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Résume

Le travail de recherche présent¢ dans cette these porte sur 1’étude du
comportement mécanique d’un acier industriel faiblement allié¢ utilisé par 1’unité de
production B.C.R Oued Rhiou Algérie. Ce matériau pose en fait des problémes
d’endurance et de durabilité, liés probablement a la relation microstructure propriétés
mécaniques. Nous utiliserons les moyens expérimentaux disponibles et nous
chercherons les relations optimales entre les propriétés mécaniques et la microstructure
en lui appliquant des traitements thermiques appropriés et en s’appuyant sur les courbes

TTT et TRC relatives a cet acier.

Nous présenterons les résultats des différentes caractéristiques mécaniques telles
que la limite d’¢élasticité, la charge maximale atteinte en traction, la dureté, la résilience
ainsi que certaines valeurs caractéristiques calculées a partir des données expérimentales
tel que le Kic. Nous discuterons ces résultats en prenant en considération 1’évolution de

la microstructure tout au long du processus des traitements thermiques appliqués.

Nous tenterons de relier I’évolution des caractéristiques mécaniques aux
caractéristiques évolutives de la microstructure. La relation de Petch est une illustration
de I’existence de ces corrélations possibles pour mieux comprendre les différentes

évolutions microstructurales.

Mots clés : Acier industriel, traitements thermiques, caractéristiqgues mécaniques,

microstructures.



Abstract

In this work, we consider the mechanical behavior of industrial low-alloy steel
used by the manufacturing unit B.C.R Oued Rhiou. This material poses problems of
endurance and durability, probably related to the relationship microstructure and
mechanical properties. We will use the experimental means and we will seek the optimal
relationships between the mechanical properties and the microstructure by applying

appropriate heat treatments based on the TTT and TRC curves relating to this steel.

We will present the results of the different mechanical properties such as the yield
strength, the ultimate tensile strength, hardness, resilience and certain characteristic
values calculated from experimental data such as Kic.We will discuss these results taking
into consideration the evolution of the microstructure during the heat treatment process

applied.

We will try to link the evolution of the mechanical properties to the
microstructural characteristics. Petch relation is an illustration of the existence of these

possible correlations to better understand the different microstructural evolution.

Keywords: Industrial steel, heat treatments, mechanical properties, microstructures.
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Aci Température de début de transformation austénitique
Acs Température de fin de transformation austénitique
TTT Diagramme de transformation temps-température
TRC Diagramme de transformation en refroidissement continu
Re Limite d’¢lasticité

Rm Résistance maximale a la rupture

A (%) Allongement

TME Temper Martensite Embritlement (fragilité par revenu)
MO Microscopie optique

Kic

Facteur d’intensité de contrainte




AlSI American Iron and Steel Institute (Institut américain du fer et de I'acier)
DIN Deutsches Institut fir Normung (Institut allemand de normalisation)
Y Austénite résiduelle
Kv Energie de rupture
MEB Microscope électronique a balayage
MET Microscope électronique de transmission
AFNOR Association francaise de normalisation
GPA Grain parent austénitique
Yr Austénite residuel
ORSIM Société des Industries Mécaniques & Accessoires Oued Rhiou
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Introduction Générale

Les matériaux sont a la source de la technologie et du monde industriel. La reussite
technique et le succes commercial d’un produit fabriqué dépendent en grande partie du ou des
matériaux choisis. L"étude du comportement mécanique des matériaux a pour but de connaitre

leur réponse a une sollicitation donnée.

Pour le calcul des structures des matériaux métalliques tels que les aciers faiblement
alliés. La détermination des caractéristiques mécaniques est indispensable pour accéder aux
grandeurs caractéristiques des matériaux, du module d"Young a la limite d'élasticité, en passant
par la ténacité ou la résistance a la fatigue, dans des conditions variables, (température ou de
vitesse de sollicitation) est généralement nécessaire. Ces travaux donnent une caractérisation
de la microstructure du matériau a 1’aide de différentes techniques, tandis que d’autres

fournissent une base expérimentale du comportement de ces aciers.

Parmi tous les alliages métalliques, 1’acier est 1’'un des matériaux le plus couramment
employés dans les applications industrielles. Leur propriété mécanique est fortement liée a la
microstructure de 1’alliage, donc a sa composition chimique, les conditions de son élaboration

et aux traitements thermiques appliqués.

Les recherches concernant les aspects physico-chimiques liés a la métallurgie et aux
propriétés mécaniques des aciers ne sont toujours pas entieérement comprises. Les diverses
formes allotropiques du fer, les mécanismes par lesquels des transformations de phase peuvent
se produire ou la solubilité du carbone et d’autres éléments d’alliage dans ces phases sont a
I’origine d’une grande variété de microstructures et de propriétés mécaniques. Les aciers
répondent ainsi a une multitude de demande industrielle (industrie mécanique, chimique,

pétrochimique et nucléaire) [1].

Les aciers faiblement alliés au chrome [Cr] appartenant a la gamme d'aciers
martensitiques, ils combinent la trempabilité profonde avec une haute résistance de fatigue et
la résistance au fluage de ductilité. Ces dernieres années, 1’utilisation de ces aciers pour des
applications industrielles a augmenté en particulier 1’industrie automotrice et 1’industrie

pétroliere [2,3].

Plusieurs recherches ont été consacrées aux aciers faiblement alliés ; parmi ces travaux,

certains présentent une caractérisation de la microstructure du matériau a 1’aide de différentes
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techniques, tandis que d’autres fournissent une base expérimentale souvent incompléte du
comportement de ces aciers. Des investigations nous ont conduits a restreindre le champ de nos
recherches car certains résultats ont montré I'importance de se concentrer sur 1’effet des
traitements thermiques, et sur la composition chimique du matériau pour atteindre les propriétés

mécaniques optimales des matériaux [4-6].

Le revenu est un traitement thermique pratique, généralement apres trempe, et qui a pour
but de corriger les défauts causés par la trempe d'un acier (contraintes internes et fragilités) et
d'obtenir les propriétés mécaniques requises, c'est a dire I’évolution de 1’état métallurgique de la
structure obtenue a 1’état trempé en (ferrite, bainite, martensite), pour avoir des propriétés

mécaniques favorables (dureté, limite d’¢lasticité et ténacite).

Divers travaux [7,8], ont étudié I’effet des traitements thermiques de trempe et revenu sur
les propriétés mécaniques ainsi que 1’évolution de la microstructure obtenue par microscope
électronique (ME) sur les aciers faiblement alliés cas des aciers 41Cr4 et 42CrMo4. Une
fragilité par revenu a été constatée, peut étre attribuée a la composition chimique et en

particulier a la teneur en molybdene (Mo).

Les modifications microstructurales les plus souvent apportées par les traitements
thermiques (trempe et revenu) permettent de conférer a ces aciers des propriétés particuliéres,
adaptés a une meilleure utilisation par 1’ajout des éléments d’addition tel que le Cr et Mo [9,10].
Ce type de traitements thermiques permet de modifier la taille moyenne des grains en tenant
compte de la température, le temps de maintien et du mode de refroidissement (température T

et le temps de maintien t).

Des changements structuraux qui se produisent pendant le revenu des aciers faiblement
allié dépendent de la température, de la période du processus et de la concentration en carbone,
tel que I’effet de la fragilisation par revenu, des travaux de recherches [11] expliquent que cet
effet est due au phénomene de la transformation des carbures epsilon aussi bien que la formation

de la cémentite.

Notre travail consiste a étudier le comportement mécanique d’un acier industriel
faiblement allié - caractérisation microstructurales en utilisant une approche expérimentale du
comportement mécanique d’un acier faiblement allié DIN 41Cr4 en vue de :

v' Comprendre les relations entre la microstructure et les propriétés mécaniques ;

v Décrire I’influence des différentes phases sur le comportement mécanique.
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Notre démarche en générale consiste a relier 1’évolution des caractéristiques mecaniques aux

caractéristiques évolutives de la microstructure.
Pour atteindre cet objectif, nous avons structuré notre thése sur trois chapitres :

Au premier chapitre, nous avons présenté une recherche bibliographique, présente une synthese
de I’état de I’art de diverses notions théoriques relatives au projet, les transformations des
phases des aciers, facteurs influencant les transformations des phases, effet des traitements
thermiques de trempe et revenu sur 1’état microstructural et les propriétés mécaniques des

aciers.

Au deuxiéme chapitre nous avons présenté une introduction du matériau étudié, la forme des
éprouvettes de traction et de résiliences adoptées et une présentation des protocoles
expérimentaux considérés tel que les essais de : traction, dureté, résilience et I’analyse

métallographique (microstructurale), et cela pour répondre aux objectifs recherchés de la thése.

Le troisieme chapitre a été consacré a 1’analyse des différents résultats expérimentaux sur le
matériau étudié le DIN 41Cr4. L’analyse de ’effet des traitements thermiques de trempe et de

revenu sur le comportement mécanique ainsi que 1’état microstructural de cet acier.

Finalement, nous présentons des conclusions générales qui englobent les résultats finaux et les

futures recommandations.
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|I. Etat des connaissances

1.1 Introduction

Les matériaux metalliques constituent la base du développement technologique. Ceci
est également valable pour I’industrie tel que : construction des machines, automobiles que pour
I’aéronautique et I’aérospatiale. Les propriétés mécaniques des matériaux (métalliques entre
autres) sont affectées par leur microstructure, et plus précisément par les dimensions
caractéristiques de cette microstructure. Il est souvent observé que le comportement mécanique
global est la moyenne des comportements mécaniques des différentes phases dans les matériaux
métalliques comportant plusieurs phases [12,13], dans ce sens il est important de connaitre
précisément la microstructure (proportion de phase, dureté des phases, etc.) pour pouvoir
interpréter le comportement mécanique correctement. Parmi ces matériaux, on trouve une

classe trés importante qui est celle des matériaux métalliques ou simplement les métaux.

Les métaux sont donc, des matériaux dont les atomes sont unis par des liaisons
métalliques. Il s'agit de corps simples ou d'alliages le plus souvent durs, opaques, brillants, bons

conducteurs de la chaleur et de I'électricité.

Les aciers sont des matériaux qui jouent un réle important sur le plan technologique en
raison de ses bonnes caractéristiques mécaniques et leurs utilisations. Des travaux des
recherches sur les aciers faiblement alliés et nuances proches ont montrés qu’il il est souvent
limités a 1’étude soit de la microstructure, soit des traitements thermiques de ces alliages, mais
dans lesquels les aspects de leur composition chimique et leurs propriétés mécaniques étaient

rarement abordés conjointement [14-16].

1.2 Les aciers au carbone

On appelle acier un alliage de fer et de carbone dont la teneur en carbone est inférieure
a 2% massique. Cette teneur limite vient de la limite de solubilité du carbone, a haute
température, dans la phase cubique a faces centrées (c.f.c) du fer, appelée austénite. Des
¢léments d’alliages sont généralement ajoutés a un alliage Fe-C afin d’améliorer les
caractéristiques mécaniques et les propriétés des aciers. Le diagramme de phase de 1’alliage

binaire Fe-C est donné sur la (figure 1.1).
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Figure 1.1 : Diagramme de Fe-C [17]

Le fer pur posséde une structure cubique a faces centrées (figure 1.2a) pour une gamme
de températures s’étendant de 912 °C a 1394 °C [18]. Cette phase est plus communément
appelée phase austénitique pour les aciers au carbone et est notée y. En dehors de cet intervalle
de température, le fer pur possede une structure cubique centrée (figure 1.2b). Cette structure
est appelée fer J si I’on se trouve entre 1394 °C et 1538 °C et, en dessous de 912 °C, on note
fer o la phase présente, et on la nomme ferrite a. Ces deux structures sont moins compactes que

la structure c.f.c.

Figure 1.2 : Structures des mailles cristallines : a) Maille cubique a faces centrées — b) Maille
cubique centrée [18]
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La lecture du diagramme Fer-Carbone montre que les aciers subissent les transformations

suivantes :
» Transformations des aciers a basses teneurs en carbone ; C=0.02% :

A haute température, la ferrite germe aux joints de grains de 1’austénite. Avec la baisse de la
température, la cémentite FesC précipite. Et donc, la structure a la température ambiante est
constituée de ferrite trés pauvre en carbone et de FesC riche en carbone qui peut atteindre
6.67% C.

e Transformation eutectoide ; C=0.77% :

Cette réaction se produit a 727 °C ou elle provoque la formation d’un agrégat eutectoide, appelé

la perlite, constitué de succession des lamelles de ferrite et de cémentite.
e Transformations des aciers 24 0.02 < C <0.77% :

Les aciers, dont leur teneur en carbone est comprise entre 0.02 et 0.77 %C, sont appelés des
aciers hypo eutectoides. Leur transformation débute & une haute température comprise entre
727 et 900 °C. Elle provoque la naissance de la ferrite pauvre en carbone dont sa teneur
maximale est de 0.02%. A la température ambiante, la structure est constituée de ferrite

proeutectoide et de perlite.
e Transformations des aciersa 0.77<C<2.1%:

Les aciers, dont leur teneur en carbone est comprise entre 0.77 et 2.1% C, sont appelés des
aciers hyper eutectoides. La transformation eutectoide est précédée par une étape de formation
de cémentite dans les joints de grains de ’austénite. A la température ambiante, la structure est

donc formée d’agrégats eutectoides, i.e. de la perlite, et de précipités inter granulaires de FesC.

L'ajout de carbone dans le systeme Fe-Cr modifie de maniére significative et complique
I’équilibre de phase. En effet, de petites quantités de carbone élargissent spectaculairement la
boucle gamma, permettant ainsi la stabilisation de 1’austénite a des températures élevées pour

des teneurs beaucoup plus élevées en Cr [19].

Le phénomene de la modification du réseau cristallin sous I'effet de la tempeérature porte
le nom de transformation allotropique. Ces transformations sont établies grace aux paliers
thermiques des courbes de refroidissement ou de chauffage qui lesquelles caractérisées par
plusieurs points critiques ou paliers correspondant a des températures définies pour des

transformations déterminées.



Chapitre | Recherche Bibliographique

1.3 Phases métallurgiques

On appelle phase métallurgique la partie d’'un matériau, physiquement distincte,
mécaniquement separable, dont la composition (nature et proportion) et I’organisation atomique
(structure cristalline ou autre) des éléments qui la composent ne dépendent que de sa

température et de son niveau de pression.

Pour le fer et plus genéralement pour tous les corps purs, les différentes phases
métallurgiques possibles sont 1’état gazeux, 1’état liquide ou les différentes variétés
allotropiques (structures cristallines) sous lesquelles le corps pur considéré peut exister a 1’état

solide.

Pour les alliages Fer-Carbone, et plus généralement pour tous les aciers, a 1’état solide,
deux types de phases métallurgiques peuvent étre rencontrés : les solutions solides et les

composés définis.

Les solutions solides sont caractérisées par le caractéere métallique de leurs liaisons
interatomiques. Elles ont, pour de faibles concentrations de soluté, la méme structure cristalline
que le solvant. Elles peuvent étre de substitution ou d’insertion. En revanche, dans le cas des
composés definis, les liaisons inter-atomiques perdent, plus ou moins selon les cas, leur
caractére métallique au profit d’un caractere ionique. Leur structure cristalline est différente de
celle du solvant et du soluté et, contrairement aux solutions solides pour lesquelles la proportion
de soluté peut varier a I’intérieur d’un intervalle de solubilité, ils correspondent a une

steechiométrie fixée.

Selon la température et le niveau de pression, la structure métallurgique (variété
allotropique) du fer peut étre cubique centrée (fer o ou fer o), cubique a face centrée (fer y) ou
hexagonale (fer €). Pour les alliages Fer- Carbone et plus généralement pour les aciers

faiblement alliés, on distingue, a 1’¢tat solide, quatre phases métallurgique différentes :

- la ferrite qui est une solution solide d’insertion de carbone dans le fer a. Son réseau cristallin
est cubique centré, La ferrite peut contenir en solution des éléments variés tel que le Cr, Ni, Si,
P. Elle est trés ductile (A = 10 a 35%), peu tenace (Rm = 300MPa) et de dureté faible de
(80 a 100 HB) [20,21]. Au point de vue métallographique, la solution ferritique présente deux

structures globulaire et aciculaire (figure 1.3).
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Figure 1.3 : Structure ferritique : Maille élémentaire et aspect micrographique (a) structure
granulaire (b) structure aciculaire [20,21]
- la cémentite qui est un carbure de fer de type composé défini semi métalliqueFesCa
6.67%dont la maille est orthorhombique, Elle apparait en blanc aprés attague au Nital sans que
I'on puisse distinguer les joints de grains. Elle est colorée en rouge brun par le picrate de sodium.
C'est une combinaison trés dure (HB >700), mais cassante et tres fragile (A = 0%) [22]. Elle

est présente dans d'autres constituants comme : perlite, troostite, sorbite.

- la perlite, mélange hétérogene de deux phases : la ferrite et la cémentite, elle présente
généralement sous forme lamellaire ou globulaire. La perlite lamellaire est 1’alternance de
lamelles de ferrite et de cémentite dont I’épaisseur et les écarts dépendent de la vitesse de
refroidissement tandis que la perlite globulaire est formée de petits globules blancs de FesC de
contour noir sur fond de ferrite, Elle ne dissout pas le carbone, elle est assez ductile (4% = 10),
resistante (Rm = 850 MPa) et assez dure (HB = 200) (figure 1.4).

(b)

Figure 1.4 : Micrographie optique de la structure perlitique :(a) lamellaire ; (b) globulaire
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- I’austénite qui est une solution solide d’insertion de carbone dans fer y dont le réseau cristallin
est cubique a face centrée. C’est le constituant intermédiaire de durcissement par trempe, apres
chauffage (austénitisation) et avant refroidissement (trempe). Si la vitesse de refroidissement
est trop rapide, la diffusion de carbone vers I’extérieur de 1’austénite n’a pas le temps de se
produire, par conséquent le carbone reste emprisonné dans la ferrite. Lorsque cette
transformation intervient, I’austénite (figure 1.5) est caractérisée par sa grande plasticité avec
une limite d’élasticité et une résistance a la rupture relativement faibles (Rm =
950 MPa,HB = 350,A = 40 a 50%) [23].

Austénite y
CFC

Figure 1.5 : Structure austénitique : Maille élémentaire et aspect micrographique [23]

- La martensite est une phase métastable obtenue par un refroidissement rapide de l'austénite.
C'est une solution solide d'insertion sursaturée en carbone dans le fer a, de méme composition
que l'austénite initiale. La martensite cristallise dans le systéeme quadratique. Elle possede une
grande dureté (HV > 800) et une fragilité notable. Elle a une structure en aiguilles comme le

montre la (figure 1.6) cas de I’acier étudié [24].

O Atome de fer

O Atome de carbone

Martensite o’
TC

Figure 1.6: Structure martensitique : Maille élémentaire et aspect micrographique [24]
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- La bainite C'est un agrégat de ferrite et de carbures qui présente les mémes phases que la
perlite (ferrite et cémentite), mais de structure fine, souvent en aiguilles ce qui lui confére de

bonnes propriétés mécaniques. Elle est dure et plutét facile a usiner.

Il existe différentes classifications morphologiques de la bainite, la bainite supérieure et la
bainite inférieure (figure 1.7) et la distinction entre eux est encore largement utilisée [25]. Elle
repose principalement sur la distribution des carbures. Dans ces travaux, la bainite supérieure
se forme entre 585°C et 627°C et sa microstructure est constituee de lattes de ferrite longues et
étroites avec des particules de cémentite dispersées entre les lattes de facon discontinue. Quant
a la bainite inférieure, elle se forme entre 200°C et 400°C et présente deux types de précipités,
ceux qui se forment dans I’austénite enrichie en carbone qui séparent les plaquettes de bainite,
et ceux qui se forment dans la ferrite sursaturée. La bainite supérieure se développe au niveau
des joints de grains austénitiques et la bainite inférieure se forme dans 1’austénite enrichie en

carbone, qui est entourée de la bainite supérieure préformée [26].

Récemment, des travaux de recherches [27]. Ont proposé une nouvelle définition ou de
la bainite fondée sur la répartition des angles de désorientation des joints de ferrite bainitique
et sur le type de seconde phase présente, dont la formation est directement liée a 1’effet des

¢léments d’alliage sur la cinétique de transformation.

Figure 1.7 : Micrographies MEB :a) bainite supérieure, b) bainite inférieure et ¢) bainite
granulaire [27]

10
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- Le Troostite est un agrégat lamellaire semblable a la perlite, mais de dimension microscopique
et de dureté plus elevée, dureté supérieure (HB >400). Souvent on rencontre la troostite avec la
martensite, elle est précipitée par une trempe douce au cours de la décomposition de la troostite
attaquee par les réactifs habituels se présente en amas arrondis, de teinte plus foncée que les
autres constituants. Avec de forts grossissements, on constate que les lamelles ont tendance a
devenir moins paralleles, et on aboutit a des structures en "éventail” dans lesquelles les lamelles

rayonnent a partir d'un centre l'austénite [28].

- Le Sorbite est un constituant extrémement fin qui se forme au cours du réchauffage d'un acier
trempé martensitique (revenu). Sa structure est constituée par de fins carbures de fer (FesC
cémentite) dans une matrice ferritique, elle possede une bonne résilience et sa dureté (HB = 250
a 400).

Selon les températures choisies on obtient une structure martensite-revenu, sorbitique
ou troostitique par la dissociation de la martensite en un mélange de cementite dispersée dans

du fer alpha, pour former des globules microscopiques agglomeérés (figure 1.8).

Figure 1.8: Structure sorbite (Revenu a 500°C) [28]

1.4 Transformations de phase

Les transformations de phases a 1’état solide des aciers résultent de la combinaison du
changement du réseau cristallin du fer et du déplacement des atomes de soluté (principalement
le carbone), qui restent en solution ou précipitent sous forme de carbures ou d’autres composés
définis (nitrures, sulfures...). La précipitation est ’apparition de particules ou de cristaux d’une
nouvelle phase dans un alliage initialement homogéne. Elle peut étre considérée comme une

transformation de phases.

11
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D’une maniére générale, les déplacements atomiques peuvent s’effectuer soit par
diffusion soit par une déformation coordonnée d’une partie du réseau. Cette distinction permet
de classer les transformations de phases en deux familles : transformations diffusionnelles et

transformations martensitiques.

Dans le cas des aciers, lors du refroidissement, la phase austénitique n’est plus stable, la
vitesse de refroidissement modifie la nature des transformations de phase qui peuvent se

produire :

Si la vitesse de refroidissement est faible, on se trouve dans un état proche de I’équilibre.
La diffusion du carbone est alors possible. Le refroidissement de la phase austénitique va ainsi
conduire a la formation d’un mélange de fer o et de cémentite FesC. Pour un acier a 0,6% de
carbone, la structure finale obtenue apreés refroidissement de la phase austénitique sera une

structure ferrito-perlitique.

Si la vitesse de refroidissement est rapide, lors de refroidissement de 1’austénite, le
carbone ne peut pas diffuser et se retrouve piégé dans la maille. Cette transformation est hors
d’équilibre et conduit a la formation d’une phase métastable obtenue par trempe : la martensite.
La température de début de transformation martensitique est notée Ms. La capacité d’un acier a
former de la martensite dépend de sa trempabilité, son aptitude a éviter la formation du fer o et
de cémentite FesC lors du refroidissement. La trempabilité peut étre augmentée a 1’aide
d’éléments d’alliage. Les plus efficaces sont, par ordre décroissant d’influence : C, Mo, Va, Cr,

Mn, Ni, Si.

Pour des vitesses de refroidissement intermédiaire, le refroidissement de ’austénite va

conduire & la formation d’une structure bainitique.
Ces trois transformations sont classées en deux catégories : displacive et diffusionnelle.
1.4.1 Transformation displacive

La transformation displacive correspond a des déplacements atomiques faibles (tres
inférieurs aux dimensions de la maille). Ces déplacements se produisent par des mouvements
corrélés d'atomes. La transformation se propage indépendamment du temps, par un
déplacement des interfaces entre les deux phases. La phase fille hérite de l'ordre et de la

composition chimique de la phase mere (phase austénitique).

12
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Lors de la transformation displacive (transformation martensitique), il y a déformation
du réseau avec conservation d’un plan invariant mais ’orientation du plan invariant ainsi que

les positions atomiques relatives dans ce plan ne sont pas modifiées par la transformation.

1.4.2 Transformation diffusionnelle

Ces transformations, le déplacement des atomes de soluté est assez important (de I’ordre
de plusieurs distances inter-atomiques). La diffusion atomique étant plus facile a haute
température, ces transformations ne se produisent que pour des vitesses de variation de

température assez faibles pour que la diffusion ait le temps de se réaliser.

Les transformations par diffusion se déroulent toujours en deux étapes : la germination
et la croissance. Dans la premiere, les nouvelles phases apparaissent sous la forme de germes
engendrant des interfaces avec le cristal mére. La réaction se poursuit par progression de

I’interface dans I’étape de la croissance.

Pour les aciers faiblement alliés, dans le cas du soudage ou de la trempe, les
transformations au chauffage (austénitisation) ou transformation au refroidissement de

I’austénite en ferrite sont, par exemple, des transformations diffusionnelles.

d a
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Figure 1. 9: lllustration des mécanismes de transformation displacive et diffusionnelle [29]
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1.5 Traitement d’austénitisation

L’austénitisation consiste a mettre en solution tout le carbone présent et les éléments
d’addition de 1’alliage sous forme des carbures, la solubilité du carbone dans 1’austénite est
limitée a 2.1% et seulement a 0.02% dans la ferrite. Donc, il est obligatoire de choisir une
température assez élevée afin de mettre en solution tout le carbone au cours de la transformation
des structures martensitiques, bainitiques et ferrito-perlitique en phase austénitique. La

croissance de I’austénite est alors contrélée par la diffusion du carbone.

Deux températures définissent les transformations dans 1’acier : Acy et Acs. Ce sont
respectivement les températures de début et de fin de formation de I’austénite, qui sont
mesurées au cours d’une montée en température. Pour austénitiser 1’acier, il est nécessaire de
dépasser la température Acz au cours du traitement thermique. En général, une température Acs
+ (25 a 50 °C) est choisie. La température d’austénitisation est fortement liée a la teneur en

carbone de I’alliage a subir pour le traitement thermique.

I.5.1 Role des éléments d’alliages

Les éléments d’alliage ont un role prépondérant dans le traitement d’austénitisation. La
germination de I’austénite est instantanée dans le cas des aciers au carbone mais la présence de
certains ¢éléments d’alliage peut ralentir la croissance gouvernée essentiellement par la
diffusion, du fait de leur faible diffusivité [30], modifiant la position des points caractéristiques
de début et de fin de la transformation Ac; et Acs. Les formules empiriques d’ Andrews peuvent
étre utilisées pour estimer les températures de transformation en fonction de la composition
chimique des aciers faiblement alliés. Elles sont valables pour des aciers contenant moins de
0,6% de carbone. Ces formules sont données ci-apres en fonction de la teneur massique en

¢léments d’alliages.

Ac1=723-10,7Mn-16,9Ni+29,1Si+16,9Cr+6,36W+290As (1.1)
Ac3=912-203+/C-15,2Ni+44,7Si+104V+31,5Mo+13,1W-30Mn (1.2)

La (figure 1.10) illustre les changements occasionnés par la présence des éléments d’alliages

alphagenes ou gammagenes sur le diagramme d’équilibre des phases de 1’alliage Fe-C.

14



Chapitre | Recherche Bibliographique

Température (*C) Tempécature (°C)
1500 s
[ a i T ¢ [ b
- oINS |
1400 <" . { ! 140042 N | ] | _—
| \‘L ‘ |
| \\ i
1300 'y . ~ | 13004——— —e—1" 4 2.5 %1 »
| -~ )
e 9 %|
1 2004 Mol 4 1200 ’ | ,‘s~\ 5 | S
“““““ % ~~
1100 J,,, LE 1100- ! 6,5% L2
7 = : =
I‘ ’
1000 ~ e’ .
’l
7
9004 — ) -
cier au carbone,
0% ‘
8004 'Mo —
7004 - l ‘
o sop183%3n axwn ) |
0 02 04 06 0e 0 12 14 16 148 02 04 06 08 1.0 12 14 16 18
Tenew en carbone (% en masse) Teneur en carbone (% en masse)

Mo % en masse Mn % en masse

Figure 1.10 : Influence des ¢léments d’alliage sur le diagramme de phase Fe-C
a) Présence d’un élément alphagéne, le molybdéne — b) Présence d’un élément gammageéne, le

manganese [31]

1.5.2 Maintien en température d’austénitisation

Afin de permettre une bonne homogénéisation de 1’austénite et la dissolution des
carbures, il est nécessaire d’avoir un maintien en température suffisante. Le maintien ne doit

pas étre non plus trop long pour éviter le grossissement des grains austenitiques.

Dans les cas des structures perlitiques, le mécanisme de germination de I’austénite
dépend de la morphologie de la perlite initialement présente. Donc il est nécessaire de trouver
un bon compromis pour obtenir une austénite homogéne tout en gardant une taille de grains
raisonnable.

Par exemple, le diagramme d’austénitisation d’un acier de composition chimique :
0.34% C-1.07% Cr-0.17% Mo, la (figure 1.11), montre que le maintien de plus de 10s a une
température d’austénitisation de 850 °C est suffisante pour obtenir de 1’austénite homogene.
Pour une température de 1000°C, allonger le maintien en température de 2 a 100 secondes fait
passer la taille de grains d’indice AFNOR 9 a 6, si I’on adopte une température d’austénitisation
plus élevée. Pour cet acier 35CrMo4, passer d’une température d’austénitisation de 900°C
pendant 20s a 1100°C pendant 20s permet d’accroitre la taille de grains de G =9 (15,6um) a
G =5 (62,5um) [31].
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Figure 1.11: Diagramme d’austénitisation d’un acier de composition chimique : 0.34 % C-
1.07 % Cr-0.17 % Mo [31]

Le choix des paramétres température d’austénitisation, temps de maintien est important
au cours d’une austénitisation. Le maintien a une température d’austénitisation convenable
permet une meilleure homogénéisation de 1’austénite et la dissolution complete des carbures
présents sans causer le grossissement de la taille des grains. La taille du grain austénitique n’est
pas seulement dépendante de la température et du temps de maintien, mais aussi d’autres

facteurs tels que la composition chimique.

Dans une étude d’un acier contenant 0.41% C-0.85% Mn-0.25% Si-1.8% Ni-1.45% Cr-
0.45% Mo et austénitisé a une température de 900 °C, les auteurs ont montré que plus on

maintient I’acier plus la taille des grains de I’austénite augmente.

L’aspect microstructurale de cet acier austénitisé pour différentes températures de
maintien est montré sur la (figure 1.12). A haute température, les grains de 1’austénite ne sont
pas stables. Leur énergie libre d’activation est trés €levée. Pour atteindre 1’équilibre, les atomes

s’associent en formant un gros grain d’austénite. Apres I’arrangement des grains, I’énergie libre

de Gibbs diminue [32].
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Figure 1.12 : Taille de grains de 1’austénite pour différentes températures de maintien :
(a) 900, (b) 950, (c) 1000, (d) 1050, (e) 1100 et (f) 1150 °C [33]

1.5.3 Mécanisme de la transformation lors de I’austénitisation

Lors du traitement thermique d’austénitisation, les structures martensitiques, bainitiques
et ferrito-perlitiques se transforment en phase austénitique. La croissance de 1’austénite est
controlée par diffusion. Comme le traitement d’austénitisation se fait a haute température, cette
diffusion est rapide, un traitement de 30 min permettant a priori une redissolution complete de

la perlite, pour des températures suffisamment élevées.

A partir d’une microstructure perlitique, la formation de 1’austénite se fait par plusieurs

étapes successives. La germination aux joints de grains de [’austénite. Sous 1’effet de la

diffusion du carbone a cette étape provient de la dissolution de la cémentite. La nucléation de

I'austénite peut aussi avoir lieu aux interfaces de la ferrite-cémentite et se poursuit sous formes
de fines lattes [34]. Les nouveaux grains d'austénite se forment dans les colonies de perlite pour

remplacer la ferrite eutectoide ; parallélement, la cémentite se dissout dans l'austénite.

Alors que la formation de 1’austénite a partir de la martensite peut se faire par diffusion
ou sans diffusion par le mécanisme de glissement/cisaillement (figure 1.13), dépendant de la
vitesse de chauffage. La formation sans diffusion est appelée transformation martensitique

inverse. Ainsi, durant le chauffage continu, la martensite transformée en austénite sans diffusion
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atomique, donne naissance a une austenite en forme de latte & haute densité de dislocation [35].
Le mécanisme de cette formation est illustré par la figure ci-dessous.

Figure 1.13 : Mécanisme de formation de I’austénite a partir de la martensite [35]

Pour des vitesses de chauffage faibles, I’austénitisation se fait par diffusion tandis que,
pour les vitesses de chauffage grandes, la transformation de la martensite en austénite s’effectue
par cisaillement. La plupart des études sont consacrées soit a une microstructure ferrito-
perlitiques ou martensitique ou encore une microstructure mixte pour la formation de
I’austénite.

La cinétique de la transformation de la bainite en austénite lors d’un chauffage continu
dans pour un acier a faible teneur en carbone. La transformation de la bainite en austénite a été
observée en deux étapes a faible vitesse de chauffage. La premiére étape est la dissolution de la
bainite, la deuxiéme étape est la transformation de la bainite restante en austénite contrélée par
un processus de dissolution. Le résultat du calcul de la cinétique de formation d'austénite montre
que les deux étapes se produisent par diffusion a faible vitesse de chauffage. Cependant, a
vitesse de chauffage élevee, la transformation de la bainite en austénite se produit en une seule

étape, et le processus est principalement dominé par cisaillement [32-35].

1.6 Transformation martensitique

1.6.1 Transformation de la martensite

Dans le cas des aciers, lors d’un refroidissement rapide et a partir des hautes
températures la phase austénitique se transforme en martensite au-dessous d’une température
nommée Ms « Martensite start », au cours de cette transformation, le carbone ne peut plus
diffuser. Ainsi, la phase obtenue posséde la méme composition que la phase austénitique dont

elle est issue. On parle ici d’une transformation displacive. En effet, dans les aciers, comme
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dans un grand nombre d’alliage a base de fer, on peut rencontrer deux principaux types de
morphologie de la martensite [36,37], (figure 1.14). Selon la teneur en carbone, la structure de

la martensite peut apparaitre sous différentes formes. On distingue :
» Une morphologie de la martensite en lattes (lath martensite).

» Une morphologie de la martensite en plaquettes (plate martensite).

Figure 1.14 : Structure de la martensite, a : Martensite en latte avec observation optique, b :
Martensite en plaquette avec observation MET [36,37]

Ainsi, la martensite en lattes est observée pour un acier a faible teneur en carbone ne
dépassant pas les 0,6%. Pour une teneur en carbone supérieure a 1%, seule la martensite en
plaquettes est présente. Enfin, pour des teneurs en carbone comprises entre 0,6% et 1%, les

deux types de morphologie coexistent.

Une structure martensitique en lattes, se caractérise par une structure constituée de
paquets de lattes grossiérement paralleles (Figure 1.14.a). A 1’approche d’un joint de grains, la
croissance de ces lattes est bloquée. Ainsi, en fonction de la taille de grains initiale de la matrice,

la structure finale obtenue sera plus ou moins grossiére.

La martensite en plaquettes, aussi appelée martensite aciculaire est observée dans des
aciers plus riches en carbone. Elle est constituée de fines plaquettes qui sont orientées suivant
des angles bien definis (Figure 1.14.b). En effet, le développement de ces plaquettes se fait a

partir du grain austénitique suivant des directions définies par le réseau de ce dernier.

1.6.2 Déformation de transformation

La martensite est obtenue lors du refroidissement tres rapide de la phase austénitique

stable a haute température. Dans le cas des aciers, 1’austénite y se transforme lors de la trempe
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en une solution solide de fer de structure quadratique centrée sursaturée en carbone, donc une
phase métastable.

Pour des aciers a faible teneur en carbone, le paramétre de maille de la martensite reste
tres proche de celui de la maille du fer a. La transformation de phase est de type displacive et
athermique : la fraction de martensite formée dépend non pas du temps de maintien, mais
uniquement de la température de trempe. Elle commence a la température Ms, dépendant
uniquement de la composition chimique de 1’alliage, et se termine a Mt. La température M, est
inférieure a la température Acs d’équilibre entre les phases austénitique et ferritique. La
composition chimique de la martensite est identique a celle de I’austénite parente.

A I’échelle macroscopique le changement de réseau cristallin se produit par cisaillement
et sans variation locale de la composition. On appelle cette transformation la transformation
martensitique. En observation optique, la formation des plaquettes de martensite s’accompagne
d’un relief observé a la surface polie du métal. Le mécanisme de formation de la martensite
implique une relation d’orientation entre la phase martensitique obtenue et la phase austénitique
initiale [38]. L’interface entre la martensite et 1’austénite est appelée plan d’accolement ou plan
d’habitat (figure 1.15). Ce type de transformation est caractérisé par deux propriétés : son
orientation n’est pas changée par la transformation, et les positions atomiques relatives dans ce

plan ne sont pas modifiées par la transformation.

Austénite

Martensite plan d habitat

Figure 1.15 : Formation de la martensite : apparition de I’interface austénite/martensite [38]

1.7 Transformation au refroidissement

En général, les cycles thermiques des opeérations de traitement thermique se sont

simplement constitués des chauffages et des refroidissements. On peut donc utiliser les
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diagrammes préétablis pour prévoir les plages de température de transformation de phase ainsi

que I’état métallurgique final obtenu a partir d’un état austénitique initial [39,40].

Cas des transformations isothermes, il s’agit des diagrammes T.T.T (Transformation
Temps-Température) qui permettent de décrire la transformation de 1’austénite en fonction du
temps & une température donnée, les diagrammes T.R.C (Transformation en Refroidissement
Continu) sont ainsi trés souvent utilisés pour décrire la décomposition de 1’austénite au

refroidissement.

Ces diagrammes sont généralement établis a partir d’essais dilatométriques. Les points
de début et de fin des transformations qui se produisent au cours du refroidissement, en fonction
de la vitesse imposée, y sont indiqués. En faisant varier ces vitesses on peut ainsi identifier, puis
représenter, les domaines de transformations et établir les diagrammes correspondants. Ils
peuvent alors étre utilisés afin de déterminer les conditions d’obtention des phases souhaitées.
Ils se lisent en suivant une courbe de refroidissement. En général, sur chaque courbe, on peut
lire les pourcentages d’austénite transformée apres la traversée des différents domaines de
transformation. La dureté obtenue en fin de refroidissement est également renseignée sur le
diagramme a la fin de chaque courbe de refroidissement [41], la (figure 1.16), montre les

diagrammes T.T.T et T.R.C de ’acier étudié.
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Figure 1.16 : Diagramme T.T.T et T.R.C de I’acier 41Cr4 [41]
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Sur le diagramme T.R.C, on observe que selon la vitesse de refroidissement, différents
types de microstructures peuvent étre obtenus lors de la décomposition de 1’austénite :

- Si la vitesse de refroidissement est faible (inférieure a 1°C/s), on se trouve dans un état proche
de I’équilibre. La diffusion du carbone est alors possible. Le refroidissement de la phase
austénitique va conduire a la formation d’un mélange de fer o et de cémentite FesC. La
température de début de transformation ferritique est notée Acs ;

- Si la vitesse de refroidissement est rapide (supérieure a 80°C/s), le carbone ne peut pas
diffuser et se retrouve alors piége dans la maille. La transformation se produit hors équilibre et
conduit a la formation d’une phase métastable obtenue par trempe : la martensite. La
température de début de transformation martensitique est notée Ms. La capacité d’un acier a
former de la martensite dépend de sa trempabilité, i.e. son aptitude a éviter la formation du fer
o et de FesC lors du refroidissement. La trempabilité peut étre augmentée a I’aide d’¢éléments
d’alliage. Les plus efficaces sont, par ordre décroissant d’influence : C, Mo, Va, Cr, Mn, Ni, Si.
Des structures martensitiques se forment pour des vitesses de refroidissement tres rapides ;

- Pour des vitesses de refroidissement intermédiaires, des structures bainitiques sont observeées.
11 s’agit d’agrégats formés de plaquettes de ferrite saturées en carbone et de cémentite, dont
I’aspect différe suivant leur température de début de transformation Bs.

Les transformations de I’austénite en ferrite, perlite ou bainite sont diffusionnelles et les
transformations de 1’austénite en martensite sont de type martensitique, la transformation
martensitique est également caractérisée par la température de fin de transformation (Ms. Tout
comme la température Ms, elle varie avec la composition en carbone de I’acier. Des travaux de
recherches [42] ont été consacrés a 1’é¢tude de I’influence de la teneur en carbone sur les

températures (Ms) et la morphologie de la martensite obtenue apres la trempe, (figure 1.17).

On appelle austénite résiduelle lorsqu’une part d’austénite reste dans la structure
martensitique ou la transformation est incompléte, (typiqguement quand la température de fin de

transformation martensitique (My) est inférieure a la température ambiante).
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Figure 1.17 : Influence de la teneur en carbone sur la température de début de la
transformation martensitique (Ms) et la morphologie de la martensite obtenue [43]

1.8 Facteurs influencant les transformations au refroidissement

1.8.1 Influence de la taille de grain de I’austénite

Lors de I’austénitisation, la taille des grains austénitiques peut évoluer rapidement en
fonction de la température. Comme les transformations par diffusion se déroulent toujours en
deux étapes (germination et croissance) et que d’autre part, la germination se développe
essentiellement aux joints des grains, par conséquent, 1’augmentation de la taille des grains
austénitiques conduit a une augmentation de la durée de germination des transformations

diffusionnelles en refroidissement de la phase austénitique.

Pour les transformations martensitiques, il semble que plus la taille de grain d’austénite
n’est grande, plus la température de début de transformation martensitique Ms est élevée [39].
Il est a noter que les diagrammes T.T.T et T.R.C sont établis pour des conditions
d’austénitisation données (la température maximale atteinte et le temps du maintien isotherme

donné conduisent a une taille de grain correspondante). La (figure 1.18), montre 1’évolution de
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la taille de grains et de la concentration en carbures de vanadium non dissous dans la matrice,

en fonction de la température d’austénitisation imposée [44].
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Figure 1.18: Influence de la température d’austénitisation sur le grossissement des grains et la
dissolution des carbures de vanadium d’un acier de composition 0,35%C-3,26%Ni-0,88%Cr-
0,66%Mo0-0,22%V0,23%Cu-0,52%Mn-0,18%Si [44]

1.8.2 Influence de la teneur en carbone

En effet, I’ajout du carbone augmente la distorsion de la martensite. Cette forte
distorsion empéche la transformation totale de 1’austénite. C’est pour cela que la fraction
volumique de I’austénite résiduelle croit avec la teneur en carbone, de méme pour la dureté de
la martensite croit linéairement avec la teneur en carbone, puisque la dureté est causée par une
forte distorsion de la maille martensitique (figure 1.19). Le déplacement par cisaillement local

des atomes produit une augmentation du volume de la maille.

Les parametres cristallins de la maille dépendent de la teneur en carbone de I’alliage
puisque la martensite formée n’est qu’une phase ferritique a (cubique centrée) déformée par
une sursaturation en atome de carbone dans les sites interstitiels. Pour une faible teneur en
carbone, cette structure est identique a une structure ferrite a. Les parametres de mailles vont
donc évoluer en fonction du taux de carbone et la transformation martensitique entrainera une

expansion volumique de I’ordre de 1 & 2% [14].
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Figure 1.19 : Effet de la concentration du carbone sur la dureté HRC et la dureté de la
martensite [45]

1.8.3 Influence des éléments d’addition sur les cinétiques de décomposition

d’austénite

La présence de tels éléments influe a la fois sur les transformations (cinétique de
transformation, type de carbures formés) et sur les propriétés mécaniques de I’acier (dureté,
fragilité au revenu). L’influence des éléments d’alliage dans les aciers alliés prend une large
part de la bibliographie des aciers. L’effet le plus important est celui de I’influence des éléments

d’alliages sur les cinétiques de décomposition de I’austénite. Ils influent en effet sur la vitesse
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critique de trempe nécessaire pour former la phase martensitique, sur la température de début
de la transformation martensitique Ms, mais également sur la morphologie de la martensite
obtenue [46].

1.8.3.1 Influence sur la vitesse critique de trempe

Les ¢éléments d’additions altérent la cinétique des transformations de phases en
modifiant la stabilit¢ de 1’austénite pour des températures inférieures a son domaine
d’existence, ces derniers stabilisent 1’austénite instable et les courbes TRC. Les diagrammes de
transformation en refroidissement continu, appelés diagrammes TRC permettent de mieux
maitriser les transformations qui se produisent en fonction de la vitesse de refroidissement. Ils
sont généralement établis a partir de mesures dilatométriques. Ces diagrammes peuvent étre
utilisés pour déterminer les conditions d’obtention des phases souhaitées. Ils se lisent en suivant
une courbe de refroidissement. Un exemple de diagramme TRC pour un acier de composition
chimique 0,72% C 0,72% Mn est présenté sur la (figure 1.20), [47].

Les ¢léments d’alliage, provoquent des modifications des courbes constituant les
diagrammes TRC. lIs agissent sur la température du point Ms. lls décalent aussi les courbes,
mais pour certains d’entre eux, ils modifient la forme des diagrammes.

La transformation martensitique est aussi caractérisée par les températures Ms et Mf qui sont la
température de début et de fin de transformation de I’austénite en martensite. Sachant que Ms

et Mf varient selon la teneur en carbone constituant la composition chimique de 1’alliage.
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Figure 1.20 : Diagramme TRC, 30 min d’austénitisation a 850 °C — a) acier de composition :
0,72 %C - 0,72 %Mn — b) acier de composition : 0,47 %C — 1,37 %Mn — 0,36 %Si — 0,15
%Cr — 0,02 %Ni — 0,19 %Cu — 0,025 %S — 0,015 %P [48]
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Ils ont aussi un effet sur la cinétique du revenu, dans le cas des aciers non alliés, la
martensite perd sa tétragonalité pour des températures de revenu proches de 300°C. La présence
d’éléments d’alliage modifie la stabilité de la martensite sursaturée. En particulier en présence
de Cr, Mo, W, V ou Si, stabilisant la maille martensitique, une maille tétragonale peut encore
étre observée pour des températures de revenu de 400°C, voire méme 500°C. Des éléments
comme le manganése ou le nickel favorisent quant a eux le retour a 1’équilibre, donc la perte de
la tétragonalité de la maille.

Pour des températures de 1’ordre de 400°C a 700°C, un autre effet des éléments
d’alliages peut étre observé. Le chrome, le molybdéne, le tungsténe et le silicium limitent la
coalescence des particules de cémentite dans cette gamme de températures, permettant alors de
conserver une microstructure fine. Bien que les mécanismes de ces effets ne soient pas encore
expliqués, ces éléments permettent, en limitant le grossissement de la structure, de ralentir la

chute de la dureté au cours du revenu.
1.8.3.2 Influence sur la température de debut de transformation martensitique Ms

Les ¢léments d’alliage en solution solide dans I’austénite abaissent la température Ms.
Il est cependant important que la teneur en carbone qui influe le plus sur le déplacement de cette
température. Pour cette méme raison, la dissolution totale des carbures dans la phase
austénitique joue un rdle prépondérant sur Ms. Des travaux de recherche [49] ont confirmé de
manicre expérimentale que les formules d’Andrews et de Stevens et Haynes étaient les plus
précises pour estimer la température Ms en (°C). En pratique, les éléments d’alliage en solution
solide dans I’austénite abaissent la température Ms. Il est cependant important de souligner que
c’est la teneur en carbone qui influe le plus sur le déplacement de cette température. Pour cette
méme raison, la dissolution totale des carbures dans la phase austénitique joue un réle

prépondérant sur la température Ms.

En effet, il est ais¢ de constater via ces formules, qu’une variation de 0,1% de carbone

en solution solide peut conduire a une variation de presque 40°C sur la température Ms.

La relation d’Andrews est généralement utilisée pour des aciers dont la teneur en
carbone ne dépasse pas les 0,6 % massique. Pour 1’établissement de ces formules, il est
communément admis que I’influence de chaque élément est indépendante de la présence ou de

la teneur des autres éléments d’alliage.
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Andrews
Ms=539-423C-30, 4Mn-17,7Ni-12,1Cr-7,5Mo (1.3)

Steven et Haynes

Ms=561-474C-3Mn-17Ni-17Cr-21Mo (1.4)

1.8.4 Influence des contraintes

1.8.4.1 Cas des contraintes résiduelles

En général, les contraintes résiduelles proviennent des deformations plastiques
hétérogenes générées par le procédé (gradients thermiques, gradients métallurgiques, efforts

externes...), ainsi que des différences de volume des phases métallurgiques.

Donc, I’accumulation de ces contraintes devient un probléme majeur, produisant des
distorsions, des instabilités dimensionnelles, des fissurations et une défaillance éventuelle dans
les pieces de fortes dimensions. Un examen meétallurgique est nécessaire pour établir ces
problémes qui contribuent de maniére significative des performances de la piéce en service
[50].

1.8.4.2 Cas des contraintes hydrostatiques

Les contraintes hydrostatiques rendent difficile le mouvement des atomes et ralentissent

les transformations de phases.

+ Pour I’austénitisation, les études montrent que les températures de début Ac: et de fin
Acs de l’austénitisation du diagramme d’équilibre sont modifiées et que les cinétiques de
transformation sont plus lentes.

+ Pour les transformations au refroidissement, les diagrammes T.T. T et T.R.C sont
déplacés vers des températures plus basses et des temps plus longs [39]. Pour la transformation
martensitique sous contrainte appliquée inférieure a la limite élastique de 1’austénite, sur la
(figure 1.21), on constate une augmentation de la température Ms aussi bien sous contraintes de
traction que sous contraintes de compression. Une contrainte de compression a un effet plus

faible qu’une contrainte de traction sur 1’augmentation de la température Ms [51].
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Figure 1.21 : Influence de la contrainte sur la température Ms [52]
1.9 Caractéristiques microstructurales des aciers a I’état trempé

Les aciers faiblement alliés sont en général utilisés a 1’état trempé et revenu. Leur niveau
de résistance est essentiellement di a la trempe. Il résulte des caractéristiques particulieres du
mode de décomposition de I’austénite qui se produit lors d’un refroidissement rapide. A 1’état
trempé, ces aciers contiennent un grand nombre de défauts cristallins ponctuels et de
dislocations qui leurs conferent une résistance mécanique augmentée. Par conséquent, la
ductilité tend a étre réduite, c’est pour cette raison que ces aciers ne sont jamais utilisés a 1’état
trempé, mais subissent toujours des traitements de revenu. Ces traitements permettent de
modifier et d’ajuster les propriétés mécaniques de I’acier : limite ¢lasticité, résistance a la

traction, ténacité, dureté et résilience aux besoins de 1’utilisation.
1.9.1 Traitement thermique d’austénitisation et de trempe

L’austénitisation est une transition, mais une étape indispensable du traitement thermique
des aciers afin d'améliorer leurs propriétés mécaniques alors que la trempe consiste en un
refroidissement rapide d’un acier austénitisé et a pour but de donner a 1’acier la plus grande
dureté possible par la formation de la martensite (figure 1.22).

En fonction de la vitesse de refroidissement et de la composition chimique de I’acier,

’austénite se transforme en martensite, bainite ou troostite [53]. Ainsi, on obtient :
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» La troostite qui est obtenue lorsque la vitesse de refroidissement de 1’austénite est
moyennement rapide.

» La bainite s’obtient lorsque la vitesse de refroidissement de I’austénite est assez rapide (vitesse
intermédiaire).

» La martensite apparait au cours d’une vitesse refroidissement de I’austénite est tres rapide.
La perlite, la sorbite et la troostite se distinguent I'une de l'autre par I'épaisseur des lamelles.

Dans la perlite, leur durete est aussi différente :
- Perlite : HB200.
- Sorbite : HB 300.

- Troostite : HB 400.
La sorbite et la troostite sont des perlites tres fines obtenues par vitesses de refroidissement

assez importantes.

L’opération de la trempe apporte parfois des modifications notables sur les
caractéristiques mécaniques obtenues tel que : la résistance a la rupture (Rm), la limite élastique

(Re) et la dureté (HRC) s’améliorent mais 1’allongement (4%) et la résilience (K) chutent.

Pour la trempe la vitesse de refroidissement doit étre la plus élevée possible de fagon a
conserver au maximum la structure de mise en solution. De plus ce refroidissement ne risque
pas d'entrainer de tensions internes ou de tapures de par les faibles températures de traitement

et de I'excellente conductibilité thermique des alliages.
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Figure 1.22 : Courbe TTT d’un acier faiblement allié 0,35 % C
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1.9.2 Traitement thermique de revenu

Le revenu est un traitement thermique qui se réalise apres la trempe. C’est pourquoi un
traitement de revenu a des températures de 1’ordre de 565°C a 620°C est imposé par la norme
ASTM A743 [54] pour aboutir aux caractéristiques méecaniques souhaitées. Ainsi le matériau
augmentera sa plasticité et sa ductilité, d’une diminution de la dureté. La martensite
préalablement formée deviendra une martensite revenue qui est plus ductile. En plus, la
température de revenu n’aura pas un effet significatif sur la taille des grains parents

austénitiques [55].

Ce traitement, durant lequel la phase martensitique métastable retourne progressivement
vers son ¢€tat d’équilibre en rejetant le carbone en exces qu’elle contient. A basse température,
une forte dispersion de précipités métastables, dont la formation est contr6lée par des
considérations cinétiques, se forment en fonction de la quantité de carbone libérée dans la
matrice. La précipitation de ces carbures et le retour vers une maille moins contrainte, jouent

un rble essentiel dans 1’adoucissement de la structure.
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Figure 1.23 : Evolution des caractéristiques mécaniques de 1’acier 40NiCrMo6 en fonction de
la température de revenu

Le revenu d’un acier trempé s’effectue a une température au-dessous mais proche de Ac,
suivi d'un maintien a cette température et au refroidissement jusqu'a la température ambiante,

la martensite trempée a forte densité de dislocation devient une martensite revenue plus molle.
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Alors les microstructures observées au microscope sont des précipités fins de carbures type
MxCy. La (figure 1.23) montre le diagramme de revenu d’un acier martensitiqgue 40NiCrMo6

utilisé pour la réalisation des piéces de construction fortement sollicitées (arbres, engrenages).

1.9.3 Effets de revenu

Des travaux de recherches [56-58] ont été consacrés au traitement de revenu des aciers.
Ces travaux ont abouti a la classification des différents processus que 1’on peut rencontrer en
fonction des croissances des températures de revenu. Ces processus peuvent étre regroupés de

la maniére suivante :

« Stade | : Dans le domaine des basses températures (revenu 200°C), il se produit un rejet du
carbone du réseau de la martensite et la précipitation du carbure du fer £ [Fe-C] aux joints de

macles de la martensite et précipitation des premiers carbures, appelés carbures de transitions.

« Stade Il : Dans ce stade, la décomposition de 1’austénite résiduelle instable en ferrite et en
cémentite qui s’effectue dans un domaine de température de revenu variable selon la

composition de I’acier, se situant habituellement entre 200 et 400°C.

* Stade III : Entre 300 et 450°C, il y a formation de la cémentite FesC et transformation des
carbures de transition en cémentite. La cémentite apparait sous forme des plaquettes. Perte de

la tétragonalité de la structure martensitique se produite également au cours de stade.

« Stade 1V : Une nouvelle étape apparait a des températures supérieures a 450°C. Il y a
remplacement de FesC par des carbures alliés pour les aciers enrichis en éléments d’alliages
carburigenes, leur formation est justifiée par la recherche de I’équilibre du systéme, ces carbures
étant thermodynamiquement plus stables que la cémentite. Contrairement au carbone qui se

déplace dans les sites interstitiels.

Ces carbures peuvent étre de composition chimique simples (le carbone étant associé a
un seul type d’élément métallique, cas de Cr7C3 ou Mo.C par exemple) ou de compositions
chimiques complexes (le carbone étant associ€ a plusieurs types d’éléments métalliques a fortes
affinités pour le carbone, cas de Fe2MoC). Il en résulte que les dispersions des carbures alliés
sont plus fines que celles de cémentite et plus résistantes a la coalescence. Aux températures

supérieures a (550 — 600°C), la coalescence intervient et entraine une chute de la dureté.

L’apparition des carbures alliés peut conduire a un phénomeéne de durcissement

secondaire. Comme pour tout durcissement par précipitation, I’importance de 1’effet dépendra
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de maniére classique de la taille et de la distribution des carbures. On observera un effet
maximal a une température de revenu proche de 500°C dans la plupart des cas, mais dont la

valeur précise dépendra de la composition de I’alliage.

1.9.4 Transformation martensitique

Pour améliorer les propriétés mécaniques d’un matériau, il suffit de jouer sur sa
microstructure qui est une caractéristique extrinseque modifiable par opposition aux propriétés
intrinseques qui sont difficilement modifiables. La taille des grains est une caractéristique
extrinseque qui a une influence sur les propriétés mécaniques d’un matériau métallique. Ce
dernier est constitué d’un ensemble de grains d’orientations cristallines différentes séparées par
une frontiere que I’on nomme joint de grains. La taille des grains dépend du type de matériau,
des procédés d’¢laboration et des traitements thermiques subis. Parmi les structures les plus

connues pour un grain parent austénitique est la structure martensitique.

La structure martensitique est importante dans les aciers, ¢’est pourquoi plusieurs études
s’y intéressent. La structure martensitique (Figure 1.24) en latte est une structure complexe
constituée par plusieurs éléments. La partie élémentaire d’une structure martensitique est la
latte. Un groupe de lattes avec la méme orientation cristalline forme un bloc. Un ensemble de
blocs forme ce qu’on appelle un paquet. Et enfin, ’ensemble de paquets forme un grain parent

austénitique (GPA) [61].
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Figure 1.24: Structure de la martensite en lattes
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Lors du chauffage les atomes deviennent mobiles et la martensite se transforme pour
tendre vers un état d’équilibre (ferrite +cémentite), selon la température atteinte et le temps de
chauffage des précipités intermédiaires (e-carbure, x-carbure) se forment en cours de
transformation. Des études approfondies sur la décomposition des martensites dans le cas des

aciers faiblement alliés ou des carbones ont été fait [59,60].

1.10 Fragilisation par revenu

1.10.1 Aspects fondamentaux du phénomene de fragilité par revenu

Le phénoméne de fragilité par revenu TME (Temper Martensite Embritlement) qui
affecte les aciers, lorsqu’ils sont subits a des traitements de revenu dans le domaine (250-
400°C). Elgamal [62] a mis en évidence une fragilité de revenu dans 1’acier 35NCD16 se
manifestant a la température de 300°C et dans ’acier 45SCD6 présentant a 400°C associée a

une chute de I’énergie de rupture par choc.

Horn et Ritchie [63] ont étudié deux types d’aciers appartenant au forme NiCrMo, I’acier
AISI 4340 et I’acier 300M. Le premier présente une fragilité de revenu vers 300°C alors que le
second a une fragilité vers 400°C. Les faciés fractographiques observés apres revenu a 400°C
ne sont pas de type intergranulaire mais correspondent a une rupture transgranulaire qui

correspond une rupture fragile (figure 1.25).

Figure 1.25 : Les modes de rupture, (a) : Rupture intergranulaire, (b) : Rupture
transgranulaire
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Ce type de fragilisation est caractérisé par :

» L’apparition d’un minimum relatif sur les courbes de variation de 1’énergie de rupture
par choc en fonction de la température de revenu (essai de résilience).

» 1l s’accompagne surtout d’un changement de faciés micrographique. La rupture qui
présente normalement un caractére ductile (rupture a cupules) devient de type fragile,
intergranulaire (rupture selon les joints de grains) pour des éprouvettes ayant subi un

revenu a la température critique de fragilisation.
Le phénomene de fragilisation de revenu nécessite de prendre en compte les aspects suivants :
a) Précipitation des carbures au cours des revenus

Le phénomeéne de fragilisation par revenu (TME) manifeste pour des températures de
revenu qui coincident avec le domaine de température ou se forment les plaquettes de cémentite
en remplacement du carbure de fer €. un certain nombre de chercheurs ont pensé que la cause
de cette fragilisation était la précipitation de fines plaquettes de cémentite le long des joints de

grains de I’austénite [64].
b) Role des impuretés

De nombreux auteurs [65] ont étudié 1’effet de la température de revenu sur les propriétés
mécaniques et la morphologie de la rupture d’un acier de type NiCrMoV (figure 1.26) qui a la
composition chimique : 0,34% C, 0,26% Mn, 0,26% Si, 1,29% Cr, 0,57% Mo. Ces auteurs ont
suggeré que la fragilisation par revenu pourrait étre attribuée a la composition chimique de cet

acier tel que Mn, Si et Mo.

La teneur entre Mn et Si (%Mn + %Si = 0,54%) est inférieure aux teneurs minimales
(%Mn + %Si = 0,73 - 1,04%) [39,40], pour confirmer la présence de ce phénomene. En outre,

une quantité tres sensible de Mo (0,57%) permet de minimiser la présence de ce phénomene.

Ainsi le r6le de chaque élément, présent dans un alliage en tant qui impureté ou élément
d’alliage peut étre classé dans 1’un des cas suivants :
- impureté fragilisante ;
- ¢lément d’alliage favorisant la fragilisation ;

- ¢lément d’alliage consolidant.
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Figure 1.26: Morphologie de la rupture de 1’acier NiCrMoV en fonction de la température de
revenu (300, 500, 600°C)
1.11 Défauts des traitements thermiques de I'acier

Les principaux défauts provoqués par les traitements thermiques des piéces peuvent étre

résumes en trois points :

- Contraintes propres : provoquées par les gradients de température au chauffage et au
refroidissement entre les divers points de la piéce. Pour le chauffage, il faudrait que la montée
en température dans le four soit faible. Pour le refroidissement, il faudrait que la vitesse soit
faible pour réduire le gradient de température, mais pas trop afin d'éviter toute transformation
indésirable.

- Tapures (fissures) : Elles se forment le plus souvent au cours de la trempe. Pour parer a ce

défaut incorrigible, on recommande lors du projet des piéces, d'éviter les saillies, les angles
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vifs, les raccordements brusques etc., de refroidir modérément en utilisant une trempe a deux

bains.

- Déformations et gauchissements : Concernent surtout les pieces trempées a cause du
refroidissement qui n'est pas homogeéne Au début, seules les couches externes se refroidissent
et donc se transforment en martensite, ce qui provoque des contraintes de traction sur le coeur
de la piéce qui est encore plastique. Puis les couches internes se transforment a leur tour, la
dilatation correspondante, peut exercer sur les couches superficielles plus froides, donc peu

plastiques, un effort de traction, le coeur étant en état de compression.

1.12 Effet du traitement thermique sur les propriétés mécaniques

1.12.1 Influence des précipitations

La précipitation peut également des influences néfastes sur la résistance a la corrosion
(éventuellement sous contrainte). Ainsi, lorsqu’une application nécessite un compromis de
caractéristiques mécaniques (limite d’élasticité, ductilité et ténacité), il est nécessaire de

comprendre en détail I’influence de la précipitation sur ces propriétés.

Concernant la ténacité, il est connu depuis bien longtemps qu’une haute limite d’élasticité
nuit a une bonne ténacité. Cependant il est bien connu également que la réalité est fort complexe
car les paramétres microstructuraux et mécaniques ayant une influence sur la ténacité et on

distingue :

- Les précipités intergranulaires, qui, étant de grande taille et situés sur un maillon faible du

matériau, servent de site d’initiation aux cavités entrainant une rupture intergranulaire ductile ;
- Intermétalliques grossiers, qui sont des sites d’initiation de micro-fissures dans le matériau ;

zones dénudées en précipités, qui ont une limite d’écoulement bien inférieure a celle de

I’intérieur des grains, surtout dans les états proches du pic de durcissement ;

- Taux d’écrouissage, qui augmente s’il est €élevé 1’énergie dissipée lors de la rupture (et donc

la ténacité), ainsi que la ductilité intrinseque du matériau ;

- L’homogénéité du glissement, qui permet d’éviter des concentrations de contrainte et de

déformation trop importantes aux joints de grains, etc.

- Dislocation, est un défaut linéaire, correspondant a une discontinuité dans l'organisation de

la structure cristalline.
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1.12.2 Influence de la taille des grains

Les propriétés mécaniques différent d’un auteur a 1’autre. Ceci est di a plusieurs facteurs
tels que la microstructure et les traitements thermiques. L’influence de la taille des grains est
une propriété trés recherchée par I'application des traitements thermiques. Une meilleure taille

des grains conduit a de meilleures propriétés mécaniques.

Ensha et Telman [66], ont montré que la ténacité d'un matériau est une fonction
décroissante de la taille de ses grains, une relation empirique exprimant la contrainte
d’écoulement en fonction de la taille des grains. Les caractéristiques mécaniques des aciers
dans le cas de cette relation sont inversement proportionnelles a la racine carrée de la taille du
grain, (figure 1.27). Cette figure illustre la relation entre la ténacité et la température de revenu

ou nous observons une rupture ductile a cupule.

BT o R Y . N2 3§ A

Figure 1.27 : Relation entre les capacités de rupture et la microstructure [66]

L’effet de la taille des grains sur la résistance a la traction est mis en évidence par la
formule de Hall-Petch. Elle démontre que, plus la taille des grains est fine, plus la limite
¢lastique et la résistance a la traction sont élevées car 1’affinage des grains augmente le nombre

des joints de grains qui empéchent le mouvement des dislocations.

La relation de Hall-Petch fait le lien entre la taille des grains et la limite d’élasticité

conventionnelle dans un acier ;

0 =0, +K(d) 12 (1.5)
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Avec

o La limite d’¢élasticité conventionnelle en (MPa) ;
o,;- La constante dont les dimensions sont celles d’une contrainte en (MPa) ;
K : Le coefficient de Petch propre au matériau / coefficient de consolidation en (MPa) ;

d : La taille moyenne des grains en ().

Ainsi, la résistance et la ténacité des aciers martensitiques en lattes sont fortement liées
a la taille des paquets et du bloc. Des littératures ont suggeré que la diminution de la taille des
paquets contenus dans les grains parents austénitiques, pour un alliage Fe-0.2C, fait augmenter
la limite d’élasticité. D’autres auteurs ont montré dans un alliage Fe-0.2C que la contrainte

d’écoulement augmente quand la taille des paquets diminue conformément a la relation Hall-
Petch [66-68].

1.12.3 Résistance a la traction et I'allongement a la rupture

Les propriétés mécaniques différent d’un auteur a I’autre. Ceci est di a plusieurs facteurs

tels que la microstructure et les traitements thermiques.

Plusieurs relations exprimant les caractéristiques mécaniques montrent implicitement le
lien existant avec la microstructure. On peut citer a ce titre, la loi de Hooke, qui relie la limite
d’élasticité a la déformation par I’intermédiaire du module d’Young E, considéré par toute la
communauté scientifique comme étant une propriété intrinséque d’un matériau. Cette loi
linéaire s’applique dans le domaine élastique. Elle s’écrit :
o=Ee (1.6)
ou,

o : Limite d’¢lasticité en (MPa)
E : Module d’Young exprimé en (MPa)

& est la déformation élastique en (%)

Dans le domaine plastique, deux lois peuvent étre appliquées. La loi d’Hollomon ou de
Luidevik. Elle exprime la contrainte d’écoulement en fonction de la déformation plastique en

prenant ou non la limite d’¢élasticité en considération.

Ces lois s’écrivent respectivement :

o = k(g,)" (1.7)
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0 =0 + K(gp)" (1.8)
Avec :

o : Contrainte d’écoulement de la plasticité du matériau exprimée en (MPa) ;

o, - La limite d’¢lasticité exprimée en (MPa) ;

&,: La déformation plastique exprimée en (%).

K et n sont respectivement les coefficients de consolidation en (MPa) et d’écrouissage (sans

dimension).

1.12.4 Effet sur la dureté

Divers travaux de recherche ont montré qu’avec l'augmentation de la température de
revenu la dureté est diminuée [68], pour un acier 16Cr-2Ni, ils ont expliqué que la baisse de la
dureté est due a la précipitation du carbure MsC qui provoque le ramollissement de la martensite
en raison de I'épuisement en carbone de la structure martensitique aprés trempe
(appauvrissement de la structure martensitique en carbone par précipitation du carbone sous
forme de carbure de cémentite) , qui va accompagner d’une perte partielle de tétragonalité de

la structure martensitique en fonction de 1’évolution des températures de revenu.

1.12.5 Essai de résilience

La résistance au choc est une autre propriété importante qui est directement influencée
par la microstructure et la teneur en carbone de l'acier. Le test normalisé au choc Charpy a

entaille en V est recommandé pour la détermination de cette propriété.

Dans les nuances d'aciers martensitiques, une transition de la rupture ductile-fragile est
importante lorsque la température des tests diminue. Cette transition est affectée par le niveau

d'énergie absorbée et aussi sur l'aspect de fracture.

La transition fragile-ductile des aciers est caractérisé par la courbe de résilience (figure
1.28). Ou la quantité d'énergie absorbée par le matériau lors de I'impact est tracée en fonction
de la température d'essai. Le niveau d'énergie indique la capacité du matériau a absorber la

déformation plastique au cours du processus de rupture.

Certains métaux présentent une transition dans leur comportement vis-a-vis de la rupture,

passant d’une rupture fragile, est caractérisé par une faible valeur de 1’énergie absorbée a une
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rupture ductile (fortes énergies). La gamme de température intermédiaire correspond au
domaine de transition fragile-ductile.

L’analyse de ces phénomeénes a été trés étudiée récemment par diverses recherches [69-
70], en particulier sur les aciers qui travaillent en fonction de la variation de la température a

titre exemple les composants des réacteurs nucléaires (cuves, tuyauteries, pompes).

50 -

Fragile ) /,/%
o Tyt o
150 -100

TC)
Figure 1.28 : Transition ductile-fragile mesurée par des essais de résilience [69]

D’apreés la figure, la photographie 1, montre qu'a basse température que le matériau est

fragile, la rupture a lieu sans déformation macroscopique notable.

Alors pour une haute température, dans le domaine ductile, la résilience augmente fortement et

I'éprouvette se déforme macroscopiquement, comme on peut le constater sur cette figure.

En plus, le carbone fragilise le matériau donc 1’énergie requise pour entrainer la rupture
sera plus importante aussi bien pour un acier a fort taux de carbone que pour un acier a faible
taux de carbone. Pour les aciers qui ont de faible teneur en carbone ont une température de
transition fragile-ductile plus basse, Donc, ces aciers ont un domaine de ductilité plus important.
En somme, la résistance a la propagation brutale de fissure augmente lorsque la teneur en
carbone diminue.
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1.13 Conséquences mécaniques des transformations microstructurales

L’influence des transformations microstructurales sur le comportement mécanique du

matériau peut étre classée comme suit :

- Lors des transformations microstructurales, on peut obtenir un mélange des différentes phases
métallurgiques avec des proportions volumiques et des caracteristiques mécaniques différentes.
Par conséquent, les transformations microstructurales modifient les caractéristiques du
matériau. Plus précisément, les caractéristiques élastiques (module d’Young et coefficient de
Poisson), sont peu affectées par les transformations de phases, tandis que les caractéristiques
plastiques (la limite d’¢lasticité par exemple) et le coefficient de dilatation thermique sont

fortement influencés.

- Les transformations microstructurales s’accompagnent d’expansions volumiques, celles-Ci se
traduisent par des déformations de transformation qui doivent étre prise en compte dans la

déformation totale du matériau.

- Les transformations microstructurales, sous contraintes, peuvent conduire a des déformations
irréversibles méme si ces contraintes sont inféricures a la limite d’¢élasticité du matériau. Ce

phénomeéne est appelé la plasticité de transformation.

- Les caractéristiques mécaniques different suivant la composition métallurgique (composition
chimique), en particulier, les caractéristiques plastiques (limite d’élasticité, résistance a la
rupture). Le module d’¢élasticité et le coefficient de Poisson sont quant a eux, peu influencés par
la composition métallurgique. Par ailleurs, la part de I’écrouissage de la phase mére transmise
a la nouvelle phase formée au refroidissement est supposée totale ou partielle selon le type de

transformation.
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Il . Méthodologie expérimentale

1.1 Introduction

Par traitement thermique, on désigne toute opération réalisée a chaud et destinée a
modifier la microstructure d'un métal pour lui conférer de nouvelles caractéristiques. Par contre,
on peut modifier considérablement de nombreuses autres propriétés soit par 1’addition
d’¢léments étrangers a la matrice (élaboration des alliages), soit par 1’application de traitements
thermiques ou mécaniques appropriés.

Pour les aciers faiblement alliés, certains traitements thermiques sont quasi obligatoires
pour obtenir une performance optimale. Ces traitements sont la trempe et le revenu [71,72]. lls
permettent de modifier et d'ajuster les propriétés mécaniques de ’acier : limite d’élasticité (Re),
résistance a la traction (Rm), ténacité (K), dureté et résilience aux besoins de l'utilisation.

L'étude de la microstructure du matériau consiste a déterminer la nature des différentes
phases en présence, leur proportion et leur constitution. Cette analyse se fait a partir des
diagrammes d'équilibre de phases qui traduisent les états d'équilibre entre les différentes phases.

Elle peut étre complétée par une observation métallographique.

11.2 Matériau etudié

Le matériau étudié est un acier faiblement allié au chrome (Cr). 1l est désigné par 42C4
(norme AFNOR) ou par 41Cr4 (norme DIN), il est employé principalement dans des
applications industrielles, telle que la fabrication des boulons de haute qualité (8.8 ,10.9 et 12.9)
destinés pour les assemblages des charpentes métalliques et en particulier I’industrie pétroliére
et I’automotrice [73-76], il présente des bonnes propriétés mécaniques en service et point de
vue de colt de fabrication. Il est livré sous forme des rouleaux de diamétre 16 jusqu’a 24 mm
par I’unité de production ORSIM - Relizane.

Des recherches, montrent les résultats d'essai de fatigue qui indiquent que cet acier n’est
préférable en termes de résistance a la fatigue par rapport a autres applications, cependant il
apporte une ductilité importante aprés traitement thermique de revenu contrairement qu’a
d’autre alliage de méme famille allie au chrome molybdene [77], la (figure 11.1), montre le

produit réalisé par cet acier au niveau du BCR.
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Figure 11.1 : Produit réalisé par I’acier 41Cr4

Les tableaux 1.1 et 1.2 présentent respectivement la composition chimique et ses
principales caractéristiques mecaniques usuelles de cet acier.

Tableau 11.1: Composition chimique de [’acier 41Cr4 donné par le fournisseur [22]

% éléments C Si Mn P S Cr Ni

41Cr4 0.38-0.45 | <0.40 | 0.60-0.90 | <0.035 | <0.035 | 0.90-1.20 | <0.12

Tableau 11.2: Caractéristiques mécaniques conventionnelles [78]

_ Limite d’¢élasticité Charge maximaleR,, Dureté
Acier A (%)
Ry,0,2[MPa] [MPa] HB
41Cr4 800 — 880 11-12 1000-1200 217-250

D’apres le tableau 11.1, on constate que les éléments Cr, Mn et C ont des teneurs élevées.
Le chrome est le principal élément d’addition [79]. Avec le cuivre, Il confére a cet acier des
propriétés d’inoxydabilit¢ pour des utilisations dans des environnements hostiles.
L’augmentation de la concentration en Mn peut améliorer la résistance mécanique de ’acier
dans une certaine mesure, mais elle réduit la ductilité. En revanche, la présence du soufre et du
phosphore augmente la sensibilité a la fragilité au revenu pour cet acier 41Cr4. Le tableau 11.2

rassemble les caractéristiques mécaniques conventionnelles de I’acier en question.
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Une analyse de la composition chimique par spectrometre de masse a été réalisée sur un
¢échantillon d’acier 41Cr4. La composition chimique du matériau est présentée dans le tableau
[1.3. La composition nominale donnée par le fournisseur de 1’unité BCR Oued-Rhiou (Groupe
ORSIM) est comparée avec celle obtenue par I’analyse.

Tableau 11.3 : Composition chimique de I'acier 41Cr4 obtenu par spectrometre (teneur
massique en %)

Nom du Client : Adresse du client : BON DE
COMMA
NDE
Date de
Réception
Désignation Entretoise Nb Echantillon : 01 Nature de
MAT 1ER Pobjet
d’analyse :
EN
ACIER
Condition
Température : 22.7C° | Humidité : 47.6%
Méthode d’analyse : SPECTRAL
Date D’analyse :

Résultats : 41Cr4

Matériaux Métallique
Essai des Matériaux Métallique : détermination des compositions chimiques des métaux en %

Eléments C Si Mn P S Cr NI
01 0.403 0.230 0.886 0.0244 0.0238 1.06 0.0810
U 0.01463 | 0.01564 0.00586 0.00066 | 0.00191 0.01777 0.03234
Eléments Co Cu Nb Ti \V w Pb
01 0.0073 0.172 0.0038 | 0.0133 0.0061 < 0.0050 | 0.0012
U 0.00064 0.00425 | 0.00114 | 0.00117 0.00061 / /
Eléments B Fe Al MO B / /
01 0.0053 96.8 0.0132 0.064 0.0053 / /
U 0.00124 / 0.00203 | 0.00899 0.00124 / /
Avec :

U : est ’incertitude des résultats

Le spectrometre utilisé pour 1’analyse de la composition chimique de 1’acier étudié est
présenté par la (figure 11.2). Cet équipement est d’une trés grande importance, il permet de
veérifier la composition chimique des alliages ferreux et non ferreux et également, la conformité

des nuances utilisées.
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Figure 11.2: Spectrométre d’analyse de la composition chimique type « SPECTROLAB »
I1.3 Role des éléments d’alliages

Les études des effets des éléments d’alliage dans les aciers sont tres nombreuses dans la
littérature. Dans la suite de ce chapitre, nous nous présentons en détail les effets de quelques

éléments tel que : le carbone, le manganeése, le soufre, le silicium, le chrome et le molybdene.

11.3.1 Réle du carbone (C)

Le carbone est 1’¢lément d’alliage de 1’acier ayant la teneur la plus importante et aussi
celui qui a le plus d’influence. C’est un élément qui participe activement a la formation des
carbures. Il a grand pouvoir abrasif. Il en résulte que I’augmentation de la teneur en carbone
accroit la dureté, la charge a la rupture et la limite élastique, par contre 1’allongement, la
striction, la résilience et les procédés d’usinage diminuent.

En outre, la trempabilité d’un l'acier augmente a mesure que la teneur en carbone s'accroit.

En revanche, la résistance a la corrosion ne semble pas étre influencée par cet élément.

11.3.2 Role du manganése (Mn)

Le manganése est classé comme élément gamma genes (y), des résultats de recherche

obtenus [80-84] montrent que le manganése a un effet moindre sur 1’équilibre des phases dans
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le cas des aciers inoxydables. Néanmoins, il s’avere que le manganése peut accroitre ’intervalle

de température et la vitesse de formation de la phase sigma.

Dautre part, cet élément tend a former une seconde phase a haute température qui
disparaitrait au cours du refroidissement. Sous réserve de teneurs en nickel adéquates, il tendrait
a favoriser une solidification en mode mixte plus résistante qu'une structure austénitique [14].
Cet ¢lément a un effet bénéfique sur les propriétés mécaniques tel que la limite d’élasticité, la

résistance a la rupture et la ténacité d’un acier augmente par une addition de manganeése.

11.3.3 Réle du soufre (S)

Le soufre est une impureté d’effet défavorable, cela a été largement démontré par
I’expérimentation. Cet élément intervient par micro ségrégation aux joints de grains, il posséde
une affinité particulierement marquée a I'égard du manganése sous forme de sulfure de

manganese.

11.3.4 Réle du silicium (Si)

Le silicium ne participe pas a la formation de carbures lors du traitement de revenu. Des
études ont montré que le silicium retarde I’apparition de la cémentite lors du revenu [85,86],
voir le tableau 11.4 présentant ces résultats. 1l permet également d'améliorer la trempabilité des
aciers lors de la transformation martensitique et augmente la résistance a l'usure. Une étude sur
les aciers austénitiques a déterminé que le silicium a un effet similaire a celui du phosphore et
du soufre sur la fissuration a chaud en soudage, cela montre que la sensibilité a la fissuration

augmente de manicre linéaire avec la teneur en silicium jusqu’a environ 1,5 % en masse.

Tableau 11.4 : Carbures présents dans la microstructure apres différents temps de revenu a
250°C ou 450 °C [87]

250°C 450°C
303 1200 5 305 120 5 3005 1200 5
Fe-0.6C - FesC FeiC - - FesC
Fe-0.6C-2Mn - FesC FeiC - - FesC
Fe-0.6C-251 - £ - setFeiC FeiC FesC

Le silicium présente toutefois un autre effet sur le revenu, voir (figure 11.3). 1l retarde
considérablement le mécanisme de coalescence des particules de FesC dans la gamme de

températures allant de 400°C a 600°C [88,89]. Les précipités conservent alors une taille plus
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fine pour des températures de revenu plus élevée, retardant ainsi la chute de la dureté. Notons

toutefois que le manganese présente les mémes effets.

Figure 11.3: Observation au MEB de la martensite revenue a 650°C (a) : alliage Fe-0,6C (b) :
alliage Fe-0,6C-2Si (c) : Fe-0,6C-1Mn (d) : Fe-0,6C-2Mn [87]

11.3.5 Réle du chrome (Cr)

Le chrome est un élément fortement carburigene. Alors que sa présence reste sans effet
pour des basses températures de revenu, pour des températures supérieures a 450°C il joue un
r6le considérable puisque des carbures de chrome, dont la nature dépend de la teneur en chrome,

se forment.

Dans le cas d’une faible teneur en chrome (inférieure & 2%), ce dernier diffus

progressivement dans les particules de FesC, et une cémentite enrichie en chrome est observé.

Dans le cas d’une forte teneur en chrome, la cémentite peut étre totalement remplacée
par des carbures de chrome responsables d’un phénomeéne de durcissement secondaire. Deux
types de carbures peuvent étre observés. Il s’agit du Cr7Cs, de structure trigonale et du Cr23Ce
de structure cubique. Les carbures Cr7Cs précipitent les premiers puis ceux-ci se transforment

progressivement en Cr23Ce. Il faut toutefois noter que les carbures Cr23Cs ne précipitent pas
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dans des aciers dont la teneur en chrome n’excéde pas les 7% sauf si d’autres éléments d’alliage,

tel que le molybdéne par exemple, sont également présents.

11.3.6 Rble du molybdéne (Mo)

Le molybdéne est un élément alphagene et carburigéne. Il augmente fortement la
trempabilité en diminuant la vitesse de refroidissement critique. 1l est le plus souvent allié avec
d'autres éléments d’addition. Le molybdene réduit dans de larges proportions la fragilité au
revenu, par exemple dans le cas des aciers Cr-Ni et Mn, il favorise la formation de la taille des
grains fins et se répercute favorablement sur la soudabilité. Il accroit la limite d’¢élasticité, la
résistance a la rupture, la dureté, la résistance a 1’abrasion et la résistance a la corrosion des

aciers inoxydables.

1.4 Influence de la vitesse de déformation sur la courbe de traction

Il est bien connu que pour un matériau de composition donnée, la courbe de traction
dépend fortement de sa microstructure (écroui, recuit a doux, etc...) et de la température a
laquelle I'essai est exécuté. De méme la vitesse de traction, qui est a spécifier au début de I'essali,

effectue une influence non négligeable sur la courbe de traction.

L'influence de la vitesse de traction sur la courbe de traction (figure 11.4) s'explique par
le fait que la déformation plastique ne suit pas instantanément la variation de la déformation
imposee (comportement visqueux). Pour certains matériaux 1’écoulement plastique dépend de
la vitesse de déformation I’écoulement est dit viscoplastique. Plus la vitesse de déformation est

élevée plus la consolidation est importante.

Lors d'un incrément rapide et discontinu de I'allongement, I'éprouvette se déforme d'abord
élastiqguement. Au cours du temps, une partie de cette déformation élastique est transformée en
déformation plastique produisant ainsi le phénomeéne de relaxation de la contrainte. Pour un
essai de traction a vitesse de déformation constante, ces deux phénomenes opérent en méme
temps et la courbe obtenue dépend de la cinétique et de I'amplitude de la déformation plastique.

La courbe o(¢) passe, au-dela de la limite d'écoulement plastique, par un niveau d'autant
plus haut que la vitesse de déformation est élevée. La démonstration de cet effet nécessite
cependant des vitesses de traction variant d'un a plusieurs ordres de grandeurs.

La vitesse de deformation recommandée pour un essai standard est de I'ordre de 0.4% par
seconde dans le domaine plastique. Aux alentours de la limite élastique, le taux d'augmentation

de la contrainte ne devrait pas dépasser une dizaine de MPa par (s).
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Figure 11.4: Influence de la vitesse de déformation sur la courbe de traction [90]

11.5 Méthodes expérimentales

11.5.1 Objectif des traitements thermiques

Les traitements thermiques provoquent un adoucissement ou un durcissement du
matériau, de plus ils apportent des modifications de la taille des grains. Ils sont constitués par
un certain nombre d'opérations combinées de chauffage et de refroidissement ayant pour but :
a- D'améliorer les caractéristiques des matériaux et rendre ceux-ci plus favorables a un emploi
donné, a partir des modifications suivantes :

4+ Augmentation de la limite d’élasticité et la résistance a la rupture Re, Rm , A(%) en
donnant une meilleure tenue de I'élément.
+ Augmentation de la dureté, permettant a des piéces de mieux résister a l'usure ou aux
chocs.
b. De régénérer un métal qui présente un grain grossier (affiner les grains, homogénéiser la
structure) cas des matériaux ayant subi le forgeage.
c. De supprimer les tensions internes (écrouissage) des matériaux ayant subi une déformation
plastique a froid (emboutissage). Cas des aciers faiblement alliés, il s'agit de la plupart du temps

d'effectuer un cycle de trempe suivi d'un ou plusieurs revenus [91].
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11.5.1.1 Austénitisation

Pour assurer une bonne homogénéisation de la taille des grains et la microstructure, nous
avons subi aux échantillons (éprouvettes de traction et de résilience) une austénitisation a une
température de 850°C pendant 30min (chauffage dans un four thermique) pour obtenir aprés

refroidissement une microstructure contenant de la martensite.

11.5.1.2 Trempe
A la sortie du four, on effectue une trempe martensitique sur les échantillons. La trempe
est réalisée dans un bain d’huile du four thermique, le schéma du cycle thermique imposé aux

échantillons est tracé a la figure 11.5.

11.5.1.3 Revenu

Les échantillons austénitisés et trempés subissent un traitement de revenu. La durée du
revenu est fixée a une heure (1h) pour toutes les températures de revenus testées : a 200°C, a
300°C, a400°C, a 500°C, et a 600°C, suivi d’un refroidissement a 1’air libre.

1000 | . | . | , | | |
Traitement dausténitisation
000 850°C pendent 30 min Revenu Thchacon 1
800 X X. 1\\
- 00 } / \\
E 600 f} \\ jf Reren1|1 600°C 1\
\g 200 X \ j r Revenu 500°C 1\
A \ o
300 / \ 1/ |
/ \ | //f Revenu 300°C
200 f/ Trempe a l'hu1.ie T —
. \17// N
‘/ \NJ/4 N\
0

Temps (min)

Figure 11.5: Schéma récapitulatif du cycle thermique appliqué a ’acier étudié
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11.5.2 Four thermique

C’est un four utilisé pour effectuer les traitements thermiques de trempe et de revenu
des pieces de construction métalliques (boulonneries, visseries, tiges filetées, etc). Il est équipé
d’une (01) machine a laver, de deux (02) fours a chambre 1’'un pour le traitement
d’austénitisation et I’autre pour le traitement de revenu, d’un (01) bain de trempe a I’huile et
d’une (01) chambre de refroidissement a I’aire libre apres traitement de revenu (bain d’arrét de

revenu).

Ce type de four il peut atteindre des températures de chauffage (austénitisation) jusqu'a
1200°C et un maximum des températures de revenu jusqu'a 700°C, il est isolé thermiquement

et alimenté sous une tension de 380V.

Four a chambre pour
traitements de trempe Machine a laver 1

Four & chambre pour
traitements de revenu

T

Figure 11. 6: Four des traitements thermiques « type Aichelin »
11.5.3 Détermination des températures de transformation de phase

Dans des conditions quasi-statiques, les températures de début et de fin de
transformation austénitique lors du chauffage, sont notées respectivement Ac1 et Acs. Elles sont
données par les formules empiriques d’ Andrews et Eldis [92] pour des aciers faiblement alliés

contenant moins de 0.6% de carbone.
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Relation d’Andrews :

Ac1(°C) = 727 — 10.7 (%Mn) — 16.9 (%Ni) + 29.1 (%Si) + 16.9 (%Cr) + 6.38 (%W) + 290(%As) (11.1)

Acs (°C) = 912 — 203(%C) — 30(%Mn) — 15.2 (%Ni) + 44.7 (%Si) + 104(%V) + 13.1 (%W) + 31.5 (%Mo) (11.2)

Relation de Eldis :

Acy (°C) = 712 -17.8 (%Mn) -19.1 (%Ni) + 20.1 (%Si) + 11.9 (%Cr) + 9.8 (%Mo) (11.3)

Acs (°C) = 871 -254.4 (%C) °5 -14.2 (%Ni) + 51.7 (%Si) (11.4)

Dans notre cas la température de début de la transformation austénitique (Ac1) de I’acier 41Cr4
est de I’ordre de 720 °C.

Les valeurs du facteur d’intensité de contraintes Kic ont été estimé par la relation de Rolfe-
Novak [93].

Kic = /6.4 R,(100KV — R,) (11.5)
Avec :
K¢ : Facteur d’intensité de contrainte MPavm
R, : Limite élastique (MPa)
KV : Energie de rupture (J)

11.5.4 Analyse métallographique (microstructurale)

La métallographie est la technique consistant a déterminer la structure métallographique
d'un métal en I'observant avec un microscope optique. Ce microscope permet l'acquisition des

images avec différents grossissements. Les images obtenues sont enregistrées dans I'ordinateur.

Apres avoir prélevé I’échantillon de la piece a étudier, on doit polir la surface & examiner
sur un jeu de papier émeri de différente granulométrie par la méthode classique. Le polissage
se fait successivement sur des papiers abrasifs plus fins (de 100 a 15 um), puis avec des abrasifs
(de 15 a 0,05 um) en utilisant un lubrifiant liquide (eau). Ces abrasifs sont généralement des

poudres d’alumine.

En effet, pour pouvoir observer les deétails microscopiques de la structure
métallographique. Les surfaces de tous les échantillons sont attaquées chimiquement avec une

solution composée de 97% 1’éthanol et 3 % d’acide nitrique pendant 3 secondes.
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11.5.4.1 Préparation des échantillons

L’examen métallographique nécessite une préparation des échantillons a observer, il
met en évidence les hétérogénéités qui existent dans le métal, la préparation d’un échantillon

pour un examen macrographique passe par plusieurs étapes, a savoir :

a. Préparation de I’échantillon pour le sciage

Généralement, nous devons proceéder a un dégrossissage de la piece pour mieux la
travailler, nous devons alors prendre toutes les précautions nécessaires afin que cette étape ne
cause pas de dommages sur I’¢chantillon.
Les coupes sont faites par une scie mécanique munie d’un systéme de refroidissement en
utilisant un lubrifiant spécifique de type « Metkon » pour éviter ainsi les phénoménes

d’écrouissage et I’échauffement des picces.

Figure I1. 7 : Machine de sciage « type METACUT 302 »

b. L’enrobage

L’échantillon est monté dans une résine afin d’en faciliter les manipulations. Il existe
diverses techniques d’enrobage, mais nous avons utilisés principalement un mélange d’une
résine époxy liquide et poudre de type « Technovit 4071 » qui est caractérisée par : sa facilité
d'utilisation, sa grande souplesse en matiére de rapports de mélange, sa grande fluidité et son

temps de polymérisation rapide de moins de 5 minutes.
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—_———,—e

Figure 11.8 : Vue globale d’enrobage : a) matrices d’enrobage ; b) échantillons enrobés

c. Polissage grossier (polissage mécanique)

Le polissage mécanique se fait le plus couramment sur un plateau tournant garni de
disques de papier abrasif de granulométrie de plus en fine, variant de (150, 220, 320,400,
600um) en prenant en considération, I’arrosage par un lubrifiant liquide (eau) lors de cette

operation. La figure ci-dessous montre I’image de polisseuse utilisée pour la préparation des
échantillons.

Figure 11.9: Polisseuse a trois disques
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d. Finition (polissage final)

L’objectif du polissage final du polissage de finition est d’enlever toutes déformations
causées par le polissage grossier (polissage mecanique). Il s’agit aussi d’une succession
d’étapes de polissage effectuent sur différents tapis avec des papiers abrasifs plus fins varient
de 100 & 15 um, puis avec des abrasifs de 15 a 0,05 um en utilisant une poudre en oxyde
d’alumine comme abrasif afin d’améliorer I’état de la surface a analyser (obtention d’une

surface miroir de I’échantillon). Les figures 11.10 et 11.11, montrent respectivement le dispositif

de polissage de finition et la vue générale des échantillons aprés le polissage final.

; —‘V_\ I —
' A h V ' .

<

Figure 11.11 : Polisseuse de finition de marque « JEAN WIRTZ »
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e. Attaque chimique

Apres le polissage de finition, 1’échantillon est lavé puis séché, puis il est soumis ensuite a
une attaque chimique composée de 97% 1’éthanol et 3 % d’acide nitrique pendant 3 secondes,
pour faire disparaitre 1’éclat miroir mais sans trop noircir la surface a observer.la figure suivante

montre une vue des échantillons attaques chimiquement.

Figure I1. 12 : Vue des échantillons apres attaque chimique

11.5.4.2 Observation microscopique

L’¢étude métallographique a été réalisee apres traitements thermiques de la trempe et de
revenu des échantillons d’acier étudié, plusieurs micrographies sont faites avec différents
grossissement allant jusqu’a 4x (grossissement 400) dans le but de choisir les mieux adaptés
aux normes en vigueur pour la détermination de la microstructure et la taille de grain

approprient.

La microscopie optique du laboratoire université USTO de marque Olympus est équipé
d’un systéme d’acquisition des images pour différentes grossissement qui peuvent atteindre 10x

la taille réelle de 1’échantillon a observé.
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L’examen métallographique a été fait a 1’aide d’un microscope optique (MO) du
laboratoire métallurgie du BCR, vu la détérioration du systéme d’acquisition doté d’une caméra
numérique de ce microscopie optique, 1’observation métallographique et la prise des images a
été refait par une autre microscopie optique installer au niveau du laboratoire de microscopie

électronique et sciences des matériaux - université USTO (figure 11.13).

Figure 11.13: Microscopie optique utilisé pour I’analyse métallographique
type « OLYMPUS »

11.5.4.3 Mesures de la taille de grain

Le volume moyen des cristaux, c¢’st- a-dire la taille de grain d’un matériau métallique,
peut-étre caractérisée par différentes grandeurs conventionnelles déduites de 1’observation
d’une coupe plane du matériau préparée pour faire apparaitre les contours des sections des

cristaux par le plan de coupe.

Le grain est mis en évidence par 1’attaque métallographique et capture sur une image par

un microscope optique.

11.5.4.4 Méthodes de mesure de la taille du grain

Il existe trois méthodes qui peuvent mesurer la taille du grain :
+ Par comptage ;
+ Par intersection ;
4 Par comparaison avec des images types.
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Les méthodes de détermination de ces grandeurs sont purement géomeétriques, il en résulte
qu’elles sont absolument indépendantes du métal ou de 1’alliage considéré [94]. Ces grandeurs
conventionnelles sont :

-Le nombre de grains par unité de surface : m,
. . 1
-L’aire moyenne de grain : a = —

-La taille moyenne du grain ou diamétre moyen du grain, d = Va,
-La longueur moyenne d’intersections L: Quotient de la longueur totale d’un ou plusieurs
segments tracés sur I’image de I’éprouvette par le nombre de grains dénombres sur ces lignes
-L’indice conventionnel de grosseur de grain : Nombre sans dimension relie a m par une relation
mathématique et des régles d’application pouvant étre différentes d’un métal a 1’autre. Ces
indices sont désignés par la lettre G suivie d’une lettre propre a chaque systeme.

La taille moyenne est caractérisée soit par ’indice de la grosseur du grain G, soit par la

longueur moyenne d’intersections L, dans les cas les plus fréquents.

Dans cette étude, on a basé sur la méthode de comptage du nombre de grains sur une

surface déterminée.

11.5.5 Essais mécaniques réalisés et procédures d’essais

Les essais mécaniques sont ['étape indispensable pour accéder aux grandeurs
caractéristiques des matériaux, du module d'Young a la limite d'élasticité, en passant par la
ténacité ou la résistance a la fatigue et dans des conditions variables, par exemple de

température ou de vitesse de sollicitation.

Les techniques expérimentales les plus couramment utilisées, aussi bien dans les
laboratoires, pour caractériser le comportement mécanique des matériaux, sont les essais uni-

axiaux, les essais multiaxiaux, les mesures d'indentation et les essais de fatigue.

11.5.5.1 Essais de traction

Parmi tous les essais mécaniques, I’essai de traction est 1'essai mécanique le plus
fréqguemment utilisé. 1l consiste a soumettre une éprouvette du matériau a étudier a deux efforts
F de tension de sens opposés et de méme valeurs absolues. La ligne d’action étant confondue
avec I’axe de symétrie ou de rotation de I’éprouvette. On mesure instantanément l'allongement

Al, correspondant.
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Cet essai le plus classique, il consiste a exercer sur une éprouvette normalisée (piece de
dimensions normalisées fabriquée dans le matériau a tester), cylindrique ou parallélépipédique
(plate), deux forces égales et opposées qui vont la déformer progressivement jusqu’a la rupture.
Il permet de déterminer les principales caractéristiques mécaniques d’un matériau, telles que la
limite élastique, la résistance a la rupture, I’allongement apres rupture et le coefficient de

striction.

Des éprouvettes de traction a section cylindriques de diametre (@ =10mm) et de
longueur (L= 60 mm) ont été réalisées a partir des barres en acier considéré dans cette étude
(figure 11.14). Ce type d’acier fournit par I’unité BCR sous forme des barres rondes de 20 mm
de diametres.

10+0.]

(@)

Figure 11.14: Formes et dimensions des éprouvettes de traction : a) Schéma d’éprouvette de
traction ; b) Vue 3D d’éprouvette d’essai de traction

11.5.5.1.1 Procédure d’essai
L'essai consiste a mettre une éprouvette sous un effort de traction croissant et continu

jusqu’a atteindre le stade de la rupture en vue d'établir un diagramme (effort - allongement),

puis de déterminer en suite les caractéristiques mécaniques.

11.5.5.1.2 Description de la machine d'essali

La machine de traction est composée de deux mors, I'un sur une traverse fixe, l'autre sur
une traverse mobile. Entre les deux mors on fixe I'éprouvette en suite deux systéme de mesure
sont nécessaire, I'un pour mesurer I'effort appliqué, l'autre un dispositif d'enregistrement pour

établir des diagrammes force - allongement.
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Les essais de traction ont été effectués sur une machine de traction de marque (KARL
FRANK GMBH, de type 83431 —SN 10650), installée au niveau du laboratoire métallurgie de

I’unité BCR. La capacité maximale atteinte par cette machine est 400KN avec une vitesse de

test 20mm/min, (figure 11.15).

Figure 11.15 : Machine de traction type « KARL FRANK GMBH »

11.5.5.1.3 Détermination des caractéristiques mécaniques de traction

a) Caractéristiques mesurées

Les deux points A et B sont situés sur 1’éprouvette.

Lo : Longueur initiale de I’éprouvette au repos (sans charge) ;
L: Longueur de I’éprouvette mesurée sous charge F ;

F : Force exercée par la machine d’essai sur I’éprouvette.
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b o=F/S0
Rm C
Re 0.2 . \
A 0
Re
| j
| (||
f |
A/
0 W »-Alllo

Figure 11.16 : Diagramme (charge- allongement)

Résultats de I’essai

F,en N
Résistance élastique Re = =24 S, en mm?
° R, en MPa
(11.6)
Résistance maximale a la rupture Rm = g_r (1.7)
0
Allongement pour cent A% = L“L;L" X 100 (11.8)
0
L, : Longueur ultime apres rupture
) i Z 0p = LzlLo (1.9)
L’allongement en pour cent instantané est e% = — X 100
0
Le coefficient de striction en pour cent a la rupture est donné par :
So—S
Z% = Osof X 100 (11.10)

Sp Etant la section transversale de la partie rompre.
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Pour tenir compte du comportement réel du matériau, on doit prendre en compte la
variation de la section au cours de l'essai tout en admettant qu’il y a conservation de volume,
on obtiendra les contraintes varies ( o ) donnée par la relation suivante :

o=F (11.11)
S

S : est la section instantanée

L

La déformation rationnelle € = Ln (L—) =In(l+e) (11.12)
0

La courbe rationnelle de traction permet de connaitre les coefficients de consolidation
monotone et d'écrouissage par la relation dHOLLOMON

o=K(ep)" (1.13)
Ou &p est la deformation plastique conventionnelle en (%) ;

Ket n sont respectivement les coefficients de consolidation et d'écrouissage monotone.

11.5.5.2 Essai de fissuration

11.5.5.2.1 Essai Charpy (Essai de résilience)

On peut également caractériser le comportement a la rupture d’une éprouvette contenant
un défaut initial. Ce type d’essai permet de s’affranchir plus ou moins de la dispersion
caractérisant la phase d’amorcage des défauts. Dans cette catégorie, 1’essai le plus ancien (1901)

et le plus pratiqué dans le monde est I’essai Charpy.

L'essai Charpy a pour but de déterminer la résistance aux chocs des matériaux. On mesure
ce que l’on appelle leur résilience, c'est-a-dire 1’énergie consommée pour rompre une

éprouvette de référence de section égale a 1cm?en utilisant un « mouton-pendule ».

Les éprouvettes de référence utilisées dans notre travail sont un barreau de longueur 55
mm, de section carrée de dix par dix millimétres (10x10mm) et d’entaillée en V.

Selon la forme des entailles on distingue deux types des éprouvettes ISO avec entailles
en U et en V comme montrée sur la (figure 11.17), avec des dimensions et des tolérances

d’usinage permises pour I’essai Charpy [95].
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Figure 11.17 : Forme des éprouvettes de résilience : a) schéma d’éprouvette de résilience
entaille en V et en U ; b) Vue 3D d’éprouvette de résilience

11.5.5.2.2 Principe de ’essai

Le but de I’essai de résilience Charpy est de mesurer la résistance d’un métal sous une
sollicitation dynamique. L’essai consiste a rompre I’éprouvette sous 1’effet de choc du marteau

du mouton — pendule. Cette éprouvette entaillée en son milieu repose sur deux appuis.
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La mesure obtenue est une énergie qui correspond a la différence entre les énergies
initiales et finales du pendule K = mg(h, — h) . Le principe de cet essai est présenté par la
(figure 11.18).

éprouvette

entaillée

Figure 11.18 : Dispositif d’essai de résilience

11.5.5.2.3 Description de la machine de résilience

Les essais de résiliences ont été faite a 1’aide d’un mouton - pendule constituer d'un socle
fixé dans le sol comme le montre la (figure 11.19), dans sa partie supérieure, un bras articulé,

terminé par un marteau sur lequel peut étre fixé des poids.

Le bras et son marteau peuvent étre levés a la hauteur de travail grace a un mécanisme
d'élévation. Pour que le marteau puisse tomber, il faut déclencher avec les deux mains, la

sécurité qui se trouve sur le bras.

Le couteau fixé sur le marteau vient frapper I'éprouvette placée horizontalement dans le
plan de symétrie de I'entaille et sur la partie inférieure du socle, ensuite arréte le couteau a l'aide

du frein.

Un cadran de lecture indique la valeur de I'énergie de départ relative a la hauteur du

marteau et a son poids, puis apres rupture I'énergie dépensée.
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Le cadran est gradué en [Kpm], (1 Kpm =10 J), il est directement gradué en énergie

absorbée.

Figure 11.19 : Machine de résilience marque « KARL FRANK GMBH »
11.5.4.3 Essai de dureté

Les essais d'indentation évaluent la "dureté" du matériau en mesurant la pression de
contact pendant I'enfoncement d'un indenteur (pyramidal, conique ou sphérique). La dureté est
calculée soit apres 1'essai, par mesure de la surface de I’empreinte, soit pendant l'essai, par
mesure de I'enfoncement de I'indenteur. Le résultat obtenu a la dimension d'une pression, mais
s'exprime dans une unité liée a la géométrie de l'indenteur qui s'écrit : H (hardness pour la dureté
en anglais) suivi d'un caractéere indiquant le type d'indenteur utilisé (V pour Vickers, ou B pour
Brinell, RC Rockwell).
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L’essai ROCKWELL c’est I’essai de dureté le plus connu mondialement. Il consiste a
imprimer en deux étapes un pénétrateur, bille d’acier ou cone de diamant, dans le matériau a

tester en exercant deux charges d’intensité connue fjetf;.

Dans ce cas, la durett HRC, est obtenue par lecture directe d’une longueur
d’enfoncement d’un pénétrateur (bille d’acier ou céne diamant) contrairement aux duretés
Brinell et Vickers, les principales méthodes de mesure de la dureté sont montées dans le tableau
I.5.

On parle d’essai ROCKWELL lorsque le pénétrateur est :

<+ Une bille de diametre 1/16 de pouce en acier trés dur, sur laquelle on applique une charge
de 600 N. on note : HRf;

+ Une bille de diamétre 2/16 de pouce en acier trés dur, sur laquelle on applique une charge
de 1000 N. on note : HRb ;

% Un cone en diamant d’angle égal a 120° et ayant une extrémité sphérique de rayon 0,2 mm,

sur lequel on applique une charge de 1500 N. on notera : HRc

Les mesures de dureté (HRC) dans ce travail ont été effectuées sur une machine d’essai
de dureté Rockwell marque (FRANK), installée au niveau du laboratoire métrologie de 1’unité

de production B.C.R comme illustré la figure 11.20.

Figure 11.20 : Machine d’essai de dureté Rockwell type « FRANK »
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Tableau I11.5: Caractéristiques des principales méthodes de mesure de la dureté

Méthode | Géométrie du . - - Paramétre ,
d'essai pénétrateur Charge F Principe de Fessai mestré Dureté
—_ F |
Brinel rovdetue| 0 p (d ?ﬁ::;i:f,i‘ Hp=— &
e ] 1
(10 mm de diam.) 3000 kgt - @) nD(D-\U) =d)
llj}’l'.'lmide . Diagonale de
diamant 2 base lemore
, empreinte
carrée; angle d
entre les faces | 52 100 kf .
Vickers | opposées: 136° | (microdureté: HV == 32
51000 ) / \ | d
4
Cone de diamant f |
dangle au f r f] .
Rockwell | sommet de 120° Précharge f ‘ t_ | Profondeur de
OCC c . de 10 kgfy AA\\/é [empreinte HRC = f(Z)
F =150 kg Vv r (2)
/
ié )
Rockwell | Bille dacier dur Préchargsf Méme principe lrf}fmdc_“rde
B |(159mm de diam.) ce 10 kg que Rockwell C femreint HRB = {Z)
' Y| F=100kgf (2)

Ce tableau regroupe les différentes techniques pour la mesure de la dureté des alliages.
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I11. Résultats et discussions

I11.1 Introduction

L’état metallurgique de la structure, avant la transformation, est alors tres important et la
maitrise de ses paramétres est d’une grande importance pour la bonne compréhension de la
relation microstructure - propriétés mécaniques a partir des essais de caractérisation mecanique

(traction, dureté et résilience) en fonction traitements thermiques de revenu.

L’effet de la composition chimique de I’acier étudie et la teneur d’¢lément d’addition,
joue un role primordial pour la compréhension des phéenomenes de changement des phases lors

des traitements thermiques de revenu est discuté dans ce travail.

La variation des propriétés mécaniques telles que la limite d’élasticité (R,),
I’allongement (A %), la charge maximale atteinte en traction (R,,), la dureté (HRC) et la
résilience (KV) en fonction des traitements thermiques de revenus allant de 200 jusqu’a 600°C
est exprimée dans ce chapitre. La recherche de ces propriétés est accompagnée par 1’utilisation
quotidienne de ce matériau pour la fabrication des assemblages boulonnés (vis, écrous) par
I’unité BCR.

111.2 Effet de trempe sur les caractéristiques mécaniques, comparaison avec

d’autres alliages

Une étude comparative des caractéristiques mécaniques a I’état trempé des aciers alliés
a celle de D’acier étudié, les principales nuances de ces aciers et leurs caractéristiques
mécaniques rassemblés dans le tableau ci-dessous [95].

Tableau I11. 1 : Caractéristiques mécaniques des aciers faiblement alliés a 1’état trempé.

Nuances HRC Re (MPa) | Rm (MPa) Z (%) A (%) Kv(J)
41Cr4 49 960 1110 13 0.23 7
42Cr Mo4 51 1500 1782 2 03 8
30CrMol2 | ______ 1200 1300 | e 11 8

Au cours d’une trempe, généralement les aciers présentent un niveau de résistance élevé,

cela peut étre expliqué par la transformation de phase de I'acier pendant le processus de trempe,

ou la structure de I'acier change immédiatement d'une phase cubique a face centrée a une phase
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tétragone centrée, le carbone ne peut plus diffuser. La formation de la phase martensitique
possede la méme teneur en carbone que la phase austénitique, de plus elle accompagne une
grande quantité de distorsion via le déplacement coordonné des atomes, ce qui augmente
rapidement la résistance et la dureté de I'acier. Les valeurs présentées dans le tableau Il1.1,

précisent le niveau de résistance atteint de 1’acier étudié et d’autres aciers de la méme famille.

En revanche plusieurs phénomeénes interviennent simultanément et contribuent au
durcissement de 1’acier sous ’effet de la teneur du carbone et d’autres éléments qui constituent

la composition chimique de I’acier étudié.

111.2.1 Effet du carbone

Le carbone est un ¢lément qui présente 1’effet le plus marquant sur la dureté de la
martensite. Il apporte la capacité de durcissement par précipitation des carbures de fer type FesC
ou M3C (M étant un ¢élément d’alliage Cr, Mn, Mo).

D’apres le tableau 111.1, on constate que la dureté HRC des aciers 42Cr Mo4 (51HRC)
est 1égérement élevée par rapport a I’acier étudié (49HRC), cela exprime que I’effet de la teneur
en carbone constituant le matériau.

Lors du refroidissement si la transformation de 1’austénite en martensite ne s’est pas
entierement achevée, une quantité d’austénite résiduelle sera formée dans ce type de structure

mais avec une faible proportion, en raison de la faible teneur en carbone [96].

111.2.2 Le role des éléments d’alliages

Les éléments d’alliages jouent un role important dans les aciers alliés lors de la
transformation martensitique, et ce, en plusieurs niveaux. Ils influent en effet sur la vitesse
critique de trempe nécessaire pour former cette phase, sur la température de début de la

transformation martensitique Ms, mais également sur la morphologie de la martensite obtenue.

Il est aisé de constater via la formule d’ Andrews, qu’une variation de 0,1% de carbone
en solution solide peut conduire a une variation de presque 40°C sur la température Ms [97].
Cela montre 1’effet des éléments d’additions en solution solide dans I’austénite qui abaissent la
température Ms [45,46].

Des travaux de recherches [16,29, 62], montrent 1’effet des éléments d’alliages sur les
propriétés mécaniques tel que le molybdéne (Mo), qui présente un effet bénéfique sur les

propriétés mecaniques, c’est le cas de 1’acier 41Cr4 comparable a celle de I’acier 42Cr Mo4 et
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d’autre acier de méme famille (tableau I11.1). La résistance a la traction (Rm) de ’acier 41Cr4
est inférieure a celle de 1’acier 42CrMo4. Elle est due a I’effet du molybdéne qui améliore la
trempabilité de 1’acier et la diminution des grains de 1’austénite d’une part et I'élimination de la
fragilité par revenu a des températures allant de 400 a 500°C apres trempe dans le cas des aciers

spéciaux et les aciers alliés au Nickel-Chrome d’autre part [98].

En outre le chrome (Cr), participe a I’amélioration de la trempabilité de I’acier par la
formation des carbures de type M23Cs et M7Cs, qui contribuent a la résistance a 1’abrasion et
s’opposent au grossissement de grain lors de 1’austénitisation. En effet, divers travaux [99,100]
ont mis en evidence la substitution du molybdéne par le chrome dans des carbures M»C dans le
cas des aciers a outils. Selon la composition chimique de 1’acier étudié (0,0087% de P, 0,74%
de Mn), ces deux éléments ont un effet contradictoire, le phosphore favorise le grossissement
des grains et conduit a une augmentation de la fragilité au revenu, mais le Mn conduit a
I’affinement des tailles du grain, amélioration ainsi de la résistance et la ductilité dans le cas
d’un alliage C-Mn qui a des teneurs allant du 0.74 au 1.52% en Mn [101,102]. La (figure 111.1),
montre la morphologie de la taille des grains d’austénite a 1’état trempé des aciers alliés 41Cr4
et 42CrMo4.

(a)

Figure I111.1 : Morphologie de 1’austénite a 1’état trempé : a) acier 41Cr4, b) acier 42CrMo4
[95]
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I11.2.3 Morphologie de la martensite de I’acier 41Cr4 a I’état trempé

Lors de la transformation martensitique, la variation de la concentration de la teneur en
carbone modifie donc les transformations de phase, différentes formes de la structure
martensitique vont apparaitre, on distingue la martensite en lattes ou la martensite en plaquettes,

ces deux morphologies dépendant de la teneur en carbone de I’acier [35,36].

Pour un acier a faible teneur en carbone, ne dépassant pas les 0,6%, la morphologie de
la martensite en lattes est observée et pour des teneurs en carbone supérieure a 1%, seule la
morphologie de la martensite en plaquettes est présente [103]. En outre le carbone stabilise la
phase de transformation austénitique, plus la teneur en carbone est forte, plus la ferrite a besoin

de temps pour se former.

La (figure 111.2), présente la microstructure observée de I’acier 41Cr4 a 1’état trempé
(austénitisation a 850°C de 30 mn, suivi d’une trempe a 1’huile), obtenue par le microscope

optique. Sur cette figure on ne peut pas vraiment discuter la morphologie finale de cet acier.

A 1’état trempé la morphologie de 1’acier étudié est une structure martensitique en lattes

qui se constitue de paquets de lattes grossierement paralléles. Suite a des travaux de recherches,
prouvant que lors de la trempe il se forme des aiguilles de martensite ayant une forme des lattes
noyées dans une matrice bainitique, toutefois, la formation de la phase martensite trempée (M)
se caractérise par la formation des plaques de cémentite FesC dans la matrice ferritique
[104,105].

Figure 111.2 : Micrographie optique de I’acier 41Cr4 a I’état trempé (grossissement X400)
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111.2.3.1 Effet de la composition chimique et la température Ms sur la formation
martensitique

Des travaux de recherches [45-47], montrent 1’effet de la teneur d’éléments d’alliages
lors de la formation de la martensite, I’augmentation de la teneur en élément
entraine le passage d’une morphologie de la martensite en lattes & une morphologie de la

martensite en plaquettes.

Généralement, dans le cas des alliages, la formation de la structure martensite en lattes
se fait & des points ayant des températures de début de transformation martensitique (Ms)
¢levés, d’ailleurs la formation de la structure martensite en plaquettes se fait a des points ayant
des températures (Ms) basses ,comme déja indiquer par différents auteurs [42-48], le tableau
[11.2, présente la morphologie des différentes nuances d’aciers et leurs températures de début

de transformation martensitique (Ms).

D’aprés les diagrammes TTT et TRC relatif a 1’acier étudié, les températures de début
et fin de transformation austénitique (Ac1=740°C, Ac3=800°C) et la température de début de

transformation martensitique est élevée (Ms = 320°C, Mf =100°C).

En dépit de tous ces parametres, on conclut que la morphologie de 1’acier 41Cr4 est une

structure martensitique en latte a 1’état de trempe.

Tableau 111.2 : Morphologie de la martensite formée par trempe de différents alliages [95,106]

Nuances d’aciers Températures Ms Morphologie de la martensite
42CrMod 320°C Martensite en lattes

Fe-70Ni 370°C Martensite en lattes
36CrNiMo4 350°C Martensite en lattes
Fe-7Mn-0,25C 190°C Martensite en plaquettes
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I11.2.4 Macrographie de la rupture de I’acier 41Cr4 a I’état trempé

La (figure 111.3), présente une micrographie (échelle macroscopique) des faciés de rupture
de I’acier étudié apres trempe, des prises photos sur les éprouvettes rompues apres les essais de

résilience.

D’aprés, la figure ci-dessous, on observe une rupture entiérement plate qui présente un

aspect brillant avec pratiquement 1’absence de déformation plastique aprés trempe.

On constate aussi que les éprouvettes ont cassées avant que le matériau atteint son état de

résistance, cela est dd aux taux élevés des contraintes lors de la trempe.

L’état le plus résistant de tous les états de traitements thermiques est 1’état trempé, il se
caractérise par une résistance élevée, accroit les contraintes résiduelles et produit des défauts

types (tapures), ce qui montre dans la structure martensitique obtenu apres trempe.

Un phénomene de durcissement est présent dans cette phase, vu 1’aspect dure de la
structure martensitique obtenu apres trempe, le durcissement a un caractére physico-chimique

avec le réseau cristallin du fer o trés déformé par la présence des atomes de carbone [95].

Figure 111.3 : Macrographie de rupture d’éprouvette de résilience 1’état trempé
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111.3 Effet du revenu sur les propriétés mécaniques de I’acier 41Cr4

Les résultats des caractéristiques mécaniques, telles que les valeurs de la limite
d’élasticité (Re), la résistance maximale a la rupture (Rm), la dureté (HRC), allongement a la
rupture (A%) et 1’énergie-de rupture obtenue par choc (Hv) sur cet alliage au moyen des essais
mécaniques usuels de (traction, dureté et résilience) en fonction des traitements thermiques de

revenu sont rassemblés dans le tableau 111.3.

Un traitement d’austénitisation a 850°C pendant 30 min des échantillons (éprouvettes
de traction & résiliences) de I’alliage étudié, suivi par une trempe dans un bain d’huile puis une
succession de revenu isotherme d’une heure (1h) pour chaque échantillon dans une gamme de
température de revenu allant de 200°C a 600°C et les maintiens a I’aire libre, le schéma
récapitulatif du cycle thermique appliqué a ’acier étudié est présenté dans le chapitre II. La
(figure 111.4), montre un échantillon des éprouvettes de résilience rompue pour différentes

températures de revenu.

Vue de face des surfaces

Etat de revenu Vue latérale des surfaces de rupture
de rupture

200°C

300°C

400°C

Figure 111.4: Eprouvettes de résilience rompue pour différentes températures de revenu
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Tableau 111.3: Caractéristiques mécaniques de [’acier 41Cr4 en fonction des traitements
thermiques de revenu

Etat Revenu Revenu Revenu Revenu Revenu
structural 200°C 300°C 400°C 500°C 600°C
Re 1586.11 1486.10 1377,02 970,16 773.18
[MPa]
Rm
1703,08 1600,13 1509,10 1061,03 880,05
[MPa]
A 235 3,67 4.04 8,05 9,66
[%] 1 H ] ) 1
Z 11,6 17.2 50 52,25 62,15
[%] ) b i) ]
E\]/ 9,51 10,33 17 99,33 118,66
HRC 48 44 38 28 24
Kic 5,52 6,07 10,39 63,24 75.69
[MPa+vm ] ’ ’ ’ ’ ’

111.3.1 Evolution de la limite élastique (Re) et la résistance a la rupture (Rm) en

fonction des températures de revenu

Les valeurs relatives a la limite d’¢lasticité (Re) et la résistance a la rupture (Rm) varient
dans le méme sens (figure 111.5). Sur cette figure, on observe une décroissance progressive des
deux grandeurs entre les plages de température de revenu de 200°C a 600°C. Cette diminution
serait responsable d’un phénoméne d’adoucissement déja observé sur les courbes de dureté,

dans le cas de cet acier.

Sachant qu’au cours du revenu, I’évolution des contraintes internes est induite par des
différentes déformations lors de la trempe, Il s’agit de la déformation élastique, de la

déformation due a la dilatation thermique des phases, de la déformation plastique due a
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I’adoucissement de la matrice et des déformations dues aux précipitations des carbures et a la

décomposition de I’austénite résiduelle.

D’apres cette figure, on distingue trois stades de la limite d’¢lasticité (Re) et la résistance

a la rupture (Rm) en fonction de la température de revenu :
Stade | :

Avec l'augmentation de la température de revenu jusqu'a 400°C, la limite d’élasticité et la

résistance a la rupture diminue légerement d'environ 100 MPa.
Stade Il :

Lorsque la température de revenu atteint les valeurs de 400 a 500°C, la limite d’élasticité et la
résistance a la rupture diminuent fortement de 1377 a 970,6 MPa pour (Re) et 1509 a 1061 MPa
pour (Rm).

Stade 111 :

Lorsque la température de revenu atteint les valeurs de 500 a 600°C, la limite d’¢lasticité (Re)

et la résistance a la rupture (Rm) diminuent progressivement environ 200 MPa.

On constate que les valeurs des caractéristiques mécaniques relatives a la résistance a
traction et la résistance a la rupture, restes stable dans le premier stade du revenu qui s’étend
d’une gamme de température de 200 & 400°C, une sensible diminution est observee jusqu'aux
températures qui correspond le deuxiéme stade revenu (400°C - 500°C), montrant le
comportement d’adoucissement dans le cas de cet acier. Au-dela de la température de revenu
500°C qui correspond le troisieme stade de revenu ces courbes amorcent une nette diminution

qui se traduit par une sensible augmentation de la ductilité du matériau.

Des interprétations données par nombreuses auteurs [108-110], expliquent qu'avec une
augmentation de la température de revenu, la concentration du carbone dans la martensite
trempée diminue en raison de la diffusion des atomes de carbone par conséquent, la résistance
de la martensite trempée diminue et sa ductilité augmente. Parallélement, par le rejet de carbone
de la structure martensitique, les premiers carbures se forment, de structure hexagonale
compacte sont des carbures de fer epsilon (€), comme il puisse conduire a la formation des
precipités fine des carbures alliés type Mo.C, qui donnent un effet de durcissement structural
du matériau [16,111].
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Comme résultat, plus la température de revenu est élevee, plus la densité de dislocation,
et le taux de durcissement diminue [112-114], la limite d’élasticité et la résistance mécanique a
la rupture augmentent avec la fraction de la martensite et la concentration en carbone dans la
structure martensitique, cependant 1’effet secondaire est une baisse de la ductilité. Le
comportement a la résistance mécanique (Re, Rm) s’explique par I’effet de type « composite »

dd a la présence de particules dures [115].

Des travaux de recherches [116,117], prouvant aussi que la limite d’¢élasticité augmente
legerement quand la température de revenu est inférieure a 200°C, cette augmentation est le
résultat du durcissement des particules de carbure epsilon (g) qui germe dans la matrice, la
précipitation fine dans l'austénite résiduel qui ménerait a une plus grande stabilité dans cette
gamme de température. Lorsque la température de revenu dépasse les 200°C, la limite
d’élasticité et la résistance diminuent rapidement. L’interprétation de cette diminution peut
expliquer par I’effet d’austénite résiduelle vy, qui serait responsable de la transformation
martensitique, d’ailleurs dans le cas de 1’acier étudi¢ apparemment il ne contient que trés peu
d’austénite résiduelle v, selon de la teneur en carbone de I’acier étudié. Ainsi, pour des aciers
a faible teneur en carbone (inférieure a 0,5%), la teneur en austénite résiduelle reste négligeable,
alors que pour des teneurs en carbone supérieures a 1%, une proportion d’austénite résiduelle

supérieure a 30% est couramment observée.
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Figure I11.5 : Variation de la limite d’¢lasticité (Re) et la résistance a la rupture (Rm) en
fonction de la température de revenu
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111.3.2 Evolution de la dureté HRC au cours du revenu

La (figure 111.6), montre I'influence de la température des revenus sur la dureté Rockwell
(HRC). On constate sur cette figure, que le la dureté de I'acier 41Cr4 diminue progressivement
a partir de 48 HRC a 24 HRC a mesure que la température des revenus augmente dans une

gamme des températures allant de 200 a 600°C.

On observe aussi que les valeurs de la dureté Rockwell (HRC), a basse températures de
revenus 200 - 400 °C est supérieure a celle des plages de températures de revenus 400-500°C
et 500-600°C. Ce qui nous montre qu’a différents procédés de traitement thermique donnent
des valeurs de dureté différentes. Une diminution progressive des valeurs de dureté HRC, dans
les plages de températures de revenus de 200- 400°C et 500°C - 600°C environ 4 HRC, mais
une diminution brusque des valeurs de dureté environ 10 HRC dans la plage des températures
de revenus 400°C a 500°C [16,20,67]. L’interprétation de cette diminution peut étre expliquée
par la transformation des phases de 1’acier étudi¢ pendant le processus de trempe, la
morphologie de structure martensitique (diminution de la tétragonalité), la diminution de la
densité de dislocation au sein des lattes de martensite et la formation de carbure de transition

qui conduit a la réduction de la dureté comme montrer par divers auteurs [95,100,115].

Plusieurs auteurs [11, 14,116], ont indiques que la diminution des valeurs de la dureté au
cours du revenu aux températures comprise entre 200°C-600°C, due a I’effet austénite
résiduelle vy, et le grossissement de la taille des carbures de transition, pour un acier 16Cr-2Ni,
I’interprétations de la baisse de la dureté est due a la précipitation du carbures M.C qui provoque

le ramollissement de la martensite a cause de 1’épuisement en carbone.

Le matériau 41Cr4 a une structure martensitique combinée de bainite aprés trempe
[22,86], le rejet de carbone pour ces deux phases est le facteur majeur contrdlant toutes les
transformations microstructurales. Les éléments d'addition tels que Cr et Mn sont également
connus par la formation de bainite lors de refroidissement continu, l'augmentation de la teneur
en Mn et Cr conduit a la diminution de 1'épaisseur de la plaque bainitique et I’augmentation de
la fraction volumique de I’austénite résiduelle y, . La formation de la bainite peut également
étre produite par la décomposition de l'austénite y lors de la trempe, un petit changement des
valeurs de dureté a basses températures de revenu entre 200 et 300°C (48 - 44 HRC) est observé,
ce changement est attribué a I'effet de ramollissement de la martensite dure et a la

recristallisation de la ferrite lors du revenu [117,118].
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Dans le cas de I’alliage étudi¢, le phénomene de durcissement secondaire n’est pas
observé au-dela d’un revenu a 400°C, ce phénomeéne est observé par des divers auteurs a des
températures de revenu de ’ordre de 400-550°C sur des alliages industriels de nuances au
chrome [119,120]. En effet, dans le cas des aciers alliés au chrome qui ont des teneurs plus de
5% Cr, le durcissement secondaire observé apres revenu est attribué a la précipitation de
carbures allié de type M,C; ou M,5C, ,outre le fait que ces carbures en constituant une
précipitation grossiere, ne participent au durcissement secondaire, de plus la teneur en chrome
doit étre suffisamment élevée pour que la précipitation de carbures de chrome puisse étre
observée [112,121].
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Figure 111.6 : Variation de la dureté (HRC) en fonction de la température de revenu

111.3.3 Energie de rupture (Kv)

L’énergie de rupture obtenue par résilience a ét¢ mesurée sur des éprouvettes a entaille
en V. Les résultats des tests d’impact en fonction de la température de revenu sont présentés

dans la (figure 111.7), on constate de cette figure 1’existence de quatre stades :
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Stade 1 : avec l'augmentation de la température de revenu jusqu'a 300°C, I'énergie de rupture
(Kv) augmente lentement ;

Stade 2 : de 300 a 400°C, I’énergie de rupture (Kv), augmente légérement environ de 7 J ;
Stade 3 : de 400 a 500°C, I’énergie de rupture (Kv), augmente brusquement de 17 a 99,33 J ;

Stade 4 : de 500 a 600°C, I'énergie de rupture (Kv), augmente assez nettement environ 20J.

Sur cette courbe, on voit que I'énergie de rupture s’améliore avec I’augmentation de la
température de revenu, on peut voir aussi aucun phénomene de fragilisation (TME) par revenu
de I’acier étudié selon la littérature [22, 122] contrairement aux autres aciers de méme familles
alliés au Cr Mo et Ni Cr Mo qui présente un aspect de fragilisation par revenu. Cela nous montre
que I’acier 41Cr4 présente une bonne alternative pour la fabrication des piéces de haute

résistance.

Des travaux de recherches, montrent que le phénomene de fragilisation par revenu
(TME) est observe lorsque la température de revenu est de 1’ordre 200 -300 °C, 1’énergie de
rupture diminue puis elle augmente au-dela de la température de revenu 300°C [91, 100, 123].
L’absence de ce phénomeéne dans le cas de I’acier étudié s’explique par la composition chimique
et la teneur des éléments qui le constituent, en particulier le phosphore (P) et le soufre (S) qui
sont des principaux éléments qui favorisent les mécanismes de la fragilisation par revenu
(TME) est la ségrégation des éléments d'impuretés au niveau des joints de grains d'austénite
pendant l'austénitisation et le revenu [124,125].

On constate aussi que malgré la teneur plus élevée entre Mn et Si (%Mn + %Si = 0,99%)
est supérieure aux teneurs minimales (%Mn + %Si = 0,73 — 1,04%) [39, 40], ce phénomeéne
n’existe plus dans le cas de I’acier 41Cr4, d’ailleurs une faible teneur de Mo (0,04%) dans cet
acier peut diminuer la sensibilité a la fragilité par revenu, puisque l'interaction du Mo avec les
impuretés peut empécher leur précipitation dans les joints de grains, conduisant ainsi a la
réduction de ce phonéme. De plus, le Mo peut stabiliser l'austénite résiduelle et freiner sa

décomposition compléte [63].

Le niveau d’énergie de rupture (figure I11.7), indique la capacité du matériau 41Cr4 a
absorber la déformation plastique au cours du processus de rupture ce qui traduit son
comportement ductile. On constate de cette courbe que le niveau d'énergie de rupture a un
domaine de transition ductile-fragile en fonction de 1’évolution de la température de revenu
selon les littératures [63,121].

- Un domaine de rupture fragile entre les températures de revenu 200 - 400°C ;
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- Undomaine de transition fragile - ductile entre les températures de revenu 400- 500°C ;

- Un domaine de rupture ductile qui s'étend au-dela de la température de revenu 500°C.
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Figure I11. 7 : Variation de 1’énergie de rupture Kv (J) en fonction de la température de
revenu

111.3.4 Allongement (A%o)

L’évolution de I’allongement en fonction des températures de revenus est présentée sur
la (figure I11.9). D’aprés cette figure, on observe que 1’allongement en pour cent A (%) de
I’alliage étudié augmente a mesure que la température de revenu augmente jusqu’a la
température de revenu 600°C, il est constaté qu’a basse température de revenu (200°C),
I’allongement est tres faible environ (1.8%), ce qui montre le passage d’un état trempé a un état
du 1* revenu et la ductilité du matériau 41Cr4 reste un peu plus faible a des basses températures
de revenu.

Comme montré par Salemi et al dans le cas d’un acier allié [63], le pourcentage
d’allongement augmente progressivement a mesure que la température de revenu augmente en
raison des faibles taux de concentration des densités des dislocations et d’écrouissage.

On observe aussi que le traitement de revenu entre les températures 500 - 600°C n’a pas
un grand effet sur 1I’allongement de I’acier 41Cr4, cependant, il y avait un effet considérable

apres la température de revenu 400°C en environ (4%). Ces résultats sont conformes aux
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littératures [22], d’apres leur étude comparative entre I’alliage étudié 41Cr4 avec celle de méme
famille (42 CrMo4), ils ont trouvé qu’a des tempeératures de revenu entre 500-650°C,
I’allongement de 1’acier 41Cr4 n’a pas trop évolué par rapport a la température de revenu de
450°C. Dl’augmentation de 1’allongement au-dela de cette température s’explique par
I’apparition des carbures alliés pour les aciers enrichis en éléments d’alliages carburigénes tel
que le (Cr, Mo,...).
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Figure 111.8: Variation de I’¢longation A (%) en fonction de la température de revenu
111.3.5 Evolution de la taille des grains lors du traitement de revenu

La figure II1.9, présente I’évolution de la taille des grains en fonction de la température
de revenu, sur cette figure on constate qu’a des températures de revenu dans la plage de
température de 200°C - 300°C, la taille des grains n’a pas trop évoluée, alors qu’au-dela de la
température de revenu de 300°C, la taille du grain évoluera progressivement jusqu’a atteindre

la valeur de 14 um ce qui est correspond a la température de revenu de 600°C.

L’effet de la taille des grains sur la résistance mécanique a la traction (Re) est mis en
évidence par la formule de Hall-Petch. Elle démontre que, plus la taille des grains est fine, plus
la limite élastique et la résistance a la rupture sont élevées car ’affinage des grains augmente

le nombre des joints de grains qui empéchent le mouvement des dislocations.

83



Chapitre 111 Reésultats et discussions

La relation de Hall-Petch fait le lien entre la taille des grains et la limite d’¢lasticité

conventionnelle dans un acier [126].

0 =0, + K(d)™1/2 (111.1)

Dans notre cas I’augmentation de la taille des grains au fur et a mesure que la température
de revenu augmente peut-étre expliquer par le mouvement des dislocations. Diverses littératures
[127-129], ont montrées I’effet de la taille des grains austénitiques sur les propriétés mécaniques
et la transformation martensitique. Autre recherche [130] montre que le grossissement des
grains dépend de la température maximale de chauffage (austénitisation) et du temps de
maintien a cette température, il se trouve que les échantillons austénitiser pendant 30 minutes
fournissent de bonnes caractéristiques mecaniques (Re, Rm) et de dureté par rapport a d’autres

échantillons austénitisés pendant 240 et 480 min cas d’un acier moyenne teneur en carbone.

D'autre part, la dureté diminue a mesure que la taille des grains augmente, puisque les
joints de grains agissent comme des obstacles au mouvement de dislocation qui rend la
déformation du grain plus dure, ce qui augmente la dureté [131,132].

Comme résultat I’évolution des caractéristiques mécaniques (Re, Rm) et dureté ont une

relation avec taille des grains d'austénite et du temps de maintien.
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Figure 111.9 : Evolution de la taille des grains (um) en fonction de la température de revenu
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Comme conclusion, le raffinement de la taille des grains permet d’atteindre une plus grande
concentration de carbone dans I’austénite (distance de diffusion du carbone plus petite) et donc
dans la martensite, et par 12 méme une plus grande résistance mécanique. La taille des grains

joue aussi sur la maniére dont la martensite se comporte

111.3.6 Effet du traitement thermique sur la microstructure

Afin de transformer compléetement la microstructure du matériau étudié en austénite, une
¢tape d’austénitisation précédente, qui consiste a chauffer les échantillons a une température
d’austénitisation de 850°C. Par la suite, on a effectué une trempe a I’huile ou sa microstructure

se transforme en martensite.

Pour avoir des bons conditions d’austénitisation, il faut que les grains de la microstructure
soient les plus fins possibles, que les carbures présents soient dissous au maximum dans la phase

austénitique mais aussi que la taille des grains soit semblables.

L’évolution de la microstructure au cours des traitements de revenu de 1’alliage 41Cr4 a
¢té faite a I’aide d’une microscopie optique pour des échantillons traités a des températures de
revenu 200°C, 400°C et 600°C. Les résultats de ces observations sont présentés sur la (figure
111.10).

A une température de revenu 200°C, la microstructure de I'échantillon (Figure 111.10
(@) se compose de la martensite en lattes qui difféere légérement de la micrographie
d'échantillon a I’état trempé [133-135]. La maille martensitique ainsi appauvrie en carbone est

plus couramment appelée martensite a, sa teneur en carbone pouvant descendre jusqu’a 0,2% a

0,25 %.

Cependant, une proportion d'austénite résiduelle est présente dans notre alliage en
quantités appréciables comme déja indiqué par des travaux de recherches dans le cas des aciers
faiblement alliés qui ont des teneurs en carbone entre (0,4 - 0,5%) [136,137]. Cette étape
correspond le premier revenu qui est caractérisée par la précipitation de carbures de transition
tres fins tels que le carbure de fer epsilon (¢) ou d'autres carbures de transition, une perte
partielle de tétragonalité dans la structure martensitique se produit également au cours de la

premiere étape de revenu [138].
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D’apres la littérature [139], un revenu detente est réalisé dans une plage de température
de revenu entre 140 °C et 200° qui vise a diminuer les contraintes internes et relever la limite

d’¢lasticité des matériaux.

Lorsque la température de revenu augmente a 400°C (Figure 111.10 (b)), la
microstructure de I'échantillon est principalement constituée de la martensite, la ferrite et de la
cementite FesC. Selon la littérature [139] au-dela de cette température et a partir de 450°C, on
distingue un revenu d’adoucissement qui vise la décomposition complete de la martensite par
précipitation du carbone sous forme de cémentite FesC. Au cours de cette étape, le retour a
I’équilibre de la maille martensitique se traduit par la perte de la tétragonalité de la maille. De
plus, les plus petites particules se dissolvent, le carbone ainsi libéré servant alors a la croissance
des plus grosses particules de cémentite. Ce phénomene de coalescence se produit a une
température comprise entre 300°C et 400°C. La morphologie de la cémentite change : les
particules deviennent progressivement sphériques. Des travaux de recherches [58,140], ont
expliqués que la décomposition d’austénite résiduelle favorise la formation de la cémentite
FesC et de la ferrite dans une plage de température de revenu (300- 450°C). Williamson et al
[141] ont déterminés que la transformation d’austénite résiduelle est compléte a une
température de revenu 300°C pour des alliages a teneur moyenne en carbone, ils sont constatés
que la microstructure d’un acier alli¢ 36CrNiMo4 trempé et revenu a 350°C se comp0ose montre
de la cémentite interlatte dans la structure martensitique. Au fur et a mesure les particules de
cémentite FesC grandissent, les particules de carbure de fer epsilon (g) disparaissent

progressivement et la martensite perd sa tétragonalité et devient ferrite.

La microstructure de I’échantillon correspond a la température de revenu 600 °C (Figure
111.10 (c)), semble de la composition des grains ferritique et des carbures de cémentite. Gojic et
Kosec [16] ont montrés que la microstructure correspondent a la température de revenu 600 °C
se compose de carbure de la cémentite orthorhombique (FesC, orthorhombique) dans le cas
d’un acier faiblement allié au chrome, autre travaux montrent qu’ a des températures de revenu
entre 500 et 600°C est nécessaire pour la plupart des €léments d’alliage qui se diffusent pour la
formation des carbures allié comme illustré par divers travaux de recherches [138-144]. Pour
les aciers contenant des éléments carburigénes et lorsque le revenu s’effectue au- dela d’une
température de 500°C environ, il se forme des carbures enrichis en éléments d’alliage. Leur
formation est justifiée par la recherche de 1’équilibre du systeéme, ces carbures étant

thermodynamiquement plus stables que la cémentite.
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Résultats et discussions

Chapitre 111

Figure I11. 10: Micrographies de I’acier 41Cr4 (a) Revenu 200°C, (b) Revenu 400°C ; (¢)

Revenu 600°C (grossissement X 400)
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Conclusion Générale

L’objective de la présente étude est la caractérisation expérimentation des propriétés
mécaniques d’un acier industriel faiblement allié employé pour la fabrication des picces

mécaniques par 1’initi€ BCR Oued Rhiou.

A travers ce travail, on a pu mettre en évidence 1’effet des traitements thermiques de
revenus de 200°C jusqu’a 600°C sur le comportement mécanique de 1’acier le 41Cr4. Les
valeurs des caractéristiques mécaniques (limite d'élasticité, resistance a la traction, allongement,
dureté et 1’énergie de rupture), varient notablement au cours de ces traitements thermiques de

revenu appliqués.

Les résultats montrent que I’effet des traitements thermiques de revenus et la
composition chimique de 1’alliage étudié sont plus significatifs sur les propriétés mécaniques
monotones de traction et de résilience. En effet, la limite d’élasticité, la résistance a la traction
et la dureté diminuent avec 1I’augmentation de la température de revenu par contre 1’allongement

augmente.

La diminution des valeurs de la dureté ainsi que les valeurs des résistances mécaniques
(Re, Rm) a mesure que la température de revenu augmente est due aux effets de la composition
chimique de I’acier étudié en particulier le carbone, d’austénite résiduel formée lors de la
trempe et par la formation des carbures de transition lors du traitement revenu dans les plages
(200°C - 600°C). Un comportement d’adoucissement de I’acier faiblement alli¢ le 41Cr4 est

engendré sous I’effet des traitements thermiques de revenu.

La teneur en carbone a une influence sur la microstructure de revenu notamment la
micrographie de la structure martensitique vont apparaitre apres traitement thermique de la
trempe, outre les éléments d’addition tel que le Cr, Mn ont un effet de la transformation
bainitique lors de la trempe. Au-dela de la température de revenu 400°C la totalité de la
structure martensitique est retransformée en ceémentite et ferrite et tous les carbures

intermédiaires ont disparu.

Pour I’essai de résilience, on n’a pas observé le phénomene de fragilisation par revenu
(TME) bien que I’augmentation de la température de revenu augmente, cela peut étre di au

faible teneur de molybdéne Mo (0,04%) de I’acier 41Cr4 qui peut diminuer la sensibilité a la
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fragilité par revenu, puisque l'interaction du Mo avec les impuretés peut empécher leur
précipitation dans les joints de grains, conduisant a la réduction de ce phénomeéne. De plus, le
Mo peut stabiliser I'austénite résiduelle et freiner sa décomposition compléte.

L’effet des traitements thermiques de revenu et la composition chimique entrainent un
niveau d’énergie de rupture dans le domaine de transition fragile - ductile qui indique la capacité
de I’acier faiblement allié 41Cr4 a absorber la déformation plastique au cours du processus de

rupture ce qui traduit son comportement ductile.

L’acier 41Cr4 appartient a la gamme des aciers faiblement alliés il est préférable de

I’utiliser pour la fabrication des piéces mécaniques qui présentent une ductilité importante.

L’examen métallographique a pour but de mettre en évidence 1’effet des traitements de
revenu allant de 200°C a 600°C sur la microstructure de 1’acier 41Cr4. Les observations
montrent que l'augmentation de la température de revenu accompagne un changement des
phases tel que la morphologie de la martensite en latte, formation des carbures de transition,

formation des carbures alli¢ et la décomposition de 1’austénite résiduel en ferrite et cémentite.
Recommandations futures

Il serait utile de poursuivre ce travail par une étude approfondie de la microstructure
(DRX, MEB ou MET), I'utilisation d’un microscope €lectronique a transmission (MET) sera
d’une grande importance pour confirmer la présence et de préciser la nature des précipités des
carbures formés au cours des traitements thermiques de revenus appliquées. D’autres

parametres importants, tels que la taille des grains, les blocs et les lattes, ...etc

Il serait aussi important de faire une étude comparative a 1’aide d’une approche
expérimentale pour optimiser le choix des températures de revenu. Egalement, une étude sur le

phénomeéne de décarburation acquise par ce matériau est importante.

Il y’a tendance aussi a I'utilisation des bi-matériaux dans 1’industrie mécanique a cause

de ces bonnes propriétés mécaniques.
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