligramme. Le
nettoyage des éprouvettes ayant subi des essais d'usure a été fait au savon, a grande
coulée d'eau, suivi d'un deuxiéme nettoyage aux ultra-sons dans l'eau savonneuse
pendant 10 minutes , puis séchées a l'air chaud. Lors de toutes les opérations ultérieures

de prises de pesée, les manipulations ont été effectuées a l'aide d'une pince.
I-7 Microfractographie

Le microscope électronique a balayage (MEB) de type PHILIPS a éié utilisé pour
['étude topographique de la cassure aprés l'essai de traction sur certaines fontes
(.S.alliées, malléabilisées et non malléabilisées, ainsi que sur les éprouvettes de traction
prélevées dans la zone soudée. L'investigation a eu lieu également sur les surfaces
abrasées pour étudier la profondeur des endommagements. Nous avons aussi pu associer

les techniques d'analyse d'image et la microscopie optique.

Les microfractographies sont obtenues par émission d'électrons secondaires au

voisinage de la surface des matériaux. [.'€mergence des électrons secondaires étant



variable selon le relief du matériau, cela nous a donné la topographie de la zone de rupture

qui met en évidence, les zones ductiles et (ou) fragiles

Un appareil de type EDAX relié au MEB nous a permis d'obtenir un spectre
énergétique des éléments existants pour une analyse semi-quantitative apres l'essai
d'abrasion. Ainsi il nous a été possible de connaitre les éléments incrustés sur les

éprouvettes.
I-8 Métallographie qualitative et quantitative

Aprés un polissage mécanique des échantillons jusqu'a l'obtention d'une surface
spéculaire, les différentes structures ont €t€ révélées par attaque au nital & 4% d'acide
nitrique. Les observations ont été effectuées a l'aide d'un microscope optique

OLYMPUS.

Congernant l'étude quantitative des phases, la distribution et la dimension moyenne
des nodules de graphite, un analyseur d'image de marque BARCO INDUSTRIE "série
151 image processor" relié a un microscope et a une caméra a été utilisé. L.'image est
transmise sur écran T.V. et les résultats des taux des phases ainsi que les dimensions de
tous les nodules sont donnés par un logiciel sur I'écran ou sur une imprimante. Cet
analyseur d'image qui utilise les lois fondamentales de la morphologie mathématique se
compose de trois sous ensembles:

- Le dispositif de formation de I'image

- Le détecteur

- Les circuits logiques de comptage auxquel il faut ajouter les unité périphériques de

sorties

Les résultats de dimension moyenne d'une phase sont donnés en picsels "unité
propre a l'analyseur d'image", puis convertis en microns par I'opérateur sur la base d'une
figure de cercles micrométriques standard . Le taux de graphite est déterminé par étude
d'échantillons non attaqués. Apreés l'attaque chimique de ces échantillons, il est possible
d'obtenir, en méme temps,le taux de perlite et de graphite. Le taux des phases dans les

alliages aprés traitements thermiques a été mis en évidence sous forme d'histogrammes.

20



[-9 Mesures d'aimantation G S (tesla -m3/Kg)

Un appareil mis au point par '"Américan Welding Society et commercialisé sous le
nom de "Magne-gage” a permis d'effectuer des mesures "in situ" de fa caractéristique
magnétique "0 s" sur la surface polie des éprouvettes. Cette méthode nous a permis de
suivre J'évolution du taux de transformation de la phase austénitique, selon les conditions
de traitements thermiques. Cet appareil permet de déterminer un taux apparent de phase
ferromagnétique. Ce résultat serait quantitatif dans le cas des aciers contenant seulement
une phase ferritique et une phase austénitique. Pour plus de précision et vérifier la
linéarité de la fonction Os = f( %Y ) il faudrait tracer une courbe d'étaionnage. Dans le
cas ol dans le matériau, existe des mélanges de carbures, de graphite, d'austénite et de
ferrite, la courbe Gs = f( %Y ) n'est non seulement pas linéaire, mais elle est trés variable.
Ainsi, nous nous contenterons de "0 s" en tant que valeur relative, variant d'un état
structural a un autre, d'un matériau a un autre, mais en aucun cas le pourcentage de
l'austénite pouvant étre défini par le calcul de la différence entre un échantillon

ferromagnétique a 100% et nos éprouvettes qui contiennent la phase austénitique.

Cet appareil "Magne-gage" est constitué d'une tige, munie d'un aimant permanent
fixé a l'extrémité du fléau d'une balance équilibrée par une masse (P). Pour effectuer une
mesure, ['aimant est amené au contact de I'éprouvette et ensuite la force d'arrachement est
mesurée par le couple de torsion appliqué par l'intermédiaire du ressort spirale, taré. I es
indications d'un cadran de l'appareil sont proportionnelles a l'intensité d'aimantation
spécifique, a saturation. La relation qui existe entre l'intensité d'aimantation spécifique 3
saturation 0s et la force d'arrachement de 'aimant "F" est linéaire, du type 0s = KF . en
unité S.1., K étant un coefficient de corrélation qui tient compte de la tige étalon de

['appareil.
I-10 Microsonde électronique

['analyse quantitative ponctuelle de chaque phase, a €1€ faite a l'aide d'une
microsonde de CASTAING, de marque CAMECA MS46 (CAMEBAX-MBX)

['analyse ponctuelle n'a été possible qu'apres attaque au nital, suivie d'un trés léger
polissage a l'alumine pour garder le relief microstructural et minimiser l'erreur dans la
mesure de la concentration des éléments et en particulier celle du carbone diie au solvant

du réactif.

Cette technique d'analyse ponctuelle a été utilisé pour déterminer le profil de
q yse I [

répartition de principaux éléments a travers la ZAT de I'état brut et a 1'état recuit de la
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soudure. Les lieux de mesures étaient espacés d'une vingtaine a une soixantaine de
micrométres. Nous nous sommes interessés aussi a la concentration de certains éléments
d'alliage dans les zones préférentielles telles que les joints de grains de la ZAT et les
cordons de soudure. En utilisant le méme équipement, une analyse cartographique en

image X des éléments chimiques principaux a aussi été effectué.
I-11 Etude par diffractométrie

Les spectres de diffraction des rayons X ont €té réalisés sur une surface polie, a
l'aide d'un diffractométre composé d'un détecteur de marque ELPHYSE, d'un
générateur a anticathode de Co, a la longueur d'onde de 1,788 A et d'un goniométre a
compteur SIEMENS, de type "D 500" piloté par un ordinateur permettant de digitaliser et

d'imprimer le diffractogramme.

I.'étude par microdiffraction des électrons a été effectuée par microscopie
électronique a transmission (MET)  (JEOL LTD JEM 200 CX et  PHILIPS CM12).
La microscopie électronique, particulierement efficace, nous a permis de mettre en
¢vidence des précipités extrémement fins et leur identification a été possible, grice a des

clichés de microdiffraction des électrons.

ILa préparation des lames destinées a cette investigation a été faite par un polissage
mécanique jusqu'a une épaisseur inférieure a 40pLm. Le controle de I'épaisseur a été
effectué par la vis micrométrique du microscope optique. La phase finale de préparation
des fames, était la technique d'amincissement a "bombardement électrolytique”, sous une
tension de 30 volts. L'électrolyte utilisé était composé de 5% d'acide perchlorique dilué
dans 95% de l'éthermonobutilique éthyléneglycool (30-31).

La réalisation des lames aptes a observer la ZAT des soudures a nécessité, avant le
bombardement électrolytique, un calotage de cette ZAT afin d'amingir celle-ci a une

épaisseur inférieure a 30 jLm

22



2-Traitements thermiques des fontes GS alliées au
Ni-Mo, Ni-V, Ni-Cr et de la fonte GS au nickel.

Pour la connaissance de l'effet des divers traitements thermiques effectués sur les
fontes déja mentionnées, nous présenterons les transformations de phases aux chauffages
et aux refroidissements, les propriétés mécaniques et le comportement a l'abrasion a

différents états structuraux.

Nous avons préconisé pour ces fontes, les opérations de traitements thermiques
les plus utilisés dans I'industrie pour améliorer la résistance a la traction, la tenacit€ et la

résistance a |'abrasion.

Puisque les fontes GS alliées présentent a I'état brut de coulée des carbures de
solidification (figures II-1-a-b-c-d-e), nous avons choisi le recuit de graphitisation et
le recuit de ferritisation. C'est & dire des opérations thermiques qui améliorent la
résistance a la traction et a la tenacité. Pour augmenter la résistance a |'usure. nous avons

prévu, pour certaines fontes, la trempe bainitique.
2-1-Analyse des transformations de phases apreés recuits

La plupart des fontes éléborées a 1'Unité de fonderie de Rouiba (UFR) pour cette
étude sont des fontes GS truitées car elles possédent des carbures de solidification. Ces
fontes ont été ensuite soumises a un recuit de graphitisation suivi, ou non, d'un
traitement de ferritisation indirecte en fonction de la structure obtenue apres le traitement
de graphitisation initial. En effet toutes les fontes qui, aprés recuit de graphitisation.

présentent moins de 23% de ferrite ont subi un traitement de ferritisation indirecte.

Durant le chauffage du recuit de graphitisation, la structure initiale (Perlite + Fe3C
+ graphite) se transforme en ( % + Fe3C + graphite). Pendant le maintien de Sheures a
980°C, il apparait des germes de graphite aux interfaces carbures-austénites, le
grossissement des nodules pré-existants et un enrichissement en carbone de 'austénite,

jusqu'a sa saturation qui dépend de sa température de maintien et des éléments d'alliage.
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a) GSCB b) N B

Figures II-1-a-b: Micrographies des fontes GSCB et NB.

e) V2B f)C2B
Figures II-1-e-f: Micrographies des fontes V2B et C2B.
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a) GSCR b) M3R

Figures II-2-a-b-c: Micrographies des fontes GSCR et M3R.

%

i

d) V2R e)C2R
Figures II-2-d-e: Micrographies des fontes V2R et C2R.



a) NF b) M3F
Figures II-3-a-b: Micrographies des fontes NF et M3F

¢) V2F d) C2F
Figures II-3-c-d: Micrographies des fontes V2F et C2F.

Pendant le refroidissement lent dans le four jusqu'a la température A1, l'austénite
saturée précipite du carbone qui enrichit le graphite déja formé. Les éléments d'alliages
qui se trouvent dans l'austénite ont une grande influence sur son homogénéité. Ainsi,
nous avons des zones austénitiques riches en silicium. mais pauvres en carbone a
proximité des nodules qui vont se transformer en ferrite si le refroidissement est
relativement lent (figures II-2-b-d-e). Les zones austénitiques plus riches en carbone
et en éléments carburigénes, et pauvres en silicium donnent une structure perlitique. Si le
taux de perlite était élevé apres le recuit de graphitisation, nous avons ensuite effectué un
recuit de ferritisation indirecte consistant en un chauffage au dessous de A1 (720°C)
pendant 2heures de maintien, suivi d'un refroidissement a l'air. Pendant le maintien a

cette température, des processus de décomposition de la cémentite ou de M3C en ferrite et
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en graphite surviennent. Cette transformation augmente donc le taux de ferrite et le

volume de graphite déja existant (figure II-3-a-b-c-d}. L'examen de ces figures
montre que fe traitement de graphitisation n'est pas efficace car il reste des carbures de
solidification. De plus le traitement de ferritisation indirecte n'est pas valable non plus car

la matrice n'est pas ferritique.

2-1-1-Répartition des phases et des constituants

Toutes les microstructures des états bruts de coulée présentées sur la figure II-1
montrent I'existence de carbures eutectiques, de perlite et de graphite. a l'exeption de la
fonte NB (figure II-1-b). En effet dans celle-ci. il n'existe pas d'éléments
carburigenes. mais un taux de nickel de 1.38% doni l'effet de graphitisation est connu.
Par contre , la fonte GSC, fonte classique qui ne contient pas de nickel.
présente des traces de cémentite a la surface périphérique des barreaux des

Keci-blocks (figure [I-1-a).

En comparant les micrographies des figures Il-1-c¢ et II-1-e, nous pouvous
déduire l'influence du vanadiun: a faible quantit¢ sur Ia dimension et la dispersion des
carbures oblenus a I'état brut de coulée. Cette grande finesse des carbures de la figure
II-1-e a unc grande influence sur le processus de eraphitisation qui est constaté aussi

bien sur la fonte M3R (figure [I-2-b) que sur la fonte V2R (figure I1-2-d).

lLa matrice de la fonte M3B a I'état brut de coulée présente une microdurete
relativement  élevée (figure I1-37), comparativement aux autres fontes. [a
figure 1I-1-d qui est un aggrandissement de la figure II-1-¢, met en évidence une
structure composée de carbures, de martensite et de bainite qui a une dureté moyenne de
730 HV_ Cette structure est due a la présence d'un taux élevé de nickel dans V'austénite
qui donne une assez bonne trempabilité a celle-ci. lors du refroidissement des Keel-
blocks. Alors que les autres fontes qui ont été refroidies dans les mémes conditions

présentent une structure perlitique avec des carbures.

['histogramme de la figure [I-4, présente le taux des phases et constituants de
toutes les fontes a 1'état brut de coulée. Dans la fonte GSC. a I'état brut de coulée on a
3% de carbure et 82% de perlite sans présence de fervite . Pour la fonte N, la quantité de
ferrite est de 19%, la quantité de perlite est de 70% et le graphite de 11%. Les autres
fontes présentent une quantité variable de carbure allant de 14% a 34%. Sur les
histogrammes des figures 11-4-5-6. 'astérix indique que la fonte M3 contient de la

bainite et de la martensite.
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Figure II-4: Taux des phases et constituant des fontes a I'état brut de coulée

Apres le recuit de graphitisation, la fonte M3R présente une structure bainitique,
donc le refroidissement dans le four jusqu'a 650°C ne conduit pas a la transformation
totale de l'austénite. Lors du refroidissement a l'air de 650°C jusqu'a l'ambiante, cette
austénite se transforme en bainite et en martensite. Les microstructures a des
grandissements différents sont présentés dans les figures II-2-b et II-2-¢, page 19.
Par contre les fontes alliées au Ni-V qui contiennent peu de nickel. présentent une matrice
perlitique avec plus de ferrite que dans le cas de M3R. Notons que les fontes M3R et
V2R présentent sur les micrographies, des carbures trés fins qui ne sont pas mentionnés
sur l'histogramme (figures II-5) mais. nous confirmerons cela ultérieurement par ta
technique de diffraction des rayons X. Les microstructures des figures II-2-b-c nous
montrent une structure a matrice ferrito-bainitique, ce qui s'explique également par une

orande stabilité de l'austénite, apres transformation de la ferrite.

Congernant les fontes au nickel-chrome type Cl, C2 et C3, le processus de
graphitisation n'a pas réussi a décomposer tous les carbures de solidification qui, a I'étal
brut de coulée, sont plus grands et plus stables. La fonte C2, riche en chrome, présente
une quantité de carbures de 24% supérieure aux taux de carbures des fontes au Ni-Mo et

au Ni-V, mais sa finesse de structure est moins grande (figure II-1-f).

Nous avons présenté sur ['histogramme de la figure II-3, le taux des différentes
phases et constituant aprés le recuit de graphitisation mais nous n'avons pas représenté la
fonte N qui ne présente’pas de carbures a ['état brut de coulée car elle n'a pas subi ce type

de traitement. La fonte GSC présente une croissance nette de la ferrite qui est de 60.5% et
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la décroissance de la perlite qui est de 28%. Evidemment. nous constatons pour toutes les
fontes, une croissance de taux du graphite. Toutes les fontes au Ni-Mo et au Ni-V ne
présentent pas de carbures bien apparents apres le recuit de graphitisation, par contre
dans les fontes Ni-Cr, les carbures de solidification existent toujours avec des taux
respectifs de 11%, 22% et 23%. Pour toutes les fontes alliées, le taux de ferrite varie
entre 11 et 25%. Le recuit de grapitisation a été efficace pour la fonte GSC qui n'a pas

subi ultérieurement de recuit de {erritisation indirecte.

‘80 P
%graphite E
%carbure
%perlite
Y%ferrite

GSC Ml M2 M3 VI V2 Vi 1 2 3

Fontes

Figure II-3: Taux des phases et constituant des fontes & I'état recuit de graphitisation

Sur les figures I1-3, page 20 nous avons présenté les microstructures
obtenues apres le recuit de ferritisation indirecte. Ce recuit décompose seulement une
partie des carbures eutectoides. En comparant les microstructures. nous constatons que fa
lerritisation a été trés bien réussie pour la fonte N qui n'a pas subi antérieurement un
recuit de graphitisation a cause de I'absence de carbures a I'état brut de coulée. Par contre
toutes les fontes altiées avec des éléments carburigénes présentent encore un taux de
carbure eutectoide relativement élevé. Cette quantité est plus grande pour la fonte alliée au
Cr"C2" et duninue [égerement pour les fontes M3F et V3F (figure 11-61.

[La fonte M3F présente apres le recuit de ferritisation indirecte une structure
nettement différente des autres fontes (figure I1-6). 1.e taux élevé de nickel abaisse la
figne de transformation Aj, d'ott la température de 720°C qui se trouve a la limite
supérieure du domaine de graphitisation (M3C-------> @ + graphitel. En fait, cette
température se trouve préalablement, dans e domaine de la bande triphasée(( + v -
graphite). Effectivement, aprés le refrotdisement a I'air. nous trouvens une structure de

ferrite, de bainite et de martensite dont la dureté est de 480HV. L'histogramme de la

29



figure II-6, représente le taux de phases et constituants aprés le recuit de ferritisation
indirecte, pour toutes les fontes a l'exeption de la fonte GSC. Le taux de ferrite a
augmenté pour toute les fontes, a I'exception de la fonte C3F et C2F dont la composition

est riche en chrome. Ceci qui explique I'absence ou presque, de ferrite au profit de la

perlite.
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Figures II-6: Taux des phases et constituant des fontes i I'état recuit de ferritisation

indirecte.

Les alliages M1 et M2, subissent également ['influence de la présence du
molybdene car son effet carburigéne puissant, stabilise la cémentite de la perlite qui est

donc visible apres les deux traitements thermiques (graphitisation et ferritisation).

La méme remarque peut étre également faite pour les alliages V1 et V2 qui
contiennent du vanadium, tout en ayant un taux de nickel relativement constant. Apres le
premier recuit, I'alliage V2 ne présente plus de carbures de solidification. De plus, a I'état
brut de coulée, la faible teneur en nickel de V3 par rapport a V2 favorise la présence des
carbures. L'effet "perlitisant” du nickel est confirmé aussi bien a I'état brut de coulée.
qu'aux recuits de graphitisation et de ferritisation indirecte. En fait, on retrouve l'effel du

nickel sur 'amélioration de la trempabilité.

Un faible taux de chrome, de 0,3% de la fonte C1 par rapport 3 C2 et C3 (1%).
suffit de confirmer son effet fortement carburigéne malgré la présence de 1,07% de
nickel. I s'agit bien de carbures de solidification de type M;C (figures TI-28 et 11-29,

pages 41 et 42).
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Dans le cas des fontes C2 et C3, l'effet carburigéne du chrome reste important
malgre la présence de nickel. Cependant la différence du taux de nickel entre les fontes
C2 et C3 donne une légere réduction du taux de carbure de la fonte C2 par rapport a la

fonte C3 car la fonte C2 contient plus de nickel et plus de carbone.

A l'aide de l'analyseur d'image. nous avons étudié la dimension moyenne et la
distribution des nodules de graphite . et la fréquence "n" désignant le nombre de nodules
de chaque classe, en fonction des différentes classes dimensionnelles (tableau II-1).
[es classes extrémes considérées sont de 4,54 5,5[Lm et de 16,5 a 17,5ptm. Les nodules
de dimension inférieure a 4,5[m n'ont pas été pris en considération, car ils pouvaient étre
confondus avec des inclusions, et donner lieu donc a des résultats éronnés. Ceci
explique l'aspect de la plupart des histogrammes qui ont I'atlure d'une courbe de Gauss.
interrompue du coté des faibles classes. Notons qu'aprés les calculs du test du ¥2. les
courbes n'ont pas une vraie distribution de Gauss. L.a surface enfermée par les
histogrammes est proportionnelie au nombre de nodules et non au taux surfacique des

nodules.

Les figures I1-7 a II-16 présentent des histogrammes exprimant la variation de
la fréquence "n" en ordonnée et la valeur moyenne de la classe "li" 5.6, T....... [ 7}im. en

abscisse, pour toutes les fontes destinées a I'étude,a 1'état brut ou traitées thermiguement.

Pour les fontes du groupe M. et les fontes GSC et N, les dimensions moyennes
du graphite a I'état brut de coulée, sont des valeurs proches. Par contre pour les fontes
au Ni-V et au Ni-Cr a I'état brut, on note des nodules de dimensions plus petites et
parfois déchiquetés. Le recuit de graphitisation et de ferritisation indirecte contribuent a
l'augmentation des dimensions moyennes des nodules de toutes les fontes. et 2
'augmentation de 'écart type (tableau II-1). Aprés les deux traitements de recuit. les
dimensions des nodules restent approximativement identiques pour toute les fontes. 3
l'exception de C3, en relation avec sa composition chimique (faible taux de nickel). En
étudiant ces histogrammes, nous pouvons constater que les traitements de recuit

déplacent les fréquences maximales "n" vers les classes "1i" . les plus grandes.
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brut de coulée recuit de recuit de
Fontes graphitisation ferritisation

Lmoy. E.type Lmoy. E.type Lmoy. E.type

(Lm) (Lm) (Lm) (Lm) (Lm) (Lm)
GSC 10,89 4,13 11,35 433 | -] -
N 10,88 397 | - | - 11,57 4,40
M1 9,85 3,78 9,98 4,09 10,25 4,42
M2 10,68 4,17 10,05 4,44 10,96 3,8L
M3 10,20 3,88 10,47 4,16 10,45 4,25
\ A 9,53 4,10 10,07 4,25 10,98 4,83
V2 9,41 3.91 9,71 4,30 10,08 4,70
V3 9,03 3,61 9,56 3,90 10,07 4,11
Cl1 9,40 3,67 11,14 4,32 11,02 4,96
C2 9,76 3,58 9,47 4,10 10,23 4,43
C3 973 3,18 9.92 4,08 10,52 4,45

Tableau II-1: Dimensions moyennes des nodules de graphite et leur écart type, en

fonction des alliages et des traitements.
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Figure [I-8: Variation de la distribution de la taille des noduies de graphite en fonction

de la !-:'\-'.{J‘il.-:=\'L' "n" de la fonte N (état brut de coulée et ferritisé).

Apres la solidification, le graphite présente une distribution différente qui dépend

de plusieurs facteurs tels que la composition chimique, les températures d'élaboration el
de coulée et la esse de refroidissement des keel-blocks. f"nsliln'_' tenu du fait que nous
navouns pas obtenu s fontes l";ﬁ l!'llflét.‘ﬁ al cours n_l':!'.!h' '~.L‘.|.':"!'\' Maboration el It):s:' tne
settle coulé iis ne pouvons pas expliquer toutes les varnations de la distribution, le
dimeunsion et les valeurs des taux de graphite. en se référant seulement a {a composition

{5 -
\_'u']l'lll;'||i:'-._'

Aprés étude des histogrammes obtenues ni = [( [; ) pour toutes les fontes, nous

pouvons faire les observations suivantes:

.a fonte GSC présente une distribution des nodules de graphite refativement
uniforme couvrant toutes les classes de dimensions. L'écart type pour cetie fonte est le
plus grand. A 'état brut de coulée, la fonte N présente une composition de base
'\‘it.'i!ii\|l;\:_ et un taux de nicket qui est de 1 .38% , et la distribution des nodules est

simifaire. Néamoins, pour toutes les classes, nous constatons une augmentation du
nombre des nodules. Ceci est en accord avec 'histogramme de la figure I1-4 qui
présente un léger surplus de graphite par rapport a la fonte de référence. 1.a présence du

nickel peut expliquer cette graphitisation plus importante . lors de la solidification.

Pour les autres fontes contenant des éléments carburigénes, nous pouvons
constaler que ceux-ci entrainent un regroupement des classes vers les faibles dimensions.

[.es valeurs de 'écart type sont faibles par rapport a celles des fontes GSC et N. Les



1
13

pe diminuent en particulier pour les fontes alliées au chrome,

carfs Iy

’

es e

valeurs d

Ni-Mo, puis au Ni--Cr.

décroissance dans l'ordre est nette pour les fontes au Ni-V,

80

nM1B

nM1R

Z

nM1F

17 um

10 11 12 13 14 15 16

9

en fonction

Figure II-9: Variation de la distribution de la taille des nodules de graphite

tat structural.

sone

de la fréquence "n" de la fonte M1 en fonction de

SRR

R

AN

.n,. ERRRReiRet e

80

nM2B
nM2R
nM2F

7

-

um

17
Variation de la distribution de la taille des nodules de graphite en fonction

12 13 14 15 16

1

1

10

9

.

Figure I1-10

at structural.

de la fréquence "n" de la fonte M2 en fonction de son €t

34




50

B V38 ]
AM3R 40

nM3F
= 7
30 Z 4%
Z Z8
I Z{
Z va
B K
20 1 Z /?\ Z
o .‘; 1
v val 7
7 vall 7
1 VA /¥3 7~
7 71 7
Zill Zill %
10 7 Zzill 7 7
A A1 IrA
Zzill il 7
Al ,
7 a2l 7 Y,
Z Zill 7 Z %
0 Zél 7 Zi VA yd
5 & 7 8 9 1o 11 12 18 14 15 16 17

Lm
Figure II-11: Variation de la distribution de la taille des nodules de graphite en fonction

de la fréquence "n" de la fonte M3 en fonction de son état structural.

Apres le recuit de graphitisation, nous constatons pour toutes les fontes une légére
augmentation du nombre de nodules pour chaque classe et en particulier pour les plus
grandes classes. Cela se traduit par l'augmentation des écarts lype et des dimensions
moyennes des nodules. Nous pouvouns constater en particulier pour les fontes allides au
Mo et au V. une germination et une croissance des nodules de graphite plus importante
par rapport a la fonte GSC qui possede a I'état brut de coulée une faible quantité de
carbures. Cette germination est provoquée par la réaction (M3C---------> ¥ + graphite)
qui a lieu aux interfaces austénite-carbure. La vitesse de germination est fonction du
nombre et de la finesse des carbures initiaux et en particulier ceux issus de la

solidification.

En étudiant le groupe de fonte "M", nous constatons une distribution particuliere
des nodules de graphite pour fa fonte M3. Les valeurs des nombres des nodules pour
chaque classe ont légérement changé par rapport aux autres fontes M1 et M2, car une
grande partie du graphite a déja été formée lors de la solidification (figures -4 et 5).
Ce phénomene est trés net pour le groupe de la fonte "V" qui contient, apres le recuit de
graphitisation, un nombre plus grand de nodules de faibles dimensions issus d'un grand

nombre de petits carbures M3C (figure I1-13) .

En ce qui congerne le groupe "C", la graphitisation a tendance a uniformiser les

dimensions des nodules d'une fagon plus remarquable.Cela se traduit par une plus
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orande différence entre les écarts types a l'état recuit de graphitisation et a 1'état brut de
o o

coulée.

En étudiant les valeurs des écarts type (tableau II-1), on constate que le recuit
le recuit de ferritisation indirecte a une influence sur la distribution des nodules de
graphite. En nous référant également aux valeurs des dimensions moyennes du méme
tableau II-1, des taux surfaciques (figures IV-5 a 6) et du nombre de nodules pour

toutes les classes (figures II-8 a 17), nous remarquons que pour toutes les fontes,
nous avons une augmentation de ces parametres.

Dans le groupe de fontes "V", nous constatons qu'apres le recuit de ferritisation
indirecte, nous avons la réduction des petits nodules qui se lient avec d'autres nodules

plus grands, et cela entraine un déplacement des valeurs nj maximales vers la droite.
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Figure II-12: Variation de la distribution de la taille des nodules de graphite en fonction

de la fréquence "n" de la fonte V1 en fonction de son état structural.
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de la fréquence "n" de la fonte V3 en fonction de son état structural.

Dans le cas des fontes alliées au Ni-Cr, nous constatons a {'état recuit de
ferritisation indirecte (figure I1-16-17) un phénoméne identique pour les fontes C2 et
(3 qui sont caractérisées par un taux de chrome élevé. Nous constatons dans ce cas une
augmentation du nombre de nodules. Cela signifie que dans ce cas, il y a probablement

une germination supplémentaire de graphite et une croissance des anciens nodules. Pour
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de la fréquence "n" de la fonte C3 en fonction de son état structural.

2-1-2-Distribution des éléments dans les différentes phases.

L'étude de la distribution des éléments dans les phases, a ét€ effectuée sur une
seule nuance de chaque groupe de fonte truitée M, V et C. Les micrographies et les
images X des figures II-18-19-20-21 représentent la structure de I'état "brut de

coulée" dans laquelle on note trés bien la répartition des éléments Si, Ni, Mo, V et Cr.

Pour le groupe de fonte au Ni-Mo, nous avons analysé la fonte symbolisée "M4"
avec un taux en molybdéne de 0,24% couramment utilisé dans I'industrie. Une
particularité trés importante est a souligner; c'est l'existence des plages a forte
concentration de Mo a l'intérieur des carbures M3C a I'état brut de coulée (figure II-
18-b). Apres le recuit de graphitisation, la présence de molybdéne est nettement visible a

l'intérieur de la matrice qui est de type perlitique (figure I1-20-a)



Figure II-18-a: Image par électrons rétrodiffusés  Figure II-18-b: Image X (SiKX)
de la fonte M4B de la fonte M4B

frif 2 il i : e - o R
Figure I1-18-c: Image X (Ni Ka) de Figure II-18-d: Image X (MoK)
la fonte M4B de la fonte M4B

Congernant la fonte V2 qui contient 0,20% de vanadium, nous pouvons constaler la
méme tendance de répartition des éléments alphagenes dans les phases (figures II-19).

L'existence des plages a forte concentration de vanadium dans les carbures et dans la

s
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perlite respectivement a I'état brut de coulée

éoalement &tre relevée (figures 11-19 et 20-b).

G:2000
NO(STK
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Figure I1-19-c¢: Image X (Ni K@) de Figure I1-19-d: Image X (VKQ)
ia fonte V2B de ta fonte V2B
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Figure I1-20-a: Image X (Mo Ka) de Figure I-20-b: Image X (VKaq)

la fonte M4R de la fonte V2R

Sur les figures II-21-b-c-d. nous avons présenté les images X des éléments
St, Ni et Cr correspondant a I'image par électrons rétrodiffusés de la figure II-21-a sur
les échantillons a 1'état brut de coulée de la fonte (2. Nous constatons que le chrome est
mieux réparti (figure I-21-d) aussi bien dans la phase ferritique que dans la phase
carbure, par rapport au Mo et au V qui ont une tendance plus marquée a ségréger dans les

carbures.
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dans la perlite, mais il est évident que dans ces fontes tel que nous le constatons sur les

images X , ces éléments sont également répartis dans la ferrite.

2-1-3-Identification des phases par analyse diffractométrique
Nous avons utilisé cette méthode d'identification afin d'essayer de préciser la

nature de certaines phases difficilement identifiables par microscopie optique.

2-1-3-1-Par diffraction des rayons X

Nous avons représenté sur les figures II-22 a 26 des enregistrements de
spectres effectués sur les fontes a I'issue de divers traitements thermiques. On reléve tres
bien l'influence du type de traitement qui a été effectué ainsi que son efficacité. Par
exemple sur la figure TI-26, on note tres bien la présence de cémentite dont le spectre
caractéristique est situé aux environs de 28 = 52°, et cela est bien conforme a la structure

représentée sur la figure I1-2-d.

Biesd (110)a (200)a @11 (220)a B10)
1090,
-500.
(002)graphite \
3 és 60 7 90 05 120 135 150 P

Figure 1I-22 : Diffractogramme de la fonte GSC a I'état brut de coulée.
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Figure I1-23: Diffractogramme de la fonte N a I'¢tat recuit de ferritisation indirecte.

De plus on note la présence des raies caractéristiques de l'austénite sur le
diffractogramme de la figure I1-24. Cela est bien entendu. li¢ a la présence du nickel
(3.22%). 1'influence du pourcentage de carbone sur la valeur du parametre de la maillc
cubique a face centrée de l'austénite a été calculée par plusieurs auteurs (Roberts, Zwell el
Closset) {32-33-34). L'application de ces formules au tableau II-3 nous indique une
valeur du taux de carbone en insertion dans l'austénite extrémement différente . Aprés un
recuit de ferritisation adapté, il a été possible de transtorme

i";l E-]--l l‘-.‘ L'-! '...:i

graphite et cela est tres net sur la figure I{-25.
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Figure T1-24: Diffractogramme de la fonte M3R
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r cetle phase austénitique en
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Figure II-25: Diffractogramme de la fonte M3F
Fonte |l (hkl) |paramétresa|a % en C |% en C|% en C
(A) (A) selon (32) [ selon (33) | selon (34)
Roberts Zwell Closset
(111) {3,590
M3R (200) |3,603 3.601 0.94 0.74 1,07
(220) |3,597

Tableau I1-3: Variation du taux de carbone de 'austénite d'apres différentes relations.

(race au calcul du parametre de la ferrite, on a également pu montrer sa variation en
fonction du traitement thermique. Cela est, 1a aussi, lié a une homogéinisation meilleure
de cette ferrite donc a une minimisation de la ségrégation initiale, comme par exemple,
celle du silicium. Cela a pu &tre vérifié, rappeions le, par quelques analyses ponctuelies
dans la phase ferritique par microsonde aux trois états structuraux (brut de coulée, recuit
de graphitisation et recuit de ferritisation indirecte). Les diffractogrammes des
figures 11-26, 27 présentent des carbures a I'état recuit de graphitisation et a ['état
recuit de ferritisation indirecte des fontes V2 et C2. La figure I1-27 met en évidence de
trés faibles raies de cémentite qui n'est pas identifiée par micrographie

figure II-3-c-page 20.



Figure I1-28: Diffractogramme de la fonte C2R.
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Figure 1I-26:Diffractogramme de la fonte V2R .
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Figure 1I-27: Diffractogramme de la fonte V2F .
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On peut relever le fait qu'apres recuit de ferritisal |
encore de la cémentite ce qui est 1a aussi conforme a la figure 1i-2-e-page 19.
F1680. (110)et (200)a 21)a (220)a (310)a

1
|
500, }
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i
/
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Figure I1-29 : Diffractogramme de la fonte (2}
2-1-3-2- Par microdiffraction des électrons
La nature des phases a pu étre également confirmée par microdiffraction des

électrons, effectuée sur lames minces (figures 11-30-31-32-33).

Figure I1-32 :phase "M3C de la fonte C2F  Figure II-33:phase o de la fonte C2F



Le rapport des surfaces des plages de cémentite et de ferrite esl
sensiblement respecté.Les micrographies électroniques effectuées sur les fames minces
(figures 11-34-a-b-c¢) mettent en relief des lamelies de cémentite qui ne sont pas
normales au faisceau d'électrons (35). Ainst les lamelles sont observées de travers, selon
un angle permettant de mettre en évidence leur discontinuité. leur extinction, et feur
dédoublement. La figure [1-34-b présente une cémentite eutectoide discontinue sous

forme d'un enchevétrement de morceaux de lamelles dans la matrice ferritique.

Figures I1-34-a-b-c: Micrographies électroniques de la perlite de la fonte C2F

c)

2-2-Analyse des structures apres trempe bainitique

La trempe bainitique effectuée a diverses températures donne une tres large
camme de propriétés mécaniques, et augmente également la résistance a l'usure. Pour

onnaitre linfluence des microstructures sur la résistance 4 l'ustre. nous avons appliqué
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La trempe bainitique effectuée a diverses trempératures donne une trés large
gammes de propri€tés mécaniques, mais augmente €galement la résistance a l'usure. Pour
connaitre l'influence des microstructures sur la résistance a l'usure, nous avons appliqué
une trempe bainitique sur les fontes GS truitées aprés un recuit de graphitisation et
présentant ou non des trages de carbures. Nous l'avons également appliqué a des fontes
du groupe "C" Ni-Cr apres recuit de graphitisation et présentant, ou non, des traces de

carbures.

2-2-1-Généralités
Dans les alliages de type Fe, C. Si; JM. SCHISSLER (36) a décomposé les
réactions bainitiques de type supérieur en deux étapes:
181€ &rape : 71| RS > oe+ e
28ME grape oe + Ye ----------- > o+ silico-carbures 1

Dans la deuxiéme étape la dissociation de ce et de ye donnerait

e ----------- > o + silico-carbure 1
Yo ----m----- >0+ silico-carbure 2
ym : l'austénite mere de haute température
e : phase austénitique enrichie en carbone appelée phase "austénitique post-

bainitique” (taux de carbone proche de 2% en poids)

oe : phase ferritique enrichie en carbone.

o : phase ferritique déssaturée

silico-carbure 1 : silico-carbure de "vieillissement™ .

silico-carbure 2 : silico-carbure dont la composition varie en fonction du carbone

et du silicium .

C'est généralement la bainite supérieure obtenue en fin de la premiere €tape qui est
recherchée. Composée d'une ferrite et d'une austénite enrichie en carbone, cette bainite
présente d'excellentes caractéristiques mécaniques qui dépendent des taux de carbone et
silicium initiaux. L'hétérogénéité de la fonte GS entre les trois zones des cellules entre
deux nodules (Figure 11-35), définies par J.M. SCHISSLER, (37-38) entraine de
nombreuses conséquences. Le premier probléme est que la matrice de la fonte GS ne
pourra pas se préter facilement au traitement bainitique. Le deuxieme provient des
décalages importants qui vont exister entre la réaction bainitique de zone 1 taux €levé en
silicium, bas en carbone (figure 11-35), et celle de la zone 3 qui termine sa premicre
étape en dernier. Pour une fonte GS non alliée de composition donnée, plus la taille de la

cellule sera grosse , plus la zone 1 sera riche en silicium et la zone 3 pauvre en silicium



préconisé I'emploi du Mo et du V. Malheureusement ces éléments ségrégent aussi aux
joints de cellules. méme apreés le traitement de graphitisation. En général dans une fonte
GS classique. il ne faut pas dépasser 0,2 % de Mo et de V. Le haut pouvoir carburigéne
de ces éléments provoque l'apparition des carbures de solidification situés au niveau des
joints de cellules et entraine une fragilisation accrue: il devient donc illogique d'ajouter
des éléments d'alliage en grande quantité car cela provoque en plus un étalement de la
durée de la premiére étape; donc le cofit du traitement thermique sera plus élevé surtout si

nous y associons le colit de la matiére.
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Figure I1-35: Délinition de la nature des phases et de leur localisation selon les zones

1, 2 et 3 dans une transformation bainitique (38)

2-2-2-Analyse de la microstructure apreés la trempe bainitique

La température d'austénitisation choisie a été de 870°C. Le taux d'austénite
résiduelle augmente ¢galement en fonction de la durée de l'austénitisation jusqu'a sa
stabilisation (39-40). Ainsi le temps de maintien au chauffage a été fixé par expérience,
sachant que la température de 870°C est supérieure a Al + (40 a 80)°C. Un maintien

de | heure est largement suffisant pour obtenir des conditions dites d'austénitisation.

La température de trempe bainitique aprés le chauffage a 870°C a été choisie a
370°C. lLadurée de maintien de S0minutes a ét¢ arbitrairement fixée, sachant qu'il y a un
risque de précipitation de carbures (41). Aprés ce maintien, les échantillons ont subi un
refrotdissement rapide. De ce fait. la bainite comprenait des taux variables de martensite
(figures II-36-a-b-c-d).



SV, %t
a) GSC b) N
Figures II-36-a-b: Micrographies prises aprés trempe bainitique 2 370°C (50minutes)
de la fontes GSCR et NF.

¢) M3 d) V2
Figures I1-36-c-d: Micrographies prises aprés trempe bainitique a 370°C (50minutes)
des fontes M3R et V2R.

Avant d'entamer les essais d'usure. il a été nécessaire de connaitre de facon
quantitative des taux des phases et constituants obtenus apres la trempe bainitique suivie
d'un revenu a 200°C pendant 2heures afin de d'identifier la martensite provenant d'une
austénite mere, insuffisamment enrichie en carbone. Le tableau II-4 indique le taux de
graphite et le taux d'austénite en considérant que le reste est bainito-martensitique. Les
quantités de graphite et d'austénite sont plus remarquables sur les fontes GSC, N et V3
qui contiennent respectivement 1,38%, 3.22% et 1.64% de nickel, et 0% d'éléments
carburigenes, 0,78% de molybdéne et 0,11% de vanadium .Dans ce cas également la

quantité de nickel joue son role graphitisant , et augmente le taux d'austénite.




Fontes || % de graphite % d'austénite : % de bainite et
.. martensite ]

GSC 115 9 79.5

N 14,5 10 755

Mi 9,5 9 81.5

M2 115 9.5 79

M3 11 12 77

Vi 115 13 755

V2 9 4 79,5

V3 9 9 82

Tableau II-4: Taux des phases et constituants en présence apres trempe bainitique

effectuée apres les recuits appropnés .

2-3-Propriétés mécaniques apres les recuits de graphitisation
et de ferritisation indirecte

Les propriétés mécaniques obtenues aprés les traitements thermigues dé

firccterment de fa quantité. de la distnbution. de ta forme ¢t des pr

que phase ou constituant présent dans la structure. Apros avoira
et quantitativerment la structure des fontes, nous étudierons les microdureres des phases el
du constituant la perlitique. Ensuite nous présenterons les propri€tés meécaniques obtenues
par essats de traction et résilience pour chaque fonte de maniére a essaver d'évaluer

l'influence des éléments d'addition.

2-3-1-Microduretés des phases et des constituants

[La détermination des microduretés de la ferrite. de la perlite et des carbures a &ié
faite pour tous les trois états structuraux qui sont obtenus. rappelons fe. a ['état brut de
coulée (figure 1I-37), aprés le recuit de graphitisation (figure 1-38) et aprés le recuit
de territisation indirecte (figure I1-40). Les cyles thermiques des recuits (pages 8-9)
identiques pour toutes les fontes étudiées ont entrainé des structures différentes et souvent
incomparables du point de vue structural et propriétés mécaniques. Par exemple dans le
aroupe de fontes au Ni-Mo, la fonte M3 alliée avec 3.22% de nickel et 0.78% de Mo a
présenté apres recuit de graphitisation une structure composée de ferrite, de bainite et de
martensite. [.es valeurs moyennes des microduretés des carbures de solidification qui onl
été relevées dans les trois structures de base de 'étude. varient entre S35HV a 840HV

{tableau II-3). La valeur la plus élevée de microdureté & ¢1¢ enregistrée dans le cas des



carbures des fontes C2 et C3 (figure I1-39). [.a microdureté des carbures la plus faible
a €té obtenue dans le cas de la fonte M3. Apres les deux recuits, nous constatons
successivement une augmentation des valeurs des microduretés des carbures
(figure I1-40-41). Cette variation est en relation directe avec I'augmentation du taux de
chrome associée a la diminution de la taille du carbure. Dans le cas de la fonte C3, nous

n'avons pas remarqué d'augmentation de la microdureté.

Nous avons constaté également que les traitements thermiques de recuit réduisent
considérablement 1'écart type des microdutetés des carbures. Les valeurs des microduretés
de l'eutectoide métastable a I'état brut de coulée sont comprises entre 240 et 375 HV. Sur
I'histogramme (figure II-40), 'astérix présenté sur la fonte M3 indique la dureté d'une

structure qui n'est pas de type perlitique ( 610HV ), mais de type bainito-martensitique.

Les microduretés du constituant perlitique des fontes C2B et C3B qui contiennent

toutes les deux presque 1% de Cr, sont équivalentes a celle de la fonte M1B qui contient
0,69% de Mo et également aux fontes V2B et V3B qui contiennent respectivement 0.2 et
0,19% de V. On peut conclure que, dans notre cas, 'effet des éléments d'addition sur la
dureté est tres difficile a estimer. [ dépend de la répartition des éléments considérés. entre

la ferrite et les carbures
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Figure I1-37: Valeurs moyennes des microduretés des phases des fontes a I'état brut de

coulée.
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Figure I1-38: Valeurs moyennes des microduretés des phases des fontes a I'état recuit

de graphitisation.
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Figure I1-39: Valeurs moyennes des microduretés des phases des fontes a I'état recuit,

de ferritisation indirecte.

Le tableau II-5 permet de nous donner un apergu sur la variation des microduretés
moyennes et des écarts type de chacune des phases apres chaque type de traitement. Etant
donné que les compositions chimiques entre les fontes sont tres différentes, les intervalles
de variation des valeurs des microduretés moyennes et des écarts type des phases sont

importantes et cela est particulierement visible a I'état brut de coulée. Les deux traitements



thermiques de recuit augmentent '"homogénéité des valeurs de la microdureté et I' écart

type de chaque phase, diminue.

états structuraux brut d e recuit d e recuit de ferritisation
coulée graphilisation indireste
HVcarbure 535a810 705 a 815 720 a 840
gcart type 202a33 15222 15a 17
HVcarbure
HVperlite 240 a 375 230 a 348 23524327
€cart type 15223 12220 10a 13
HVperlite
HVferrite 1752235 1554224 150a 215
écart type 9als5 9al5 dall
HVferrite

Tableau II-5: Variation des microduretés moyennes et des écarts type de la ferrite et de

la perlite suivant la microstructure.

Apres les recuits, la phase carbure est plus riche en chrome qu'a I'état brut de coulée
. On peut noter que la microdureté de la perlite des fontes C2 et C3 a I'état brut de coulée
est assez grande et équivalente a celle de la perlite de M1 qui contient 0.69% de
molybdeéne et a celles de V2 et V3, malgré une teneur en vanadium égale respectivement a
0,20% et 0,19%. Néamoins dans tous les cas elle reste essentiellement tributaire de
I'espace interlamellaire. donc de la trempabilité de l'alliage. Le choix du refroidissement
apres un chauffage a 980°C, ou apres recuit de ferritisation indirecte a été fait de fagon
délibérée afin de mettre en relief I'influence des taux des éléments d'addition sur les
différentes transformations structurales. Il est évident qu'une étude plus détaillée mettant
en évidence l'influence de ce parameétre permettrait de définir quelle est la loi la plus
appropriée pour une caractéristique donnée. Mais dans cette étude, on s'est référé aux
conditions industrielles qui ne permettent pas d'appliquer une multitude de cinétiques de
refroidissement dans le cas ou il y aurait des alliages a différentes compositions

chimiques.

2.3-2-Essais mécaniques et microfractographies
Pour caractériser les propriétés mécaniques de ces fontes GS , nous avons choisi
I'essai de traction. de résilience et de dureté HV3pgg. Ces propriétés mécaniques

déterminées apres les recuits de graphitisation et le recuit de ferritisation indirecte sont
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Figure 11-42: Variation de la charge de rupture "R", de la limite élastique “E" etdela

dureté HV en fonction du type de fonte i I'état recuit de ferritisation indirecte.
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Figure 11-43: Variation de I'allongement "A%" et de la résilience "K" en fonction du

type de fonte & I'état recuit de ferritisation indirecte.

A l'exception des fontes au Ni-Cr, nous constatons que les propri€tés de ductilit¢
et de tenacité augmentent aprés le recuit de ferritisation indirecte, alors que la charge de
rupture "R", la limite élastique "E" et Ja dureté "HV" diminuent. Dans le cas des fontes au

Ni-Cr. cette variation est négligeable car le recuit de ferritisation n'a pas eu d'influence sur



les carbures de solidification. On peut noter une relation entre les valeurs de dureté et les
valeurs des charges de rupture. Pour toutes les fontes, a I'exception des fontes au Ni-Cr,
nous constatons un rapport entre E / R proche de 0,8 qui nous permet d'apprécier un bon
comportement a la traction. Pour les fontes du groupe "C", ce rapport est de 0,90 a 0,95
valeur qui nous permet de constater que la rupture est fragile. Cette conclusion pour ces
fontes est confirmée également par les valeurs faibles de l'allongement "A" et de la
résilience "K". L'addition des éléments d'alliage donne toujours une augmentation de "R"
"E" et "HV". Pour la propriété de tenacité, les meilleures fontes sont celles au Ni-Mo a
I'exception de la fonte M3 pour laquelle ces traitements ne sont pas convenables, car elle

est fortement alliée.

L'étude des microfractographies aprés l'essai de traction, nous a permis d'avoir
des informations sur l'aspect ductile ou fragile du matériau apres recuit de graphitisation.
Nous avons analysé les fontes M, V et C, ainsi que la fonte de référence GSC et la fonte a
1.38% de nickel "N". La rupture de la fonte GSC n'est pratiquement que du type fragile
(figure II-44). La fonte GSC possede une bonne résistance a la rupture

comparativement a une valeur d'allongement de 12%.

La microfractographie de la fonte N (figure II-45) prise apres le recuit de
ferritisation indirecte présente un faciés de rupture ductile a proximite des nodules. Les
différentes parties de la microfractographie montrent des plages ductiles en auréoles ot la
matiére est étirée. Une déformation plastique a lieu autour des nodules. et on a soit la
formation de microcavités, soit des nodules dénudés. Ce relief se trouve évidemment sur
les deux échantillons antagonistes qui ont subit la rupture. Le nodule de graphite ou la
microcavité peul passer aléatoirement dans l'un ou l'autre des deux échantillons

antagonistes.



Figure II-45: Microfractographie de la fonte NF(aprés recuit de ferritisation)

La microfractographie de l'alliage M3 a composition élevée en molybdéne et en
nickel présente un "réseau hydrographique a rivieres larges" (43) , ainsi que des clivages
importants aux figures I1-46. Cet aspect différent de la microfractographie est dii a la
microstructure bainito-martensitique. Ces observations sont bien en accord avec la charge
de rupture importante, un allongement et une ¢nergie de choc faible qui sont
respectivement de 0.60% et 9,4)/cm2 (figures I1-40-41).



Figure II-46: Microfractographie de la fonte M3R

La microfractographie de la figures II-47 de la fonte V2R présente également un

faciés de rupture de type fragile

Figure I1-47: Microfractographie de la fonte V2R

La microfractographie de l'alliage C3R présente une topographie fragile (figure
I1-48). Cela explique une charge de rupture de 39daN/mm2, une résilience de 5,21 /em2
et un allongement pratiquement nul (figures 11-41-42). Ceci s'explique par la présence

des carbures de solidification.
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Figure I1-48: Microfractographie de la fonte C3R.

2-4- Essais du comportement 2 I'abrasion des différents types
de structures.

Toute piece de construction mécanique qui crée ou transmet un mouvement de
translation ou de rotation subit des frottements qui entrainent des abrasions conduisant a
une usure de la piece. L'usure a plusieurs inconvénients sur le fonctionnement des
machines; elle diminue la précision, donc la qualité des opérations, elle réduit le
rendement des transmissions et augmente le prix de revient global, par nécessité de
remplacement des pieéces ayant dépassé un taux critique d'usure. Pour toutes ces raisons
nous nous sommes interessés a I'étude de la résistance a 'usure abrasive des fontes. Les

fontes étudiées sont les suivantes :

-- s fontes au Ni-Cr apres recuit de graphitisation,donc possédant une matrice
composée de perlite et de carbures non transformés;

-- es fontes de type Ni (fonte N), de type Ni-Mo (fonte M3),de type Ni-V (fonte
V3) et la fonte GSC. Ces fontes présentaient une structure bainitique de type supérieur

comme nous I'avons déja précisé.

I1 est indispensable non seulement de s'intéresser a la microstructure et a l'aspect de
la surface abrasée pour savoir de quelle facon s'effectue I'usure, mais €galement de faire
la corrélation entre la perte de poids, la microstructure et l'endommagement préférentiel de
la surface. Les micrographies des figures II-36 présentent, des états observables

devant I'évolution de la 1187 étape apparente -
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Dans cette étude nous nous sommes intéressés a trois processus d'usure. Le
premier a consisté a effectuer des investigations aprés des essais de 15 tours. Cette
initialisation a I'abrasion, nous a permis d'observer les phases endommagées et les fontes
susceptibles de mieux résister a I'usure. Le deuxiéme processus nous a permis d'étudier
la résistance a l'usure qui est caractérisée par la perte de la masse lors d'un essai de
40 000 tours. Les observations au MEB nous ont permis de tirer des conclusions sur
I'état de surface des éprouvettes apres les tests d'usure. Le troisiéme processus consiste a
étudier la microstructure de la surface abrasée, et de la face transversale, pour observer
I'endommagement en profondeur aprés un essai de 400 000 tours dans des conditions

identiques a celles des essais précédents " 200 tours / mn ".

2-4-1-Processus d'initialisation a l'usure abrasive

L'usure par abrasion lors du déplacement de I'éprouvette dans I'abrasif est causée
par la présence de particules de carbures de silicium angulaires et dures, appliquées sur la
surface moins dure. [L.e mouvement tangentiel de 'abrasif relatif a la surface est crée par le
mouvement de I'éprouvette. Les particules abrasives peuvent endommager le matériau de
deux facons:

Soit la particule posséde un angle d'attaque aigu par rapport a la surface abrasée qui
donne une force tangentielle Ft supérieure a la force normale Fn (figures 11-49-a).

Soit une variation instantannée de Ft et Fn permettant de faire la rotation de la
particule de telle sorte que la force tangentielle Ft soit inférieure & la force nomale Fn.
Dans ce cas la particule posséde un angle de T /2 par rapport a la surface abrasée. Et cela

provoque des impacts (figure I1-49-b).

Chaque grain abrasif a donc un rble d'outil coupant provoquant des micro-
copeaux issus de labourage ou d'impacts. L'arrachement de matiére va dépendre
également de la nature de la microstructure. Une structure ferritique se préte a
I'enlévement de matiere, alors qu'une structure a constituants durs. ceux-ci ne se séparent
que s'il ne sont pas enchassés solidement dans la matrice. Ce phénomene risque d'étre
amplifié si la différence de dureté entre ceux-ci et le reste de la matrice est plus grande. Il
est donc important de connaitre comment les constituants sont enrobés dans la matrice et
leur répartition. Lorsqu'un grain abrasif est en contact avec une surface ductile, on
observe une empreinte ou un sillon qui n'entraine pas nécessairement un enlevement de
matiére sous forme de micro-copeaux. Dans le cas des matériaux durs, une proportion
importante de matiére peut-étre enlevée par I'effet du déchaussement des particules si elles
ne sont pas bien enchassées et I'arrachement de la matiére par le labourage. La structure
bainitique est alors la plus recommandée (39). En effet. il a été démontré qu'une bainite
supérieure de fin de 1°7¢ étape a une bonne résistance a l'usure (42). Pour obtenir une

telle structure
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avec une durée de maintien minimale, les températures de trempe bainitique chotsies sont,
en général, comprises entre 350°C et 400°C. Rappelons que dans notre cas, il n'y a pas
eu d'étude particuliere pour définir pour chaque fonte la fin de transformation de la 1i¢re
étape apparente. La durée de 50 minutes relative au maintien bainitique a €té prise de

maniére aléatoire afin de comparer les différents essais abrasifs.

mouvement de I'éprouvette mouvement de I'éprouvette
o — ~
a)mécanisme de labourage b) mécanisme d'impact

Figures 11-49 : Schéma du mécanisme d'usure a l'abrasion.

Par ailleurs 'usure peut provoquer une déformation plastique sur une profondeur
non négligeable de la surface usée. Les défauts peuvent étre des glissements, des macles
et méme des transformations de phases dans le cas d'une austénite résiduelle qui peut se

transformer en martensite (44).

Pour démontrer le processus d'initialisation de l'usure abrasive, nous avons
effectué un essai d'abrasion pendant 15 tours a une vitesse de 200tours/mn sur des
éprouvettes polies que nous avons ensuite étudiées par analyse d'image. Les résultats
mettent en évidence que la fonte M3 est la pius résistante a ['usure, car elle présente la
surface la moins endommagée par l'abrasif. Pour ce qui est du groupe de fontes au Ni-
Cr, la surface des éprouvettes est moins atteinte par |'abrasif (tableau II-6). La figure

[1-50, illustre l'aspect des surfaces polies abrasées aprés un cycle de 15 tours  pour des

fontes N, M3 et V3.



fontes S.non usée (%) HV 30kg
GSC 34,10 275
N 36,66 331
MI 37,60 365
M2 36.80 339
M3 38,11 387
Vi 35,08 362
V2 35,20 373
V3 36,83 385
CIR 38,22 398
C2R 39.60 358
C3R 45,70 344

S non usée % : La surface non atteinte par l'usure en pourcentage apres 15 tours & une
vitesse de 200tours/mn.
Tableau II-6: Paramétres obtenus lors de l'essai d'usure abrasive de la structure

bainitique des fontes "GSC", "N", "M", "V" et "C"

Figure 1-50: Aspect des surfaces endommagées aprés initialisation a 'usure abrasive

Avec le méme type d'essai, les observations au MEB metlent en évidence des
impacts et des labourages (figures II-51 a 57 provoqués de facon aléatoire par des
particules de carbures de silicium. Les fontes GSC et N ayant subi une trempe bainitique
a 370°C possedent une structure bainitique avec la présence de plages non négligeables

d'austénite (tableau II-4}-
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Les figures II-52-a-b mettent en évidence le phénomeéne de déchaussement des
nodules de graphite et un déplacement de matiére. Les particules abrasives en carbure de
silicium, créent des rayures pouvant atteindre 20 jtm de large. Ce labourage s'explique
dés l'instant ol il y a une phase moins dure que le carbure de silicium. L'état de surface
micrographique de la fonte GSC ne présente pas le méme type d'endommagement,tel que

le déchaussement des nodules (figures 1I-51-a-b)

Pour la fonte M3 contenant 3,22% de nickel et 0,78 % de molybdene, le probléme
d'usure est moins grave que pour les fontes GSC et N. Le relief présenté sur la figure
II-53 ne montre pas de déchaussement des nodules de graphite. Cette figure met en
évidence une déformation plastique autour du graphite. Nous pouvons confirmer que le
graphite dans cette fonte est plus consolidé dans la matrice que dans les deux premieres

fontes GSC et N pour lesquelles, nous constatons également un labourage

[La fonte V3 contenant 1,01% de nickel et 0,19% de vanadium ne présente pas de
déchaussement du graphite. Cependant, a proximité des impacts, nous constatons un

déplacement de matiere par labourage (figures II-54).

18um3BL kYU 155E3 Bzﬁas/aa _
a) b)

Figure I1-51: Initialisationdel'usure sur la fonte GSC bainitique.
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Figure [I-52: Initialisation de l'usure sur la fonte N bainitique.

G: 2000
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Figure I1-53 : Initialisation de l'usure sur la fonte M3 bainitique .
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Figure I1-54 : Initialisation de l'usure sur la fonte V3 bainitique .

Dans le cas des fontes au Ni-Cr tel que CIR, et apres usure, le déplacement de la
matiére n'est pas fréquent, sauf dans le cas d'impacts trés importants de 'ordre de 401Lm
(figure II-55). Dans les trois fontes au Ni-Cr, nous constatons une fragilité et une
tendance au décollement des carbures (figures 53-36-57). 1.2 zone oil I'abrasif percute
la surface suivant un angle proche de la normale du facies d'usure. présente un cratére
(figure 1I-55-a). Lorsque l'angle d'incidence de la particule abrasive est beaucoup plus
faible par rapport a la surface de I'échantillon, nous constatons un processus d'usure du
type "effet de coupe", aussi bien sur la bainite que sur la perlite. Les figures 11-55-b-
56-a mettent en évidence des cassures et une tendance au décollement de carbures sous
Vaction des particules abrasives. On note aussi l'action de ces particules sur la

déformation des colonies perlitiques.

l.a figure I1-56-a montre bien I'hétérogénéité de ces matrices et en particulier la
fragilisation déja induite par I'interface carbure de solidification. matrice, qui représenie
en fait un parfait chemin de propagation de microfissurations. l.a figure 1-56-b

présente une microporosité au niveau de l'espace interdendritique.
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Figure 11-55: Initialisation de ['usure sur la fonte C2R

i
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Figures H-56 @ Initizhisation a Vusure sur la fonte {21
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Figures II-57: Initialisation a l'usure sur la fonte C3R .

2-4-2-Résistance a l'abrasion

Les essais d'initialisation a l'usure caractérisés par le labourage, les impacts sur la
matrice et les déchausements des nodules et des carbures, ont été complétés par des essais

de résistance a l'usure.

Dans cette étude, nous nous sommes intéressés aux reliefs et aux microstructures de
la surface abrasée et a la variation de sa composition chimique dont la surface est altérée
par I'adhésion des particules présentes dans I'enceinte de la machine d'usure. BOWDEN
RABINOWICZ et TABOR (45-46) ont démontré que lorsque les métaux glissent I'un
sur l'autre, il se produit un transfert d'éléments métalliques. Le contact entre le métal et
l'environnement abrasif favorise également |'absorption des couches d'oxydes présentes
en surface (44-47-48-49). Cette adsorbtion favorise la fragilité et I'oxydation en
surface du métal. Cette adhésion des éléments métalliques et d'oxydes est favorisée
surtout par des imperfections ponctuelles et linéaires en surface, provoquées par la
déformation plastique lors de I'essai d'usure, sur une profondeur dépassant la centaine de
microns. Dans notre étude  I'endommagement en profondeur a été mis également en

évidence par l'observation au MEB de la coupe transversale a la surface abrasée.

|'essai d'usure effectué pendant 40 000 tours ne nous a pas permis de mettre en
évidence la morphologie de la surface réellement abrasée, des éprouvettes, car un dépot
incrusté sur quelques microns d'épaisseur, masque l'état d'usure du matériau.
Cependant, un relief de plaques fissurées qui ont tendance a se décoller est mis en

évidence sur les figures I1-58-60-62. Cette incrustation de dépot est issue de la




poussiére de l'enceinte lors de l'essai d'usure. L'analyse chimique qualitative de ce deépdi
est illustrée par des spectres énergétiques a 'EDAX. Les figures [1-59-61-63 metten
en évidence l'existence des éléments Al, Si, Cu, Ti et Ca provenant tous du briquetage.
de la décomposition de l'abrasif et des différentes parties constituant l'enceinte. Cette
analyse quanlitative a montré que la nature des éléments retrouvés est indépendante des

zones analysées.

C’::1600 101

Figure II-58: Micrographie prise au MEB de la fonte M3 aprés traitement baiil

apres usure pendant 40 000tours
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Figure I1-59:Analyse qualitative de la surface abrasée de la figure II-58.
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Figure II-60: Micrographie prise au MEB aprés traitement bainitique de la fonte V3 & la
suite de 'usure pendant 40 000tours .
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Figures II-61: Analyse qualitative de la surface abrasée de la figure II-60.
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Figure I1-62: Micrographic prise au MEB de la fonte C3R aprés usure pendant
40 000tours .
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Figures I1-63:Analyse qualitative de la surface abrasée de la figure II-62.

2-4-3-Résistance a la fatigue par abrasion

Pour obtenir des informations complémentaires sur la résistance a 'usure abrasive,
nous avons augmenté la durée de I'abrasion a 400 000 tours afin d'étudier 1'effet de
fatigue. Les observations effectuées ont lieu en surface aprés un léger polissage avec une
bonne finition nous permettant d'enlever juste la profondeur ayant adsorbé les
particules métalliques (figures II- 64-65-66). 1.'étude métallographique a lieu
également sur la partie transversale pour observer la profondeur de I'endommagement
(figures II-67-68.

['analyse micrographique des surfaces abrasées des fontes GSC, N, M et V ne

présentent aucune modification de l'aspect structural bainitique initial, et aucune fissure

W
fa




n'a €té observée. A titre indicatif, nous avons présenté sur la figure I1-64 |a

micrographie de la surface usée de la fonte GSC.

Figure II-64: Micrographie de la fonte GSC apres traitement bainitique et essai d'usure
pendant 400 000tours.

Apres recuit de graphitisation et essai d'usure prolongé, les fontes au Ni-Cr
présentent des fissures (figures I1-65-66). Cette matrice subit un endommagement par
fissuration figures II-66-a-b.

Figure 11-65 : Micrographies de la fonte C1R apres essai d'usure pendant 400 000
tours

74




B

J

a) b)
Figure I1-66: Micrographies de la fonte C2R aprés essai d'usure pendant 400 000 tours

Apres l'analyse de la surface usée, nous avons analysé des structures situées en
profondeur, dans des coupes transversales. Nous avons essayé de mettre en évidence
l'influence du traitement thermique et de la composition chimique sur lI'endommagement
ap-rés test de longue durée (400 000tours). Nous avons pu constater des aspects différents
entre les fontes GS ayant subi une trempe bainitique ou un recuit de graphitisation.Sur la
figure I1-67, on peut constater une délamination trés importante de la matrice bainitique
en particulier sur les fontes GSC et N, alors que les fontes "M" et "V" présentent des
délaminations localisées, de petites dimensions, et quelques fissures en surface
déportant de la matiére. Pour les fontes au Ni-Cr a I'état recuit de graphitisation, les
figures I1-68-69 indiquent la présence d'écailles et méme des fissures en surface qui se
désintégrent par délamination "sheet-like" (44). La présence d'un carbure en sous couche
de surface, entraine l'initiation d'une fissure qui peut se propager sur plusieurs
micrométres dans la matrice perlitique, vers la surface. L'effet de fatigue est donc ressenti
également sous la surface. Les figures I1-68-69, mettent en évidence un nombre
important de fissures situées a plusieurs micrométres de la surface. L'usure créee des
fissures, sur quelques micrométres en profondeur; et cela par propagation peut donner un

phénoméne d'écaillage par des charges Fn alternatives, sur toute la surface.
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Figure I1-67-a : Micrographie prise au MEB sur le profil transversal de la surface
abrasée sans attaque chimique de la fonte GSC ayant subi le traitement bainitique avant

usure.
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Figure I1-67-b : Micrographie prise au MEB sur le profil transversal de la surface
abrasée sans attaque chimique de la fonte N ayant subi le traitement bainitique avant

usure.
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Figure I1-67-c : Micrographie prise au MEB sur le profil transversal de la surface
abras€e sans attaque chimique de la fonte M3 ayant subi le traitement bainitique avant

usure.
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Figure II-67-d : Micrographie prise au MEB sur le profil transversal de la surface
abrasée sans attaque chimique de la fonte V3 ayant subi le traitement bainitique avant

usure.

Figure I1-68 : Micrographie prise au MEB sur le profil transversal de la surface abrasce

de la fonte C2R (non attaquée).

La figure II-68 met en évidence un chemin de fissuration que nous ne pouvons pas
observer sur une surface attaquée chimiquement ou a un faible grossissement. Les

figures I1-69 montrent des carbures brisés sous l'effort appliqué en surface par I'effort
d'usure. La propagation des fissures dans l'alliage C2R peut atteindre une profondeur de
110pum.

Tt



Figure II-69-a: Micrographie prise au MEB sur le profil transversal de la surface

abrasée de la fonte C2R (attaque Nital).

: Blmm300KkU 714

Figure II-69-b: Micrographie prise au MEB sur le profil transversal de la surface

abrasée de la fonte C2R (attaque Nital).
2-5- CONCLUSION

Puisque nos fontes contiennent des carbures de solidification, nous avons effectué
un recuit de graphitisation dont la durée a été fixée a 5 heures. L'étude statistique des

phases et des nodules de graphite, nous a permis de conclure que:

Les éléments carburigénes ont une grande influence sur la réponse au traitement de

recuit de graphitisation.
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Ie role du nickel est mis en évidence par une augmentation de la dimension et du
nombre des nodules dans toutes les classes "li" des fontes apres le recuit de ferritisation

indirecte.

le recuit de graphitisation et le recuit de ferritisation indirecte augmente, en général,
les dimensions moyennes des classes "li" et leur distribution, le taux surfacique et le
nombre des nodules de graphite. Le recuit de graphitisation déplace également les
fréquences maximales "n" (nombre de nodules par classe "li"), vers les classes "li" les

plus grandes, et favorise la nucléation des nodules de graphite.

Les figures I1-10-c, II-11 et II-12 mettent en évidence la ségrégation du Mo
dans les carbures. Méme aprés le recuit de graphitisation, ces carbures restent stables el,

de ce fait, peuvent provoquer l'initiation des fissures le long de leur interface.

e caractere ductile de la fonte GS de type N (au nickel), aprés recuit de
ferritisation indirecte, est mis en évidence par microfractographie apres l'essai de
traction. Le nickel augmente la charge de rupture. la limite élastique et la résilience sans
pour autant réduire excessivement 'allongement. Pour ce qui est des éléments Mo, V et

Cr. ils provoquent un certain degre de fragilité.

On a également mis en relief les résultats suivants:

Apres le recuit de graphitisation et le recuit de ferritisation indirecte, les valeurs
moyennes des microduretés de la ferrite et du constituant perlitique diminuent par rapport
a celles relevées a I'état brut de coulée pour tous les alliages. Par contre la phase carbure

a sa microdureté qui augmente par rapport a celle de son état initial.

la variation de la microdureté de la perlite avant ou apres traitement thermique

fluctue dans un intervalle maximum de 375HV a 230HV.

Plus la fonte est alliée, plus la valeur movenne de la microdureté de la phase ferrite
ou carbure augmente. C'est la mise en solution des €léments Ni, Mo, V ou Cr qui

augmente la valeur de la microdureté de la ferrite.

Dans le cas de la fonte M3, apreés le refroidissement suivant le recuit de
graphitisation on a un mélange de bainite, de martensite et d'austénite. La diffractométrie
par rayons X montre bien qu'aprés recuit de ferritisation indirecte, cette austénite est

transformée en ferrite.
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En ce qui concerne 'abrasion et lors de Uinitialisation a l'usure, tes particules
abrasives ont tendance a glisser sur {es phases dures; donc 'endommagement est plus
faible dans les structures contenant des carbures.Cette étude de |'abrasion, nous a montré
l'existence d'un transfert d'éléments métalliques provenant de l'environnement de

I'enceinte de la machine d'usure par incrustation. sur la surface des éprouvettes.

L'initialisation a I'usure abrasive nous a montré que la matrice bainitique de la fonte
non alliée "GSC" entraine une décohésion des nodules de graphite. Par contre dans ia
matrice bainitique ou perlitique d'une fonte alliée la décohésion de ces nodules est plus
difficile. De plus, les carbures de solidification des fontes au Ni-Cr sont motns
déchaussables. Le déplacement de matiére que nous avons observe se fait aussi bien par
impacts que par labourage et cela dans la structure bainitique ou perlitique. Apres une
usure abrasive prolongée. le phén. aene de délaminatio . n'oxisw oratiquement pas dan.

tes fontes allides au Ni-Mo Ni-\ »t Ni-Cr alors qu'tl est bizn s on évidence duns les

—r

tontes GSC et N. Par contre. dos ta structure des foetes av Mi-Cr. on observe une

fissuration des carbures i se propage dans la matrice.
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3-Traitements thermiques sur la fonte au Ni-Cu
99NC99

L'originalité d'un des traitements thermiques utilisé dans cette étude vient du
fait qulil a été effectué au chauffage dans un domaine de température de transition
" + Y + graphite" (50-51-52).

Nous savons que 1'austénite obtenue aprés trempe bainitique est recherchée car ce
traitement entraine un effet bénéfique sur la ductilité. La fonte symbolisée “NC” contient
2 84% de nickel et afin d’améliorer d'avantage la résistance a la fatigue tout en ayant une
résistance 4 la traction non négligeable. nous lui avons appliqué un traitement permettant
d”obtenir une petite quantité de ferrice. associée a de l'austénite. Nous avons pensé que
ces traitements thermiques donneraient de nouvelles propriétés imécaniques, jusqu’a ce
jour inconnues avec un traitement conventionnel isotherme, aprés de longs maintiens.
Cette petite quantité de ferrite peut €ire obtenue a la température proche mais inférieure
de la température limite A} supérieure de la bande triphasée. température encore appelée
A ma. Toutefois, dans notre cas, nous avons atteint la température " entre Ajpmyux. €l
Ajmn " de traitement par chauffage et de ce fait. nous avons du déterminer une bande de
transition étant bien entendu que cela dépend non seulement de la composition chimique
de base, mais également de la structure initiale avant chauffage, de la vitesse de
chauffage, et du temps de maintien en température. La bande de transition qui a €té
obtenue a partir des structures ferrito-perlitique, martensitique et des structures de revenu
a été déterminée a des températures différentes sans maintien ou avec maintien suivi

d'une trempe brutale a l'eau a 20°C.

3-1-Etude de l'évolution structurale de la fonte Ni-Cu "NC"
durant la transition 0; <A, a 0; > A,.

3-1-1-Rappel de I'hétérogénéité de composition de la fonte "NC"
L'intervalle de température de la bande de transition dépend de plusieurs
paramétres. Les températures limites inférieures et supérieures de ce domaine fluctuent
avec la variation de la composition chimique de la matrice. Toutefois on peut assister a
plusieurs phénomenes. En effet une fonte de composition donnée peut présenter
plusieurs types de matrices en fonction de la loi de refroidissement appliquée a l'issue

d'une phase d'austénitisation préalablement avant retour a l'ambiante.
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Par exemple, on peut avoir, pour la méme fonte GS. une matrice ferritique, ou
ferrito-perlitique ou perlitique ou méme autre, si la loi de refroidissement a été plus
intense. Dans ces conditions, il est évident que la détermination de la bande de transition
que nous appellerons dorénavant "BTc" sera fonction de la compétitivité entre la
cinétique de chauffe et la cinétique de transformation des phases initialement présentes.
Dans le cas des matrices différentes. une vitesse de chauffage de 1°C/heure donnerait le
méme intervalle deBTc, mais si on applique une vitesse de l'ordre de 200°C a
300°C/heure on va avoir une fluctuation de l'intervalle BTc. Il est évident que si la
densité de nodule de cette fonte évolue I'amplitude de cette bande triphasée va également
évoluer suivant la loi A8 = f(Rceliule). L'observation de la figure III-1 montre
clairement que les nodules de graphite sont entourés de ferrite alors que les zones
perlitiques sont surtout situées au niveau des joints de cellule de solidification. Bien que
cette structure soit celle observée apres refroidissement dans le moule. nous avons
procédé a une ¢tude de la répartition des éléments d'alliage au sein de la celiule de
solidification (figure III-2). On observe clairement que les éléments Si. Cu et Ni sont
en surconcentration en zone I par rapport aux zones il et I1l. Par contre le manganése est
en surconcentration dans la zone I1I. Le fait que le taux de carbone soit plus éievé dans
cette zone est évident putsque cette zone contient de la perlite. Toutefois. on sait quapres
trempe a {'issue d'une austénitisation on a le méme profil en carbone car on a équilibre
local, en phase austénitique, en fonction du degré de saturation locale, tributaire de la

répartition des éléments substitutionnels (Ni, Cu. Si et Mn ).

e

Figures III-1: Micrographie de la fonte “NC” prise a 'élat brut de coulée.
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Figure III-2: Profil de répartition des éléments (C. Si. Mn, Cu et Ni) entre deux

nodules de graphite a I'état brut de coulée.

3-1-2-Rappel de la notion classique de la bande triphasée.

Compte-tenu des remarques précédentes il est évident que la température eutectoide
varie d'une zone de la cellule & une autre. En général la température A de la zone | est
plus élevée que la température A de la zone 111 et il devient évident que cette évolution
engendre la création d'un intervaile de température A fluctuant entre ces deux extrémes.
Si on se place dans cet intervalle de températures, aprés maintien assez long, on sera
toujours en présence de 3 phases (¢ + * + graphite ou & + */ + Fea(C suivant le systeme
(stable ou métastable) choisi, d'oti le nom de "bande triphasée”.

Dans notre cas, I'étude a été plus complexe car on a procédé a l'analyse en cours de
chauffage, sachant que dans un alliage homogeéne la transition & + Fe3C -—--—-- > Y
entraine automatiquement ['existence d'une période de co-existence des trois phases,
période qui représente I'évolution de la réaction et non la présence d'une bande triphasée.

Ainsi répétons-le, dans notre cas, nous avons, au chauffage, superposition des

deux phénomeénes a savoir, la bande triphasée et. pour chaque endroit, le reflet de

I'évolution "matrice de base ------—---- =y,

3-.1-3- Probléemes associés a cette hétérogénéité sur l'évolution des

températures A et sur l'évolution des cinétiques de transformation
P 1 q

Il est évident que . dans notre cas, le facteur le plus important a
été la compétitivité entre les cinétiques de transformation del 'ensemble

M3C + O ———> Y et (ou) (& + graphite ———> ¥ et la cinétique de chauftage.

En effet, dans la zone 11, 1a ol la température A est la plus basse, donc la oi la

température Acj est la plus basse, le type de structure et le type de morphologie de cette
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structure vont avoir une influence trés importante. Par exemple, une structure perlitique
grossiére évoluera moins vite qu'une structure perlitique fine et encore moins vite, a

fortiori, qu'une structure bainitique ou méme martensitique.

On congoit que si on transfére cette approche a la zone Il ou a la zone | on retrouve

le probléme mais différé puisque la température A est différente.

En fait on va se heurter i l'association des cinétiques de réactions locales et la
cinétique de chauffage. On aura également le degre de stabilité des carbures suivant leur

localisation en zone I, 11 et I11.

Dans ces conditions, répétons-le, il est extrémement dangeureux de parler de
"bande triphasée” telle que celle obtenue et décrite apres refroidissement a partir de la

phase meére hétérogene austénitique (figure IT1-3) (41).
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Figure ITI-3: Diagramme d'équilibre pseudo-binaire Fe-C-Si a 2% de silicium (41).




Si on observe la figure ITI-4 on a une excellente illustration de I'influence de la
vitesse de chauffe bien qu'il sagisse toujours du méme état initial, en l'occurence la fonte

"NC" 3 I'état brut de coulée.
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Figure ITI-4: Influence de la vitesse de chauffage sur l'évolution de la courbe

thermodilatométrique.

Plus la vitesse de chauffage Ve croit, plus les points de transformation
(graphitisation a 8 <A : point Gi et disparition de ferrite 2 6 > A : point Ji) ont tendance
a monter en température;ce qui est a priori, évident si on se référe aux notions classiques
d'évolution de structure au chauffage. Néamoins, répétons le, l'intervalle Gi -- Fi refléte
I'ensemble des réactions s'effectuant, au chauffage, dans toute cellule de solidification.
Il est certain que l'intervalle réel de la bande triphasée se situe dans l'intervalle Gi --Ji

puisque le point Gi correspond a une température 8 < A}

Pour cette raison. dorénavant. nous ne parlerons donc que de l'intervalle de transition ou

encore bande de transition.

Pour l'alliage "NC" la bande de transition se situe de 675°C a 825°C (figure III-
5). Il est fort probable que la bande triphasée ( au sens réel du terme) se situe environ de

740°C 4 800°C environ.
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Figure III-5 : Relations entre les 2 températures de transformation Ji et Gi en fonction

de la vitesse de chauffage.

Apres chauffage a 300°C/ heure, d'un état initial brut de coulée ou trempé, rous
avons procédé a un maintien a 790°C de 40 minutes, qui est une température située dans

cet intervalle, puis nous avons effectué une trempe rapide (azote ou hélium sous atmosphére)

L'examen de la figure III-6 c¢st extrémement révélateur de I'influence de 1'état
initial. En effet. si la structure de trempe obtenue par retour a l'ambiante aprés maintien
de 40 minutes a 790°C est assez bien dispersée dans le cas de 1'état initial brut de coulée
(figure a), il n'en est pas de méme si la structure initiale était de type trempée

martensitique (figure b).

Le fait d'avoir une structure initiale trempée a permis d'enclencher une réaction de
graphitisation prématurée en zone I, donc une réaction de ferritisation indirecte qui
entraine ensuite une réaction ®———>Y plus tardive, donc une production
martensitique trés faible,par retour a 'ambiante, localisée aux joints de grains en
zone 1. De toute lagon la température 790°C est bien située dans l'intervalle de
transition. La présence d'austénite est par ailleurs bien confirmée par diffraction

des rayons X (figure III-7).



a) b)

Figures III-6-a-b : Microstructures de la fonte "NC" obtenues aprés chauffage a la

"o

température de 790°C a partir de I'état "brut de coulée” "a" et "trempé" "b". Le maintien
au chauffage a été de 40 minutes et le refroidissement a eu lieu a I'hélium jusqu'a la

température ambiante.
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Figure ITI-7: Enregistrement d'un diffractogramme aux rayons X d'un état brut de
coulée aprés maintien de 40 minutes a 790°C, suivi d'une trempe a I'hélium, jusqua la

température ambiante.
La figure ITI-8 montre également que la température 790°C engendre une

formation d'austénite dont la température Ms se situe d'ailleurs aux environs de 310°C.

Ceci explique la présence de martensite observée sur la figure III-6-a.
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Figure III-8: Dilatogramme jusqu'a la température de 790°C a partir d'un état brut de

coulée, sans maintien, suivi d'un refroidissement sous atmosphére d'hélium .

Il est évident que plus la température du maintien dans cet intervalle de transition
augmentera, plus la quantité d'austénite augmentera. Il faut, la aussi, rappeler que le taux
de carbone de cette austénite est celui de l'austénite eutectoide donc tributaire de la
composition locale de la matrice. et qui fluctue avec les niveaux de ségrégation.
Toutefois la variation de ce taux eutectoide local n'est pas importante et elle n'est pas
observable par diffraction des rayons X. Il en résulte que si le taux d'austénite, dans
I'intervalle de transition croit, aprés retour a la température ambiante, la quantité de
martensite croit également. Ceci est prouvé par l'augmentation de la dureté comme le

montre la figure ITI-9.

Sur une matrice martensitique obtenue par trempe a l'eau a partir de 900°C "1
heure", on a effectué un chauffage a 750°C (figure III-10) ou 770°C (figure III-11)
ou 810°C (figure III-12) pendant 1 heure. L'évolution de la matrice apreés retour a
I'ambiante par refroidissement a I'eau est mis en évidence par la formation d'austénite
issue des ex. joints de grains ferritiques. En effet, c'est en cet endroit qu'apparaissent et
croissent les zones austénitiques qui subissent plus ou moins la trempe par retour a 20°C.
Par contre a 810°C (figure ITI-12) on n'observe plus de ferrite. Cela nous conforte
dans l'approximation de l'intervalle de transition que nous avions situé de 675°C a 825°C

(sans maintien).
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Figure II1-9: Relation entre les températures des traitements thermiques a haute

température et les valeurs des mesures de dureté de la fonte "NC".
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Figures III-11 : Micrographie de la fonte "NC" prise apres revenu a 770°C
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3-2-Courbes TTT et TRC

Les refroidissements ne peuvent étre que de deux types soit en continu, soit en
trempe étagée. Etant donné que dans notre étude, nous nous sommes intéressés au
domaine de température de la bande de transition. il était donc logique d'étudier les
évolutions structurales a partir d'une température incluse dans ce domaine. Le chaultage
a partir de 1'état brut de coulée, jusqu'a la température de 790°C a été choisi  afin d'avoir
de la ferrite en quantité minimale. A titre comparatif nous avons effectué¢ la méme étude
apreés austénitisation a 900°C. Dans les deux cas le temps de maintien a été de 30

minutes.

Nous savons que I'hétérogénéité chimique de l'austénite meére provoque l'existence
d'une famille de courbes TTT et TRC correspondant aux différentes zones I, IT et 111
(38-41-figure ITI-2), et cela est amplifié par la diversification des tailles des cellules.
Une grande variation de la concentration en carbone, silicium et nickel entre les zones | et
[IT entraine un décalage important entre les courbes TTT et TRC de chacune de ces
zones. Cela explique l'existence de plusieurs lois critiques de trempe bainitique
(53). En zone I, le temps d'incubation des transformations perlitiques et bainitiques est
diminué, alors qu'en zone Il les éléments ségrégés entrainent une germination plus
tardive. L'existence d'une courbe unique TRC et TTT parait difficilement concevable.
Ainsi, seule la courbe de début de transformation de la zone I peut étre caractérisée avec
précision dans le cas d'une fonte GS non alliée, car la zone 11 est riche en carbone, donc
les courbes de refroidissement se déplacent, vers la droite. Dans le cas d'une fonte

GS alliée au Ni-Cu, ces éléments d'addition se trouvant en zone | déplacent également les



courbes de transformation vers la droite. Les courbes de transformation TTT et TRC des
zones I, [l et Il ne devraient pas présenter un écart important et I'état structural bainitique
entre les zones [, Il et ITI ne devrait pas présenter une hétérogéneité trés importante. Lors
de la transformation bainitique de type supérieure,a l'issue de la réaction de 1% étape
apparente, nous pouvons parler de la coexistence de plusieurs austénites a différents

degreés d'enrichissement en carbone (54-55).

Figure III-13: Micrographie traduisant I'homogéinité structurale de la bainite obtenue
aprés un maintien de 60 minutes a 400°C. La température de chauffage avant trempe est

de 900°C pendant 30minutes.

La réaction de 1% étape commence en premier lieu en zone I si la fonte n'est pas
alliée au Ni et au Cu. Le nickel favorisera la présence d'austénite dans la zone I alors que
la zone III sera riche en austénite car la phase mére est déja plus riche en carbone. Cela
devrait donc entrainer une homogéinisation structurale (figure III-13). La figure III-
14 relative a la filiation de la concentration des éléments Ni, Mn, Si, Cu et C entre deux

nodules d'une structure bainitique met en évidence la non évolution de I'hétérogéneilé

chimique.

Une analyse des transformations de phases en trempe €tagée pour les fontes GS est
trés complexe et trés longue. La faisabilité des traitements longs n'est pas interéssante
pour l'industrie. Dans le cadre d'une recherche fondamentale sur les transformations de

longues durées, J.M. SCHISSLER (36) s'est intéressé a la transformation bainitique.
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Figure III-14: Variation du silicium, du nickel. du cuivre et du manganése entre deux
nodules de graphite a 1'état de trempe bainitique (400°C-60minutes). (8y=900°C:
tv=30mn)

Afin de déterminer le temps d'incubation de la courbe TTT apres austénitisation a
900°C ou a partir d'une température de la bande de transition de 790°C, nous avons
effectué des maintiens a des températures isothermes prises a des intervalles de 50°C
variant de 200°C a 750°C. A partir de 1'état brut de coulée, la durée de maintien de
30 minutes a 790°C et 2 900°C a été définie expérimentalement par des mesures de dureté
Vickers en fonction des durées de maintien a ces températures. En effet, I'équilibre entre
phases était atteint aprés 30 minutes car la dureté ne varia alors que faiblement aprés

trempe a l'eau.

Les valeurs de durée d'incubation ont été déterminées par dilatométrie de trempe
comme étant le temps écoulé entre le temps t = 0 de début de trempe de I'éprouvette et
I'instant ot la courbe cessait d'étre rectilligne. La fin de réaction n'a pas été déterminée
par dilatométrie mais par analyse de la structure aprés maintiens de durées variables. es
durées de temps de maintien ont été de 10mn, 20mn, 30mn, 50mn, lh 30mn, 2h,
2h 30mn et 3h. Il n'existe pas une grande précision sur la durée de la fin des

transformations de 'austénite.

Dans cette étude, nous nous sommes contentés d'effectuer une analyse des phases
obtenus a I'issue de maintien ne dépassant pas une durée maximale de 3 heures car cela
nous a permis d'obtenir la transformation de la 1¢7¢ étape apparente de la réaction de la

bainite supéricure. Dans le domaine de la bainite supérieure et apres refroidissement
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jusqu'a I'ambiante, la réaction est caractérisée par une diminution du taux de martensite et
une augmentation du taux d'austénite dont une partie s'enrichit en carbone parallelement
a une augmentation du taux de bainite dans toute la matrice. Cet enrichissement de
I'austénite entraine une diminution de la température Ms, donc une augmentation du taux
d'austénite. La fin de la réaction bainitique de 1T étape apparente est obtenue aprés un
maintien de durée telle qu'on ait un taux d'austénite résiduelle maximum et un taux de
martensite minimum. Cette modification structurale, entraine automatiquement des

valeurs minimales de dureté et de magnétisme.

La présence de la ferrite bainitique est mise en évidence par une attaque au nital. 1.e
fond clair représente 1'austénite résiduelle et la martensite. Un revenu de 2 heures a la
température de 200°C nous a permis de révéler la martensite revenue. I'analyse d'image,
nous a permis de quantifier la somme des deux phases "ferrite bainitique et martensite”.
Sur simple déduction. on détermine les taux des phases de la matrice. Le taux de la phase

de graphite étant mesuré et déduit également avant |'attaque chimique.

Dans le cas de la bainite inférieure, on ne peut pas parler de réaction de 117 étape
apparente car il n'y a pas d'enrichissement en carbone de l'austénite. Toufefois apres
différents maintiens bainitiques,une Iégére chute de la dureté et du magnétisme peut

parfois étre constatée si on est proche du domaine de la bainite supérieure.

3-2-1- Transformation de l'austénite par trempe étagée
3-2-1-1-Apres austénitisation a 900°C
3-2-1-1-1- Maintien dans le domaine de la bainite inférieure

Les taux de transformation de l'austénite aux températures isothermes variant de
200°C, 250°C et 300°C en fonction de différentes durées peuvent étre étudiés a travers les
courbes de variation des taux de ferrite bainitique, ainst que par I'évolution des valeurs
de dureté et d'aimantation en fonction du temps de maintien bainitique (figure ITI-15-
16-17-18).

La figure III-15 est trés explicite car elle illustre parfaitement le fait que le taux de
ferrite évolue beaucoup plus lentement a 200°C qu'a 300°C. Ce qui est logique si on se
référe aux mécanismes fondamentaux de la formation de la bainite. Cela est également
confirmé par la figure III-16 qui refléte I'évolution du taux de martensite. La chute
refléte, dans ce cas. la diminution du taux de phase meére mais absolument pas un degré
d'enrichissement en carbone qui est surtout la caractéristique de la bainite supérieure

-
-

comme par exemple, 2 300°C, qui est a la limite inférieure de la bainite supérieure.
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Figure III-15: Variation du taux de ferrite bainitique en fonction du temps de maintien

bainitique & 200°C, 250°C et 300°C a partir de I'état brut de coulée de la fonte "NC”
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Figure ITI-16: Variation du taux de martensite en fonction du temps de maintien
bainitique a 200°C, 250°C et 300°C a partir de I'état brut de coulée de la fonte "NC"

Les courbes des valeurs de dureté et d'aimantation pour les températures 1sothermes
de 200°C, 250°C et 300°C représentées sur les figures IT1-17 et ITI-18. confirment
cela. Cependant, il n'est pas évident de faire une approche qualitative linéaire entre la
caractéristique magnétique O et le taux de la phase austénitique paramagnétique. Ceci est
dit & ce que cette valeur magnétique caractérise une aimantation globale de la bainite, de la

martensite, de l'austénite et du graphite.

94



240 ' I "
0 100 tem ps(mn ) 200

Figure II1-17: Variation des valeurs de dureté HV3okg en fonction du temps de

maintien bainitique 2 250°C et 300°C 2 partir de I'état brut de coulée de la fonte "NC"
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Figure ITI-18: Variation des valeurs magnétiques en fonction du temps de maintien
bainitique A 250°C et 300°C a partir de I'état brut de coulée de la fonte "NC"

3-2-1-1-2- Maintien dans le domaine de la bainite supérieure

Les figures I11-19-20-21 présentent le taux des phases d'austénite bainitique,
de ferrite bainitique et de martensite en fonction de la durée de maintien bainitique a
350°C, 400°C et 450°C. Aprés un traitement bainitique a 400°C, le taux d'austénite
maximum de 28% , correspond 2 un maintien de 50 minutes (figure III-19). A 450°C,
le taux maximum d'austénite est de 27%, mais la durée de fin de 11¢7¢ étape apparente, est

au-dela de 90 minutes de maintien .
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Figure III-19: Variation du taux d'austénite en fonction du temps de maintien
bainitique a 350°C, 400°C et 450°C a partir de I'état brut de coulée de la fonte "NC"
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Figure III-20: Variation du taux de ferrite bainitique en fonction du temps de maintien
bainitique a2 350°C, 400°C et 450°C a partir de 1'état brut de coulée de la fonte "NC"
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Figure III-21: Variation du taux de martensite en fonction du temps de maintien
bainitique 4 350°C, 400°C et 450°C a partir de I'état brut de coulée de la fonte "NC"



Les valeurs de dureté et magnétique des figures HI-22-23 sont en relation directes
avec la variation des taux de phases présentée aux figures I11-19-20-21. Par contre
les valeurs des taux de ferrite et de martensite ne cessent d'évoluer durant le temps de
maintien bainitique sans qu'il y ait de relation évidente avec l'évolution du taux
d'austénite (figure III-20-21).
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Figure III-22: Variation des valeurs des duretés HV30kg en fonction du temps de

maintien bainitique a 350°C, 400°C et 450°C a partir de 1'état brut de coulée de la fonte
HNC"
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Figure I11-23: Variation des valeurs magnétiques en fonction du temps de maintien

bainitique a 350°C, 400°C et 450°C a partir de I'état brut de coulée de la fonte "NC*

3-2-1-1-3- Maintien dans le domaine perlitique
Le traitement isotherme a 600°C fait disparaitre toute trace d'austénite aprés

90 minutes de maintien. La trempe étagée effectuée a la température de 650°C ou & 700°C



pendant 90minutes nous indique qu'il y a eu a la fois ferritisation directe dans certaines

plages et formation de perlite lamellaire et globulaire dans d'autres plages (figure 111-24) .

Il est a noter que la perlite lamellaire s'est formée du niveau de I'ex. joint de la
cellule de solidification (38) 1a ot il y a surconcentration d'éléments carburigénes. Par
contre il y a eu ferritisation directe dans la zone I la ol les taux de Si et Ni sont les plus

élevés.

De méme entre ces deux structures on note une perlite globulaire ce qui pourrait
également indiquer que, dans cette localisation précise, il y a probablement une

ferritisation indirecte.

a)TTT650°C(90mn) b)TTT700°C(90mn)

Figure I11-24: Micrographies obtenues aprés austénitisation a 900°C pendant 30

minutes suivie d'une trempe étagée a 650°C ou a 700°C pendant 90 minutes et ceci a

partir de 1'état brut de coulée de la fonte "NC".

Pour ce qui est de la température de 700°C, la tranformation de l'austénite en
"ferrite + graphite" ou "ferrite + cémentite" est plus tardive. Aprés 10 minutes de
maintien 2 700°C: la valeur de la dureté est de 344HV car on a 37% de martensite et 19%

d'austénite résiduelle associés a de la ferrite et du graphite.

3-2-1-1-4- Courbe TTT apres austénitisation a 900°C
Toutes ces investigations; nous ont permis de tracer la courbe g b B

(figure III-25).
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Figure III-25 : Courbe TTT de |a fonte "NC"

obtenue a un chauffage 2 900°C pendant
30 minutes




La courbe TTT représentée sur la figure II-25, a permis de mettre en évidence
le domaine de la bainite (la bainite inférieure et la bainite supérieure) et le domaine
perlitique. Nous constatons que les enveloppes exprimant le début de la transformation
de l'austénite et la fin de la transformation apparente de la réaction bainitique se trouvent
bien retirées vers la droite car a la température austénitique. la matrice s'est enrichie en
carbone. Pour ce qui est des températures extrémes de 200°C et 450°C du domaine

bainitique, les durées de fin de transformation apparente sont supérieures a 180 minutes.

Nous y avons également représenté les évolutions propres au domaine de
transition olt on assiste aux transformations successives en zones I, Il et lIT selon le type
¥ ——> (¢ + graphite, ou ¥ ———> (X + Fe3C en fonction de la température et de la
composition chimique locale.
3-2-1-2-Aprés chauffage et matntien dans la bande de transition "BT"

Pour cette étude, nous avons utilisé la méme approche expérimentale que dans le
cas précédent. Nous avons effectué un maintien de 30 minutes 2 790°C avant le maintien

isotherme a plus basse temipérature.

3-2-1-2-i-Maintien dans fe domaine de la bainite inférieure aprés chautfage dansia "B1"

La structure fine (figure II-26) aprés la trempe a 200°C peadant 90 minuies.
montre bien I'hétérogénéité de composition de l'austénite créée dans la bande de
transition. En effet, en plus de I'hétérogéinité classique des zones "zi" on a une
hétérogéinité localisée au niveau des ex. joints de grains d'austénite de cette bande ce qui
est tout a fait normal si on prend en compte le mécanisme de la transformation au
chauffage donnant naissance a cette phase austénitique. Aprés refroidissement et maintien
on devra done avoir une réponse, différente de celle de toutes ces zones,au maintien

bainitique inférieure.



Figure I11-26: Micrographies obtenues aprés maintien au chauffage a 790°C pendant
30 minutes suivi d'une trempe bainitique 2 200°C pendant 90 minutes et ceci a partir de

I'état brut de coulée de la fonte "NC".

A 250°C et 300°C, l'évolution de la dureté ~ fonction de l'augmentation du taux
d'austénite résiduelle est portée sur la figures ITI-27. La stabilité de cette austénite,
dont I'enrichissement en carbone permet de diminuer les points Ms et Mf, provoque la

chute de dureté.
400
H\!.ha 1

300 y T r
0 100 temps(mn) 200

Figure II1-27: Variation des valeurs de duretés HV3ogg en fonction du temps de
maintien bainitique 2 200°C, 250°C et 300°C a partir de I'état brut de coulée de la fonte
IlNCIl

3-2-1-2-2-Maintien dans le domaine de la bainite supérieure apreés chauffage dans la
i

La figure III-28 montre I'évolution de la dureté HV3g en fonction de la
température de maintien isotherme et du temps de maintien. On retrouve, la aussi,

I'aspect classique de I'évolution qui permel méme de dicerner la fin de 11¢¢ étape
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apparente. Il faut toutefois noter qu'a 450°C la réaction semble complexe car on sait que

le nickel a tendance & créer ure forme de "nez" bainitique asymptotique a 450°C - 470°C.

340
I i\/th T
320 1
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280
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/——*‘/l‘.

220 1 - — 400°C

240 7

i

T

200 T ' |
Figure II1-28: Variation des valeurs de la dureté HV3gk,e en fonction du temps de

tique 2 350°C, 400°C et 450°C a partir de 1'état brut de coulée de la fonte

maintien b (]

"NC"

3-2-1-2-3-Maintien dans le domaine perlitique apres chauffage dans la "BT"
es valeurs de dureté de la structure apreés maintien dans le domaine perlitique
varient de 240HV a 257HV. A 600°C, nous pouvons observer de la perlite associée &

des Tlots de ferrite tres fins (figure I11-29).

Figures 111-29: Micrographie obtenue apres trempe étagée a 600°C pendant 90 minutes

a partir de I'état brut de coulée de la fonte "NC"., suivi d'un chaufface de 30minutes a 790°C .
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3-2-1-2-4-Courbe TTT de l'austénite obtenue apres chauffage dans la bande de
transition, a 790°C.

Cette courbe TTT (figure III-30) met en évidence la bainite inférieure. de la
bainite supérieure et le domaine perlitique. Le début de la transformation de 'austénite se
déplace vers la gauche par rapport a la courbe TTT réalisée a partir de la température de
900°C. Cela découle du fait que le domaine de température de la bande de transition ne

permet pas d'enrichir en carbone la phase austénitique.

3-2-2-Transformations de l'austénite par refroidissement continu
Afin de compléter I'étude de courbes TTT nous avons également entrepris I'étude
des courbes TRC de l'austénite en fonction de son mode de formation (900°C ou 790°C).

3-2-2-1-Apres austénitisation a 900°C pendant 30 minutes
Nous avons utilisé plusieurs lois de refroidissement dont les vitesses sont

indiquées sur le tableau III-1.

numéros des|1 2 3 4 5 6 7
courbes "TRC"

vitesse (°C /h) 540 648 1006 | 1656 |3096 (4572 |5148
Dureté (HV) 251 268 275 289 325 472 638

Tableau III-1: Mesures de duretés correspondant aux différentes vitesses de

refroidissement en continu entre 900°C et 200°C.

A partir des courbes dilatométriques au refroidissement, nous avons tracé la
courbe TRC (figure ITI-31) de la fonte NC, apres austénitisation a 900°C pendant 30
minutes. L'inflexion d'une courbe dilatométrique obtenue par refroidissement lent "
300°C/ heure" permet de délimiter les températures limites A lmax et Almin de la BT.
Les dilatogrammes obtenus a des vitesses inférieures: 1. 2,3 et 4 correspondant a des
vitesses de 540, 648, 1006 et 1656°C/ heure, présentent des inflexions nous permettant
de tracer une petite ouverture mettant en évidence seulement ¥ + (G + Fe3C). Notons
que la présence uniquement de graphite ne correspond qu'au cas idéal du diagramme
d'équilibre Fe-C stable. En réalité. on a toujours la cémentite perlitique aux joints de
cellules, favorisée par la présence du manganese qui ségrége en zone lIl. Rappelons que
la température A lmax correspond a la zone | riche en silicium et la température A Imin

correspond a la zone 111, pauvre en silicium.
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Figure 111-3¢ : Courbe TTT de la fonte "NC" obtenue a un chauffage & 790°C pendant
30 minutes
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Figure I1I-31 : Courbe TRC de la fonte "NC" obtenue 2 un chauffage & 900°C pendant
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Ainsi, les températures A lmax et Almin, varient en fonction de la vitesse de
refroidissement . La deuxiéme ouverture qui apparait c'est bien la BT caractérisée par

¢+ v+ G ou cémentite perlitique qui commence d'abord en zone L.

Au dessous de A lmin en refroidissement continu. la graphitisation ne peut €tre
mise en évidence, par contre les phases de cémentite et de ferrite perlitiques sont
évidentes jusqu'a la température de 580°C environ seulement en zone Il L'austénite
instable non transformée dans le domaine perlitique,se transformera en bainite qux

températures variant de 300°C a 400°C.

Nous remarquerons également la présence de Msmax de la zone | et de Msmin de
la zone [1.Pour ce qui est des températures Mfmax et Mfmin. eiles ne figurent pas. car
elles sont au-dessous de la température de la température ambiante, et le refroidissement

n'a pas €1é poursuivi.
3-2-2-2-Aprés chauffage et maintien pendant 30 minutes dans la bande de transition a

[e tableaua IIX-2 présente toutes les duretés obtenues apres refroidissement
continu de 790°C 4 200°C suivant les vitesses indiquées sur fe méme tableau IH-2. 51
les vitesses sont supérieures a la vitesse critique de trempe, la mise en ¢vidence de la
phase ¢ initiale de la bande de transition est trés difficile car il y 4 peu de phase G. De
plus elle se trouve alors répartie dans une matrice austénito-martensitique hétérogene
(figure TII-33-a). Par contre si la vitesse de refroidissement diminue, la structure
devient classique mais reste hétérogéne en répartition (b et ¢). A la température de 790°C.
la matrice contient la ferrite et une austénite, pauvre en carbone. Cette derniére est
transformée lors du refroidissement & une vitesse de trempe "numéros 7 et 8". en
martensite et en austénite résiduelle. Cet état structural composé de ferrite. de
graphite, de martensite et d'austénite résiduelle est caractérisée par une dureté ne

dépassant pas 410 HV 3.

lnuméros des|1 2 3 -+ 5 6 7 8
courbes "TRC"
vitesse (“C/h) 180 r 290 | 80O 1400 | 1800 | 3600 4200 {13200 |
dureté (HV30) 217|221 236 (242 265 290 255 1410 E

Tableau III-2: Mesures de duretés correspondant aux différentes vitesses de

refrotdissement en continu entre 790°C et 200°C.
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pendant 30 minutes.

Figure I1I-32:Courbe TRC de la fonte "NC"

obtenue a partir d'un chauffage a 790°C
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L.a courbe TRC de la figure ITI-32 montre dans le domaine de la BT, la
présence de la ferrite initiale " G " + graphite, et éventuellement Fe3zC en zone I, mais

dans notre cas, il existe des aurcéoles de ferrite (figure III-1

Au-dessous de la température Ajmin. c'est la ferrite et la cémentite perlitique qui
Imin-

apparaissent en zone 1l jusqu'a la température de S80°C environ.

Le restant de l'austénite qui ne s'est pas transformé en perlite se transformera en

bainite aux températures variant de 300°C a 450°C.

Les températures Mg pay et Mg maxcorrespondent a la zone |

Les températures Mg min et My min correspondent a la zone IlI

les températures My minet Mg may, n'existent pas sur la figure ITI-32 | car elles
se trouvent au dessous de la température ambiante et le refroidissement n'a pas été

poursuivi.

[.e domaine de transformation bainitique de la courbe TRC obtenu & partir de la
BT est plus important que celui de la courbe TRC obtenu a partir de 900°C. Etant
donné qu'a 900°C, la matrice est riche en C, il est évident que les domaines perlitique et
bainitique sont plus déplacés vers la droite que les domaines de transformation obienus o

partir de la BT.

l.es micrographies des figures III-33-a-b-c révélent les trois structures
obtenues lors des refroidissements continus a partir de la température de 790°C avec des
vitesses de 180°C /h, 3600°C /h et 13200°C /h.

[.a figure III-33-a. révele des traces de martensite, et en blanc c'est
simultanément la ferrite et l'austénite résiduelle. Un revenu a 200°C, réveélerait
mieux les aiguilles de martensite. La figure III-33-b montre la présence de la perlite et
la ferrite initiale. " O ". Alors . que le refroidissement a la vitesse de 180°C/ heure
(figure I11-33-c) . montre une structure homogéne fine ferrito-perlitique. Les grains
de ferrite et de perlite seraient certainement plus gros dans le cas des vitesses lentes de

cette fonte chauffée a 790°C.
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a) v=13200°C /h. b) v=3600°C /h.
Figures II1-33-a-b: Micrographies de la fonte "NC" obtenues apres refroidissement
continu selon les vitesses respectives de 13200°C/h et de 3600°C/h, et ceci a partir d'un
chauffage a 790°C pendant 30mn.

¢) v=180°C /h.
Figures III-33-c: Micrographie de la fonte "NC" obtenue apres refroidissement

continu selon la vitesse 180°C/h a partir d'un chauffage a 790°C pendant 30mn.

3-3-Etude des propriétés mécaniques aprés différents
traitements thermiques

Apres l'étude de la variation de l'intervalle de température de la bande de transition,
celle des transformations de phases aprés refroidissement continu et celle des traitements
par maintiens isothermes, nous nous sommes intéréssés aux propriétés mécaniques.

Nous savons que les fontes bainitiques de type supérieur présentent des propriéteés
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mécaniques performantes. & condition que la structure a 20°C soit de type ferrito-
austénitique stable. Nous nous sommes également intéressés a la variation des propriétés
mécaniques de structures obtenues apres chauffage a différentes températures et en
particulier dans le domaine de la bande de transition. Soit apres trempe a l'eau, soit apres
trempe bainitique a 400°C en fonction du temps de maintien a cette température. Les
températures de maintien avant trempe ont été de 900°C ou de 790°C. Dans le cas du
traitement bainitique, le tracé des courbes TTT effectué précédemment indique que la fin
de la transformation apparente est obtenue apres différentes durées de maintien bainitique

selon que la température est de 450°C ou de 240°C.

3-3-1-Propriétés mécaniques obtenues par trempe a l'eau a partir de
différentes températures de maintien (t = 30mn).

La figure ITI-34 présente la variation des propriétés mécaniques de la charge
"

de rupture "R", de la limite élastique "E", de l'allongement "A" et de la résilience "K" de

I'état brut de coulée. et aprés chauffage pendant 30 minutes aux températures 900°C,
790°C. 765°C. 750°C et 730°C, suivi d'une trempe a l'eau jusqu'a 20°C.

Les propriétés mécaniques varient dans une assez large mesure en fonction des

traitements thermiques appliqués.

La figure II1-34 illustre l'évolution des propriétés de traction "R" et de
résilience "K" en fonction de la température de maintien dans le domaine de transition a
partir d'un état initial de type brut de coulée. On note essentiellement une augmentation
de Ret E liée a I'apparition d'une certaine quantité de produits hors d'équilibre, qui

croit avec la température de maintien,entrainant une diminution de I'allongement.
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Figure ITI-34 :Variation de "R" et "E", "A" et "K" en fonction des températures de

maintien avant trempe de la fonte "NC".

LLes microfractographies des figures II-35-a-b-c¢ reflétent trés bien I'évolution

de l'allongement, donc la diminution de la fragilité.
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Figures HI-35-a:Microfractographies du faciés de rupture aprés I'essai de traction de

alll

I'état brut de coulée de la fonte "NC".
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a) 790°C b) 765°C
Figures 111-35-b-c: Microfractographies du faciés de rupture apres I'essar de traction
d'éprouvettes chauffées pendant 30 minutes a 790°C et & 765°C suivies d'une trempe &

l'eau (fonte "NC").

['évaluation semi-quantitative de la concentration de Pausténite existante est
représentée par la vanation de la caracténstigue e de la sir
représentée sur la figure IT1-36. On note bien une d ce de G don
apparition fréquente d'austénite au fur et @ mesure que la temperature séleve de 7307C a
900°C.
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Figure I11-36: Relation entre la variation des valeurs magnctiques et les diftérentes
températures de chauffage dans la bande de transition pendant 30 minutes, suivi d'une

trempe a l'eau.



3-3-2-Propriétés mécaniques obtenues aprés trempe bainitique apres
austénitisation a2 900°C pendant 30 minutes.
3-3-2-1-Trempes bainitiques 2 400°C (durées de maintien bainitique, variables)

On observe une variation des propriétés mécaniques aprés trempe bainitique a
400°C en fonction des maintiens isothermes variables (figure IT11-37). La température
de 400°C est une température limite du domaine de la bainite supérieure. Les courbes de
la figure ITI-37 mettent en évidence la variation de la charge de rupture "R", de la
limite élastique "E", de I'allongement "A" et de la résilience "K". I'augmentation de "R",
K et Aa t = SOminutes s'explique par I'augmentation de l'enrichissement de I'austénite en

carbone. L'évolution ultérieure au-dela de 50 minutes est liée ala liere étape réelle.
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Figure III-37: Variation de "R" et "E", "A" et "K" aprés chauffage de 30 minutes suivi
d'une trempe bainitique a 400°C en fonction de différentes durées de maintien
(fonte"NC").

Par ailleurs les microfractographies des figures I1I-38-a-b représentent les
facies de rupture aprés les essais de traction des éprouvettes de la fonte "NC" ayant subi
une trempe bainitique a 400°C pendant 15 ou 60 minutes. On constate I'effet du maintien
isotherme sur la nature de la cassure et en particulier l'influence fragilisante de la
martensite. Dans la 1'®"¢ microfractographie de la figure III-38-a: on constate des

petites zones de clivage avec quelques cupules sous forme d'alvéoles.
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a)TTT400°C(15mn) b)TTT400°C(60mn)

Figures II1-38-a-b : Microfractographies du faciés de rupture apres 'essat de traction

aprés trempe bainitique 4 400°C pendant 15 minutes "a" et 60 minutes "b" de la fonte
"NC".

Les micrographies de la figure ITI-39 révele la présence de martensite qui ne peul
étre mise en évidence sans un revenu de 200°C pendant 2 heures. Aprés ce revenu

effectué, la surface des plages blanches plus importantes par rapport a {'état structural

sans revenu . ne représentent que l'austénite stable a 'ambiante.

- 2 4 S R
a)TTT400°C(15mn) b)TTT400°C(60mn)

Figures I11-39-a-b : Micrographies des structures apres trempe bainitique a 400°C
pendant 15 minutes "a" et 60minutes "b" de la fonte "NC".

3-3-2-2-Trempes bainitiques avec des maintiens correspondants a la tin de la

transformation apparente (températures de maintien bainitiques variables).
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3-3-2-2-Trempes bainitiques avec des maintiens correspondants a la fin de la
transformation apparente (températures de maintien bainitiques variables).

Les durées de maintien bainitique correspondant aux fins des transformations
apparentes de chacune des températures variant de 450°C a 240°C ont été définies d'aprés
la courbe TTT de la figure III-25. Aprés ce traitement, nous avons étudié la variation
des propriétés mécaniques (figure I11-40). La ductilité maximale est traduite par un
allongement maximal de 8% correspondant a une résilience de 9,30J/cm? et a une charge
de rupture de 1150N/mm?2 pour une trempe bainitique de 400°C pendant 60 minutes. Ces
valeurs des propriétés mécaniques sont acceptables pour de nombreuses applications

industrielles, exigeant en méme temps une ductilité et une résistance élevées.
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Figure II1-40: Variation de "R", "E" "A" et "K" aprés trempes bainitiques aux

différentes températures correspondant aux différents maintiens de fin de transformation

apparente (fonte "NC").

Les microfractographies des figures III-41-a-b correspondent aux trempes
bainitiques de 450°C et de 350°C . Elles ne présentent de zones de clivage, que pour le
cas de 350°C; on constate un décrochement de niveau 2 faciés accidenté traduisant une

fragilité. A part cette observation les cupules ductiles sous forme d'alvéoles existent dans

les deux cas.
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Figures I1I-41-a-b:Microfractographies du faciés de rupture apres l'essai de traction
d'éprouvettes en fonte "NC" chauffées a 900°C pendant 30 minutes suivis d'une trempe

bainitique a 430°C et 4 350°C pendant des durées de type fin de transformation apparente.

Les micrographies correspondantes se trouvent aux figures I1I-42-a-b . Celle

de 450°C révele un taux surfacique clair important, traduisant la présence d'un taux

d'austénite instable avec une faible quantité de martensite qui ne peul pas etre mis ¢
évidence sans un revenu de 2 heures a 200°C. Ces micrographies nous présentent
¢galement une homogénéité structurale assez bonne sans qu'tl y ait une homogeénéitc

chimique.
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a)TTT450°C b)TTT350°C
Figures III-42-a-b:Micrographies des structures d'un état de trempe bainitique 2
450°C et 350°C pendant des durées correspondant aux fins de transformation apparentes.

le chauffage avant trempe, a ¢été de 900°C pendant 30 minutes .
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3-3-3-Propriétés mécaniques obtenues apreés trempe bainitique apres

chauffage a 790°C pendant 30 minutes.

Cette étude des propriétés mécaniques a partir d'un chauffage dans la bande de

transition a été menée de facon identique a celle effectuée apres austénitisation. Les

durées de maintien bainitique sont toutefois différentes car les durées d'incubation du

début de la transformation austénitique sont plus faibles.

3-3-3-1-Trempes bainitiques 2 400°C (durées de maintien bainitique variables)

Les traitements thermiques de trempe bainitique a 400°C présentent de faibles

variations des propriétés mécaniques en fonction du temps (figure I11-43). A la fin de

la transformation de la 117¢ étape apparente, I'allongement atteint une valeur maximale de

14,50% et la résilience varie de 13J/cm2 & 17J/cm?2. Ceci est confirmé par l'aspect de la

cassure représentée sur les figures IT1-44.

R(MPa) A (%)
E(MPa) K (J/em?)
1600
1400 T 16
] K
1200 14
1000 T
; A 12
Py /\.—f/’/
L\ s =& |
600 i v e
| N \/ E
400 —— T —— 8
0 100 200 300 400 500 600 700

durées (mn)

Figure I1I-43: Variation de "R", "E" "A" er "K" aprés chauffage de 30 minutes suivi

d'une trempe de 400°C en fonction des durées de maintien (fonte"NC").
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Figures IIl-44-a-b:Microfractographies du facies de rupture apres I'essat de traction
d'éprouvettes chauffées pendant 30minutes a 790°C suivi d'une trempe bainitique a

400°C pendant 15 et 60 minutes.

Aprés maintien de 60minutes a 400°C la structure n'est pas encore stabifisée au
sens strict. Néamoins par microscopie électronique nous avons pu examiner une zone de
I ] I

absolument dénuée de carbures (figure [1I-45-a). [.es ¢

L R . t

microdiffraction (figures 45-b-¢) confirment la présence de ces deux phases
austénitique et ferritique.
P WS |
" P

a) b) c)

Figures I11-45-a-b-c: Clichés de microdiffraction de l'austénite "b" et de la ferrite

"¢" correspondant a la micrographie electronique "a" d'un état de trempe bainitique a

400°C pendant 60minutes. Le chauffage avant trempe a été de 790°C pendant 30minutes.
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3-3-3-2-Trempes bainitiques avec des maintiens correspondants a la fin de la
transformation apparente (températures de maintien bainitique varnables).
la figure I1I-46 résume l'ensemble des propriétés mécaniques obtenues en
fonction des différentes températures de traitement bainitique a partir de la zone de
transition (790°C, 30 minutes). Les durées de maintien bainitique différent toutefois des
précédentes, compte tenu de la réduction des temps d'incubation.
R(MPa) A (%)

E(MPa) K (J/cm?)
1400

1200

-

1000

400 ; T ; T ;
200 300 400 ™C 500

Figure III-46: Variation de "R" et "E", "A" et "K" aprés trempes bainitiques aux
différents maintiens correspondant a la fin de transformation apparente. Le chauffage

avant trempe a ét€ de 790°C pendant 30 minutes (fonte "NC").

Les microfractographies représentées sur les figures III-47-a-b montrent
I'aspect des cassures obtenues apres l'essai de traction des éprouvettes ayant subi
respectivement des trempes bainitiques a 450°C et de 350°C. Ces figures ne présentent

pas de zones de clivage.
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b)TTT350°C

Figures II-47-a-b:Microfractographies du facies de rupture de la fonte "NC" apres

a)TTT450°C

l'essai de traction d'un état de trempe bainitique a 430°C et 35

i S

4 durée
orrespondante & la fin de la transformation apparente est de 90 ma. Le chauffage avant
rempe a é1é de 790°C pendant 30 minutes.

les micrographies de la figure II-48 prises apres une trempe bainitigue a 4507C

i A 1o

al T TT450°C(90mn)

Ly T 350090mn )
Fivures (H1-48-a-b: Mo

woraphies des structure:

tionte "NUT dlun ela It
bainitique a 450°C et 3507 I.a durée correspondani fin de transtormation apparent
st de 90 mn. Le chauffage avant trempe a éte de 790°C pendant 30 minutes.
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3-4 CONCLUSION

[.'étude des traitements thermiques appliqués a la fonte au Ni-Cu nous a permis de
définir un domaine de température dans la bande de transition définie, obtenue au
chauffage, jusqu'a ce jour encore non utilisée dans l'industrie. Ces études ont montré
une évolution structurale et un intervalle de la bande de transition qui fluctue en fonction
de la composition chimique de I'état structural initial et de la cinétique de transformation
des phases au chauffage. On a défini dans cette bande de transitition, I'évolution de la
réaction @ + Fe3C -—----- >V + graphite .Dans le cas d'un systéme stable,la réaction est

(¢ + graphite ------— > Y + graphite.

Cette étude nous a conduit a tracer les coubes T'TT et TRC obtenues a partir d'une

température incluse dans la bande de transition

Pour la fonte "NC", I'étude comparative des transformations de phases aprés
trempe bainitique a partir de la bande de transition ou & partir du domaine austénique
nous a permis de mettre en évidence une relative homogénéité structurale bainitique die a

la présence du nickel et cela malgre une hétérogénéité chimique inter-cellulaire.

La courbe TTT effectuée apres chauffage & 900°C pendant 30 minutes, présente un
nez bainitique et un nez perlitique. Par contre la courbe TTT obtenue a partir de 790°C
présente une "baie" située au niveau supérieur de la bainite supérieure. La présence des

éléments d'alliage n'est pas étrangére a cette forme "d'ouverture" dans le domaine

bainitique.

Dans le cas des courbes TRC tracées a partir des mémes températures. les lignes de
transformation se déplacent également vers la droite si I'austénite initiale est plus riche en
carbone (9'? =900°C, t Y= 30minutes) .

Les structures austénito-ferritique obtenues apres différentes trempes bainitiques
nous ont permis d'obtenir des propriétés mécaniques performantes tetles que: un
allongement de 10.5% et de 17,5% avec des charges de rupture respectives de 1200MPa
et de 850MPa. L'obtention de ces structures est conditionnée par le choix de la
température de trempe bainitique et par le maintien jusqu'a la fin de la réaction de 11
étape apparente. La température de chauffage dans le domaine de la bande de transition

offre un niveau de ductilité plus important sans trop affecter la résistance a la traction.
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Les différentes températures de maintien et les différentes températures bainitiques
a partir d'un chauffage 4 796°C de 30 minutes, nous donnent une multitude de structures

complexes et tres variables.

L'étude de la microfractographie s'est avérée indipensable pour un complément
d'informations sur I'état fragile ou ductile des cassures obtenues apres les essais de
traction. Une structure ferrito-perlitique d'un état brut de coulée peul présenter des zones
de clivage; alors qu'une structure trempée 2 partir d'un chauffage a 790°C présente des
petites alvéoles qui traduisent une ductilité. Nous avons constaté également des
décrochements de niveau dans les éprouvettes ayant subi un traitement bainitique a partir
de la température de la bande de transition. Ce décrochement de niveau est

essentiellement observé aux joints de cellules et cela ne peut-étre dii qu'a ia présence des

carbures granulaires dont l'existence a été également constatée sur les micrographies.
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4-Etude de la soudure a l'arc électrique de la fonte
GSC

Dans ce chapitre, nous faisons tout d'abord un rappel de la soudure a l'arc
électrique du point de vue métallurgique, puis nous étudierons le comportement de la
fonte GS non alliée nommée par I'Unité de Fonderie de Rouiba (UFR) "GSC", a la
soudure a I'arc électrique qui est une technique d'assemblage trés utilisée dans I'industrie

automobile.

Dans notre étude, nous nous interesserons en premier au métal de base qui est la
fonte GS et aux propriétés mécaniques a l'état brut et a I'état recuit de soudage avec des
métaux d'apport respectifs en alliage austénitique "AA", en acier inoxydable "Al", en
acier faiblement allié "AFA" dont nous avons effectué une analyse chimique des
principaux éléments. Apreés cela, les investigations ont été effectuées de fagon identique
pour les trois assemblages telle que la filation des mesures des microduretés et des
concentrations des éldments chimiques principaux a travers la ZAT; sans oublier I'étude
microfractograpiiqgue des éprouvettes apres 'essai de traction. Nous avons fait appel & la
microdiffraction des ¢lectrons pour P'étude cristallographique de ta ZAT, et & {a diffraction
des rayons X pour ['identification des phases dans les cordons de soudure aux deux états
structuraux qut sont ['état brut et I'état recuit de soudage. Ce recuit a été effectué a une
température de 950°C pendant trois heures suivi d'un premier refroidissement dans le four
Jusqu'a 650°C, puis d'un second refroidissement a l'air. L'appellation de ce recuit peut
étre différente pour les différentes parties de la soudure (MB-ZAT-cordon de soudure). Le
métal de base "MB" contient une faible quantité de carbure a 'état brut de soudage, ce
recuit peut étre appelé recuit de graphitisation. Le cordon de soudure subit une
homogéinisation et souvent une graphitisation. La ZAT qui présente des carbures. l¢
recuit permet de réduire ou d'éliminer les carbures par graphitisation. Ainsi ce traitement

thermique qui a des fonctions diverses, a ¢té appelé tout simplement "recuit”.

Cette étude de la soudure parait intéressante du [ait que nous utilisons les trois
types d'électrodes. en premier un alliage a phase entiérement austénitique "AA", en
second enticrement ferritique "AFA", puis une electrode a structure mixte austénito-

ferritique "Al". Aprés une soudure effectuée dans les mémes conditions, avec le méme
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matériau de base (fonte GSC), V'étude comparative du pomnt de vue métaltlurgique esl

pussible.

Nous savons bien d'apres diverses références bibliographiques (36-57-58-59)
que la composition chimique du cordon de soudure est diftérente de celle du MA | mais le
comportement de la ZAT et du cordon de soudure avec ces matériaux. nous ne les
connaissons pas: aussi bien a l'état brut de coulée qu'a I'état recwit de ia soudure.
Cependant. nous tenons a signaler qu'tl ne nous est pas possible de présenter souvent une
microstructure correspondant soit aux filiations des microduretés. soit aux fitiations des
concentrations des élements chimiques a travers la ZA'T. car e grossissement des
micrographies est tres fatble jusqu'a un point ot elles ne seraient plus représentatives. Si
les grossissements des micrographies sont plus élevés. les structures le fa ZAT sont
mieux apparentes, mais nous serions obligés de faire des assemblages de photos ; done i
ne serait pas commaode de les présenter. Ainsi, pour micux de clareté, nous nous sommes
contentés dans cette ¢tude. des microstructures de différentes plages de la ZAT et du
cordon de soudure & différents grossissements, suffisants pour montrer certaines

particularités

4-1-Rappels des différentes parties constituants wune soudure a

P'arc électrique

Les matériaux ulitisés dans une soudure a l'arc sont le métal de base (MB) et le

métal d'apport (MA). L.a soudure est composée ( figure IV-1 ):
a) du métal de base

b)du métal fondu ou cordon de soudure | issu du bain de fusion qui est composé du

mctal de base et du métal d'apport. )
. métal fondu (cordon de soudure)

profil initial des bords 2 souder

e
I
i

zone de liaison f r \ zone affect€e thermiquement

Figure IV-1: Schéma des différentes zones d'un assemblage soudé a 'arc électrique .
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¢) la zone affectée thermiquement ZAT, est la partic du MB qui n'a pas été fondue.
Sa microstructure et ses propriétés mécaniques ont été modifiées par la température et la
diffusion des éléments chimiques de la zone chaude"cordon de soudure” vers la zone

froide "MB" et vis-versa.

d) la zone de liaison est la zone marquant la frontiere entre la zone fondue et la ZAT.
C'est la limite entre le MB qui a été fondu et le MB resté solide, mais qui a subi les

transformations thermique et chimique.

Dans ce domaine hétérogéne, on parle souvent de ZAT, mais en réalité, il s'agit de

la ZAT proprement dite défini sur le schéma de la figure 1 et de la zone de liaison.

Dans notre étude de ce domaine hétérogéne, on parle souvent de ZAT, mais en
réalité, il s'agit en effet de la ZAT proprement dite, de la zone de liaison et le métal
fondu. La délimitation de ce domaine hétérogéne a ¢été réalisée par filiation de

microduretés et de concentration des éléments principaux.

Cet assemblage hétérogene diminue la résistance aux chocs thermiques et a la

rupture par la présence du carbone sous forme lié ou libre (16) .

4-2-Caractérisation du métal de base et propriétés mécaniques
des trois soudures a l'arc électrique.

['étude de la structure du MB qui consiste a déterminer le taux des phases. ainsi
que leur microdureté, ont été faites a |'état brut de coulée et aprés un recuit, (tableaux
IV-1-2). Une distribution des dimensions du graphite a été mise en évidence sur

I'histogramme de.la figure 1V-2.

Les valeurs des tableaux 1V-1-2 mettent en ¢évidence l'effet du traitement
thermique par une augmentation du taux de graphite et du taux de ferrite, ainsi que par une
réduction du taux de perlite et une disparition du faible taux de carbures. Pour ce qui el
de la diminution des valeurs des microduretés dans la ferrite et la perlite apres le recui,

c'est dii a la diminution des contraintes.
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Ftats structuraux % graphite | %ferrite “carbure Goperlite
Etat brut de coulée 9.90 27 +4.50 58,60
Etat recuit de stabilisation 11,10 67.50 31.40

Tableau IV-1

Etat brut de coulée Etat recuit
Etats structuraux | ferrite carbure perlite ferrite perlite
HV(100g) 142.60 * 248.20 107.40 21930
Ecart type (HV) [14.40 i 14,90 12.10 11,60

Tableau IV-2

*Taux des carbures dont la taille ne permet pas de prendre une mesure de microdureté

Congernant les essais mécaniques des assemblages par soudure, les barreaux ont €1é
destinés aux éprouvettes de traction. Pour ce qui est des toles fortes elles ont été
sectionnées. puis chanfreinéesen X selon un angle de 457 destinées aux éprouvettes de
résilience. Ces éprouvettes ont subi des investigations a {'état brut de coulée et apres le
recuil. Congernant les éprouvettes de résilience sur fes matériaux soudés, P'entaille en
"V se trouve en plein milieu du cordon de soudure qui = une dumension maximale de

i1 mitlimeétres.

['étude des propriétés mécaniques du MB apres le recuit met en évidence la
présence d'une plasticité intéressante caractérisée par i'allongement de 14,6% et par une

résilience de 28J-cm-= (tableau IV-3).

Notre attention a été orientée vers les valeurs de résilience etd'allongement des
assemblages soudés qui ne sont pas inversement proporticnnelies comme dans le cas du
"MB" car une soudure a l'arc électrique présente unc hétérogénéité dans la masse

métailique et dans la structure. Ainsi, les valeurs de "K" ¢t de "A" n'obéissent pas a ia

méme loi que dans le cas d'un état structural unique. 'aliongement est nul a tous les
états bruts de la soudure, car nous avons des carbures dans la ZAT. Cet allongement est
relativement faible méme apres {'érat recutt. Nous verrons vliérieurement que cela est di
aussi a Vhétérogénéilé chimique et structuraie et a fefiet d'une lorte graphitisation dans 14
ZAT en particulier dans la soudure avec l'acier faiblement allié "AFA" | amnst que la
migration du carbone vers le cordon de soudure qui favorise la formation des carbures

intergranulaires dans le cas de la soudure avec l'acier inoxydable "Al".
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Eprouvettes soudées | Etat structuraux | R E A(%) |K
daN-mm™ da) -cm

Métal de base etat brut 382 29,7 14,1 14,0
"MB" état recuit 326 1273 15,6 |28,0
Fonte GS soudée état brut 37,5 33,2 100 213
avec I'AA état recuit 38.8 343 1,2 27,0
Fonte GS soudée état brut 51,5 |45,5 0,0 194
avec I'Al état recuit 46,0 40,7 2D 21,3
Fonte GS soudée état brut 464 (41,0 |00 19,4
avec I'AFA état recuit 40,8 |36,1 0.6 20,7

Tableau I'V-3 : Propriétés mécaniques du MB et des soudures avec I'AA, I'Al et I'AFA

a |'état brut et a I'état recuit de soudage "R-E-A-K"

Dans le cas de la soudure avec l'acier austénitique "AA", une migration intense du
carbone vers le cordon n'est pas constatée, car ['électrode contient déja 1,72%. Nous
remarquons plutot une graphitisation dans le cordon. Pour ce qui est des charges de
rupture et des limites élastiques, nous remarquons également que les valeurs des
assemblages les plus proches a celle du MB sont celles de la soudure avec 'AA.

La dimension moyenne du graphite " L. " a I'état brut de coulée est de 8 30jLm et
apres le recuit " 1. " est de 11,90um. La distribution des dimensions moyennes des
nodules de graphite (écart type) sont respectivement de 4,50 et de 6,20[Lm. Donc nous
avouns une augmentation sensible du volume du graphite. Ainsi l'histogramme n ; = f(1.i)
de la figure IV-2 met en évidence une distribution des dimensions des graphites

meilleure aprés le recuit qu'a I'état brut de coulée .
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Figure IV-2: Variation de la distribution de la taille moyenne des nodules de graphite du
MB en fonction de la fréquence "n" & 1'état brut de coulée et apres le recuit .
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I "'aspect cristallographique ne présente aucune particularité. La figure V-3 mel
en évidence la présence de la ferrite a I'état recuit . La présence des carbures sous forme
de lamelles appartenant a la perlite ne sont pas détectables par la diffraction des rayons X.

dit fait de feur finesse.

20006,
(110)c (211)a
(310)a
. (200)a
(220)c
10990,
(002)graphite k
j._ A o I _J - 126
| 3 5 ) 7% % ens 126 135 15

Figure V-3 : Diffractogramme anx ravons X de la fonte GSC {MB) a I'état recuit.

4-3-Soudage de la fonte GS avec l'electrode en alliage

austénitique.

Nous savons que I'AA est un alliage souvent utilisé dans la soudure a l'arc
¢lectrique des fontes (GS. Cependant, nous n'avons pas trouvé une référence
bibliographique relative a une étude sur I'état structural et sur la ségrégation chimique du

MB vers le cordon et vis versa, a I'état brut ou a l'état recuit de soudage.

4-3-1-Analyse structurale a I'état brut de soudage

{.'état brut de cette soudure présente une grande varicté de structure dans la ZAT.
Atnst. nous avons clarifié les microstructures par des micrographies des figures IV-4-
a-h-c. Ces micrographies mettent en évidence les différentes structures a 'état brut de 1a
soudure telle que la martensite, la cémentite eutectique ainsi que les carbures aux joints

des grains. Nous avons différencié les zones de cette soudure de la fagon suivante :



1) Le métal de base a structure ferrito-perlitique

2) Une zone qui contient une structure perlitique, puis juste a proximité des
carbures la figure I'V-4-a présente des plages de martensite a aiguilles trés fines
(figures IV-4-b-c), ainsi que des joints de carbures. Cette structure martensitique est
due a la composition chimique en nickel variant de 1,63% et 6,87%, déplagant les courbes
TTT et TRC vers la droite. Ainst méme un refroidissement a ['air peut nous permettre
l'obtention d'une structure martensitique. Le carbone appartenant a cette zone "2" est issu
de la décomposition du graphite du MB pendant le soudage. Cette structure martensitique
n'a été mise en évidence qu'apres sa désaturation en carbone par un chauffage de 2heures

a 200°C. Une structure intermédiaire bainitique n'a pas pu étre observée.

3) Une zone des carbures qui s'amincissent di fait de la diminution progressive
du taux de carbone (figures I'V-4-a-b) et du gradient de température, vers le cordon
de soudure. Rappelons que cette réaction a lieu dans le domaine du MB fusionné lors du

soudage. La dimension de cette zone carburigéne dans la ZAT est inférieure a 60jLm .

4)Juste apres la zone du MB fusionnée, nous avons une zone appauvrie en

carbone se trouvant i l'interface du MB fusionné et le cordon de soudure (figure TV-5).
Y

5) Le cordon de soudure ot la diffusion du carbone est mise en évidence par des

nodules de graphite. [a présence du carbone libre est favorisée par I'effet graphitisant du
nickel (figure IV-5).

a) zones 2 et 3 b) zones 3 et 4
Figures IV-4-a-b : Micrographies de la soudure prisent sur la ZAT de la soudure avec

I'AA a |'état brut.
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g v A
Figure IV-5- :Micrographie prise a l'état
del 5

Le profil des microduretés HV a travers la ZAT a 1'é1at brut de coulée est iflustre
sur la figure IV-6  qui nous met en évidence des valeurs rapprochées a ceux des
wrhures de la zone "3". Congernant la zone "2" qui présente un mélange
composées de martensile

de perlite fines et des carbures ay
hil

joints de aram

1
Abits, 1 Velledl
microdureté movenne est de 5S63HV indiquée

au tablean TV-4. Ce tableau now
ermet d'évaluer tes concentrations des éléments tes microduretés movennes
hacune des zones de ta ZAT a 1'état brut de coulée

Aalons en

lors de 'opération de soudage.

brut de la soudure avec I'AA dans les zone

i
8.2

pshs en etffet ia diffuston
du nickel méme dans le MB {usionné (zone "3" ) et dans e MB austénitise. (zone "2")
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zones 1 2 3 4 5

HV 235 563 767 380 423
%C 0,21 1,22 3.30 trace 0,74
%0 Si 3,110 3,08 3,04 3,40 1,63
PNt |- 1,63 6,87 31,79 58,21

Tableau I'V-4 :Répartition des éléments et des microduretés dans les zones structurales

a l'état brut de soudage avec I'AA.

La ségrégation chimique lors du soudage a l'arc électrique a été mis en évidence
par plusieurs auteurs (56-57-58-59). Dans notre cas, nous précisons que la diffusion
ne se fait pas a sens unique (MB———cordon), mais elle peut s'effectuer dans le sens
inverse si le taux des éléments alliés dans le MA est supérieur a celui du MB. La limite de

-
3,

cette ségrégation peut atteindre les zones du MB qui ont été fusionnées et austénitisées.

1000
HV

800

400 500 600 um
>cordon de soudure
Figure IV-6: Variation de la microdureté HV a travers la ZAT a I'état brut de coulée de

la soudure avec I'AA.

I'attaque au nital du cordon de soudure (figure I'V-5) mel en évidence les joints
de grain d'austénite qui sont chargés en carbone li€ et en inclusions de graphite. Le taux
de carbone de 0,74% dans la zone "5" n'exprime que le taux moyen dans la matrice, car
en effectuant une analyse globale sur 3 aires de (75 X TS}umz, nous obtenons une valeur
moyenne de 2.19% qui tient compte de la présence des nodules de graphite. Cette zone
"§" a une dureté plus grande que celle de la zone "4" dont la matrice est appauvrie en

carbone, a part quelques inclusions de graphite.



Dans {a zone "1", "2" et "3", le taux de silicium n'a pas changé. alors que dans
la zone "4" un front de diffusion du silicium de dimension moyenne de 8jtm s'explique
par une migration accélérée de cet élément de la zone "3" vers la zone "§". Apres
l'opération de soudure. le refroidissement a fait figer une partie du flux du silicium dans la
zone "4" dont la concentration est passé de 3% a 3.4%. Une autre partie de ce flux de ce
silicium a pu diffuser dans la zone "8" ol le taux est de 1.63% . alors que le MA n'en
possede que 0,.507%. Ainsi, une moyenne de 1,13% de silicium a migré vers le cordon de
soudure. La dimension moyenne de 8nm relative & la zone "4" est mise en évidence
par une croissance du taux de silicium et un appauvrissement en carbone dans la

figure IV-7-b, car la filiation est effectuée a des intervalles moyens de 20im.

Nous avons parlé du front de diffusion du silicium oii le taux est de 3.4% dans la
zone "4" et le carbone est complétement absent. Nous constatons également un front de
diffusion du carbone dans la zone "3" ol nous-avons une concentration moyenne qui
passe de 3.30% a un pic de 4 % de carbone. Cependant sur les figures I'V-7. nous
avons la variation de la concentration des éléments principaux a travers la ZAT .sans tenir
compte des pics qui s'expliquent par I'hétérogénéité structurale et chimique, et par des
mesures ponctuelles aléatoires, tout en évitant les nodules de graphite autour desquels.
nous savons que la concentration en silicium est importante par rapport au joint de cellule
(6). Le pic de carbone peut provenir d'un carbure de la zone "3" ou des jotnts de grains
qui sont également des carbures. Ainst la mesure des éléments chimiques dans la zone
"3" est complexe: pour cela nous avons pris toutes les précautions pour que la valeur
moyenne de 330% au tableau IV-4 soit la plus représentative. La zone "3" est
caractérisée également par une microdureté €levée de 767HV [00g et par des pics de
980HV 100g -

60
Ni% 1
:'SO_

GSCommmommmmrmemeee e >cordon de soudure
Figure I'V-7-a: Variation de la teneur en nickel a travers la ZAT a I'état brut de coulée de

la soudure avec 'AA.
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GSC---- Sz s >cordon de soudure

Figure 1V-7-b: Variation de la teneur en carbone, manganése et silicium a travers la

ZAT al'état brut de coulée de la soudure avec I'AA .

4-3-2- Analyse structurale de l'état recuit de soudage
['état recuit de cette soudure présente aussi des variations de structures dans la
ZAT que nous mettons en évidence sur les micrographies des figures IV-8-9. Les

différentes zones que nous pouvons délimiter seraient:
1) métal de base a structure a majeur partie ferritique

2) une graphitisation des anciennes zones "2" et "3" de perlite, de martensite et
de carbures (figure IV-9)

3) A la limite du MB fusionné lors de la soudure, le carbone se transforme en
petits nodules et en lamelles de graphite fortement concentrés et orientés vers le cordon de
soudure. Les microduretés ne révélent nullement pas la présence des carbures. Aucune

technique d'invertigation utilisée ne révéle leur présence. L.a microdureté la plus élevée est
de 311HV100g (figure TV-11).

4) Un appauvrissement en carbone entre l'interface du MB et le cordon de

soudure qui a diffusé vers la zone "4" (figures 1V-8-9).
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2) Nous avons {a formation d'une zone ferrito-ausiénitique dout le taux de ferrite
diuminue progressivement de la ZAT vers le cordon de soudure (figure IV-8). Une
analyse ponctuelle du fer a donné un taux moyen de 48,5%. Cette zone "5" a fait son
apparition apres le recuit car fes conditions de refroidissement sont lentes par rapport au
refroidissement a I'état brut de soudage

—~

6) Apres le recuit a la température de 950°C pendant 3heures suivi d'un
refroidissement dans le four, une partie du carbone ayant déja diffusé dans le cordon de
soudure s'est entierement graphitisée en nodules tres fins et bien répartis dii a la présence

du nickel qui est un élement graphitisant et le silicium qui a diffusé (15)

lLes profils des concentrations aux deux états structuraux, par intervalles de 20
microns sont représentés aux figures I'V-10-a-b. Nous avons mesuré les principaux
étéments tel que le C , le Si . le Mn et le Ni . Le nickel a diffusé jusqu'a la zone "2"
austénitisée décrite ci-dessus avec un taux moyen de 1.63% (tableau IV-4;

figure 1V-8).

Figure 1V-8 : Micrographie prise a I'état recuit de la soudure avec I'AA représentant une

partie de ta ZAT et le cordon de soudure (zones 4, S et 6).
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Figure IV-9 : Micrographie prise a 1'état a I'état recuit de de la soudure avec I'AA

représentant MB - ZAT - cordon de soudure (zones 1, 2,3, 4 et 5)

100 200 300

GSC = e >cordon de soudure

400(Lm

Figure IV-10-a : Variation de la teneur en nickel a travers la ZAT a I'état recuit de la

soudure avec I'AA.
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GSC >cordon de soudure
Figure IV-10-b : Variation de la teneur en carbone, en silicium et en manganese a

travers la ZAT a l'étal recuit de la soudure avec 'AA.

A 1'élat recuit de la soudure, I'analyse ponctuelle a fa microsonde. nous permet
d'obtenir des précisions dans la matrice austénitique du cordon oit la teneur en carbone
movenne atteint est de 0.32%. C'est ce qui explique upe graphitisation au cordon de
soudure {figure IV-8). Rappelons que 'électrode en monel contient 1.72% de carbone.
Fn comparant cette variation de la concentration particulierement sur fe cordon de
soudure, avec la composition chimique du MA: nous pouvons metire en évidence
plusieurs autres ségrégations en dehors du carbone. D'apres les figures IV-10-a-b. le
silicium ségrége dans le cordon, vu que dans le MA le silicium est de 0.50% et aprés le

soudage la valeur moyenne est de 1,63% (tableau IV-4).

[.e manganeése ne nous donne aucune information sur la ditfusion du fail que la
composition chimique du MA et du MB est presque identique. [.a concentration du

tt

araphite dans la zone "3" présente un inconvénient du point de vue propriétés mécantques
el particulierement le graphite en lamelles qui favorise Pamorgage des fissures. suite aux

sullicitations de fatigue.
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Figure IV-11: Variation de la microdureté HV a travers la ZAT a I'état recuit de la

soudure avec I'AA.

4-3-3--Analyse microfractographique

[La microfractographie du cordon de soudure a l'état brut de coulée présente une
ductilité caractérisée par des petits cupules (figure I'V-12-b) correspondant a de petits
grains austénitiques étirés dans le sens de l'essai de traction. Sur la ZAT la
microfractographie de la figure IV-12-a montre le profil des ruptures par clivage. Nous

observons des décollements aux interfaces perlite-graphite.

: 0.054m - ]

Figure IV-12-a : Microfractographie apres l'essai de traction de la soudure avec I'AA a

I'état brut de coulée a proximité de la ZAT.
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Figure IV-12-b : Microfractographie apres {'essai de traction de la soudure avec 'AA

a I'état brut de coulée sur le cordon de soudure

A 1'état recuit, a proximité de la ZAT, du c6té du cordon de soudure, nous
distinguons sur la figure I'V-13-a la cassure ductile caractérisée par des petits cupules .
Les microfractographies des figures IV-13-b-¢ respectivement prises sur la ZAT et

sur le cordon de soudure, ne présentent aucune trace de fragilité.

= 0.1m - T

Figure IV-13-a : Microfractographie apres l'essai de traction de la soudure avec 'AA &

I'dtat recuit a proximité de la ZAT du coté du cordon de soudure..
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Figure IV-13-b : Microfractographie apres l'essai de traction de la soudure avec I'AA a

l'état recuit.dans la ZAT

10pm
Figure IV-13-c: Microfractographie sur le cordon apres l'essai de traction de la soudure

avec I'AA a l'état recuit.

Les conséquences sur les propriétés mécaniques de la soudure sont mises en
évidence au tableau IV-3 et nous constatons bien que le soudage de la
fonte GSC avec l'alliage austénitique présente une charge de rupture et une limite élastique
proches de celle du MB; par contre l'allongement trés faible s'explique par la
décohésion de la zone de liaison contenant des nodules et des lamelles de graphite

(figure 1V-9).
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4-3-4- Identification des phases dans le cordon de la soudure et la ZAT
par diffraction.

Le diffractogramme (figure IV-14 du cordon de soudure a l'état recuit
révele la présence d'austénite et d'un seul pic de ferrite (211)q de faible intensité. Ceci
montre que le traitement thermique du cordon, est suffisant pour obtenir une unique phase

austénitique sans avoir recours a la figer a I'aide d'un refroidissement rapide.

impulsions
3000,
[ (111)y (200)y (20)y  (3l1)y (222} ’
i |
a |
-2060. i |
|
i i
i (IS
| i
Il | j 211)a |
T . 1 ] T T ] 5 |
30 49 50 60 79 30 %0 90 10 20 %

Figure 13 : Diffractogramme du cordon de soudure a ['état recuit de la soudure avec 'AA

L'observation de la ZAT ne révéle pas d'informations complémentaires a
I'état recuit. alors qu'a I'état brut de la soudure dans la ZAT, plusieurs clichés ont mis en
évidence la présence de la martensite. Un cliché de microdiffraction (figure IV-15) met

en évidence la maille tétragonale du réseau de martensite.

d1%= 0959 A - (103 )
d2* = 2,087 A - (011 )
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Figure IV-15 : Cliché de microdiffraction de la martensite de la ZAT a l'état brut de la

soudure .

['angle calculé entre les plans ( 103 ) et (O11 ) est de 47,85 correspondant a un
angle mesuré de 47° .
L'angle calculé entre les plans (103) et (172) est de 25,35°correspondant a un

angle mesuré de 25,50°.

L'axe de zone est défini par le scalaire des plans (103) et (011) est de (311).

['écart sensible entre les distances inter-réticulaires calculées et théoriques
correspondant aux plans (103) et (011), confirme qu'il s'agit bien d'un réseau tétragonal
martensitique. Les valeurs calculées des parameétres "a" et "¢", ainsi que le taux de
carbone manqueraient de précision. Aprés la résolution de deux équations a deux
inconnues. et l'utilisation de la relation de Roberts (32), le taux de carbone approximatif
serait de 1,63%.

A part la concentration d'une zone graphitique dans la zone de liaison aprés
recuit, les structures sont de type ductiles. Cependant cette hétérogénéité provoque un

allongement faible.

4-4-Soudure de la fonte GS avec l'électrode en AFA

Aprés I'application du recuit décrit précédemment, il est facile d'obtenir a partir de
la fonte GS non alliée, a matric I : ‘ .
38 1ée, a matn > ) : e ferriti insi
: rice perlitique, une fonte a matrice ferritique. Ainsi, un
soudage a l'arc électrique de la fonte GS avec un AFA donnerait-il un assemblace jdéal? A
la premiére reflexion oui; mais apre 5 '
Oui; mais apre: alys !
: pres une analyse structurale de la ZAT, nous constaterons
que la ségrégation des éléments chimiques et en particulier du carbone nous conduit i des

conclusions défavorables a l'utilisation d'un acier de ce type.
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4-4-1-Analyse structurale de l'état brut du soudage

L'état brut de cette soudure de la fonte GS avec "AFA présente de part ¢t danire
de la ZAT, des microstructures trés distinctes qu'on peut détimiter comme suit d'apres les
figures IV-17-a-b et 18.

1) Métal de base a matrice ferrito-perlitique.

2) Zone perlitique avec un réseau de cémentile

3) Zone des carbures eutectiques dendritiques dont la dimension dépasse 100m

4) Zone a structure de Widmansttiten dans le cordon de soudure.

lLa comparaison des profils des microduretés a travers la ZAT a ['éat brut et a
I'état recuit de la soudure est porté respectivement sur les figures 1V-16-21 . nous
permet de mettre en évidence 'éfficacité du traitement thermique sur un tel assemblage.
D'un état structural & un autre. les valeurs des microduretés diminuent de plusieurs
centaines d'unités Vickers. Dans la ZAT, les micrographies de la figure IV-18-a a !'état
brut de soudage, présentent des carbures sur une distance moyenne de 100 micrometres,
Le profil des valeurs des microduretés sont aussi élevées que celles des carbures. Cette
zone structurale importante, composée de carbures est issue d'une partie du MB
fusionnée lors de la soudure et mélangée avec le bain du MA donnant aussi une now eile
composition chimique. Dans une partie du MB hqguide. i¢ carbone hibre diffuse vers fe MA
liquide et une partie bloquée par un front de solidification. donne de part et d'autre de fa

zone de haison du graphite et des carbures eutectiques -

Les carbures sur les micrographies de la figures IV-17-b sont orientés sefon le
gradient de température, vers le cordon de soudure. La décroissance des épaisseurs des
tamelles de carbure est en relation avec la diminution de la concentration en carbone vers

le cordon et la température de transformation des phases

142



400 1m
GSC e >cordon de soudure
Figure I'V-16: Variation de la microdureté HV a travers la ZAT a I'état brut de coulée de

la soudure avec I'AFA

a) zones 2 et 3 b) zones 3 et 4

Figure IV-17-a-b : Micrographies prises dans la ZAT , a I'état brut de la soudure de la
fonte GSC avec I'AFA

la structure du cordon de soudure & son état brut de coulée est représentée par la
figure TV-18 . Il s'agit d'une structure ferrito-perlitique aciculaire dic a un rejet du
carbone de 'austénite assez rapide, lors du refroidissement a l'air. A la température
Arl. la phase ferritique dans laquelle diffuse les lamelles de carbure devient un compos¢

perlitique. Cette structure est appelée structure de Widmansttéten.
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Figure IV-18 : Micrographie prise a l'état brut dans le cordon de soudure de la fonte
GSC avec I'AFA  (zone 4)

Par ailleurs les variations des concentrations des différents ¢lements, donnen
pics, car les mesures ont lieu sur des plages, a I'échelle du micron. Sur la surface polie
sans attaque chimique, on ne peut pas observer les structures: on peut mesurer ains les
concentrations des principaux éléments dans un carbure ou dans une ferrite, de fagon
aléatoire (figure IV-19). Ceci explique la grande différence des valeurs diun po

autre .

m—t— N

130
i"igi!!‘i- IV-19 - Va tO1L de 9 teneur en car
! .-} Al ( i :f‘;{ ] daVEy
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IV-4-2- Analyse structurale du soudage a l'état recuit
3 g

Les micrographies des figures 1V-20-22 mettent en évidence les différentes
zones de la soudure a l'état recuit. Les carbures ont disparu par graphitisation de leur
carbone qui s'est transformé en petits nodules bien répartis en présence d'une maltrice

ferritique (15) . Cette nouvelle structure est mise en évidence aussi par la filiation des

microduretés dans la ZAT ( figure 21 ).

a) cordon de soudure b) ZAT

Figures 20-a-b: Micrographies prises a I'état recuit de la soudure avec 'AFA

HV -

220 1

-

200 T T T T T Y T

0O OO 200 300 400 500 ftm

GSC e —ee———=xcordon de soudure
Figure 21 :Variation de la microdureté HV a travers la ZAT a I'état recuit de la soudure

avec ['AFA

Les micrographies des figures IV-22 présentent des fissures au niveau des plages

appauvries en carbone lié, et riches en carbone libre, du fait des contraintes stucturales
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entre une zone ires pauvre et une zone tres riche en carbone fibre do il dien a un bron

de migration vers le cordon de soudure. Nous pensons aussi, qu'il exesie un sontlenient
du métal entre fes deus plages lors de la graphilisation assez [ dairs unie plave o

existe une concentration élevée en silicium. dépassant parfors 4.5% . A T'état brut de
coulée, cet endommagement n'a pas été observé. La filiation du sificium a i'état recuit de
soudage a travers la ZAT (figure IV-23), présente un paiier de concentration de
presque 4% sur une distance de 100m, alors que la concentration du carbone iié est

caractérisée par un palier. inférieure 4 0,30%, le reste s'étant graphitisc.

lors du soudage. la partie du MB en fusion provoque la diffusion du silicium
dans le bain du cordon de soudure. Pendant cette migration, le refroidissement
relativement rapide fait figer le silicium dans une zone riche que nous avons déja appelce

"front de solidification du silictum" qui est a 'onigine des fissures.

*

4 “.‘.'_ A
s

g T
A %y =T R
vy ‘.A‘: Ty
- - rF e

-

Figures IV-22: Micrographies prises sur la ZAT de la soudure avece '"AFA 4 'élal

recuil.

Pour la Nhiation des éléments a U'état recunt (Figure [V-23 -
valeurs des concentrations nexistent pratiquement pas car b omatr cne
;-L,],,\mg.”.[ seus metions en dvidetce dans le FRTAT ST :
L endant nous mellons en evidence adans ies \ ruciurad
une diffusion des #léments du MB vers e cords e coudure
'ailiage.

Conformément aux travaux précédents (37-38-59),la migration du carbone est

importante jusqu'au centre du cordon de soudure. dans le cas oit les ¢lectrodes sont

pauvres en carbone. La migration du carbone peut créer des zones dépourvues en
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carbone, récristallisé parfois en gros grains dans les zones chauffées aux températures
élevées du domaine austénitique. La migration du carbone de la fonte GSC vers le cordon
de soudure pose un probléme du fait du role important qu'il joue sur les caractéristiues
mécaniques. Cette migration du carbone et ses conséquences a fait I'objet de nombreuses

études (59-60-61).
4

—a— (% )
—e— Si% 3 A
—o8— Mn %
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0 100 200 rm 300

GSCmmmmm >cordon de soudure
Figure 1V-23 :Variation de la teneur en carbone. en silicium et en manganese a travers

la ZAT de la soudure de la fonte GSC avec I'AFA a l'état recuit.

LLe cordon de soudure a I'état brut de soudage a donné une concentration sur trois
plages (75 X 75)im 3’ de 0,87% de carbone en moyenne, équivalente a une teneur
eutectoide. I.'analyse ponctuelle a la microsonde des joints des grains dans la ZAT donne
4,90% de carbone en moyenne, valeur presque équivalente a une teneur de cémentite. La
ségrégation du silicium dans le grain de la ZAT atteint en moyenne la valeur de 1.33% sur
la base d'une moyenne de trois plages de (75 X 75)jtm= a un taux de 1,12% de silicium.

alors que le"MA" ne contient que 0,26%.

IV-4-3-Analyse structurale du soudage aux différentes températures de

recuit

Pour expliquer ce phénomeéne de fissure,_une succession de recuils,

respectivement aux températures de 700°C. de 800°C et de 900°C a été effectué sur un

méme échantillon . La durée de chauffase pour les 3 recuits est de 5 heures et le

refroidissement a lieu dans le four jusqu'a 600°C. puis a l'air. Suite a l'effet du polissage

mécanique, nous n'avions pas pu garder les mémes plages qui présentent déja a 700°C
un endommagement (figures 1V-24). La température de 700°C se trouve dans le
domaine de graphitisation "ferritisation indirecte”.

Fe3C----—---mme--- > @ + graphite.
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Les figures IV-24-a-b présentent une graphitisation importante dans une
matrice ferritique, riche en silicium. De nombreux petits nodules de graphite sont apparus
le plus souvent alignés. Cet alignement est provoqué par la germination du graphite aux

contours des carbures ayant la forme d'aiguilles, observées déja a I'état brut de coulée.

Apres le recuit 2 700°C, suivi d'un deuxieme recuit a 800°C du méme échantillon
(figures IV-25), la micrographie de la figure IV-25-a présente une tiche blanche
ferritique au dessous de laquelle. aprés un troisieme recuit a 900°C sur le méme
échantillon, et aprés un faible polissage mécanique, il apparait un nodule de graphite
(figure IV-26-a). Sur une autre plage de cet échantillon qui a subi successivement les
trois recuits 2 700°C. a 800°C et a 900°C. la figure IV-26-b présente une fissure
en propagation dans la matrice ferritique. Au troisieme recuit de 5 heures a 900°C
(figure IV-26). les propagations des fissures par gonflement se concrétisent et
I'augmentation du volume du métal est fort bien mise en évidence, ce qui entraine des
fissures qui sont d'autant plus amorcées que cette graphitisation n'est pas forcément
sphéroidale et d'autant plus que le silicium est a forte concentration dans une matrice

ferritique de moindre résistance.

Dans la zone du MB fondu. le carbone s'est accumulé dans la zone de haison. par
suite de la diffusion difficile a travers les vagues de solidification (63), pour migrer vers
le cordon de soudure. Ce carbone piégé par la solidification et ne pouvant pas migrer,
laisse des plages dépourvues ou réduites en carbone et des plages concentrées en carbone.
Ainsi tout le carbone sous forme lié a I'état brut de la soudure s'est graphitisé apres le
recuit, dans cette zone qui présente un inconvénient du point de vue des propriétés

mécaniques. Tous ces petits nodules proches les uns des autres favorisent un amorgage

des fissures suite a des sollicitations de fatigue. Le cordon de soudure.  apres |e
recuit, posseéde une structure ferrito-perlitique classique, a 25% de perlite.



Figure TV-24-a: Micrographies prises dans {a ZAT 4 Uétat recuit 700°C de 1a soudure

avec 'AFA

S

Fisures [V-23-a-b : Microeraphies prises dans fa ZAT d'un échantillon soudé avec
- s

VAFA o Pétat recuit de 700°C. suivi d'un 249 recuit a 800°C.
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Apres la comparaison des valeurs de ta composition chimvgue du MA

> sthictum et de 0.68% de manvanese
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4-4-4-Ftude par image X de la ségrégation chimique d'une fissure dans lu
ZAT

L'image en électrons rétrodiffusés de la figure IV-27 présente 'exteémité d'une
fissure dans la ZAT apres un seul recuit de 5 heures a 950°C décrit précédemment.
L'observation & la microsonde, nous a permis de constater des ségrégations chimiques le
long de la fissure, a proximité de celle-ci, et a son extrémité ol la propagation est bien

mise en évidence comme nous l'observons sur les images X des figures 1V-28-29-30.

'image X de la figure IV-28, montre une matrice dépourvue en carbone. Sur
le méme site de la figure IV-27, nous constatons en image X, une concentration en
silicium élevée (figure IV-29). Ce taux élevé en silicium favorise la graphitisation. le
gonflement des nodules, 'augmentation du volume du métal. et enfin la fissuration dans

la phase de moindre résistance.

Une troisieme cartographie,de l'oxygene (figure I'V-30), montre la présence de
cet élément le fong de la fissure et a son extrémité. Ainsi une oxydation ne pourrait

qu'aggraver I'endommagement du matériau.

Figure IV-27: Image par électrons rétrodiffusés 1'une extrémité d'une fissure. dans lu
ZAT de la soudure avec 'AFA.



Figure IV-28 : Image X du carbone, prise sur la plage de la figure 1V-27.

Figure IV-29 : Image X du silicium prise sur la plage de la figure TV-27.




4-4-5- Analyse microfractographique

La microfractographie, apres l'essai de traction a I'état brut de soudage présente un
cordon semi-fragile, et par endroits des zones de clivage importantes diies a une structure
aciculaire (figure IV-31).

Sur la microfractographie a 1'état recuit de la figure IV-32. un front de
solidification (63) freine la diffusion du carbone. Le MB possede une matrice ferritique
traduite par une topographie a petits nodules. alors que le cordon de soudure des
figures 1V-32-33 présente une surface clivée caractéristique d'un réseau de lignes
rappelant un réseau hydrographique. Ces rivieres assurent la jonction des diverses
fissures (43-62) .

Les conséquences d'une telle topographie sur les propriétés mécaniques de la
soudure sont mises en évidence sur le tableau IV-3-page 117. On constate que cel

assemblage présente une résilience a I'état brut de coulée. meilleure que celle du MB.

Y
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Figure IV-31 : Microfractographie d'un soudage de la fonte GSC avec I'AFA 2 'état

brut du soudage sur le cordon, aprés I'essai de traction .
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Figure IV-32 : Microfractographie d'un soudage de la fonte GSC avec I'AFA a I'état

recuit du soudage sur la ZAT apres 'essai de traction .

Figure IV-33 : Microfractographie d'un soudage de la fonte GSC avec I'AFA a ['état

recuit du soudage sur le cordon aprés I'essai de traction.

4-4-6-Identification des phases par diffraction, dans le cordon et dans la
ZAT

['aspect cristallographique a prédominance ferritique du cordon de soudure 3
I'état recuit est mis en évidence par le diffractogramme de la figure IV-34. Les lamelles
de carbure appartenant a la structure perlitique n'apparaissent pas, car la résolution par la
diffraction des rayons X est limitée par la finesse de cette phase. Du graphite amorphe est

mis en évidence par le pic (002).
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Figure IV-34 : Diffractogramme du cordon 2 1'état recuit de la soudure avec I'AFA.

L'observation au microscope électronique a transmission d'une lame mince
(figure IV-35), relative au cordon de soudure a I'état recuit, nous a permis de
déterminer la distance interlamellaire qui varie de 0,16 |tm 4 0,23 |[Lm en supposant que la
structure eutectoide est perpendiculaire au plan de coupe. Les lamelles de carbure ont une
largeur moyenne de 0,067 |Lm comparativement a la largeur moyenne de la lamelle de

ferrite qui est de 0,19 Lm.

< 0.21um ,

Figure 1V-35 : Observation de la perlite sur le cordon de soudure par microscopie

électronique ( G = 75000.) a l'état recuit.

Les clichés de microdiffraction observés sur des lames minces au MET, ne

révélent aucune information complémentaire qui nous permet de confirmer ou de lever un




doute sur une observation déja faite au microscope optique. Ainsi, aucun cliché de fernte

ou de carbure,inutil a notre étude n'est présenté.

La soudure avec I'AFA a I'état brut présente une soudure a structure classique
caractérisée par l'existence des carbures dans la zone de liaison, mais apres recuit, les
carbures sont remplacés par une forte graphitisation qui provoque un gonflement . puis

une fissuration.
4-5- Soudure de la fonte GS avec I'Inox 17-11

La soudure a ['arc électrique de la fonte GS avec un MA en alliage (AA). et avec
un MA en AFA ferritique a été étudié. 1 e choix d'unetroisiéme €lectrode est porté sur un
acier inoxydable austénito-ferritique 17-11 contenant 0.07% de carbone. Sachant bien
qu'en présence du carbone, dans le cordon de soudure, le chrome favorise la ségrégation
intergranulaire, mais de quelle fagon? Quelles seraient les propriétés mécaniques et
structurales? Et quelles sont les difficultés d'analyse ponctuelle du carbone en présence du

nickel et du chrome? Nous saurons tout cela a travers cette étude.

4-5-1-Etude structurale et diffractométrique a 1'état brut de la soudure
La micrographie de la figure IV-36 met en évidence la structure de la ZAT de la
soudure avec I'lnox a I'état brut . Ces microstructures hétérogénes sont numérotés sur les

figures 1V-36-37 peuvent étre délimitée en quatre zones.
1) Une zone ferrito-perlitique appartenant au MB

2) Une deuxieme zone martensitique confirmée par la micrographie de la figure
IV-36-37. Cette structure n'a été mise en évidence qu'aprés sa désaturation en carbone

par un chauffage de 2heuresa 200°C.

3) Une troisiéme zone constituée pratiqguement de carbure.
Les structures des zones "2" et "3" ont puisé leur carbone a partir du graphite lors

de l'austénisation el de la fusion d'une partie du MB.

4) Dans la quatrieme zone, |'attaque au nital met enévidence seulement quelques
inclusions. Cependant le refroidissement apres le soudage a été relativement rapide, pour
une telle composition chimique qui ne peut donner qu'un cordon de soudure a structure
austénitique. Le diffractogramme aux rayons X réalisé sur le cordon de soudure a ['état
brut de coulée met en évidence une phase principale austénitique, (figure IV-38). Le
carbone libre non entierement cristallisé est mis également en évidence par le pic (002).
Dans cette derniere zone, le réseau cubique a faces centrées formé a haute température, a

été figé par le refroidissement assez rapide apres le soudage. La filiation des microduretés

156



dans les zones "2

ad
-

nous donnent des valeurs assez importantes

de 400 4 SS0H\ ., ifigure [V-39).

Figure 1V-36: Micrographie prise sur la ZAT a I'état brut de la soudure avec I'tnox

(zones 1. 2. 3 et d)

nH * . 3 i * - -~ |- il i 2 2“
Figure I'V-37: Micrographie mettant en évidence la martensite dans la ZAT "zone

I'état brut de la soudure avec I'lnox.
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Figure IV-38 : Diffractogramme réalisé a {'¢tat brut de coulée sur ie cordon de la

sotidure avec I'Inox
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Figure IV-39: Filiation des microduretés HY a travers la ZAT de la soudur oy

a tétat brut de coulée .

Le cliché de microdiffraction de la figure IV-d6-2 nous confirme
la martensite déja observee sur la micrographie do o figure TV-37. Les dinl

réticulaires trouvées présententun écart sensible o colles dune ferrite classigu

di* =147 A ot {002,
A0 = DT A oo > (101}

['angle calculé entre fes plans (101) et (002} est de 457, correspondani o ['angle

mesuré. ['axe de zone défini a 'aide de ces mémes plans est de (010)
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Les mesures faite sur le cliché de microdiffraction de la figure I'V-40-b nous
permettent de trouver les valeurs des distance "d" . et les plans (hkl) de l'austénite.

L'angle calculé entre les plans 131) et (331) est de 25.94° correspondant a l'angle
mesuré de 25° .

L'angle calculé entre les plans ( 331 ) et ( 200 ) est de 46,5° correspondant a
I'angle mesuré de 46° .

[.'axe de zone est de (013 Wy

Le cliché de la figure IV-40-b, nous permet de déduire que l'austénite dans la
ZAT est fortement alliée en éléments de substitution et en éléments d'insertion . Aucune
relation n'a pu étre considérée pour déterminer le taux de carbone a partir des valeurs des
(hkl) du cliché, de la distance inter-réticulaire "d" et du paramétre du réseau cfc. Les
relations de Roberts ( 10 ) Zwell ( 11 ) et Closset ( 12 ) ne peuvent é&tre appliquées

que pour les alliages non alliés ou alliés au silicium seulement.

a)martensite b)austénite
Figures 1V-40-a-b: Clichés de microdiffraction de la martensite"a" et de l'austénite

"b" pris sur la ZAT de la soudure avec I'lnox a I'état brut de coulée.

4-5-2-Etude structurale et diffractométique a 1'état recuit de la soudure
Nous avons caractérisé chaque zone sur le tableau IV-5 par des mesures de
microduretés, déduites des résultats des filiations de la figure IV-41; ainsi que par des

concentrations moyennes du carbone, du manganése, du chrome et du nickel. Le nombre
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e mesures prises dans chacune des zones pour en faire une

MOV e

LOMIES

valeurs. Sur des figures 1V-42-43 nous avons nuimierole fes cig

HV
800
600
400 T
200 ‘ﬁ’—e’“ﬁr’/
0 T T T T T T
0 100 200 300 400 p_n]
GSC e e Sgardon de soudiire
Figure 1V-41 : Filiation des microduretés HV & travers ta ZAT de la soudure avec

I'Inox a 1'état recuit .

Zones 1 2 3 E 4 s
mesures SR C e e £ =
HViioyen oo 1235 532 940 G
%G - aleas e 391 - | 151
%Mn 0,59 0,61 0.79 1.41
%Si 3.44 2,07 3.04 1.47
%er.. - b= 0.26 236 624 16.72
g e 0.18 1,55 434 742

Tableaun [V-5: Répartition des éléments et des microduretés dans les zones si ructuraies

a |'état recuit de soudage avec I'AlL
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Figure [V-42-a : Micrographie prise sur la ZAT de la soudure avec I'Inox a I'état recunt

(zones 2. 3. 4 et 5).

- O g '_ ":A.“:‘?__!‘ L lsum
Figure 1V-42-b : Micrographie prise sur la ZAT du coté du MB de la soudure avec

['lnox a l'état recuit (zones 2 et 3)

V-43-a : Micrographie prise dans une partie de la ZAT de la soudure avec

Figure |

I'lnox & 'état recuit (zones 2, 3 et 4)
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Figure 1V-43-b: Micrographie prise sur le cordon de la soudure avec I'lnox a Perat

recuit (zone )
[es différentes zones définies apres le traitement thermique sont :
1) Le MB avant une structure en grande partie territique

2) Une deuxiéme zone ol un appauvrissement en carbone et un grossissement des

erains du coté du MB apparait sur les figures IV-42-b.

3) La troisieme zone trés riche en carbone comprend la ferrite et les carbures.
Deux clichés de microdiffraction des figures IV-44-a-b mettent respectivement en

&vidence l'existence du carbure M-3(C, et de la ferrite .

Les mesures sur le cliché de la figure IV-44-a ont donné les valeurs des d(hkl)

des plans suivants:

d1 =219 A -3 (422) === >a=1074A

d2=126A - (224) --=-ee- ->a=10.67 A
[ 'angle calculé entre les plans { 234). (422) et (242) est de 60° correspondant :

I'angle mesuré. |.axe de zone défini a 'aide des plans (422) et (242) donne un axe de

rone de (111) de la phase MaaC.
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a) Mx»Ce b) ferrite
Figures IV-44-a-b : Clichés de microdiffraction sur la ZATa I'état recuit de la soudure

avec l'Inox .

Apres le dépouillement du cliché de la figure I'V-44-b nous pouvons confirmer

qu'il s'agit bien d'une ferrite & a axe de zone (315)

L'angle calculé entre les plans (211), (130) et (121) est de 49.80° correspondant 2

I'angle mesuré de 49°.

4) Dans la quatriéme zone, nous observons la diminution de la teneur en carbone
mise en évidence par la disparition progressive des carbures de solidification

(figure 1V-42-a) et la filiation des microduretés ( figure IV-41 ) .

5) Le cordon de soudure comprend en effet les phases austénitique. ferritique et la
phase carbure de type M23Cg qui sont bien mise en évidence sur la micrographie de la
figure 1V-43-b et confirmées par le diffractogramme de la figure IV-45 qui montre
ces trois mémes phases. Les carbures Ma3Cg, représentés successivement par des raies de
diffraction sont (400). (322), (420), (422) et (440). A titre comparatif nous pouvons
conclure que la valeur du paramétre du réseau cubique a faces centrées a I'état recuit étant
de 3.586A se rapproche plus du parametre théorique qui est de 3,548 A: alors que le
paramétre de la maille austénitique a I'état brut de coulée est de 3,602A. Ces valeurs
montrent qu'il y a eu lors du recuit, une opération de régénération du grain austénitique.
En méme temps il y a eu la migration du carbone et du chrome aux joints des grains de
l'austénite pour former des carbures M23Cg qui sont mis en évidence €galement sur la

micrographie de la figure I'V-43-b.
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Figure 1V-45 : Diffractogramme du cordon de o soudure avec Pinox a Pétat recut

4-3-3-Etude de Ia ségrégation chimique ¢t difficultés d'analyse ponctuelie
du carbone en présence du Ni et du Cr.
La ségrégation chimique dans le cas de la soudure de la fonte GSC avee Pnox 17-11

est importante aussi bien en éléments d'insertion el que fe carbone qui atteint 1.51% dans

te cordon de soudure. qu'en éléments de substitution el que le silicium qui attent 1.12%
dans le cordon (tableau IV-5) Rappeions que le MA contient (.06% de
carbone et 0,.33% de silicium. L.a ségrégation s'eticctue du MB vers ie cordon car les tauy

des éléments de carbone et de silicium dans la fonie (5 sont supeériesres a ceus du MAL
Nous constatons souvent l'existence de pics de concentration du carbone et due siliciam
aussi bien a I'état brut qu'a 'état recuit de souduayge. cect s'explique par la présence des
carbures aux deux étals structuraux, et par des mesures de concentration prises de facon

aléatoire  (figures 1V-46-47). Cependant sur cos figures. nous constatons  que le

manganeése. le nickel et le chrome diffusent vers {2 soune (roide {pateuse ou ausienttique !
fors du soudage. 1.e taux de manganése atteint dans o zone "27 6.59% (fabieau V-
6. alors que la fonte GS contient 0,22%. Pour ce g ost des taux de nicket et de chirome,
its sont en forte concentration dans le MA. aio dans te MB ces deux diéments

nexistent pas.
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Figure IV-46: Variation de la teneur du carbone, du manganése et du silicium a travers

la ZAT a I'état brut de la soudure avec l'Inox.
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Figure 1V-47: Variation de la teneur du carbone. du manganese et du silicium a travers

la ZAT a l'état recuit de la soudure avec I'Inox.

Pour le chrome et le nickel (figures 1V48-49), la ségrégation  lieu également
vers la zone froide de facon identique a celle du manganése. l.a zone "2" contient

0.18% de nickel et 0.26% de chrome.
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Figure 1V-48: Variation de la teneur du chrome et du nickel a travers ta ZAT a l'état brut

de ia soudure avec 'Inox.
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Figure 1V-49 : Variation de la teneur du chrome et du nicket a travers la ZAT 4 i'ctal

recuit de fa soudure avee Plnox.

I oest difficiie de dérerminer avec une honne Uabiiite Lo concentration du carbone
dans chaque zone (tableau IV-5). Pour distinguer fes zones. il faut faire une attaque
chimique au nital qui contient du carbone. Donc une analyse ponciuelle peut étre erronde.
méme sion fait un léger i}()“.‘iﬁilgc de facon o iaisser @ peine apparaifre les phases.
Line deuxieme source d'erreur est celle de la mesure du brunt de fond assez intense
provoqué par la présence du nickel et du chrome. Or il n'est pas possible de prendre un
témoin au Ni-Cr sans la présence du carbone, pour pouvoir déduire la valeur du bruit de

fond. car dans la ZAT ou dans le MB fondu. le taux de nickel et du chrome sont trés
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variables d'une zone a une autre. [.'idéal serait de prendre comme témoin un acier 2
n=n

composition chimique en Ni et en Cr identique a celles des zones "2", "3", "4" et '3

sans la présence du carbone.

Par ailleurs, aux joints des grains dans le cordon de soudure. les valeurs des
concentrations moyennes des éléments carbone, chrome et manganese mesures a la
microsonde sont respectivements de 3,24%, de 30,20% etde 1,31% . Ainsi les grains se
sont appauvris en éléments carburigénes qui se sont concentrés aux joints lors du

refroidissement lent dans le four pour former la phase carbure M23Ce,.

Or une structure composée de carbures aux joints des grains du cordon présente un
inconvénient majeur dans l'utilisation de cet assemblage. Pour ce qui est de la diffusion
des éléments, les figures IV-46 a 49 . ainsi que le tableau IV-§ mettent en évidence
une fois de plus l'affirmation de TAVASSOLI (57) selon laquelle la diffusion du carbone
a lieu d'un acier faiblement allié vers un acier fortement allié. Etant donné que le
manganése. le chrome et le nickel sont  forte concentration dans l'acier Inox, ceux-ci ont
tendance a diffuser dans les zones "3" et "4". Le carbone et le silicium dont le taux est
plus élevé que dans le MA, diffusent vers le cordon. En dehors du carbone qui présente
une migration importante méme en plein centre du cordon, le silicium atteint également
une valeur non négligeable de 1,12%, alors que dans le MA le taux est égal a 0.33% et
celui du carbone de 0.065% (tableau IV-2). Des difficultés ont été rencontrées pour
I'analyse du carbone dans les cordons de soudure réalisés avec l'acier INOX pour la
mesure du bruit de fond, car le spectre correspondant a la longueur d'onde du chrome
Lal et LP1 (2eme ordre) et la longueur d'onde du nickel Lol et LB1 (3éme ordre) sont
proches de la raie Kal du carbone. Ainsi il est difficile d'estimer le bruit de fond du
carbone qui est masqué. Pour avoir une référence sur la mesure du bruit de fond du
carbone, un témoin d'acier inoxydable 17-11, dépourvu de carbone est indispensable. En
prenant en considération le bruit de fond de l'inox, les pourcentages de carbone mesurés
dans la ZAT et dans le cordon de soudure ont été corrigés . En dehors de cette précaution,
les difficultés d'analyse de cet élément sont nombreuses, entre autre la contamination de
la surface & analyser due au cracking de I'huile de la pompe a diffusion, sous le faisceau
d'électrons. Cette contamination est génante pour la réalisation des mesures . Malgre ces

difficultés. nous avons pris différentes précautions telles que par exemple:

- analyse du carbone avant tout autre élément afin de minimiser la contamination sur

la surface de I'échantillon :.
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réglages de fa microsonde, optimisés pour chienir un rapport maxumum des raies

des éléments. sur ie bruit de fond;

- temps de comptage plus long pour les élémenis fegers:

- Placement du piege d'azote liquide au-dessus de ta pompe @ diffusion. pour capicr

ies traces d'huile afin de réduire la contamination des échantittons .

- Nettovage de la surface de I'échantillon par microfuite d'air projeté juste au point

d'impact du faisceat .

4-5-4- Analyse microfractographique

Les résultats des essais mécaniques de cef assemblage sont présentés au
tableau IV-3. Aux deux états thermiques la charge & la rupture et la limite élastique ne
sont pas plus élevées que celles de la soudure avec 'AFA: par contre 'allongement et la
résilience sont tres faibles. Ces résultats nous permettent déja de confirmer 'inaptitude de
cet acier inoxvdable au soudage de la fonte GS. Le caractere fragile de cet assemblage est
mis en évidence aussi par les microfractographies apres les essais de trachion. A {'état brut
de coulée. la microlractographie de la figure TV-30 présente une cassure avec des

clivages dans ia ZA'T.

A Vétat brut de soudage, la figure I'V-51 présente la ductdité du cordon de
soudure, la microfractographie illustre la présence de petits cupules. Rappelons qu'a I'état
brut. les carbures Ma:Cq, aux joints des grains n'ont pas été révélés: done it est évident

gue la phase austénitique ne peut présenter de microfractographie de tyvpe fragile.
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Figure IV-50 : Microfractographie prise apres I'essai de traction d'un soudage avec

I'Inox a l'état brut de coulée dans la ZAT.
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Figure IV-51 : Microfractographie prise apres l'essai de traction d'un soudage avec

I'Inox a l'état brut de coulée dans le courdon

La microfractographie de la figure IV-52, représente le cordon, la ZAT et le MB
a 'état recuit de la soudure caractérisée par une ductilité classique. Nous constatons deux
vagues de transformation allotropique (61): correspondant a des carbures de
solidification que nous avons déja observés aux micrographies des figures I'V-42-a et
43-a Cette zone de carbures présente un relief hydrographique caractérisant une fragilité
importante. A eauche de cette méme microfractographie se situe le cordon de soudure
dans lequel, on peut constater la présence de quelques nodules de graphite et une matrice

fragile .
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Figure IV-52 : Microfractographie apres l'essai de traction d'une soudure de la fonte

GS avec I'Inox a l'état recuit .

Méme aprés recuit, les carbures ne sont pas éliminés car ils sont de type Ma3Cy,. 1
faudrait des températures plus élevées pour les réduire. Le recuit transforme également la
matrice austénitique enrichie en carbone dans le cordon en une matrice austénito-
ferritique avec une précipitation de carbures intergranulaires de type Ma3Cy. Cet état

structural évidemment favorise la fragilité.

4-6 CONCLUSION

Cette étude relative a la soudure a l'arc ¢lectrique, nous a permis de faire {a
comparaison entre les 3 soudures et a mettre en évidence de part ct d'autre de la zone de
liaison les zones énumérées qui sont différentes aussi bien a I'état brut de coulée qu'a
I'état recuit. Ces différentes structures sont dies particulierement a 'absence ou i ia
présence du carbone dans le MA et dans le MB. et aussi . a l'existence des éléments allics
a forte concentration. Dans le cas de la soudure avec {'alliage austénitique qui contien!
1,72% de carbone supérieure a celle de la matrice de fa fonte GSC. la diffusion de
élément est beaucoup plus réduite que dans le cas des soudures avee 'AFA et I'h
Nous avons mis en évidence que la migration du carbone est e principal inconveénient

dans le soudage.

-La diffusion du carbone vers le cordon de soudure est ssue du "MB" austénetise
pateux ou fondu en un laps de temps lors du soudage o le graphite se décompose
rapidement pour diffuser dans le bain soit en carbone d'insertion, soit il se recristaliise
en petits nodules que nous avons retrouvés dans le cordon de la soudure en particulier
avec I'AA.

[La migration de tous les éléments principaux est mise en évidence par des mesures

de filiation a la microsonde, ce qui nous permet de déduire que:
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-dans le cas de la soudure avec les électrodes en Inox et en alliage austénitique la
migration du Cr et du Ni vers le "MB", fusionnée, pateux ou austénitisée lors du soudage

est mis en évidence.

Nous avons mis en évidence la présence des carbures aux joints des grains du
cordon de soudure avec I'Al. Cet état structural favorise la détérioration des propriéltés

mécaniques qui reste sans solution.

Nous confirmons la théorie de TAVASSOLI qui dit que la migration du carbone
est plus importante dans un acier fortement allié que dans un acier faiblement allié en
comparant les taux de migration daus les cordons de soudure réalisés avec les trois

électrodes .

Dans le cas de 1'état brut de soudage avec I'AA, l'allongement est faible, la
résilience et la charge de rupture sont proches des valeurs du MB. L.a graphitisation de la
zone martensitique et de la zone carburigéne apres le recuit, favorise la ductilité et donne
I'aptitude au soudage de la fonte GSC avec I'AA, du fait qu'il n'existe pas de zone
localisée fragile. Ainsi cette soudure serait apte aux sollicitations dynamiques sous réserve

d'une étude de fatigue.

171

P =

& -k A F R e o ..'.‘-;:-‘I&x & n‘h"*:. a - un Ak W 5 28 T e e



S-CONCLUSION GENERALE

Dans le cadre de ia mise au point de matériaux de substitution aus Acters corroye
habituetlement utilisés dans le secteur automobile algérien.  nous avons effeciud i'é¢lude
des fontes GS allides de tvpe Ni-Mo, Ni-V. Ni-Cr ou Ni afin d'en déterminer fa qualiie
avant el apres application de divers types de traitement thermiques.

En nous basant essentiellement sur 'étude de la microstructure, nous avons pu

mettre en évidence U'influence primordiale du tyvpe dalfiage.

En effet, pour les fontes GS alliées contenant des éléments carburigénes. les ¢lats
bruts de coulée présentaient des carbures eutectiques. Nous avons pu déterminer quels
étaient les traitements thermiques de haute température aptes a éliminer presque ou
totalement ces carbures de solidification et avons pu sélectionner ces traitements soit en

traitement de "graphitisation” soit en traitement de ferritisation de type indirect.

Nous avons pu ainsi montrer l'influence graphitisante du nickel et I'influence des
éléments carburigénes sur la stabilité des carbures durant ces traitements. L'action
trempante de ces éléments a l'issue du traitement de graphitisation a ausst €€ mise en

évidence.

D'une manicre générale. la graphitisation i haute température enclenche une
nouvelle germination de graphite ce qui n'est pas observé apres ferritisation indirecte ot

on ne note qu'un grossissement des nodules pré-existants.

l.a mise en ceuvre des deux types de traitements provogue une augmentation de
'écart type des dimensions des nodules de graphite. On a également mis en relief
I'évolution de fa concentation en éléments carburigencs au sein des carbures eutectiques

apres recuil de graphitisation.

L'influence de ces traitements se fait également ressentir au nivenu des propridiés
mécaniques qui sont améliorées dans le cas des fontes Ni-Mo et Ni-V (Rm, E. A% et K)
Par contre cet effet est discret dans le cas de Iz fonte de tvpe Ni-Cr L'évoiution des

mesures de microdureté confirment totalement ces observations.,

Nous avons également testé la résistance a l'usure tangentielle de ces alliages en

fonction de leur composition et de la structure qui était bainitique pour tes alliages Ni-Mo,
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Ni-V et de tvpe eutectoide pour tes alliages Ni-Cr. Cela nous a permis de mettre en relief
- =]

l'influence du squelette eutectique sur la résistance a l'abrasion.
q

Par ailleurs. on a pu révéler l'influence de la structure sur I'apparition et la
propagation de microfissures. On a pu mettre en relief I'influence de la matrice sur
I'enchassement du graphite et des carbures. De méme l'effet de la délamination est

important car il dépend également de la structure de la fonte traitée.

Nous avons également évalué I'importance d'un traitement thermique a partir d'une
g I q p
température située dans la "bande de transition" qui est un "pseudo-intervalle, représentatif
de la bande triphasée enregistré au chauffage". Nous avons clairement mis en évidence
I'importance du traitement initial effectué dans cette "bande de transition" BT en la
p

comparant aux traitements classiques d'austénitisation.

Cette composition a permis de montrer l'importance du choix de la température dans
la BT aussi bien au niveau des courbes TRC, donc sur la réponse aux traitements
thermiques, qu'au niveau de la qualité de nouvelles microstructures obtenues apres

traitements tels que, par exemple, les traitements bainitiques (courbes TTT).

Cette comparaison a également été faite dans le domaine des caractéristiques
mécaniques. On a pu aussi démontrer l'importance de ces nouveaux traitements sur la
qualité de propriétés telles que R, A% et K donc, démontrer que la ductilité évoluait

favorablement.

Concernant la soudure a l'arc électrique de la fonte GS non alliée avec l'alliage
austénitique "AA", l'acier inoxydable "Al" et l'acier fablement alliée "AFA" a l'état brut et
a I'état recuit de soudage, nous avons mis en évidence que la migration du carbone est
primordiale sur la qualité de soudage. L'étude comparative des trois soudures aux deux
états thermiques, nous a permis également de donner les raisons de notre choix envers la

soudure effectuée avec I'AA.

le gradient de température a tendance a favoriser un équilibre chimique entre le
cordon de soudure et la ZAT. La grande différence du taux de carbone entre le MB et le
MA dans le cas du soudage avec I'AFA, est a l'origine des fissures dans la ZAT.
Cependant, il y a lieu de préciser que la migration des éléments Si, Cr, Mn et Ni de part et
d'autre de la ZAT et du cordon n'a pas une grande influence sur les propriétés mécaniques

sans la présence du carbone tel que nous l'avons constaté sur le soudage avec I'lnox.
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NOUS AVOns rem !I‘tiih_" cealemen que le carbone o Pontore de tn ZAT (mmeiad austen e

meétal pateux) vers le cordon, provient de la décomposiion dua graphite en un faps
s s I B G T T ey L, S

e ps soif e carbpone fie sott en petits noduies.

fe soudage avee 'AA ne présente pas de deétauts 4 part fe front de migration
carbone qui est bien net par la présence des carbures & |'¢tat brut de soudage et par ia
présence du graphite a I'Ctat recuit de soudage. Apres recuit, Fallongement est faible. 1o
résilience et la charge de rupture sont proches des valeurs du MB. ainsi les sollicitations
mécaniques statiques de 1'état recuit de soudage avec I'AA sont toiérées au méme titre que
le MB a son état brut de coulée. La ductilité du cordon a I'état brut de soudage avec 'AA
est mise en évidence par la présence des cupules obsenvés sur microfractograhie, alors
que les deux autres soudures, avec le méme état thermique présentent des zones de
clivage. La graphitisation de la martensite et des carbures apres recuit de la soudure avec

I'AA. favorise encore la ductilité et fait disparaitre toute zone localisée fragile.

Concernant la soudure avec I'AFA, les faibles valeurs de dureté HV obseryées
dans la ZAT est un des facteurs justifiant l'aptitude au soudage. mais fe flux important de
migration du carbone et du silicium conduit & I'appanition des délauts en particulier apres

fe recut .

Pour ce qui est de la soudure avec I'lnox. la migration du carbone vers le cordon est
caractérisée par des carbures intergranulaires et des petits nodules de graphite aux joinis

des grains.

[ "étude des trois soudures nous permet d'ailirmer gue ta migration de tous tes

ciéments atlids est possible de ta zone chaude (cordon de soudure} vers [a zone frotde (&

patenx el austénitique) et vis versa. Le sens de la niigration dépend de leur concentratior
Friorézumé les résuitats obtenus. sonf fro- PEreSsHants ::--'!_5.L't!iié!'(‘i‘lh.‘!tt 13
Vindustrie automobile, du fait que nous avons (it une ctude comparative des fon

truitdes i différentes compositions chimiques avee fa fonie GSC de production, utihisee
comme référence. ['étude des traitements thermiques a partir d'un chaufTage dans {a B
et dans le domaine austénitique de la fonte au Ni-Cu. nous a donné également
d'innombrables informations trés utiles. Pour ce qui est de la soudure, nous avons
contirmé et complété la théorie de TAVASSOLI relative @ la migration du carbone de Iu

zone [roide i 1a zone chaude et vis versa, ainst que celle de tous les éléments d'addition.
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A travers I'étude de la soudure a l'arc électrique, nous avons effectué un choix préférentiel

de la soudure avec l'électrode en AA.

Dans chacun des trois chapitres, nous nous sommes intéressés aux propriétés
mécaniques pour confimer la performance des états structuraux définis. Nous avons
souvent fait allusion que dans le cadre de la recherche appliquée, il est utile de compléter
cette étude par des études de fatigue a 1'échelle du laboratoire, et dans le cadre des

compétitions d'épreuves.

Ces travaux ont également permis de révéler que de nombreux axes de recherche

nouveaux pouvaient étre décelés, étudiés et appliqués au secteur industriel tel que le

secteur automobile.
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ANNEXE |

[ 'analyse thermodilatométrigue a été menée avec un dilatométre de trempe concu et

réalisé au laboratoire de Métallurgie par J.P. HOUIN (figure 1) . La géoméirie des

éprouvettes utilisées est définie sur la figure 2

L'échantillon est placé verticalement entre un trépied en stlice fixe et une tige de

silice qui s'emboite aux extré

|

mités de I'éprouvette (figure 2).
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Représentation schématique du dilatométre utilisé
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Figure 1 : Représentation schématique du dilatométre de trempe

"douche”.
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Figure 2 : Schématisation de I'éprouvette dilatométrique

La tige transmet les variations de longueur a un capteur de déplacement dont le
signal est renvoyé sur un enregistreur potentiométrique. La tension continue délivrée par
le capteur est proportionnelle au déplacement de la tige poussoir de silice. Pour le

dilatomeétre utilisé, la tension correspondant a 1 mm de déplacement est de 1,85 volt.

L'ensemble dilatométrique est placé dans une enceinte étanche en silice, a
I'intérieur de laquelle on fait un vide primaire. Le chauffage de I'éprouvette est assuré par
un four a image qui présente, par rapport aux fours traditionnels, l'avantage d'une faible
inertie thermique. La puissance du four est asservie a l'aide d'un régulateur qui compare
la température réelle de I'échantillon 2 la température de consigne délivrée par un

programmateur.

La régulation et I'enregistrement de la température au cours du cycle thermique se
fait par I'intermédiaire d'un thermocouple soudé¢ sur la génératrice de I'éprouvette (couple

chromel-alumel).

La force electromotrice du thermocouple est adressée directement sur la voie "X"
de l'enregistreur de type X-Y, permet de tracer la courbe donnant la variation de longueur
de I'éprouvette en fonction de la température de 1'échantillon. Simultanément, un
appareilpotentiocinétique de type X-t trace la courbe de variation de longueur en fonction

du temps.

Le refroidissement de 1'éprouvette s'effectue par des jets de gaz inerte ou d'air
comprimé a l'aide de trois rampe de soufflage placées a 120° les unes des autres autour
de I'éprouvette. En agissant d'une part,sur la puissance de chauffage du four et d'autre
part sur le débit de gaz a l'aide de deux électrovannes a débit variable; il est possible de

faire subir a I'éprouvette une gamme étendue d'évolution thermique.

Le passage du gaz se fait a travers d'une electrovanne et d'un robinet doseur.
I'électrovanne est asservie au thermocouple pour les trempes étagées. Dans de telles

conditions, on peut réaliser des trempes a plus de 100°C/seconde, ainsi que des

traitements isothermes avec des mises en température de quelques secondes.
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ANNEXE 1l

Méthodes permettant de caractériser

l'avancement de la réaction bainitique.

1-Procédés de dosage de la phase austénitique

Le procédé de dosage de ['austénite stabilisée ou 'retenue” apres trempe
bainitique doit étre connu avec précision car c'est de lui que dépend éiroitement les
propriétés mécaniques du produit final.

Ce dosage peut étre effectué classiquement de différentes maniéres
dont les plus courantes sont les suivantes:

Métallographie quantitative

Spectrométrie Mossbauer

Analyse par aimantation du type "Magne-Gage”
Radio-cristallographie par rayon "X"

Dilatométrie

Les deux dernieres mcthodes ne seront pas uiilisées car elles présentent de

nombreuses imperfections. En premier lieu, | "analyse radio-cristallographique nccessite
plusieurs hypotheses:
Seules l'austéniie et fa ferrite diffractent.

Les produits de transformation sont uniformément répartis dans la matrice.
Les orientations préférentielles dues a la solidification de la fonte, la présence de

texture. les hétérogénéités structurales et les contraintes résiduelles sont autant de facteurs

que l'on ne peut pas prendre en considération, pour les fontes GS, bien que dans le cas

= =
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spécifique des fontes blanches au chrome, la méthode de KIM (¥) donne les résultats
satisfaisants. Toutefois cette méthode nécessite un support déchantillon qui soit capable de

subir une rotation et un tilt en cours d'acquisition de 1'analyse X.

En second lieu, I'analyse dilatométrique, présente l'inconvénient d'étre tres lente
et destructive. Ells nécessite une mesure précise sur les enregistrements dilatométriques en
différentiel.

Quand a la méthode par spectrométre Mossbauer, celle-ci présente 'avantage
d'étre trés précise et peu effectuée parl'existence de texture dans le cas des fontes
GS(**). Le principal inconvénient réside dans la complexité de mise en oeuvre de cette

méthode, et de ce fait n'entrait pas dans les objectifs de cette €tude.

Par contre. la méthode d'analyse quantitative et la méthode d'analyse de la
caractérisation magnétique font I'objet d'une attention toute particuliére dans le cas des

fontes GS a structure bainitique.
*  C. KIM - Journal of heat treating, vol 2, n°3 ( 1979)
*x A JKHLEF, T. VIEIRA, R. VILLAR, G.CIZERON - Mém. études

scientifiques Rev. Mét. Aofir 1983.

2- Métallographie quantitative

La métallographie quantitative donne accés aux parametres caractérisant les
structures métallographiques. L'appareilutilisé dans le cadre de cette étude est de type
BARCO INDUSTRIE " série 151 image processor ".

L'image est digitalisée spatialement selon un réseau de points soit carré, soit
hexagomal. Sur les systémes récents, 1'image en niveaux de gris est elle-méme
numérisée, ce qui permet de réaliser des traitements numériques ou des filtrages.

A ce stade. on obtient une image binaire ou les éléments dignes d'intéréts sont
blancs et le fond noir. La difficulté essentielle réside dans I'étape de seuillage. Des
mesures quantitatives pourront alors &tre réalisées soit directement sur cette image
binaire, soil sur cette image apres certaines transformations basées sur la morphologie
mathématique (comparaison d'une forme a analyser avec une autre forme communément

appelée élément structurant puis traitement sur tout I'ensemble des formes).

Les données quantitatives définies par l'analyse d'image d'une coupe
métallographique sont les suivantes:
- le taux surfacique de la phase mesurée,

- le nombre de particules de phases précipités par unité de surface,
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I analvse d'une image s'accompagne d'errenrs systématigues fiées avux linutes de

détection de V'appareil et au contexte de la mesvre elle-iméme. Pour parer aux premieres, il
convient d'optimiser les conditions expérimentales par une bonne quatité d'image avec un
contraste maximum entre {a phase 4 mesurer et la matrice. Dans le second cas. Perretr est
associée au champ de 'analyse. et au plan de coupe correspondant & Panalvse. puisque

cette analyse est du type surfacique.

Pour mintmiser ce probleme. il faut s'assurer statistiguement que les images sont

bien représentatives du matériau, c'est a dire qu'on a un bon échantilionnage.

3- Mesure de lintensité d'aimantation spéceifique o saturation

Un certain nombred'instruments de mesures basés sur la détermination des
propriétés magnétiques des matériaux métalliques ont été développés ces derniéres
années. Ces méthodes permeltent d'obtenir uniquement le pourcentage de phase
ferromagnétique, ce qui nécessite une détermination de la phase austénitique
paramagnétique par mesure de différence. Dans les matériaux contenant une forte
sroportion d'austénite non transformée (fonte blanche au chrome). certains auteurs (%)
ont obtent une bonne corrélation entre la microscopie quantitative et les mesures realisées
4 'aide d'un appareil mis au point par 'américain Welding Society et commercialiseé sous
le nom d'appareil "Magne Gage" (¥%). A notre connaissance, cet appareii n'a pas
d'autres utilisations sur échantillons traités thermiquement dans la masse et a fortiori dans

le cas des fontes GS bamnitiques (figure 3).

Ia tige (B) munic d'un aimant permanent est fixée & l'extrémité du fléau d'une
balance équilibrée par la masse (P). Pour effectuer une mesure. 'aimant est amené au
contaci de 1'éprouvette (F) et ensuite la force d'arrachement est mesurée par le couple de

torsion appliqué par Uintermédiaire du ressort spirale taré (R ).

[ es indications du cadran (C) de l'appareil sont proportionnelies & intensité
d'aimantation spécifique a saturation. La  relation qui existe enire Pintensité
d'aimantation spéeifique a saturation G et la force d'arrachement de laimant "F" est
lindaire. du type ¢ = KF (tesla m3/Kg, en unité S.I.. K étant un cocfficient de

[

corrélation qui tient compte de ta tige étalon de l'appareil.

* + F. MARATRAY and A. POULALION -Cercle d'Ftude des métau
St Etienne - Nov. 1977,
*#; Américain Weldind Society- /974 - AWS A 42 - 74 - Miami.
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[.a détermination de la quantité d'austénite en valeur absolue & partir de la mesure
de l'intensité d'aimantation spécifique a saturation ne peut étre faite qu'apres calibrage de
I'appareil a l'aide d'étalons. Le choix de la méthode de calibrage et des étalons n'est pas
indifférent. [.es étalons doivent avoir, naturellement, la méme composition chimique gue

le matériau contrdlé, mais aussi avoir suivi un cycle thermique similaire.

Ces remarques laissent supposer que la préparation d'une gamme d'éprouvettes a
différents pourcentages d'austénite avec une matrice ayant les mémes caractéristiques

magnétiques est assez limitée, dans le cas de fontes GS traitées thermiquement.

les mesures effectuées sur la surface polie des éprouvettes sont significatives
d'une évolution qualitative de la phase austénitique paramagnétique lors du traitement

bainitique. En aucun cas le taux d'austénite ne peut étre mesuré en valeur absolue.
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ANNEXE Iil

Microsonde CASTAING (modéle CAMECA MS 36

| .a microsonde permet de mesurer la composition chimique d'un alliage dans un tres petif
volume de V'ordre de quelques microcubes. Le schéma stmphific du nicroanalyseur est

représenté a la figare 4.

Pour cela . on utilise un faisceau d'électrons que t'on focalise sur 'échantiiion, en
un point dont le diametre n'excede pas un micron de diametre, I.a maticre. excitée par ces
électrons, est tonisée et émet un spectre caractéristique de rayon que V'on peut analyser 3

l'aide d'un spectrometre.

pour un élément "A" donné, on mesurera dans les mémes conditions tes
intensités émises respectivement par l'échantillon et par un témoin connt, représentatif de
cet élément. Le rapport de ces intensités donnera en premiére approximation le titre

massique de "A" qui est le rapport d'une quantité sur la quantité totale.

1- Fontionnement

Le rayonunement X issu de P'échantillon est complexe, et en particulier compose
par de nombreuses raies qui sont caractéristiques des ¢léments présents dans l'échantillon
analysé. Nous étudierons ici le dispositif le plus classique. le spectromeétre a dispersion
de longueur d'onde. Ce spectrométre consiste a selectionner une raie de longueur d'onde

bien déterminée, par une reflexion sélective selon la lot de Bragg.

Dans le cas de la microsonde. chaque cristal est utilisé suivant une familie de plan
réticulaire donné, et ne convient donc que pour une gamme de longueur d'onde limitée.

On dispose en fait de guatre cristaux sur la CAMECA MS 46, ce qui permet d'analy se:

depuis la raie K&z du bore jusqu'a la raie LG ou M@ de U'uranium (tableau 1)

Cristal formule (hkly * Domaine d'analyse (Y __
% (A) K L Mo
LIF LiF 200 | 08423330 Sc-Sr | Te-U b
PET CsH204 002 | 1.82a7.06 | Si-Fe | Sr-Uo | W-U
TAP | CoHs04TI 1011 |536a21,10] F-P | Mn-Mo| La-Hg
ODPB | CjgH350-)Pb 22282 B-0O C-V P
* . Plan diffractant du cristal
#% : Calculé pour un angle de Bragg compris entre 12 et 55°
Tableau 1
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1. Wehnelt 8. Cristal analyseur
2. Anode 9. Compteur a gaz
3. Canon & électrons 10. Fenétre
4. Diaphragme I1. Enceinte des spectrométres
5. Condenseur 12. Réglage de 1'angle de Bragg
6l Objectif 13. Compartiment porte objet
7. Echantillon (Echantillon et témoins)

!

Figure 4 :Schéma du microanalyseur de Castaing

189

Sl itadiinabadiiizinticnaiinin N il i ciidiseead id iz d e

-



La figure 3 représente le type de spectrométre utilisé sur le modele MS46 de fa
société CAMECA. Ce montage . est compliqué & réaliser mcécaniquement. mais il est

motns encombrant.

Figure 5: Specirométre & dispersion de longueur d'onde.

Le compteur est constitué d'un filament de tungsténe porté o une haute tension
positive de quelgues milliers de volts, placé dans une enceinte au potentiel zero et rempli
de gaz . Le photon X, en pénétrant dans le compteur va ioniser un atome du gaz rare.
L'électron émis accéléré et pourra, selon I'intensité du champ électrique, ioniser plus ou

moins d'autres atomes et I'on recueillera sur le filament une impulsion électrnque.

2-Phénomenes phyvsiques

Si Von projette un faisceau d'électrons d'énergie Eo sur une cible et que Pon
analyse 1'énergie des électrons réfléchis. on observe la distribution représentée sur la
figure. le premier pic centré sur I'énergie Eo, (pic €lastique) est composé d'éiectrons
rétodiffusés. Ce sont des électrons primaires qui aprés différents chocs sont resortis de
I'échantillon. Le rapport du nombre d'électrons rétrodiffusés par rapport au nombre total

d'électrons incident .

Le deuxiéme pic , de faible énergie, est composé d'électrons secondaires. Ces

électrons appatenant aux atomes de I'échantillon, ont été chassés par les électrons
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primaires par choc directs ou indirects (électrons auger). En raison de leur faible énergie,
seuls les électrons secondaires de surface serant observés. lls sont donc utilisés en

microscopie a balayage pour l'obtention de contraste topographique.

[La diffusion élastique, due essentiellement aux interactions électrons-noyau est

responsable en grande partie des électrons rétrodiffusés.

Dans le cas des interactions électrons-électron, il y a une certaine probabilité

d'ioniser I'atome, c'est a dire de chasser un des électrons atomiques.

Les phénomeénes de diffusion et rétrodiffusion des électrons, probabilité
d'ionisation et absorption des rayons X, sont fonction des éléments constitutifs de la
matiere et seront différents pour un élément donné dans I'échantillon analysé et dans le
témoin de référence. De ce fait on ne pourra comparer directement les intensités X
émergentes dans les deux cas. Une correction Z A F sera a effectuer dont :

Z : correction de numéro atomique.

A : correction d'absorption des rayons X.

F : correction de fluorescence.
3- Application

Une analyse qualitative nous permet d'identifier les éléments dans la zone que I'on
désire analyser et de visualiser, la répartition de ces éléments dans 'échantilion. Dans les
deux cas, on régle la sonde la sonde entre 15220 KeV. Pour les éléments légers, la
tension d'accélération des électrons est inférieure ou égale a 5 KeV. Le choix des

différents cristaux monochromateurs (tablean 1) dépend des éléments a détecter.

Le meilleur rendement de la tension d'accélération est obtenu lorsque le taux

d'excitation de la raie choisie est 2 a 3 fois sa tension d'ionisation.

Supposons que l'on veut analyser une phase complexe qui contient
Mg (EKa = 1,295KeV), Al (EKa = 1,559KeV), Na (EKa = 1,667KeV),
Mn (EKa =6,539KeV),  Fe EKa =7,109 KeV), Cr (EKax = 5.946KeV)

Nous pouvons choisir une tension d'accélération de 15 KeV pour analyser
I'ensemble des éléments. Si on veut diminuer le bruit de fond pour les éléments Iégers et
augmenter le rendement pour les éléments moyens, on peut choisir 2 tensions
d'accélération :  -25KeV pour le Fe, Mn et Cr

SKeV pour les autres éléments Mg, Al et Na
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U'utilisation d'une seule tension d'accélération. pour [analvse des différents

Sléments. est indispensablepour réaliser l'analyse sur fe méme point
4

i lintensité du rayonnement X recueilli est directement propor ta valeus
du courant du faisceau. Généralement, le courant du faisceau. se situe dans Iy gamme de
quelques dizaines de nanoamperes et les temps de comptage sont de ordre de quelgues

dizaine de secondes. Le choix du courant sonde est fonction de la nature de Uéchantillon

analysé et la teneur de I'élément analysé.

Le choix du témoin doit de préférence étre orienté vers les i¢mains complexes
dont la composition est proche de celle de I'élément & analyser pour minimiser les

corrections ZAF.

Le choix du cristal du spectromeétre est conditionné par fa longucur d'onde de la
raie a analyser

Exemple :

J
»
W

2
T

- TAP et ODPB

pour | < 2.3

A
P

pour 1> 2
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ANNEXE 1V

Diagrammes stable et métastable Fe - Carbone et description

différentes structures

de

Le diagramme de la figure III-3 fait abstraction de la phase graphite qui est

évidente dés la température eutectique (1130°C). Ce diagramme met en évidence

uniquement les phases de la matrice qui présente évidemment et pratiquement des

carbures. La plupart des diagrammes d'équilibre (Fe-carbone-stable). tel que les

figure 6 dans les ouvages classiques présentent dans tout le domaine de basse

température (ferrite + graphite). L'obtention de ce type de diagramme est pratiquement

impossible méme avec des refroidissement lents car il existe toujours une présence de

manganése qui ségrégue aux joints de cellules et provoque l'apparition de carbure

perlitique. Ainsi le diagramme d'équilibre Fe-C avec 2% de silicium sur cette

figure I11-3 est beaucoup plus réaliste que les diagrammes classiques qui figurent dans

les différentes publications ou ouvrages pédagogiques.

Ainsi . la Bande triphasée dans quelque soit le diagramme est obtenue en

refroidissement continu ( 1°C/ mn ) par I'ATD ou par dilatométrie aprés chauffage

suffisant dans le domaine austénitique.

Nous rappelons que la bande triphasée est obtenue par différence des température

eutectoide de la zone I et Ill. La température Al de la zone | est plus élevée que la

température A1 de la zone III. Cette évolution engendre la création d'un intervalle de

température A1 fluctuant entre ces deux extrémes.

Si on se place dans cet intervalle de température aprés maintien assez

long, on sera toujours en présence de trois phases ( @ +Y + graphite ) (figure 6)

suivant le systéme stable ou (& + Y + carbures) (figure 7) suivant le systeme

meétastable.

1600
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lure ¢

,
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1aa
1200 |-
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800 .
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0 85 10 45 20 25 30 35 40

Teneur en .4

Figure 6 : Diagramme d'équilibre Fe-C stable 2 2% de silicium.
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Figure 7 : Diagramme d'équilibre Fe-C métastable.
Sur les figures 8 a 14, nous effectuons une description de différentes

différentes structures métallographiques.

[La perlite étant de type lamellaire ou granulaire. La figure 9 présente une perlite

mixte. Sur les figures 10 et 13 la perlite est du type lamellaire.

martensilte ferrite

graphite perlite ferrite graphite
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perlite graphite carbure perlite ferrite graphite
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Figure 10 Figure 11
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ferrite bainitique austénite bainitique graplite

~ Figure 14 : Structure bainitique de type supérieure
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NOM

ENCLATURE

Grandeurs symboles de |mesures
l'unité
longueur m metre
cm centimetre
masse Kg kilogramme
temps h heure
mn minute
s seconde
température 55 degré centigrade
vitesse de
refroidissement °Cls degre centigrade par seconde
vitesse de chauffage |°C/h degre centigrade par heure
charge de rupture et | daN / mm?2 déca-Newton par millimetres carré
limite élastique MPa / mm2 méga-Pascal par millimetre carré
]
résilience dal/ g déca-Newton par centimétre carré
J/ mm-= joule par mmillimetre carré
Allongement % poucentage
dureté Vickers HV hardness Vickers
microdureté Vickers | HV30g micro-hardness Vickers avec une
charge ex: 30grammes
échelle sur des pm micrometres
micrographies
magnétisme Tesla-metre cube par kilogramme

tesla-m> / Kg
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ABREVEATIONS

GS - graphite sphéroidal
GSC Fonte A graphite sphéroidal non alliée ( inféricure a 0.4% de

manganése). Notation propre a I'Unité de Fonderie de Rouiba.
N Fonte a graphite sphéroidal a 1.38% de nickel.

M1, M2. M3 et M4 : Fontes truitées alliées au nickel et au molybdene.

V1.V2 et V3: Fontes truitées alliées au nickel et au vanadium.
C1,C2 et C3 Fontes truitées alliées au nickel et au chrome.
B: Brut de coulée

R Recuit de Graphitisation

E? Recuit de Ferrntisation indirect

Ex:

M1B : Fonte au Ni-Mo 2 I'état brut de coulée
MIR : Fonte au Ni-Mo ayant subit un recuit de graphitisation

MIF : Fonte au Ni-Mo ayant subit un recuit de graphitisation suivi d'un recuit de ferritisatic

indirecte

NC: Fonte a graphite sphéroidal alliée au nickel et au cuivre.

MB : Matériau de base en fonte a graphite sphéroidal de composition chimique
presque identique a la fonte GSC

MA: Matériau d'apport

AA: Alliage austénitique

Al: Acier inoxydable

AFA : Acier faiblement allié

ZAT: Zone affectée thermiquement

TTT transformation-température-temps

TRC transformation en refroidissement en continu

BT Bande de transition

UFR Unité de Fonderie de Rouiba

(¢ : phase ferritique
¢ : phase ferritique sursaturée en carbone "martensite"

Y @ phase austénitique

En propriétés mécaniques

R : Charge a la rupture
E: Limite élastique
A : Allongement

R : Résilience
198

: , s . - J e ,‘
B Ba R @Vadis AL AN I DI BV LANE B s s LI R e AV LM NS



